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Resumo. A obtengdo de camadas expandidas por meio da nitreta¢do por plasma em baixas temperaturas tem Ssido
explorada como uma forma de aprimorar o comportamento tribolégico dos agos inoxidaveis sem comprometer a
resisténcia a corrosdo. Neste trabalho, foi investigada a tribocorrosdo do ago inoxidavel superduplex UNS S32750
sem tratamento e apos nitreta¢do por plasma a 350 °C por 4h. O comportamento eletroquimico, antes e durante a
tribocorrosdo, foi avaliado por meio das técnicas de potencial de circuito aberto (OCP) e de resisténcia a polarizagdo
linear (RPL), utilizando como eletrolito uma solugdo de 0,5 M de NaCl. Para um contato esfera contra plano, duas
condi¢bes de deslizamento reciproco foram utilizadas: uma intermitente, onde ha um tempo de pausa entre ciclos; e
uma continua, em que os sucessivos ciclos ocorrem initerruptamente. O volume perdido na pista de deslizamento por
tribocorrosdo foi avaliado por interferometria otica. Para fundamentar as discussoes, foram realizadas andlises
microestruturais por DRX, por microscopia otica e por ensaios de dureza. As amostras nitretadas, independente da
condicdo de deslizamento, apresentaram menores perdas de volume por tribocorrosdo e menores deslocamentos de
potencial em sentido catodico. Sob deslizamento continuo, elas apresentaram maior resisténcia a polarizagdo durante
a tribocorrosdo.

Palavras chave: A¢o Inoxidavel Duplex, Nitreta¢do por Plasma em Baixas Temperaturas, Tribocorrosdo, Técnicas
Eletroquimicas.

1. INTRODUCAO

Acos inoxidaveis duplex (AIDs) possuem resisténcia a corrosdo e resisténcia mecanica superiores as classes
austeniticas e ferriticas, sendo largamente utilizados na industria do petréleo e gas (Chail e Kangas, 2016). Nestas
aplicacdes, estdo expostos a meios corrosivos contendo elevadas concentragdes de Cl™ e a resisténcia ao desgaste sob
imersdo ¢ uma necessidade (Li et al., 2018). A degradagdo do material por acdo conjunta do desgaste mecénico e
corrosdo ¢ o fendmeno conhecido como tribocorrosdo (Ponthiaux ez al., 2004). Embora os AIDs atendam aos requisitos
mecanicos e de corrosdo para suas aplicagdes, seus valores de dureza (~300-400 HV) ndo sdo suficientes para lhes
garantir bom desempenho sob desgaste ou tribocorrosdo (Li et al., 2014, Li et al., 2018, Pintatde et al., 2019).

A nitreta¢do por plasma em baixas temperaturas (NPBT) ¢ uma das solugdes aplicaveis aos agos inoxidaveis para
elevar a dureza da superficie sem deteriorar a resisténcia a corrosdo. Extensivamente estudado em ligas austeniticas,
esse tratamento possibilita a formagdo de uma fase austenitica supersaturada em nitrogénio (N), chamada de fase-S ou
austenita expandida (yn) com durezas de até 1450 HV sem a precipitagdo significativa de nitretos de cromo (Borgioli,
2020). Ja em AIDs, ainda ndo ha um consenso sobre a formagao de yn em toda a superficie devido a natureza biféasica
destes acos e a variedade dos processos de introdu¢do de N (de Oliveira et al., 2018, Tschiptschin et al., 2017,
Zangiabadi ef al., 2016, Blawert et al., 1999). Basicamente, ha duas vertentes onde a introducao de elevados teores de N
promove ou a transformacdo da fase ferrita (8) precursora em yn, com estrutura similar a8 CFC, ou a expansdo do
reticulado de & e formacdo da ferrita expandida (an). Independentemente da estrutura obtida em 8, em AIDs a NPBT
proporciona as mesmas vantagens daquelas obtidas nos agos austeniticos.

