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RESUMO

A erosao por cavitagao, € um fendbmeno presente em componentes hidraulicos, onde
ocorre a variagao de pressao no interior do fluido, gerando mecanismos de desgaste
ciclicos e promovendo a falha por fadiga da superficie exposta. Este desgaste esta
presente em pas de rotores hidraulicos, em especial, de turbinas de geragdo de
energia, sendo responsaveis por elevados custos de manutengdo e perdas de
geragado devido a paradas para reparo. Como material de recuperagao das areas
cavitadas, destacam-se as ligas inoxidaveis austeniticas, em especial ligados ao
Cobalto, no entanto estas ligas apresentam elevados custos. Desta forma estudar
superligas resistentes ao desgaste, bem como processos de melhoria da superficie,
se apresentam como saidas aos elevados custos. Este trabalho buscou comparar o
comportamento em desgaste de ligas austeniticas, Inconel 625 e Cavitec, depositados
pelo processo MIG com e sem posteriormente nitretagcdo a plasma em substrato de
aco CA6NM. Foram efetuados processos de deposicao através de soldagem MIG, na
sequéncia nitretagcdo a plasma, via PI3, e por fim a avaliagdo do desgaste por
cavitagao segundo a Norma ASTM G 32. Realizaram-se analises da microestrutura
por microscopia o6tica e FEG, de composig¢ao quimica por EDS, das fases presentes
pela analise de DRX e EBSD. Efetuou-se ensaios tribolégicos das superficies, e
através de FEG e EBSD um acompanhamento e identificacdo dos mecanismos de
desgaste, transformacéo de fases e orientagdes cristalograficas, durante ensaio de
cavitagdo. Os revestimentos soldados apresentaram baixa diluicdo, boa coesao,
pequenas regides de ZPD e baixa porosidade, sendo sua microestrutura
majoritariamente austeniticas, organizada em graos colunares com a presencga de
regides de ferrita delta (8). As camadas nitretadas apresentaram aspecto coeso com
espessuras média para o revestimento Cavitec de 1,49 um e para o revestimento
Inconel 625 de 1,11 ym. Obteve-se fase de austenita expandida (S), além de nitretos
de cromo (CrN) e de nitretos de ferro (FesN), em pequena quantidade. O processo de
nitretacdo propiciou maior resisténcia a cavitacdo, sendo que a que as amostras
permaneceram por um maior periodo na etapa de incubagdo. A camada nitretada
atuou de maneira a formar uma barreira ao inicio prematuro da perda de massa,
apresentando aspecto de fratura superficial como dano inicial. Nas amostras nao
nitretadas, o dano tem inicio preferencial nos contornos de grdos e bandas de
deslizamento, sendo que o dano ocorre de forma mais intensa na amostra de Inconel
625. As orientagdes <101>, textura Goss, no revestimento Cavitec, apresentaram
maior resisténcia ao processo de cavitag&o, principalmente pelo gasto energético
durante a transformacgao martensitica, apresentando fase intermediariay - ¢ + «’. Os
graos com orientacdo <001> Cubo rodado sofreram maior desgaste, devido a
passagem direta y — o', ou ao desgaste diretamente na fase austeniticas. De maneira
geral as amostras de Cavitec absorveram maior quantidade de energia proveniente
do processo de cavitagdo, caracteristicas estdo ligadas diretamente a EFE do
material, favorecendo uma sequéncia de transformacao y - € + o’. Ja a nitretagao se
mostrou como uma excelente alternativa para um aumento a resisténcia a cavitagao
da superficie.

Palavras-chave: Cavitacdo. Erosao. Nitretacdo. Revestimentos. Agos Inoxidaveis.



