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Resumo: O objetivo deste trabalho é a avaliacdo da resisténcia ao desgaste por microabrasdo do ago AlSI 52100
tratado por deposicdo/difusdo termo-reativa (TRD). As amostras foram acondicionadas em cadinhos de alumina
contendo uma mistura em p6 formada por 25% Fe-Nb, 6% NH4CIl e 69% Al203. O tratamento foi realizado em forno
tubular com atmosfera de arg6nio a 1000°C por 4 horas. Apos o tratamento, as amostras foram caracterizadas por
difratometria de Raios-X, microscopia Optica e microdureza. Ensaio de desgaste microabrasivo por esfera rotativa
fixa foi realizado para a avaliacdo da resisténcia ao desgaste. Carbeto de silicio foi utilizado como agente abrasivo
em uma concentracdo de 0,75 g/cm3. A forca normal aplicada foi de 1,96 N, e a velocidade de deslizamento de 0,04
m/s. O desempenho das amostras niobizadas (tratadas por TRD) foi comparado com o do material ndo tratado (como
recebido). Apds a realizacio do tratamento TRD uma camada de NbC foi obtida na superficie das amostras. A dureza
média da camada de NbC foi de 878 HV, 5. Para as condi¢es empregadas neste trabalho as amostras niobizadas
apresentaram resisténcia ao desgaste inferior a condi¢éo sem tratamento.
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1. INTRODUCAO

A maioria dos elementos de maquinas usados hoje operam sob severas condi¢des envolvendo desgaste adesivo e
abrasivo, eroséo por particulas sélidas, corrosdo e oxida¢do que podem diminuir sua durabilidade e performance. O uso
dos processos de tratamento superficial nos materiais de engenharia pode, portanto, melhorar suas propriedades
tribolégicas (aumento da resisténcia ao desgaste e diminuigdo do coeficiente de atrito), aumentar a resisténcia a
oxidacgéo e corrosdo, entre outros fatores (KARTAL et al., 2010).

Tratamentos superficiais, para os quais a composicdo local da superficie é modificada, podem apresentar
microestrutura e propriedades mecanicas diferentes das observadas na matriz do aco (ALLAQUI et al., 2006).

Dentre as técnicas modernas utilizadas para 0 melhoramento do desempenho superficial destacam-se 0s processos
de nitretagdo, boretacdo, aspersdo térmica, revestimento por solda, implantacdo idnica, deposicdo fisica de vapor
(PVD), deposi¢do quimica de vapor (CVD) e tratamentos termo-reativos de deposicdo e difusdo (TRD). Os tratamentos
TRD sdo considerados bastante eficientes para a produgdo de camadas superficiais com niveis de dureza que se situam
entre os mais altos alcangados em revestimentos (ARAI; HARPER, 1991).

O processo TRD ¢ utilizado quando se deseja a formagdo de camadas de carbonetos, nitretos e boretos. TRD é um
tratamento de modificacdo da superficie a alta temperatura, que forma uma camada dura, fina e resistente ao desgaste
em acos assim como outros materiais que contenham carbono, nitrogénio e boro (AZ1ZI; SOLTANIEH, 2010).

O tratamento termo-reativo de deposicdo e difusdo (TRD) é diferente dos processos convencionais de
endurecimento. Ao contrario de métodos convencionais de tratamento, 0 método TRD resulta num actimulo intencional
de um revestimento, formando uma camada superficial no substrato (SEN, 2004).

Camadas produzidas com o processo de TRD podem ser aplicadas aos mesmos usos que camadas de TiC, TiN e
TiCN obtidas com os processos de PVD e CVD. Uma das grandes vantagens € que 0 processo pode ser realizado em
fornos de tratamento térmico, usando cadinhos ou caixas de metal, ao invés de instrumentacdo mais complexa utilizada
em outros tratamentos. Pode ser empregado na fabricagdo de matrizes de estampagem, ferramentas de corte,
ferramentas de trefilacdo de tubos e fios, entre outros. Outra vantagem € a possibilidade de reprocessamento da peca
para construcdo de uma nova camada (CASTELETTI et al., 2009).
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No processo de TRD ou Thermo-Reactive Deposition/Diffusion (Deposicdo/Difusdo Termo-reativa), atomos de
carbono e nitrogénio contidos no material difundem e reagem com p6s de ligas metalicas em temperaturas elevadas,
formando um revestimento denso ligado metalurgicamente ao substrato. Os carbetos e nitretos formados apresentam
excelente resisténcia ao desgaste e a oxidacdo em altas temperaturas, podendo-se citar especialmente o carbeto de
cromo (WEI; CHEN, 2005).