Apesar de alguns autores ja terem explorado os beneficios da nitretagdo em baixas temperaturas em AIDs para a
tribocorrosdo (Li ef al., 2014, Li et al., 2018, Haruman et al., 2020), a variedade das ligas estudas, processo e condi¢des
de nitretacdo, ¢ a forma de avaliagdo da tribocorrosdo dificulta a comparagao de resultados. Li et al. (2014) avaliou a
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resisténcia a tribocorrosdo do AID UNS S32750 nitretado por plasma (processo DC) em temperaturas entre 400 e
480 °C em meio de 3,5% de NaCl. Os autores reportaram que somente em temperaturas de 450 e 480 °C houve piora da
resisténcia a tribocorrosdo em fungdo da menor resisténcia a corrosdo (associada a precipitacdo de CrN), apesar do
aumento significativo da dureza e da resisténcia ao desgaste ndo lubrificado. De forma similar ao realizado por
Liet al. (2018) ao estudar a tribocorrosdo AID lean LDX 2404 nitretado por plasma entre 390 e 480 °C, os autores
utilizaram cargas elevadas (30 a 70 N em contato esfera-plano), capazes de promover escoamento localizado no
material sem tratamento e, portanto, dificultando a comparagdo de desempenho com uma superficie endurecida. Além
disso, em ambos os trabalhos, as analises dos ensaios de tribocorrosdo foram realizadas com base nos resultados de area
da pista de deslizamento, ou de volume perdido na pista, e resultados de corrosdo sem deslizamento, limitando a
caracterizacdo do comportamento do material durante a tribocorrosdo. J& Haruman et al. (2020) empregou técnicas
eletroquimicas simultdneas (in situ) a tribocorrosdo para a avaliagdo e comparacdo do comportamento do ago
austenitico AISI 316L e do aco duplex 2205 (UNS S32205) nitretados em processo a gas a 450 °C, e demonstrou que
tanto as condi¢des eletroquimicas quanto a solicitagdo mecanica sdo influentes nos resultados de material perdido.

Trabalhos dedicados ao estudo in situ da tribocorrosdo de materiais passivos, como os agos inoxidaveis, por meio de
técnicas eletroquimicas (Ponthiaux et al., 2004, Celis et al., 2006, Diomidis et al., 2009, Diomidis et al., 2010)
demonstram a capacidade destas técnicas em descrever o estado eletroquimico, inferir sobre a cinética das reagdes
atuantes na superficie avaliada e determinar a forma de degradacdo predominante para o tribossistema: corrosdao ou
desgaste mecanico. Nessa abordagem, a natureza passiva dos materiais ¢ levada em consideragdo, prevendo ensaios
onde a regido danificada por agdo mecanica experimente ou ndo repassivagao apreciavel. Reconhecida, a abordagem
adotada naqueles trabalhos resultou na normatizacdo da UNE 112086 (2016), Tribocorrosion testing procedure for
passivating materials. Ainda recente, poucos trabalhos adotaram tal abordagem para avaliacdo de superficies tratadas de
acos inoxidaveis (Saada ef al., 2018a, de Souza et al., 2020) e nenhum trabalho foi encontrado com aplicagdo em AID
nitretados em baixas temperaturas.

Dessa forma, o objetivo desse trabalho é avaliar o efeito da formag@o de camada expandida, obtida por NPBT, na
resisténcia a tribocorrosdo do AID UNS S32750, utilizando técnicas eletroquimicas in situ e com base nos protocolos de
avaliagdo da tribocorrosdo em materiais passivos.

2. METODOLOGIA
2.1. Preparacio de Amostras e Tratamento de Nitretacio por Plasma

Amostras prismaticas com dimensdes ~22x22 mm foram obtidas de sec¢des, de 2 mm de espessura, transversais a
direcdo de laminagdo, de uma barra de ago UNS S32750 de ¢ 65 mm. A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica
avaliada por espectroscopia de emissdo Otica. As amostras foram utilizadas a partir da condigdo solubilizada (como
fornecida pelo fabricante). Todas as amostras foram lixadas com lixas d’agua de SiC, desde grao 220 até 3000.
Posteriormente, foram polidas com pasta de diamante até o tamanho de grao de 1 um, limpas em banho ultrassdnico em
alcool etilico, e secas por convecgdo forcada de ar aquecido. Parte das amostras foi mantida na condi¢do de
fornecimento, ndo tratada (NT), e parte foi destinada ao tratamento de nitretagdo por plasma a 350 °C (N350).