ABSTRACT

Erosion by cavitation is a phenomenon present in hydraulic components, where
pressure variation occurs inside the fluid, generating cyclical wear mechanisms and
promoting failure due to fatigue on the exposed surface. This wear is present in
hydraulic rotor blades, especially in power generation turbines, being responsible for
high maintenance costs and generation losses due to repair stops. As a material for
the recovery of cavitated areas, austenitic stainless alloys stand out, especially those
linked to Cobalt, however these alloys have high costs. In this way, studying wear-
resistant superalloys, as well as surface improvement processes, are presented as
high-cost solutions. This work sought to compare the wear behavior of austenitic
alloys, Inconel 625 and Cavitec, deposited by the MIG process with and without
subsequent plasma nitriding on a CA6NM steel substrate. Deposition processes were
carried out through MIG welding, followed by plasma nitriding, via P13, and finally the
evaluation of wear by cavitation according to ASTM G 32 Standard. Microstructure
analyzes were carried out by optical microscopy and FEG, of chemical composition by
EDS, of the phases present by the XRD and EBSD analysis. Tribological tests were
carried out on the surfaces, and through FEG and EBSD monitoring and identification
of wear mechanisms, phase transformation and crystallographic orientations were
carried out during the cavitation test. The welded coatings showed low dilution, good
cohesion, small regions of ZPD and low porosity, and their microstructure was mostly
austenitic, organized in columnar grains with the presence of delta ferrite () regions.
The nitrided layers presented a cohesive appearance with average thickness for the
Cavitec coating of 1.49 pym and for the Inconel 625 coating of 1.11 ym. Expanded
austenite (S) phase was obtained, in addition to chromium nitrides (CrN) and iron
nitrides (Fe4N), in small amounts. The nitriding process provided greater resistance to
cavitation, and the samples remained for a longer period in the incubation stage. The
nitrided layer acted to form a barrier to the premature onset of mass loss, presenting
an aspect of superficial fracture as the initial damage. In the non-nitrided samples, the
damage starts preferentially at the grain boundaries and slip bands, with the damage
occurring more intensely in the Inconel 625 sample. to the cavitation process, mainly
due to the energy expenditure during the martensitic transformation, presenting an
intermediate phase y — € + a'. The grains with orientation <001> Rotated cube suffered
greater wear, due to the direct passage y — d', or to the wear directly in the austenitic
phase. In general, the Cavitec samples absorbed a greater amount of energy from the
cavitation process, characteristics are directly linked to the EFE of the material,
favoring a transformation sequence y — € + a'. Nitriding proved to be an excellent
alternative to increase the surface cavitation resistance.

Keywords: Cavitation. Erosion. Nitriding. Coating. Stainless Steels
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1 INTRODUGAO

O setor energético brasileiro é altamente baseado na produgéo de energia por
hidroelétricas, conforme dados da Aneel (2018), Tabela 1. Desta forma, manter os
equipamentos funcionando em perfeitas condi¢des, reduzindo a indisponibilidade, ou
ainda aumentar o tempo entre as intervencdes, paradas necessarias a manutencgao, se

torna de vital importancia, afetando diretamente os custos finais de producéo.

Tabela 1 — Matriz energética brasileira, empreendimentos em operagao.

Tipo Poténcia (KW) %
Central Geradora Hidroelétrica 637.027 0,4
Central Geradora Undi-Elétrica 50 0
Central Geradora Edlica 12.763.343 8,04
Pequena Central Hidroelétrica 5.042.723 3,18
Central Geradora Solar Fotovoltaica 1.165.016 0,73
Usina Hidroelétrica 95.619.468 60,21
Usina Termoelétrica 41.580.809 26,18
Usina Termonuclear 1.990.000 1,25
Total 158.798.436 100

Fonte: Adaptado de Aneel, 2018.

Dentre os principais problemas encontrados nos conjuntos responsaveis pela
geracgao hidroelétrica, se destaca a cavitagao de turbinas, que pode ser definida como
o repetido processo de nucleacdo, crescimento e colapso de cavidades ou bolhas em
um fluido, onde a presséao produzida pelos colapsos pode causar deformacao localizada
e remocé&o de material em superficies solidas (SREEDHAR, ALBERT e PANDIT, 2017).

Com este fato, buscar tecnologias ou materiais que permitam um maior tempo
de vida aos equipamentos sujeitos ao processo de cavitagao € de grande importancia.
Neste cenario podem ser inseridos os revestimentos superficiais inoxidaveis,
resistentes a erosdo por cavitagdo e aplicados por processos de soldagem. Estes
revestimentos apresentam desempenho superior aos dos agos inoxidaveis
convencionais; em contrapartida sdo mais sensiveis a trincas e de mais alto custo. No
Grafico 1 observa-se a taxa de perda de massa por unidade de tempo para uma
variedade de tipos de acos. Nota-se que ligas a base de niquel (Inconel e Incoloy), liga
a base de cobalto (Stellite, Tribaloy e Haynes) e ligas ligadas ferrosas com adigéo de
cobalto (Cavitec e Hidroloy) apresentam uma menor taxa de perda de massa se
comparados a agos inoxidaveis comuns, principalmente as ligas com cobalto que

possuem uma baixa energia de falha de empilhamento (EFE), possibilitando a
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transformacao de fase induzida e aumentando o coeficiente de endurecimento por
deformacgao (SINGH, et al., 2014; HART e WHALE. 2002).

