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Resumo. O presente trabalho investigou o comportamento frente ao desgaste do ago inoxidavel duplex UNS S32205
submetido ao tratamento de nitretacéo a plasma. O ensaio de desgaste foi realizado em um tribémetro de micro-abrasao
do tipo esfera livre com suspenséo abrasiva de alumina e esfera de zirconia. O tratamento foi realizado em um reator
de plasma DC contendo atmosfera de 25% N,-75% H;, a 380°C por 10 h, com prévio tratamento de limpeza com Ar-H.
A medicéo de dureza Vickers foi realizada para as fases austenita e ferrita, obtendo os valores de 368 + 22 HVq s e 355
+ 18 HVy 05 para a amostra no estado de fornecimento. Enquanto a condicdo nitretada, apresentou aumento na dureza,
com valores de 954 + 38 HV, g5 para a fase austenita e na ferrita 1345 + 62 HVq0s. Por meio da difracdo de raios-X
inferiu-se a transformac&o das fases cristalinas originais de ferrita e austenita em austenita expandida. Em rela¢éo ao
desgaste a amostra nitretada apresentou melhor desempenho tribolégico do que no estado de fornecimento. Neste
Gltimo, o desgaste abrasivo aconteceu por mecanismos mistos (rolamento e riscamento), enquanto nas amostras
nitretadas aconteceu através de rolamento, observados através de microscopia eletrénica de varredura.

Palavras chave: Aco inoxidavel duplex. Nitretacdo a plasma. Dureza. Desgaste abrasivo.
1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex possuem propriedades de resisténcia a corrosdo, porém baixa resisténcia ao desgaste que
os limitam em determinados projetos mecanicos (Bobadilla e Tschiptschin, 2015). Dessa forma, torna-se necessaria a
implementacéo de tratamentos de modificacdo de superficies que visem a otimizagdo do desempenho tribologico desses
materiais. Dentre essas metodologias, destaca-se o tratamento termoquimico de nitretacdo a plasma em baixas
temperaturas que promovem a melhoria das propriedades de dureza e resisténcia ao desgaste em acos inoxidaveis
(Nagatsuka, et al., 2010; Li, et al., 2018).

A avaliacdo da resisténcia ao desgaste destas superficies modificadas é estudada através de ensaios triboldgicos
(Nagatsuka, et al., 2010; Neto, et al., 2016; Li, et al., 2018). Neto, et al., 2016 realizaram testes com um tribdmetro de
esfera fixa rotativa em um acgo super duplex F53 nitretado a plasma em diferentes temperaturas, onde foram observados
baixos valores de resisténcia ao desgaste nas temperaturas de 350°C e acima de 500°C utilizando uma forca normal de
16 N, enquanto nas condicOes intermedidrias de temperaturas o desempenho tribolégico foi superior. Li, et al., 2018
avaliaram o desgaste abrasivo do ago duplex LDX2404 nitretado a 390° C utilizando um tribdmetro linear reciproco com
uma carga de 70N, e verificaram intenso processo de desgaste nesta condicdo, devido a pequena espessura da camada
nitretada (em torno a 4 pum), enquanto na faixa de temperaturas entre 420-480 °C foram obtidas menores taxas de desgaste.

Sendo assim, a fim de minimizar os prejuizos devido ao desgaste, faz-se necessaria a andlise da influéncia que as
técnicas de modificacdo de superficies exercem na intensidade dos processos de remocgdo de material. Em especial, para
0 aco UNS S32205, que corresponde a 60 % das aplicacdes de todos os acos da categoria (Policena, et al., 2018), destaca-
se a escassez de estudos voltados na investigagdo do desgaste micro-abrasivo. Deste modo, o presente trabalho tem como
objetivo analisar o desempenho triboldgico deste aco submetido ao tratamento de nitretacdo, por meio dos ensaios de
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micro-abraséo e utilizando as técnicas de analises de difragdo de raios-X (DRX), microscopia éptica (MO), microdureza
Vickers e microscopia eletrénica de varredura (MEV).