Estudos do comportamento tribologico do ago AlISI 52100, ap6s o tratamento TRD para formagdo de uma camada
de NbC, foram conduzidos por Fernandes e colaboradores (2010). A composi¢do do banho utilizado foi: 5% Fe-Nb, 3%
Al e 92% Na,B,0; (porcentagens em massa). As amostras foram tratadas a 1000°C por 4 horas, e resfriadas em 6leo
logo apos a retirada do forno. A espessura média da camada formada foi de 6,1 um, com uma dureza de 1992 HV. As
mesmas foram submetidas a ensaio de desgaste por esfera rotativa fixa, porém sem o uso de lama abrasiva. O
tratamento resultou em aumento da resisténcia ao desgaste, uma vez que a taxa de desgaste obtida foi menor do que
aquela para o substrato. Ademais, o volume total de desgaste para a camada foi 10 vezes menor do que o do substrato.

O ensaio de desgaste abrasivo por esfera rotativa foi desenvolvido por Rutherford e Hutchings em 1996. O objetivo
inicial do ensaio era determinar a espessura de revestimentos (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996); porém devido a
sua grande aplicabilidade, o ensaio passou a ser usado para se estudar o desgaste abrasivo em materiais metélicos e ndo
metalicos, recobertos ou ndo.

O teste consiste em pressionar uma esfera rotativa de a¢o, com didmetro conhecido, contra a superficie da amostra,
na presenca de uma suspensdo de particulas abrasivas finas (lama), geralmente carbeto de silicio (SiC) ou diamante. As
esferas mais comuns sdo as de a¢o AlSI 52100 com didmetro de 25,4 mm (TREZONA et al., 1999).

Para materiais homogéneos, o volume de desgaste (V) pode ser relacionado com a distancia de deslizamento (S) e a
forga normal de contato (N) utilizando-se um modelo simples para o desgaste abrasivo, equivalente a equagdo de
Archard para desgaste abrasivo:

V = KSN (1)

Na Eg. (1), K é o coeficiente de desgaste, que possui unidade m3/N.m, S é a distancia de deslizamento em metros,
N a for¢a normal aplicada em newtons e V é o volume de desgaste medido em m3. A resisténcia ao desgaste abrasivo é
definida como o inverso de K. Pode-se interpretar o valor de K como o volume de material desgastado por unidade de
forga e unidade de distancia de deslizamento, de forma que ele mede a severidade do desgaste (COZZA, 2006).

Considerando-se uma cratera com geometria esférica em uma superficie inicialmente plana, formada por uma
esfera de raio R, pode-se calcular o volume de desgaste a partir do didmetro (b) da cratera na superficie da amostra, ou
da profundidade (h) de desgaste conforme as Eq. (2) e (3):

b4
Vzmparab &R 2
V ~ mh?’R para h < R €))

Esse mesmo método de célculo pode ser empregado para materiais recobertos, de forma a se calcular os
coeficientes de desgaste do revestimento e do substrato em um Unico teste. Para tanto, podem-se utilizar métodos
perfurantes e ndo perfurantes. No primeiro caso, o desgaste é realizado até que o substrato seja exposto, sendo possivel
determinar um coeficiente de desgaste do recobrimento e do substrato. No segundo, a cratera ndo ultrapassa a espessura
do recobrimento, avaliando-se entdo apenas a resisténcia ao desgaste do mesmo (MOROZO, 2013).

Neste trabalho foram utilizadas as Eq. (1) e (2) para o calculo do coeficiente de desgaste e do volume de desgaste,
sendo considerado, portanto, o valor do coeficiente de desgaste do conjunto “substrato + revestimento” para o caso das
amostras niobizadas. As propriedades tribol6gicas do ago AISI 52100 tratado via TRD para formagdo de revestimento
de carboneto de nidbio sdo analisadas, colocando-se em foco o comportamento deste diante de desgaste por
microabrasdo. Além disso, foi realizado um estudo comparativo do agco AlSI 52100 na condi¢cdo Sem Tratamento a fim
de se avaliar o impacto do tratamento TRD neste material para as condi¢Ges impostas nos ensaios.