Grafico 1 - Taxa de eroséao por cavitagédo de ligas comerciais (método de cavitagao vibratério ASTM G32).
1020
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Fonte: Adaptado de BOY et al., 1997; HART e WHAL, 2002; RAO e KUNG, 1987; SREEDHAR, ALBERT
e PANDIT, 2016; MUNOZ-CUBILLOS, CORONADO e RODRIGUEZ, 2019.

O efeito da adicdo de cobalto nas ligas é proporcionar uma estrutura CFC
(cubica de face centrada) metaestavel e com baixa EFE. O bom desempenho a
cavitacdo das ligas com cobalto esta relacionada com a baixa EFE, a estrutura
austenitica e com a transformacédo de fase induzida por deformagado, consumindo
energia durante o fendmeno (RIBEIRO, 2007; PROCOPIAK et al., 2000).

Durante o processo de cavitagdo, a energia proveniente da implosao das
‘bolhas” e dos micros jatos sobre a superficie € um dos fatores que leva a
transformacao de fases na estrutura, se relacionando diretamente com o periodo de
incubacao do processo, pois apods a transformacdo de fases percebe-se o inicio de
fraturas no material (RIBEIRO, 2007; TAILON et al., 2016).

Ligas resistentes a cavitagdo, devem possuir uma metaestabilidade estrutural
da austenita y (CFC), permitindo assim que devido as tensbes geradas no processo,
ocorra uma transformagéao estrutural, combinando austenita y com martensita € (HC) e

martensita a’ (CCC) (BARRA 1998; HONG et al., 2016).

A cavitagao, por ser um processo baseado em mecanismos ciclicos, pode ser
amenizada por meio da nitretagdo a plasma, visto que se pode obter uma melhoria na
dureza superficial, na resisténcia ao desgaste e na resisténcia a fadiga (ALSARAN,
2003).
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Pode-se descrever a nitretacdo a plasma ou nitretacdo ibnica como um
processo termoquimico ativado por meio do plasma, onde ocorre uma descarga de
plasma de baixa energia para obtengdo de uma camada superficial de elevada dureza.
Esta camada de alta dureza € formada por finos nitretos, provenientes da afinidade
quimica de elementos de liga do revestimento com o nitrogénio introduzido pelo
processo (O'BRIEN, 1996; SATO et al., 1988; SPALVINS, 1990; KAKAS et al., 1990).

Estudos realizados por Allenstein et al. (2013), Allenstein, Lepienski e
Buschinelli (2014), Espitia et al. (2015) identificaram a maior resisténcia a cavitagdo em
acos inoxidaveis martensiticos (CA6NM e AISI 410) nitretados a plasma, com um
aumento significativo no periodo de incubagdo. Mesa, Garzon e Tschiptschin (2011)
investigaram a influéncia da nitretacdo em agos inoxidaveis austeniticos duplex, ja
Santos, Garzén e Tschiptschin (2004) estudaram o acgo AISI 304L, mostrando uma
significativa melhora no desgaste por cavitagdo e um aumento de até 50% no periodo

de incubacao.

Desta forma buscar processos que melhorem a resisténcia da superficie
exposta a cavitagdo, prolongando seu periodo de incubagao e reduzindo custos de
manutencao é de extrema importancia. Desenvolver processos de melhoria superficial,
como a nitretacdo a plasma, em materiais comerciais ja existentes € uma excelente

estratégia, visto a disponibilidade das ligas e a redugéo de custos.

Destaca-se que a cavitagdo ocorre nos mais diversos equipamentos
hidraulicos, como bombas, valvulas, propulsores navais, pistdes; em de tubulacao e até
mesmo em vertedores de barragens. Desta forma a nitretagcdo pode ser aplicada
comercialmente a componentes individuais ou até mesmo a um conjunto completo,

sendo um processo viavel do ponto de vista produtivo e comercial.