Tabela 1. Composi¢ao quimica (% p., em peso) do aco UNS S32750.

Liga C Cr Mo Ni Mn Si P S
UNS S32750 0,028 24,6 3,52 6,7 0,76 0,28 0,02 0,003

A nitretacdo foi realizada em um reator de plasma de parede fria (sem aquecimento auxiliar), composto por uma
fonte de corrente continua pulsada (DC), de onda retangular, com controle por modulacdo por largura de pulso (PWM,
do inglés, Pulse-Width Modulation). As amostras foram posicionadas sobre o catodo, polarizado a -600 V. Nesse
sistema, a temperatura das amostras foi controlada pelos periodos de pulso ligado e desligado da tensdo aplicada. A
temperatura foi medida por um termopar tipo-K embutido no porta-amostra/cdtodo. Durante o ciclo de nitretagdo, as
amostras foram limpas por pulverizagdo catddica (sputtering cleaning), em atmosfera composta por 75% H; + 25% Ar,
temperatura de 300 + 5°C e pelo tempo de 1 h com o objetivo de remover a camada de 6xidos, caracteristica dos acos
inoxidaveis. A nitretacdo por plasma foi realizada a 350°+ 5°C, em uma atmosfera de 70% N, + 20% H> + 10% Ar e
durante 4 h. A tensfio aplicada, pressdo ¢ fluxo total de gases foram mantidos constantes em 600V, 400 Pa,
200 cm®.min!, respectivamente. Apos a nitretagdo, a fonte foi desligada e as amostras foram resfriadas em fluxo de gas
H, para prevenir oxidagdo. A quebra de vacuo foi realizada em temperaturas proximas a 50 °C.

2.2. Caracterizacdo Microestrutural

As amostras foram cortadas em se¢do transversal, embutidas e preparadas metalograficamente. O polimento final foi
realizado com alumina de grdo 0,05 um e para o ataque quimico foi utilizado o reagente Agua Régia (1:3:1, H,O, HCI,
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HNOs, propor¢do volumétrica). As amostras foram analisadas utilizando o microscopio otico Olympus BXS1M
integrado ao software Olympus Image Analysis, para a aquisicdo de imagens. A espessura de camada nitretada foi
determinada pela média de 18 indicagdes, tomadas em trés regides distintas da amostra, as faixas de erros reportadas
representam os desvios padrdo obtidos. A identificagdo de fases foi realizada pela técnica de difragdo de raios-X em
angulo rasante (DRX-AR), com angulo incidente de 5° € varredura 20 entre 30 e 95°, com velocidade de 1°.min"! O
difratdbmetro Shimadzu XRD-7000 equipado com tubo de Cu Ka (A = 1,5406 A) foi utilizado para as anélises.

Ensaios de microdureza Vickers foram realizados utilizando o microdurdmetro Shimadzu HMV-2. As indentagdes
foram realizadas na superficie de topo com carga de 245 mN (25 gf) e com tempo de aplicacdo de 15 s. A dureza foi
adotada como a média de 12 indicagdes para a condi¢do ndo tratada (NT) e de 24 indicagdes para a condi¢o nitretada
(N350). As faixas de erros reportadas representam os desvios padrao obtidos.

2.3. Ensaios de Tribocorrosao

Para avaliar a resisténcia a tribocorrosdo das condigdes estudadas, ensaios eletroquimicos e tribologicos foram
conduzidos simultaneamente. O tribdmetro universal de ensaios, CETR-UMT-2, equipado com uma célula de carga
com escala entre 0 ¢ 10 N (resolucdo de 0,01 N), configurado para a geometria esfera sobre plano com deslizamento
reciproco, foi utilizado em conjunto com o potenciostato PalmSens EmStat3+. A célula eletroquimica, acoplada ao
tribdmetro, era composta por trés eletrodos: eletrodo de trabalho (4rea de exposi¢do, Ag = 1,12 cm?), contra eletrodo de
grafite e o eletrodo de referéncia Ag/AgCl saturado em KC1 (Ag/AgCl sat.), com E° = + 200 mV v.s. eletrodo normal de
hidrogénio (NHE). O eletrdlito utilizado foi a solucdo de 0,5 M de NaCl. O contato mecanico foi caracterizado pelo
deslizamento de uma esfera de SizN4, com @ 10 mm, ao longo de uma pista de 4 mm de extensdo e sob acdo de uma
forga normal de 2 N. A tensdo cisalhante maxima desenvolvida no contato estatico, calculada a partir das equagdes de
Hertz e considerando o material sem tratamento, foi estimada em 200 MPa.