2. MATERIAIS E METODOS

O material utilizado na pesquisa foi 0 aco AISI 52100. E um aco de alto teor de carbono, ligado ao cromo,
geralmente utilizado na fabricacdo de esferas para rolamentos. Para atingir dureza elevada, normalmente se realiza o
tratamento de témpera em dleo, podendo o material atingir durezas entre 62 e 65 HRC. A composi¢do quimica
geralmente encontrada é mostrada na Tab. (1).



9° Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricacao

Joinville, Santa Catarina, Brasil
o E Copyright © 2017 ABCM

Tabela 1. Composicao quimica do aco AISI 52100 em %peso.

Carbono Silicio Manganés Cromo Ferro
Minimo 0,98 0,15 0,25 1,3
- Balanco
Méaximo 11 0,35 0,45 1,6

As amostras foram cortadas a partir de uma barra redonda de 25,4 mm de diametro, lixadas até lixa 600 e polidas
com suspensdo de alumina de 1 um. Apo6s a preparacdo das superficies as amostras foram limpas em banho de
ultrassom com alcool por 10 minutos.

2.1. Tratamento TRD

Para a realizagdo do tratamento de TRD, foi preparada uma mistura em pé contendo: 25% Fe-Nb, 6% NH,CI e
69% Al,O3 (porcentagens em peso. As amostras, de sec¢do circular, foram cortadas em 4 partes, reduzindo seu tamanho
para coloca-las dentro de cadinhos refratarios de alumina. Os cadinhos foram enchidos com a mistura e as amostras e
selados com cimento refratario para protecdo contra oxidagdo durante o tratamento. Os cadinhos foram levados ao forno
tipo mufla com atmosfera protetora de argonio, aquecido a temperatura de 1000°C. O tratamento durou 4 horas, e apds
este periodo o forno foi desligado, deixando-se as amostras resfriarem continuamente até a temperatura ambiente. Ap6s
o resfriamento completo, as amostras foram retiradas do forno.

2.2. Caracterizacdo Microestrutural

Difratometria de raios-X foi utilizada com o objetivo de se determinar as fases presentes na superficie das amostras
niobizadas. Para isso, foi utilizado um difratdbmetro de Raios-X Shimadzu com tubo de cobre. O difratograma foi obtido
com angulo de varredura (260) na faixa de 20 a 90°, com velocidade de 1° por minuto.

Microscopia oOptica foi utilizada para a analise da microestrutura das se¢des transversais das amostras niobizadas
(TRD) e sem tratamento. Apds o lixamento e polimento as amostras foram atacadas com Nital 3%.

Ensaios de microdureza Vickers foram realizadas em um microdurémetro SHIMADZU HMV, com cargas de 50 e
300 gramas e tempo de indentacdo de 10 segundos. Cinco medidas foram feitas em cada condig&o.

2.3. Ensaio de Desgaste Microabrasivo por Esfera Rotativa Fixa

O ensaio de desgaste microabrasivo foi realizado em equipamento de ensaio de microabrasdo por esfera rotativa
fixa TE-66 SLIM Phoenix Tribology. No equipamento, a esfera é fixada em dois eixos rotativos coaxiais, enquanto que
a amostra é forcada contra a esfera através de uma alavanca, usando-se uma forg¢a definida por um peso morto. A esfera
é confeccionada em aco AISI 52100 temperado e revenido, com didmetro de 25,4mm. Sobre a esfera e o corpo de prova
é gotejada lama abrasiva, que serve como interface no tribossistema. O gotejamento da lama é controlado por uma
bomba peristaltica atrelada ao eixo de rotagdo do equipamento, de forma que a vazdo da mesma esté ligada a velocidade
de rotagdo do eixo.