Este trabalho busca estudar duas ligas austeniticas comerciais (Cavitec e
Inconel 625) depositadas pelo processo de soldagem MIG, avaliando a nitretagao a
plasma a baixas temperaturas e seus beneficios na resisténcia superficial a cavitagao.
Destaca-se uma lacuna quanto a nitretagcdo em ligas austeniticas a base de niquel e
com adi¢ao de cobalto para o emprego em componentes sujeitos a cavitagdo. Estuda-
las a fim de entender seu comportamento quando a modificacdo de fases,
endurecimento induzido por deformagao, bem como os mecanismos de desgaste é de
extrema importancia para o melhoramento de revestimentos aplicados na recuperacao

de componentes cavitados.
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1.1 OBJETIVO GERAL

Realizar um estudo comparativo do comportamento em desgaste de ligas
inoxidaveis austeniticas, INCONEL e CAVITEC, depositadas pelo processo MIG com e
sem posteriormente nitretagao por plasma em substrato de ago inoxidavel martensitico
CAGNM.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Realizar a caracterizagdo microestrutural do substrato e dos revestimentos

depositados pelo processo de soldagem MIG.

2. Investigar as caracteristicas das camadas nitretadas obtidas para cada

revestimento estudado.

3. Investigar o efeito da camada nitretada no comportamento em desgaste, dos

revestimentos utilizados, por meio de ensaios de cavitacao.

4. Correlacionar o comportamento em desgaste com mecanismos de

transformacdes de fase nos revestimentos depositados, com e sem nitretagao.

5. Investigar a duragdo das etapas do processo de cavitagdo e suas

caracteristicas nos revestimentos depositados, com e sem nitretagao.

6. Investigar as caracteristicas topograficas das superficies desgastadas,

correlacionando as mesmas com os tempos e etapas do desgaste por cavitacao.

7. Investigar a influéncia da orientacdo cristalografica na resisténcia ao

desgaste por cavitacdo dos revestimentos depositados, sem nitretagéo.

1.3 ESTRUTURACAO DO TRABALHO

O trabalho esta organizado em seis capitulos, conforme descrito a seguir:

Capitulo 1: apresenta as diretrizes do trabalho, realizando uma
contextualizag&o, levantando estudos realizados sobre o tema e a lacuna que justifica

o desenvolvimento do trabalho, traz o objetivo geral e os especificos da pesquisa.
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Capitulo 2: contempla a revisdo tedrica dos assuntos relacionados com o
trabalho:

- Cavitacao e suas definigdes, fases da cavitagao, fatores de influéncia e modos
de recuperacao de componentes cavitados.

- Materiais resistentes a cavitagcdo, caracteristicas que determinam sua
resisténcia

- Transformagéo de fases e resisténcia a cavitagdo, ocorréncia e estruturas

(inicial — intermediaria e final) obtidas na transformacao.
- Energia de falha de empilhamento seus impacto e modos de quantificagéo.
- Estabilidade de fases.
- Nitretag&o suas caracteristicas e a formagédo das camadas no material.

Capitulo 3: descreve os materiais e métodos experimentais utilizados durante

o desenvolvimento do trabalho.

Capitulo 4: apresenta e discute os resultados obtidos, contextualizando com a

literatura e identificando caracteristicas relativas aos materiais ensaiados.

Capitulo 5: neste capitulo sdo apresentadas as principais conclusdes obtidas
com o trabalho realizado, destacando os principais pontos de melhoria no processo
proposto.

Capitulo 6: proposicao de temas para trabalhos futuros, que possam
complementar o estudo realizado.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 CAVITACAO

Um dos grandes problemas enfrentados em sistemas hidraulicos € o fenébmeno
de cavitagdo, sendo este responsavel por grande parte dos custos de manutencao e
por falhas drasticas, levando a parada parcial ou completa dos componentes. Este tipo
de fendbmeno é comumente encontrado em hidroelétricas, ocasionando danos
estruturais e energéticos a maquina geradora. Na Figura 1 sdo mostrados exemplos de
danos causados pela cavitagao superficial severa, em componentes de uma turbina

hidroelétrica.

Figura 1 — a) Regi&o cavitada em uma turbina Francis da Usina de Foz do Areia; b) Regido com dano

.Regiéo
oxidada dos
aco-C w”

Fonte: a) PUKASIEWICZ, 2008; b) BRENNEN, 2011.