A metodologia utilizada neste trabalho foi elaborada com base nos trabalhos de Souza ef al., (2020), Diomidis, ef al.
(2010), Diomidis, et al. (2009), Celis ¢ Ponthiaux (2006), Ponthiaux, et al. (2004) e na norma UNE 112086 (2016). A
metodologia adotada consiste, primariamente, na avaliagdo em duas condi¢gdes de deslizamento: uma intermitente e
outra continua, dando nome aos dois tipos de ensaios conduzidos. Ambos os ensaios sdo representados
esquematicamente pelo fluxograma da Fig. 1. No ensaio continuo, o tempo de deslizamento para um comprimento de
pista foi de 0,36 s, ou seja, o tempo para um stroke (Tswoke), 0 qual foi definido como uma fragao de 1/10.000 do tempo
de equilibrio entre 0 meio e o material (Diomidis, et al. 2009; UNE 112086, 2016). Admite-se que este tempo seja
suficientemente curto para que ndo haja repassivacdo apreciavel da pista de deslizamento e, portanto, que a superficie
esteja em um estado quimicamente ativo. J4 no ensaio intermitente, Tk foi mantido constante e, entre um stroke e
outro, foi adicionado um periodo de parada do contracorpo de Tor = 3,24 s. Dessa forma, durante o tempo Tof, por ndo
haver o deslizamento do contracorpo, admite-se que a pista de deslizamento experimente repassivacdo parcial. Para
ambas as superficies avaliadas, nitretada ¢ ndo tratada, o tempo de equilibrio com o meio foi ~1h.

Ensaio RPL
Ensaio RPL Com deslizamento
Sem deslizamento (Rps)
] (Rp0) a0s ~5000 ciclos
Ensaio Continuo
OCP OCP OC.P OoCP OC.P
Sem deslizamento R Sem deslizamento R Sem deslizamento .
. R Com deslizamento [ . H» Com deslizamento . Fim
Até o equilibrio do E,, X 10 min. . 10 min.
| . ! 400 ciclos - 5600 ciclos .
(1h min.) (Recuperagdo) (Recuperagéo)

|
A
( Ensaio Intermitente )‘ l— ———————— !_ _______ *

Figura 1 — Fluxograma simplificado dos ensaios de tribocorrosao. Linha tracejada indica o fluxo do ensaio intermitente.

Conforme apresentado na Fig. 1, em ambos os ensaios ¢ monitorado o potencial de circuito aberto (Eocp) por quase
toda sua duragdo. No ensaio continuo, foram realizados dois ensaios de resisténcia a polarizagio linear (RPL), com e
sem deslizamento, com as quais foram obtidas as resisténcias a polarizacdo Rp0 e Rps, respectivamente. Para os ensaios
RPL foram realizadas varreduras de potencial em uma faixa de £ 30 mV v.s. E,, e com velocidade de varredura de
1 mV.s'. No ensaio intermitente nio foram realizados testes RPL, por redundéancia do caso sem deslizamento, e
devido as oscilagdes de Eo, caracteristicas do deslizamento intermitente. Ressalta-se que para ambos os ensaios foram
mantidos constantes: o numero de ciclos total (6000 ciclos), forga normal e o tempo de stroke. Em decorréncia da
adicdo do tempo Tofr no ensaio intermitente, o tempo total de duragdo foi ~4x superior ao do ensaio continuo.