2. METODOLOGIA

Foram cortadas pecas retangulares de dimensdes (20 x 60 x 5) mm? a partir de barras cilindricas do ago inoxidavel
duplex UNS S32205 no estado de fornecimento (EF). O corte foi feito transversal ao sentido de laminacéo da barra e as
pecas foram lixadas até a granulometria de P600. Posteriormente foram encaminhadas para limpeza por pulverizacéo
catodica durante um tempo de 20 minutos na temperatura de 300 °C e mistura de gases de 75% H; e 25% Ar. Na sequéncia,
foi desenvolvido o tratamento de nitreta¢cdo em um reator de plasma pulsado DC de parede fria, do LabPlasma (UTFPR),
nas condicBes de: 3 Torr, 380 °C, 600 V e mistura 75% H, e 25% N, durante um tempo de 10 h.

A avaliag8o da dureza de topo foi realizada a partir de um microdurémetro sob a carga de 490 mN (HVs) por 10 s,
diferenciando as fases austenita e ferrita, reveladas por ataque eletroquimico com acido oxalico ao 10%. O valor da
microdureza foi calculado através da média aritmética de 15 medicdes, uma vez descartados os valores extremos minimos
e méaximos. Por meio da DRX foram identificadas as fases cristalinas da austenita (y) e ferrita (o). Foi utilizada radia¢do
Cu-Ko (£ -1,5418 A), varredura 6-20, variagdo angular 20 a 120°, passo angular de 0,02° e taxa de 5°/min.

Para a avaliacdo do desgaste microabrasivo, foi utilizado um tribémetro de esfera rotativa livre, cujos parametros
operacionais sdo descritos como segue: contra corpo uma esfera de zirconia (@ =24,5mm), rotagdo do eixo de 80 rpm,
angulo de inclinacdo da amostra de 67° com a horizontal que resultou em uma forca normal de 0,1 N, conforme
estabelecido na Norma (ISO, 2016) monitorado através de uma célula de carga. Como elemento intersticial, utilizou-se
uma suspensdo abrasiva de alumina ao 20% massa/volume em &gua destilada com uma taxa de gotejamento de 6,5
gotas/minuto.

Posteriormente, as amostras foram analisadas por meio de MO, para determinar o didmetro das calotas de desgaste, a
fim de calcular o coeficiente de desgaste (Eg. (1)), segundo a metodologia desenvolvida pelos autores (Allsopp, et al.,
1998), como descrito na em que o coeficiente de desgaste é funcdo: b: raio da calota, R: raio da esfera; X: distancia
percorrida pela esfera no ensaio e a N: carga dinamica. As superficies desgastadas e 0s seus respectivos mecanismos
foram analisados por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os dados experimentais obtidos por meio da técnica de DRX sdo apresentados na Fig. 1-a, para as duas condicbes
avaliadas. Como esperado, o difratograma para a amostra no estado de fornecimento apresentou somente o0s picos
cristalinos associados as fases austenita (y) e ferrita (o). Enquanto para as amostras nitretadas, foi observada uma
diminuicao significativa na intensidade do pico da fase ferrita, que estd associado a transformacéao dessa fase em austenita
expandida (yn), como também discutido no trabalho dos autores Alphonsa, et al., (2015).
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Figura 1. Difratogramas da superficie nitretada (N) e no estado de fornecimento (EF) (Fig. 1-a) e ampliagdo
evidenciando a formacéo dos picos cristalinos relacionado a fase austenita expandida (Fig. 1-b).

Além dessa transformagédo, a + [N] = y + [N] = vn, existe a possibilidade da mudanca da fase pré-existente de
austenita em austenita expandida, como descrito na equacédo y + [N] = yn, sendo [N] caracterizado como um atomo de
nitrogénio ativo (Yan, et al., 2015). N&o foi observado picos de difracdo referentes a formagdo das fases cristalinas
secundarias de nitretos de cromo e nitretos de ferro. Outros tratamentos de nitretacéo realizados em ago inoxidavel duplex
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também indicaram a presenca de fase austenita e ferrita na superficie nitretada (Alphonsa, et al., 2015; Nagasutka, et al.,
2010; Pinedo, et al., 2013), atribuidos as interagdes do DRX com o substrato embaixo da camada nitretada. Além disso,
foi evidenciada a formagéo de dois novos picos cristalinos associados a fase yn, localizados em menor angulo do que a
fase austenita original, como visualizado na Fig. 1-b. Esse deslocamento no difratograma esté associado a supersaturacao
do nitrogénio provocado pelo aumento do parametro de rede da estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) (Chiu,
et al., 2010; Alphonsa, et al., 2015; Yan, et al., 2015; Gatey, et al., 2016).