A cavitacao € um tipo de eroséo decorrente da formagao e colapso de bolhas
de vapor no interior do fluido, a quais geram ondas de choque e micro jatos que se
propagam e colidem com uma superficie solida. Estas bolhas de vapor sdo formadas
pela diminuicdo de pressao localizada, com posterior implosao devido a condugao para
areas de pressao mais elevada (STACHOWIAK e BATCHELOR, 2013).

Em termos gerais a erosao por cavitagdo é definida como a “formacédo e
subsequente colapso, dentro de um liquido, de cavidades ou bolhas que contém vapor
ou gas, ou ambos” (ASTM G40, 2015).

Franc e Michel (2006); Steck, Sommerfild e Schneider (2006) citam que existem
dois mecanismos principais que ocasionam a perda de massa em superficies expostas

a cavitagédo; o primeiro deles sdo as ondas de choque e o outro os microjatos, o
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mecanismo € visualizado na Figura 2, podendo eles aturem individualmente ou em
conjunto. Desta maneira ocorre um efeito ciclico de carregamento e descarregamento

nas superficies solidas, ocasionando o processo de cavitagao.

Figura 2 — Processo do fenémeno de cavitagdo — ondas de choque e microjatos.
Colapso da Bolha

Raio maximo A
dabolha Ry, (Il_llljlplo'.;_ao)d
i = e liberacao de
Crescimento Reducao
da bolha dabolha ©ndas de choque

.
Superficie
solida
Dano

" Inicio da ioroi O microjato
Raio Maximo formacao de ° microlato  “impacta a provocado

da bolhaRy um microjato na bolha superficie oposta Na superficie
pelo impacto

das ondas de
l choque e

microjatos

Fonte: Adaptado de STECK; SOMMERFILD e SCHNEIDER, 2006.

Tanto as ondas de choque quanto os micro jatos gerados pela implosao das
bolhas de vapor, sdo altamente energéticos podendo elevar a temperatura localizada,
danificando localmente a superficie de impacto. Desta forma ocorre uma transformacéao
da enegia potencial, relativa as dimensdes da bolha de vapor, em energia cinética no
liguido e por final uma parcela em energia térmica localizada (GWIDON, 2006;
RAYLEIGH, 1917; SHEIR, JARMAN e BURSTEIN, 1994).

2.1.1Fases da cavitacao

Sendo a cavitagdo um processo ciclico, o qual gera uma fadiga superficial com
a posterior perda de material por cisalhamento, pode-se dividi-la em 4 etapas,
observadas na Figura 3, baseadas na sua taxa de perda de massa (WANTANG,;
YANGZENG e XIAOKUI, 2001; ASTM G40, 2015; ASTM G32, 2016).

Segundo Sup, Uk e Woo (2000) o primeiro estagio corresponde a uma pequena
ou nenhuma perda de massa, estando diretamente associado ao acumulo da energia
de impacto devido a ocorréncia de deformacdo elastica/plastica com pequenas
alteracdes na superficie. Durante o periodo de incubacio, ocorre uma deformacao

plastica localizada, induzindo a um endurecimento superficial do material
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comprometendo a sua tenacidade. Nesta etapa podem ocorrer o aparecimento de

microtrincas.

Figura 3 — Estagios/fases do processo de cavitagdo em superficies sélidas.

4 1 - Incubagio

2 — Aceleragdo
3 — Estabilizagdo
4 — Atenuagdo

1 2 3 \

Taxa de perda de massa

Tempo de exposi¢do

Fonte: Adaptado de HATTORI, ISHIKURA e ZHANG, 2004.

Ja a segunda etapa pode ser descrita como o estagio onde se ultrapassa o
limite escoamento do material, diminuindo sua capacidade de absorgéo de energia por
deformacéo plastica. Outro fator que contribui para elevagao da taxa de perda de massa
€ a jungao de microtrincas em trincas maiores. Como consequéncia ocorrem falhas por
fadiga e fratura fragil, ocasionando a formacgéao de crateras ou “pites” e desprendimento

de material da superficie sélida.

Apos a aceleragao, ocorre um periodo em que a taxa de perda de massa se
torna quase que constante, onde atuam ambos os mecanismos de desgaste citados, e

tendem a gerar superficies com maior rugosidade em grande extensao da superficie.