O volume perdido total na pista de deslizamento (W) apos os ensaios e a area de pista (Ay) foram avaliados
utilizando o interferometro 6tico confocal TalySurf CCI Lite, da Taylor Hobson. A resolugdo vertical (z) méxima do
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equipamento ¢ de 0,01 nm e lateral (x, y) entre 0,4 ¢ 0,6 um. Os resultados apresentados sdo a média de trés indicagdes
realizadas em cada uma das trés amostras ensaiadas (minimo) para cada tipo de ensaio de tribocorrosao.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacao Microestrutural

A Figura 2 apresenta a micrografia da secdo transversal do ago S32750 nitretado (N350). Observa-se primeiramente
que os graos precursores, relativos as fases ferrita (8) e austenita (y), estdo convenientemente orientados conforme a
diregdo de laminagdo. E possivel identificar a formagdo de uma camada nitretada com morfologia distinta sobre cada
fase precursora. Sobre os graos precursores v, foi formada uma camada de estrutura dupla, onde a por¢ao mais externa
apresentou bandas de deformagdes bem alinhadas (como as observadas em destaque ampliado na Fig. 2), decorrente da
distor¢do promovida pelo N, e a mais interna que ndo apresentou tais sinais. Este tipo de estrutura esta presente em
diversos trabalhos em acos inoxidaveis austeniticos nitretados em baixas temperaturas (Borgioli, 2020,
Czerwiec et al. 2006, Blawert et al. 2000). Além disso, a identificagdo de regides y pode ser realizada pelos contornos
de macla (como indicado na Fig. 2). Sobre os grios precursores 0, a camada formada ndo apresenta tal caracteristica, o
que possibilitou avaliar a espessura de camada de acordo com o gréo precursor. A camada formada sobre 6 apresentou
espessura média de 4,1 + 0,4 pum, ndo expressivamente maior daquela formada sobre a fase precursora y, como se
observa na Fig. 2, para qual a espessura média foi de 3,6 £ 0,3 um. Os valores obtidos foram proximos aqueles
reportados por Li ef al. (2014), 5 pm para o mesmo ago nitretado com processo DC, a 400 °C por 10 h, em atmosfera
rica em N (3:1, No/Hy) e sob pressdo de 400 Pa. A dureza de topo média da camada nitretada foi de 618 + 123 HV0,025,
2,6 vezes superior ao material sem tratamento (NT), que foi de 234 + 16 HV0,025.

/ &,;—'

v Dire¢do de Laminagio |

& BEED
20 um Amostra = N350

[T 1 Mag=1,0kX

Figura 2 - Micrografia dtica do ago UNS S32750 apos nitretagdo por plasma a 350 °C por 4h (N350).

A Figura 3 apresenta os espectros de difracdo obtidos com angulo incidente de 5° para ambas as condi¢des
avaliadas. O padréo para a condi¢do NT confirma que as unicas fases presentes sdo y e d. Ja analisando o espectro da
condi¢do N350, primeiramente se observa que todos os picos y representados sdo todos deslocados para menores
angulos, indicando expansdo do reticulado cristalino pela introdugdo do N em solugdo e, portanto, formagdo da
austenita expandida (y~) (Borgioli, 2020, Pintaude et al., 2019, Li et al., 2014). Além disso, nota-se que 0s picos yn sao
menos intensos e mais largos que aqueles y da condi¢cdo NT, ao que pode ser associado as tensdes internas causadas
pela introdugdo do N (Christiansen et al., 2010). Do espectro de DRX da condigdo N350, ndo foi possivel indexar
nenhum padrio de difragdo de nitretos (i.e., CrN, CrN, Fe,3N ou FesN), dessa forma, o N deve formar,
preferencialmente, uma solugdo soélida, ndo comprometendo a resisténcia a corrosdo, como evidenciado em outros
trabalhos (Borgioli, 2020, Pintaude ef al., 2019, Li et al., 2014, Nunéz de la Rosa et al., 2020). Em relagdo aos picos de
9, verifica-se que ndo sdo identificaveis no espectro da condicdo N350, sugerindo transformagdo de fase, & em yn.
Transformacdo esta defendida nos trabalhos de Zangiabadi et al. (2016) e Blawert et al., (1999) e aceita por outros
autores (NUnéz de la Rosa et al., 2020, Pintaude ef al., 2019, de Oliveira ef al., 2018). Outra vertente propde a expansao
do reticulado de & pelo N e formagdo da fase ferrita expandida (on), como no trabalho de Tschiptschin et al. (2017) e
também aceita por outros autores (de Oliveira et al., 2018, Li et al., 2018). Evidentemente, os resultados de DRX
apresentados ndo sdo suficientes para sustentar tal hipotese e analises complementares sdo necessarias.
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Figura 3 — Espectros DRX em angulo rasante (5°) da condi¢do ndo tratada (NT) e nitretada a 350 °C por 4 h (N350).
3.2 Tribocorrosiao