Os resultados obtidos de dureza para as fases austenita e ferrita sdo apresentados na Figura 2. Nao foram observadas
diferencas significativas nos valores medidos para as fases austenita (368 + 22 HV gs) € ferrita (355 £ 18 HVo05) no EF.
Resultados semelhantes foram obtidos por Alphonsa, et al., 2015, em que os valores de dureza para as fases austenita e
ferrita foram préximos, sendo estes de 370 HVom € 338 HVo.n respectivamente. No trabalho de May, et al., 2010 foi
analisada a nanodureza do aco duplex S32205, e constataram que ndo houve diferencas significativas entre as medigdes
para as fases ferrita e austenita no material sem tratamento térmico. Cabe ressaltar que na literatura, a maioria dos
trabalhos sobre o tratamento de nitretacdo em acos duplex em baixas temperaturas, as medi¢es das durezas sdo realizadas
a partir de indentacdes aleatdrias na superficie tratada, sem diferenciar a dureza de cada fase (Nagasutka, et al., 2010;
Chiu, et al., 2010; Kliauga e Pohl, 1998; Yan, et al., 2015).
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Figura 2. (a) Gréfico de barras da dureza e Micrografias das indenta¢des (100X): nas fases ferrita e austenita para o a¢o
duplex UNS S32205: Estado de fornecimento (b) e nitretado (c).

Com o tratamento de nitretacdo houve um incremento de dureza em torno de 2,6 e 3,8 vezes (954 + 38 HVy 5 € 1345
+ 62 HVo05) em relagdo a amostras no EF, para austenita e ferrita respectivamente. Tais diferengas na dureza entre fases
podem ser visualizadas na Figura 2. Os autores Alphonsa, et al., 2015 observaram que na temperatura de nitretacdo a
350°C, as amostras apresentaram valores de dureza superficial similares as obtidas no estado de fornecimento, enquanto
para as temperaturas de processamento de 400, 450 e 500 °C teve diferencas entre uma fase e outra, sendo que para todas
as temperaturas a fase ferrita exibiu maiores valores de dureza comparado com a fase austenita. Pinedo, et al., 2013
também constataram diferengas na dureza do perfil (HVo.01) entre as fases no a¢o duplex F51, com valores superiores em
todas as amostras nitretadas para a fase ferrita. Nos trabalhos referenciados, as diferencas de dureza entre as fases
observadas sdo atribuidas ao maior conteido de nitrogénio na fase ferrita obtido nessas condig¢Oes. Resultados similares
foram obtidos no presente trabalho. O incremento de dureza devido ao tratamento de nitretacdo, normalmente é associada
a transformacdo de ambas fases em austenita expandida, como evidenciada na analise de DRX. Outros trabalhos, como
em Alphonsa, et al., (2015), Yan, et al., (2015) e Gatey, et al., (2016) enfatizam que a formacdo dessa fase tem a
capacidade de promover 0 aumento da dureza no aco inoxidavel UNS S32205.

Com respeito ao ensaio de desgaste abrasivo, o regime de steady-state para o material nitretado foi alcangado a partir
do tempo de 8 minutos (Fig. 3). Enquanto para a condigdo no estado de fornecimento, ndo foi possivel atingir o estado
estacionario nos tempos avaliados, pois o coeficiente de desgaste k variou significativamente (Fig. 3). Este
comportamento do material sem tratamento, também foi observado por Neto, et al., (2016), em aco duplex 2507 utilizando
o tribdmetro com configuracdo de esfera fixa. Os autores atribuiram a grande variagao do k aos processos de formacao e
retirada da camada passiva de 6xidos nos testes realizados com a menor for¢a normal (8 N), o que nao foi observado
utilizando uma forga maior (16 N). Além disso, nota-se na Fig. 3 que o material nitretado apresenta menor coeficiente de
desgaste durante quase todos os tempos de ensaios, quando comparado com o estado de fornecimento, o que representa
uma melhora no desempenho frente ao desgaste abrasivo, que poderia estar relacionado com o incremento de dureza da
superficie tratada.
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Figura 3. Coeficiente de desgaste em funcdo do tempo para o0 ago UNS S32205 com e sem tratamento.