A medida que a rugosidade de se eleva em uma ampla extens&o do sélido e
que ocorrem muitas interagdes energéticas que propiciam ao aparecimento de novas
fases no material, comecga-se a visualizar um decaimento na taxa de perda de massa,
devido principalmente a absorg¢do de energia pela superficie rugosa e pela diferente
resisténcia destas novas fases formadas, que variam diferentemente para cada
material. Em grande parte dos casos, apos um periodo de atenuagéo a rugosidade da
superficie tende a melhorar, propiciando um novo ciclo de cavitagao.
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2.1.2Fatores de influéncia na cavitagao

Alguns fatores, estao correlacionados a velocidade em que ocorre a perda de
massa em uma superficie solidas devido a cavitagdo, sendo que eles podem extinguir
ou acelerar a fase de incubacao do processo. Dentre os fatores, pode-se destacar a
rugosidade superficial do componente, a porosidade, o substrato e microestrutura do
material (BOCCANERA et al., 1998; ZHAO, 2002).

Boccanera et al. (1998) e Ahmed et al. (1990) citam que o acabamento
superficial influéncia de maneira em que riscos sao pontos de nucleag¢ao do processo
erosivo, reduzindo o periodo de incubagao. Por meio da analise da superficie pode-se
avaliar os diferentes periodos do processo erosivo, monitorando sua rugosidade média
€ maxima, visualizando suas etapas pela mudanga abrupta no aspecto da superficie

exposta a cavitagao.

Procopiak et al. (2000), verificaram que ocorriam perdas de eficiéncia para
ensaios realizados em campo, devido principalmente aos defeitos superficiais,
porosidades e inclusdes, que sao pontos para iniciagdo da erosdo, diminuindo o
desempenho e a resisténcia, sendo visualizados corriqueiramente nos processos de

recuperacao dos componentes cavitados.

Quanto a porosidade, Barra (1998) cita que afeta diretamente o periodo de
incubagdo do processo de cavitagao, podendo reduzi-lo ou até mesmo extingui-lo. Este
fato se da, pois, a erosao se inicia com taxas elevadas de perda de massa ja nos
primeiros ciclos, posteriormente mantendo os patamares de perda, o que é

caracteristico da fase de estabilizacdo do processo de cavitacao.

Outro fator de grande importancia € a composi¢céo quimica do substrato, pois
influencia diretamente na diluigdo do revestimento, e na composicdo da camada
intermediaria, afetando a resisténcia a cavitacdo. Materiais que possuam um maior
coeficiente de transferéncia de calor sdo mais indicados pois determinam menores
niveis de diluicdo, mantendo o material de adicdo como pouca influéncia do substrato
(ALMEIDA et al., 2011; BOCCANERA et al., 1998).

A microestrutura do material é o fator mais importante na resisténcia a eroséo
por cavitagao, busca-se uma estrutura que absorva o impacto das ondas de choque e

dos microjatos, sem que ocorram danos demasiados ao material. Desta maneira torna-
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se importante uma microestrutura com predominancia de fase y (CFC) ainda com gréos
refinados, necessitando um controle adequado do processo de soldagem durante a
deposigao do revestimento (KOU, 2003; SIMONEU, 1981).

2.1.3Processo de recuperacdo de componentes cavitados

Para que o componente danificado volte a apresentar suas caracteristicas de
desempenho, o mesmo deve passar por um processo de recuperacao. Este processo
visa restaurar a geometria adequada, uma composi¢ao quimica estavel, e uma fase
microestrutural com maior capacidade de absorg¢ao de energia sem que ocorra falhas,
visto que o componente sera submetido novamente ao processo de cavitagdo. Assim
O processo para recuperagdo segue algumas etapas a fim de garantir uma boa
qualidade ao componente (BONACORSO, 2004).

Inicialmente identificam-se as areas afetadas por meio de uma inspecéo visual,
com delimitacdo da regi&o a ser recuperada, Figura 4a. Esta etapa pode ser auxiliada
pela aplicagdo da técnica de liquidos penetrantes, a qual exibe regides muitas vezes

nao observadas na inspec¢ao visual.

Figura 4 — a) Area de

e =

Fonte: ADVEL TECNOLOGIA, 2019.