A Figura 4 apresenta a evolugdo do potencial de circuito aberto (Eop) ao longo dos ensaios de tribocorrosdo
continuo (a) e intermitente (b) para as condigdes NT ¢ N350. Na Figura la, pode-se observar curvas de inclinagdo
constante, indicadas por Rp0 e Rps, as quais representam os momentos de analise da resisténcia a polarizagdo pela
técnica de RPL antes e durante o deslizamento continuo, respectivamente. Analisando primeiramente as curvas do
ensaio continuo, pode-se observar que antes do inicio do deslizamento o E,, ¢ elevado (nobre) para ambas as condi¢des
e que pouco varia com o tempo, representando o estado passivo das superficies. Apds o ensaio RPL, com o inicio do
deslizamento, o potencial ¢ deslocado em sentido catddico devido ao dano ao filme passivo protetor pela a¢do do
contracorpo. Assim, forma-se uma regido com maior tendéncia a dissolugdo anddica (regido ativa, area de pista)
(Diomidis et al., 2010, Ponthiaux et al., 2004). Com a interrup¢io do deslizamento apds os primeiros 400 ciclos, ha a
recuperagdo do potencial em dire¢do ao Eo, anterior ao deslizamento, indicando a repassivagdo da pista de
deslizamento (Diomidis et al., 2010, Ponthiaux et al., 2004). Este comportamento de recuperagdo também pode ser
observado apds a 2° série de deslizamentos, completados os 6000 ciclos. Analogamente para o ensaio intermitente (Fig.
1b), observa-se comportamento similar do potencial das amostras conforme a sucessdo dos momentos de deslizamento
e periodos de parada, com exceg@o dos momentos de execugdo dos ensaios RPL.

a) 040 b) 0.40

T roo —=— N350 1 —=— N350 |
05 P = NT N 03513 1° Periodo de Recuperagio = NT |
0,30 — /Inicio de deslizamento C 0,30 * -
0,25 - 0,25 N B
‘£ 0201 ; - & 020 i
% 0157 F Z 0154 i
; 0104 L ; 0,10 2° Periodo de Recuperagdo [ [
:_; 0,05 Fim de deslizamento L ?_; 0,05 \‘ i
2 0,00 ) L 2 0,00+ L

(0] 4 [0} 4
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0,10 - ,\\ " L 0,10 L
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Figura 4 — Potencial de circuito aberto em fungdo do tempo de ensaio, tipo de ensaio (a) continuo, (b) intermitente, para
ambas as condigdes ndo tratada (NT) e nitretada a 350 °C por 4 h (N350).
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Comparando a condigdo NT com a condigdo N350, em ambos os ensaios (Fig. 4a-b), verifica-se que os
deslocamentos de potencial com o inicio do deslizamento sdo menores na condigdo N350, o que pode ser associado ao
menor dano a superficie (menor area ativa) e a menor diferenca de potencial em relacdo a regido ndo desgastada (regido
passiva) (Celis et al., 2006, Ponthiaux et al., 2004, Diomidis ef al., 2010). As areas das pistas de deslizamento, os
volumes perdidos apos os ensaios e dos resultados de Rp, apresentados adiante, corroboram com essas observagdes.

Comparando os resultados do ensaio continuo (Fig. 4a) com aqueles do caso intermitente (Fig. 4b), verifica-se que
os deslocamentos catédicos sdo menores no ensaio intermitente. Esse menor deslocamento pode ser associado aos
breves periodos de parada entre os sucessivos ciclos (Tof), possibilitando a repassivagdo da pista de deslizamento e,
portanto, aumento do potencial durante esses periodos (de Souza et al., 2020, Diomidis et al., 2009; Ponthiaux et al.,
2004). Pode-se notar o aumento de potencial durante os periodos Tom, pelo aumento da espessura das curvas de
potencial quando comparada aquelas do caso continuo, ainda mais evidentes para a condi¢do NT.