Os resultados obtidos anteriormente, podem ser analisados a partir da equacdo de Archard (Archard e Hirst, 1956) que
tem uma equivalente para desgaste abrasivo, em que prediz que o volume de material desgastado possui proporcionalidade
direta com o coeficiente de desgaste k (probabilidade de remocéo do material durante o contato entre asperezas) e inversa
com a dureza do material mais mole. A partir dos resultados para 0 ago UNS S32205 é possivel afirmar que o tratamento
de nitretacdo promoveu a otimizagdo desses parametros e consequentemente a melhora do desempenho tribolégico do
material.

As micrografias obtidas por MEV (Figura 4-a e Fig. 4-b), ilustram a regido central das calotas de desgaste para as
amostras nitretadas e no estado de fornecimento, respectivamente. Nesse contexto, quanto a morfologia das superficies
desgastadas, 0s autores Trezona, et al., 1999, classificaram o desgaste abrasivo de duas formas: por riscamento (grooving)
e por rolamento (rolling). Para a amostra nitretada (Figura 4-a) foi observado o mecanismo de abrasdo por rolamento que
¢ produzido quando as particulas abrasivas ndo se encaixam, produzindo uma superficie fortemente deformada, com
multiplas indentacOes, sem diregdo preferencial na superficie (Trezona, et al., 1999).
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Figura 4. Regido central da calota de desgaste do ago UNS S32205: a) Desgaste por rolamento, condicdo nitretada e b)
Desgaste por rolamento e riscamento, condigdo no estado de fornecimento.

Na superficie desgastada no EF, Fig. 4-b, notou-se desgaste abrasivo com carater misto, apresentando além do
mecanismo por rolamento (rolling) a abraséo por riscamento (grooving) que atua quando uma proporcao significativa das
particulas abrasivas incorpora a superficie da esfera agindo como indentadores fixos, produzindo uma série de ranhuras
(grooves) finas e paralelas na direcdo do deslizamento (Trezona, et al., 1999). Em testes com cargas e concentracdo dos
abrasivos intermediarias, Trezona, et al., 1999 constataram a interagdo desses dois mecanismos, com riscamento no centro
e rolamento nas extremidades das calotas. A presenca de ambas morfologias nas superficies desgastadas do EF, podem
ter contribuido para o os maiores valores do coeficiente de desgaste para essa condicdo. Além disso, estes autores sugerem
que a dureza da superficie sendo desgastada é um dos fatores influenciadores do tipo de desgaste abrasivo.
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4. CONCLUSAO

O tratamento de nitretacdo a plasma em baixas temperaturas no aco duplex UNS S32205 conferiu a formacéo da fase
vn evidenciado pela formacgéo de dois novos picos, deslocados para menores valores de angulos em relacdo ao valor da
fase austenita. Foram obtidos valores de dureza muito proximos nas fases austenita e ferrita no ago duplex no EF. Por
outro lado, o tratamento de nitretacdo conferiu um incremento na dureza, sendo maior para a fase ferrita do que na
austenita.

O desgaste abrasivo nas amostras ensaiadas com e sem tratamento de nitretacdo aconteceu através dos mecanismos
de abrasdo por rolamento e misto (rolamento e riscamento) respectivamente, este Gltimo sendo um caso de desgaste mais
severo, 0 que levou a obter coeficientes de desgaste maiores no aco em estado de fornecimento.
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Abstract. The present work investigates the wear performance of UNS S32205 duplex stainless steel subjected to plasma
nitriding treatment. The wear test was performed on a free-ball type micro-abrasion tribometer with abrasive suspension
of alumina and zirconia sphere. The thermochemical treatment was developed on a reactor containing 25%N>-75%H.
at 380°C for 10 h with a previous sputtering and heating treatment with Ar-H,. For the untreated sample, the austenite
phase had a surface hardness of 368 + 22 HVqos, while 355 + 18 HVqgs for the ferrite phase. The nitrided sample
presented high hardness, with values of 954 + 38 HVo s for austenite phase and 1345 = 62 HVqgs in the ferrite. The
transformation of the original crystalline phases of ferrite and austenite into expanded austenite was inferred by X-ray
diffraction. In relation to the wear, the nitrided sample presented better tribological performance than untreated
material. The abrasive wear mechanisms observed in the scanning electron microscope were of rolling abrasion for the
nitrided sample and rolling and grooving abrasion on the material without treatment.

Keywords: Duplex stainless steel, Plasma nitriding, Hardness, Abrasive wear.
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