Na sequéncia se da a limpeza do local delimitado, podendo ser executada por
meio do esmerilhamento da area ou em alguns casos com auxilio da goivagem' do

local. Com a area limpa pode-se realizar a soldagem de deposi¢do do revestimento

T A goivagem é uma operagdo que visa a retirada de material através do processo de oxicorte,
eletrodo de grafite ou plasma, a fim da limpeza e uniformizagéo da superficie.
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para preenchimento, Figura 4b. O processo corriqueiramente empregado é o MIG/MAG
(Metal Inert Gas / Metal Active Gas), visto fornecer uma boa taxa de deposicéo de
material, préximos a 5 Kg/hora e caracteristicas desejaveis, como gréos relativamente

refinados e uma orientagao dos gréos no sentido do resfriamento.

Por fim a regido recuperada € uniformizada por meio do esmerilhamento ou
lixamento, buscando uma superficie sem reentrancias ou pontos de ressalto e com bom
acabamento, visualizado na Figura 5.

Figura 5 — a) Regido recuperada; b) Regido anterior e p
a) ' b)

osterior a recuperagao.
T i A

| superficie Cavitada

| Superficie Recuperada

Fonte: a) O Autor; b) KEJELIN, 2012.

2.2 MATERIAIS RESISTENTES A CAVITACAO

A fim de reduzir o efeito da cavitagdo, buscam-se algumas caracteristicas nos
materiais empregados, tanto para a fabricagdo quanto para a recuperagdo dos
componentes expostos a este processo. Dentre as caracteristicas desejaveis estao a
de possuir alta resisténcia ao ancoramento de discordancias, possuir estrutura
monofasica austenitica, uma baixa energia de falha de empilhamento — EFE,
microestrutura refinada e apresentar transformagao de fase induzida por deformacéao
(ZYLLA e HOUGARDY, 1994).

Deste modo os principais materiais empregados sao os agos e ligas
inoxidaveis, pois apresentam boa resisténcia a corrosao, grande possibilidade de refino
microestrutural, percentuais elevados de elementos estabilizadores de austenita como
0 niquel e com possibilidade da adigcdo de outros elementos de liga, os quais sao

apresentados no Quadro 1.
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Quadro 1 — Efeito dos elementos de adi¢do nos agos inoxidaveis.

Elemento Acao no Aco Inoxidavel
Carbono (C) Favorece a formacéao de austenita, podendo levar a precipitagdo de
carbonetos com o cromo, aumentando a propensao a corrosao
interanular.
Cobalto (Co) Diminui a energia de falha de empilhamento (EFE), facilita a

transformacao de fase induzida por deformagao e aumenta o coeficiente
de endurecimento por deformacéo.

Cromo (Cr) Induz a formacgao de ferrita, aumentando a resisténcia a oxidagao e a
corrosao.
Manganés (Mn) Estabiliza a austenita a temperaturas préoximas da ambiente, mas forma
ferrita a altas temperaturas.
Molibdénio (Mo) Aumenta a resisténcia a altas temperaturas e em meios redutores,
promove a formagéao de ferrita.

Niobio (Nb) Age como refinador de grdo e aumenta a resisténcia a fluéncia.
Niquel (Ni) Provoca a formagao da austenita, elevando a resisténcia a altas

temperaturas, a resisténcia a corrosao e a ductilidade.

Nitrogénio (N) Atua na formagéo da austenita e aumenta a resisténcia mecanica.

Fonte: Adaptado de TELLES, 2002.

Dentre os elementos apresentados destaca-se o cobalto, inserido em ligas
inoxidaveis austeniticas de baixo carbono. Este elemento, age de maneira a reduzir a
EFE, acarretando em uma maior capacidade de encruamento, elevando o periodo de
incubagdo no processo de cavitagdo e prolongando a vida utii do componente
(SREEDHAR.; ALBERT e PANDIT, 2015; LAMBERT; SIMONEAU e DICKSOM, 1987).
Esta classe de ligas inoxidaveis vem sendo amplamente aplicada em componentes
submetidos a cavitagao, tendo variagées conforme ocorre a adicdo de manganés, como

€ o caso das ligas Cavitec, Cavitaloy, Duracavitec e Stellites.

Outro elemento de grande importancia € o niquel, sendo um estabilizador da
fase austenitica, favorecendo a sua formacéo, auxiliando na permanéncia do material
por um periodo maior na fase de incubagao, sem uma perda de massa expressa. Dentre
as ligas austeniticas a base de niquel pode-se destacar as Inconel, Incoloy, Waspaloy,
com a adi¢ao de elementos como molibdénio, e cobre (AGARWAL e KLOEWER, 2000).