A Tabela 2 apresenta os pardmetros de tribocorrosdo obtidos a partir do ensaio continuo ¢ também os valores das
areas de pista ao fim do ensaio (Ay). Primeiramente, verifica-se que Ay, area ativa, da condigdo N350 ¢ cerca de 20 %
menor que aquela da condigdo NT, corroborando com os menores deslocamentos catodicos de potencial observados.
Verifica-se dos resultados que a resisténcia a polarizagdo sem deslizamento (Rp0) ¢ similar aquela a condigdo N350,
considerados os desvios. Portanto, a resisténcia a corrosdo proxima ao potencial espontdneo ndo foi comprometida,
resultado coerente com a literatura (Li ef al., 2014, Pintatude et al., 2019). Sob deslizamento, a resisténcia a polarizacio
(Rps), em ambas as condigdes, ¢ reduzida em trés ordens de grandeza, indicando a aceleragdo da corrosdo pelo dano ao
filme passivo e formag@o de uma area quimicamente ativa (Diomidis et al., 2010). Com a metodologia adotada, foi
possivel estimar as resisténcias especificas da area ativa (r.), equivalente a pista de deslizamento no caso continuo, e da
area passiva (Ipass), onde ndo houve dano ao filme passivo.

Tabela 2 - Parametros de tribocorros@o obtidos dos resultados de RPL com (Rps) e sem deslizamento (Rp0) realizados
durante o ensaio continuo ¢ valores da area de exposicao inicial (Ag) e de pista apds o ensaio (Ay).

Condicio Ao(cm?)  Au(cm?) Rp0 () Rps () Ipass (2.cm?)  rat (Q.cm?)
NT 112 1,5x102% 1289 +289x10° 2,4+ 0,2x10° 1444x10° 35
N350 i 1,2x102% 1058 + 139x10° 5,7 +2,3x10° 1185x103 66

Analisando os resultados da Tab. 2, verifica-se que os valores de resisténcia a polarizagdo da area passiva (Ipass) sS40
da ordem de 10° Q.cm? para ambas as condigdes. Esses valores sdo condizentes a um estado passivo segundo critério
proposto por Ningshen et al. (2006). Segundo esses autores, valores de resisténcia a polarizagdo, rp > 100x10° Q.cm?
indicam uma superficie passiva, enquanto valores de rp < 1x10° Q.cm? indicam uma superficie quimicamente ativa.
Assim, os valores calculados para a area ativa (r,) sdo muito inferiores ao critério e, portanto, condizentes a um estado
ativo, decorrente do deslizamento do contracorpo. Nota-se também que o valor de ry para a condicdo N350 é o dobro
daquele da condi¢do NT, indicando maior resisténcia a corrosao para a condi¢gdo N350 em condigdes de deslizamento.

A Figura 5 apresenta os volumes perdidos totais (W) mensurados nas pistas de deslizamento apds os ensaios
continuo e intermitente para as condigdes NT e N350. Verifica-se que, independentemente do ensaio conduzido, a
condi¢do N350 apresentou os menores valores de Wy, indicando maior resisténcia a tribocorrosdo. Ao que se pode
atribuir a maior dureza da superficie nitretada, o que lhe confere maior resisténcia a abrasdo do contracorpo, € a maior
Ta, sugerindo menores perdas por corrosdo na pista de deslizamento quando o filme passivo € danificado. Os resultados
dos trabalhos de Souza et al. (2020), Haruman et al. (2020), Li et al. (2018), Li et al. (2014) e de Saada et al. (2018a)
também indicam que a formagdo de uma camada endurecida e sem o comprometimento significativo da resisténcia a
corrosdo, promovem aumento da resisténcia a tribocorrosdo. No presente trabalho, verifica-se que para a solicitagdo
utilizada, a priori, no regime elastico da condigdo NT, e considerando uma condi¢ido de deslizamento intermitente, o
desempenho permanece melhor para a condigdo N350.