Antes do ensaio, a esfera € condicionada por agitagdo manual em um recipiente contendo areia e agua, por 10
minutos. Isso faz com que a superficie se torne mais regular e uniforme. Apos isso, a esfera é colocada em um béquer
com &gua destilada, e levada ao ultrassom por 10 minutos para a remocao de particulas de sua superficie.

A lama abrasiva foi preparada diluindo-se 75g de carbeto de silicio (SiC), com tamanho médio de particula de 5
pum, em 100 ml de &gua, para se atingir uma concentracao de 0,75g de SiC por cm? de 4gua. Os pardmetros utilizados no
ensaio foram:

e Velocidade de rotacdo da esfera: 30 rpm (0,04 m/s);
e Concentracdo da lama abrasiva: 0,75 g/cm3;
e Forcanormal aplicada: 1,96 N;

e  Temperatura ambiente (25°C);

Para cada grupo de amostras testado, procurou-se atingir o regime permanente de desgaste. Para as amostras Sem
Tratamento o ndmero de rotaces da esfera variou entre 50 e 600, com intervalos de 50 rotagfes. Para as amostras
Niobizadas o nimero de rotagGes variou entre 50 e 900, igualmente com intervalos de 50 rotagfes. Trés ensaios foram
realizados para cada condicéo.
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Difratometria de Raios-X

O difratograma de raios-X da amostra niobizada é apresentado na Fig. (1). Pode-se observar, além da presenca do
Fe da matriz do material, que a camada é composta de NbC. Este resultado comprova que o tratamento TRD foi efetivo
para a formagdo da camada de carbeto de nidbio. Estes resultados estdo de acordo com os trabalhos de Sen e Sen (2008)
e Fernandes e colaboradores (2015).

1-NbC
2-Fe

) 1
2 2 1
AN W

20 30 40 50 60 70 80 90
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Figura 1. Difratograma de raios-X da amostra tratada por TRD.
3.2. Analise Microestrutural e Microdureza

A Fig. (2) mostra o revestimento e microestrutura do substrato na amostra tratada por TRD. A camada de NbC
apresenta espessura média de 21,25 + 1,07 um com dureza de 878 + 55 HV 5. O tratamento de niobizagdo aumentou a
dureza superficial do aco AISI 52100 em mais de 400% em comparagdo com a amostra ndo tratada (197 + 6 um).

A espessura da camada de NbC obtida neste trabalho estd em concordancia com o trabalho de Sen e Sen (2008)
que realizaram niobizacdo por via sélida em substrato de ago AISI 52100. A camada de NbC obtida neste trabalho foi
135-350% mais espessa em comparagdo com tratamentos realizados em banho de sais a 1000 °C (FERNANDES et al.,
2015) e 1020 °C (CASTILLEJO et al., 2014) durante 4 horas.

A dureza da camada de NbC foi de apenas 30% do valor encontrado em outros trabalhos. Este fato pode estar
associado com a porosidade (pontos pretos) identificada na Fig. (2) que aparenta ser qualitativamente maior em
comparacdo com os trabalhos de Fernandes e colaboradores (2015) e Sen e Sen (2008). Castillejo e colaboradores
(2014) por sua vez, realizaram a medicdo da dureza da camada de NbC por nanoindentacdo, 0 que pode ser menos
sensivel & presenca da porosidade.

Figura 2. Se¢do transversal da amostra tratada por TRD.
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3.3. Resisténcia ao Desgaste Microabrasivo

O Regime Permanente de Desgaste (RPD) é atingido quando o valor do coeficiente de desgaste torna-se
aproximadamente constante. A distancia até a obtengdo do RPD foi de 12 metros e 36 metros para as amostras Sem
Tratamento e tratadas por TRD, respectivamente. A Fig. (3) apresenta a evolugdo do coeficiente de desgaste em fungéo
da distancia de deslizamento.
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Figura 3. Evolucao do coeficiente de desgaste em funcéo da distancia de deslizamento.

O valor considerado do coeficiente de desgaste é a média dos valores de “k” apos a obtengdo do RPD. Os valores
calculados para as condicdes Sem Tratamento e TRD sdo 2,38x10™ m3/Nm e 8,70x10™** m3/Nm, respectivamente.
Nota-se que o coeficiente de desgaste medio do primeiro ponto da Fig. (3) para as amostras niobizadas (TRD) é menor
do que o coeficiente médio das amostras sem tratamento. De fato, a camada de NbC é rompida logo nos primeiros
metros de ensaio (12 metros). J& no terceiro ponto do grafico da Fig. (3) o coeficiente de desgaste das amostras
niobizadas torna-se maior em comparacdo com as amostras sem tratamento. A porosidade da camada de NbC parece ter
grande influéncia na reducdo da resisténcia ao desgaste.

A evolugdo do volume de desgaste em funcdo da distancia de deslizamento durante o RPD € mostrado na Fig. (4).
Nota-se uma boa aproximacgdo a uma linha de tendéncia linear, com valores de R? iguais a 0,938 para a condigdo Sem
Tratamento (Como recebido) e 0,991 para a condi¢éo tratada por TRD, indicando uma elevada reprodutibilidade dos
ensaios.
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Figura 4. Evolugdo do volume de desgaste em funcéo da distancia de deslizamento durante o RPD.

Apesar do tratamento TRD ter promovido um aumento na dureza superficial do aco AISI 52100 isso ndo traduziu-
se em aumento de resisténcia ao desgaste. Mesmo sem ter sido realizada a analise dos mecanismos de desgaste atuantes
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durante os ensaios microabrasivos para ambas as condicfes estudadas neste trabalho, sugere-se que, possivelmente, o
abrasivo utilizado esteja incrustando-se na superficie das crateras de desgaste para 0 material sem tratamento (mais
ductil). Para materiais ducteis esta incrustacdo de abrasivos leva a um menor coeficiente de desgaste em comparagédo
com materiais mais duros. A esfera, dessa maneira, estaria deslizando sobre uma superficie com um recobrimento de
SiC (CAMERINI et al., 2011). De acordo com Bello e Wood (2003) e Bose e Wood (2005) a presenga dos abrasivos
aderidos na superficie € uma boa explicacdo para a reducdo do coeficiente de desgaste em materiais dicteis.

4. CONCLUSOES
Dos dados obtidos e discutidos na se¢do anterior foram retiradas algumas conclus6es, a saber:

e O tratamento via TRD foi eficaz em produzir uma camada de NbC com espessura média de 21,25 um e dureza
de 878 HV, o5 na superficie das amostras;

e Foi notada a ocorréncia de porosidade na camada de NbC, o que pode ter prejudicado a resisténcia ao desgaste
das amostras tratadas por TRD;

e Durante o ensaio de microabrasdo, o revestimento de NbC é perfurado logo nos primeiros 12 metros;

e Os valores dos coeficientes de regressdo (R?) obtidos para a evolucdo do volume de desgaste em funcgéo da
distancia de deslizamento durante o RPD indicam uma boa reprodutibilidade dos ensaios;

e Sugere-se que a incrustacdo das particulas abrasivas na superficie das crateras de desgaste nas amostras sem
tratamento possa ser o fator responsavel pelo menor coeficiente de desgaste obtido nestas amostras em
comparagdo com as amostras niobizadas.
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MICRO-ABRASIVE WEAR RESISTANCE OF AISI 52100 STEEL
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Abstract: The aim of the present work is to evaluate the micro-abrasion wear resistance of AISI 52100 steel treated by
thermo-reactive deposition/diffusion treatment (TRD). The samples were placed in alumina crucibles containing a
powder mixture consisting of 25%Fe-Nb, 6% NH,Cl and 69% Al,Os;. The treatment was carried out in a tubular
furnace with argon atmosphere at 1000 °C for 4 hours. The samples were characterized by X-ray diffractometry,
optical microscopy and microhardness test after the treatment. Micro-abrasion wear test using a fixed-ball
configuration was conducted to evaluate wear resistance. Silicon carbide was used as abrasive agent in a
concentration of 0.75 g/cmi. The normal force applied was 1.96 N and the sliding velocity was 0.04 m/s. The
performance of niobized samples (treated by TRD) were compared to the untreated materials (as received). After TRD
treatment, a NbC layer was obtained on the samples surfaces. The average hardness of NbC layer was 878 HV 5. For
the applied conditions, the niobized samples showed lower wear resistance compared to the untreated condition.

Keywords: microabrasion, TRD treatment, niobizing, wear.