A partir da Fig. 5 é possivel verificar que a condi¢do NT apresentou maior W no ensaio intermitente que no ensaio
continuo. Ja a condigdo N350 apresentou maior Wy no ensaio continuo. Dessa forma, para a condi¢do NT, o aumento de
Wi no ensaio intermitente esteve associado a introdugdo de Tox entre ciclos e, por consequéncia, ao maior
reestabelecimento do filme passivo. Pode-se levantar a hipotese de que, devido ao substrato mais macio, o suporte
mecanico ao filme passivo ¢ insuficiente e, portanto, favorece a aceleragdo do dano a superficie (filme mais uma porgao
do substrato). O que ¢ condizente com os resultados apresentados pela condigdo N350, onde a camada nitretada, de
maior dureza, proporciona maior suporte mecanico ao filme passivo formado durante os intervalos Tor. Saada et al.
(2018b) avaliaram a resisténcia a tribocorrosao dos agos AISI 304L e UNS S32205, sem tratamento, ¢ em meio de
azeite de oliva. Foram reportadas maiores perdas por tribocorrosdo no ensaio intermitente para ambos os agos quando
comparado ao ensaio continuo. Em outro trabalho, Saada et al. (2018a) compararam a resisténcia a tribocorrosao do aco
AISI 304L com e sem uma camada endurecida por nano-peening em condicdes de deslizamento intermitente e
continuo. Os autores reportaram maiores diferencas de volume perdido entre o ago tratado e nio tratado em condicdes
de deslizamento intermitente, sendo que o aco com a camada endurecida apresentou menores perdas de volume. Assim,
ambos os trabalhos corroboram para o efeito suporte da camada endurecida ao filme passivo.
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Figura 5 — Volume perdido total (W) apds os 6000 ciclos nos ensaios de tribocorrosdo continuo e intermitente para a
condi¢do ndo tratada (NT) e nitretada por plasma a 350 °C por 4 horas (N350).

4. CONCLUSAO

A partir dos resultados e discussdes deste trabalho, pode-se concluir:

e O tratamento de nitretacdo empregado possibilita obter austenita expandida (yn) e uma camada sem a presenga
de nitretos de ferro e/ou cromo em niveis detectaveis pela técnica de DRX-AR;

e A resisténcia a corrosdo, proximo ao potencial de circuito aberto, ndo ¢ significativamente alterada apos a
nitretagdo por plasma a 350°C por 4 h.

e Os deslocamentos de potencial em sentido catddico, devido ao dano mecanico, sdo menores para a condigdo
nitretada, o que esta associado as menores areas de pista de deslizamento (de menor potencial eletroquimico);

e A resisténcia a polarizagdo especifica da pista de deslizamento da condi¢@o nitretada é 2 vezes superior aquela
da condigdo sem tratamento, indicando a maior resisténcia a corrosdo durante a tribocorrosao;

e O desempenho sob tribocorrosdo da condi¢do nitretada € superior a condi¢do ndo tratada independentemente
da condig¢do de deslizamento, continua ou intermitente;

e O melhor desempenho da condigdo nitretada estd associada & maior dureza e maior resisténcia a corrosao sob
deslizamento.
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Abstract. Obtaining expanded layers by low-temperature plasma nitriding has been explored as a means to enhance tribological
behavior of stainless steels without compromising their corrosion resistance. In this work, the tribocorrosion resistance of UNS
832750 super duplex stainless steels was investigate before and after plasma nitriding at 350 °C for 4h. The electrochemical
behavior, before and along tribocorrosion, was evaluated by open circuit potential technic (OCP) and linear polarization resistance
(LPR), using a 0.5 M NaCl solution as electrolyte. For ball-on-flat reciprocating tests, two sliding conditions were employed: an
intermittent one, where there is a break time between cycles; and a continuous one, where the cycles are done uninterruptedly. The
wear volume loss on the sliding track was measured by optical interferometry technique. Microstructural analysis by XRD, optical
microscopy and hardness tests were done to support discussion. Despite the sliding condition, nitrided samples showed minor wear
loss by tribocorrosion, also the cathodic shifts on the electrode potential were smaller. In continuous sliding, the polarization
resistance was higher for nitrided samples during tribocorrosion.

Keywords: Duplex Stainless Steel, Low-temperature plasma nitriding, Tribocorrosion, Electrochemical techniques.
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