Ainda deve-se destacar o cromo, pois 0 mesmo em adigado em ligas com niquel,
retardam a cinética de transformagado austenita y— martensita a’ a temperaturas
ambientes, favorecendo o seu uso em ambientes corrosivos e sujeitos a impactos
ciclicos (LIPPOLD e KOTECHI, 2005; SHARIFITABAR e HALVAEE, 2010).
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Folkhard (2012) destaca ainda a ampla utilizagdo de um tipo especifico de ago
martensitico na fabricacdo de componentes sujeitos a cavitagéo; € o caso do agco ASTM
A-743 CABNM. A aplicacdo deste ago se da pelo mesmo ser tratavel termicamente e
pela insergdo de molibdénio em sua composicdo, tendo assim elevada resisténcia a
corrosao por pites. O Grafico 2 apresenta uma expectativa de perda de massa
acumulada de cinco ligas diferentes, uma sendo classificada como inoxidavel comum —
309L, outra com estrutura martensitica — CA6NM, uma superliga austenitica a base de

niquel — Inconel e as demais ligas austeniticas ao cobalto — Cavitalloy e Cavitec.

Grafico 2 — Perda de massa acumulada para diferentes ligas inoxidaveis em ensaio de cavitagdo
acelerado norma ASTM G32.
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Fonte: Adaptado de HART e WHALE, 2002; SREEDHAR, ALBERT e PANDIT, 2016; WILL, 2008;
MUNOZ-CUBILLOS, CORONADO e RODRIGUEZ, 2019.

2.3 TRANSFORMAGOES DE FASE E RESISTENCIA A CAVITACAO

A resisténcia dos materiais empregados em componentes sujeitos a cavitagao,
esta diretamente relacionada a sua microestrutura original e principalmente a
microestrutura intermediaria, resultante da deformacéo gerada pelo impacto das ondas
de choque e dos microjatos com a superficie. Procopiak (1997) e Shumann (1989) citam
que a estrutura austenitica y (CFC — cubica de faces centradas) quando submetida a
cavitagado favorece o deslizamento planar, promovendo um elevado encruamento,
concomitante ao processo de transformagao martensitica, que resulta na formacgao de

martensita o’ (CCC) e € (HC), aumentando a resisténcia a cavitagao.
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A transformacado da austenita em martensita, pode ser dar de duas formas

individualizadas, que ocorrem simultaneamente durante o processo de cavitagao:

- Transformacao da austenita y em martensita a’: a fase cubica de faces
centradas da austenita, devido as deformacdes plasticas ocorridas na rede cristalina,
transforma-se em uma estrutura martensitica cubica de corpo centrado (fase o). Esta

associada a elevados niveis de deformacao ou a baixas temperaturas e ocasiona uma
pequena variagéo volumétrica, Quadro 2 (SHUMANN,1989; BEILER, 2012; TAO et al.,
2019).

- Transformag&o da austenita y em martensita €: a austenita inicial transforma-
se em martensita na forma hexagonal compacta, sob a forma de plaquetas finas e
alongadas, com formacgao preferencial nos planos octaédricos da austenita. A estrutura
mais refinada proporciona uma melhor resisténcia a cavitagdo, pois diminui a extensao

da falha de empilhamento, prolongando o periodo de incubagéo do processo.

Durante a transformagao austenita y— martensita €, ocorre uma contragao no
volume (Quadro 2), sendo que esta transformacdo ocorre em maior proporgao no
processo de cavitacdo, devido as tensdes de compressdo proporcionadas pelos

microjatos e ondas de choque.

Autores como Krupp (2010), Remy e Pineau (1977) citam que a transformagao
da austenita em martensita devido a deformagao ocorre em uma sequéncia y=&e—=> o’ e
que a formagéao da austenita y ocorre em grande parte na interseg¢ao entre as ripas de

martensita € ja formadas, principalmente em materiais com EFE menor que 20 mJ/m?Z.

Quadro 2 — Variagéo volumétrica nas transformacdes austenita/martensita.

Transformacgao Variagao Volumétrica (%)
yoo 2,57 de expansao
Yo € 1,12 de contracéo

Fonte: PADILHA, 1994; BEILER, 2012.

Porter, Easterling e Sherif (2009) citam que através do modelo proposto por
Venables, existe uma correlagdo entre a martensita € e o', sendo que para Bracke
(2006) a martensita € é obtida localmente quando a primeira discordancia parcial de
Shockley se movimenta no interior da estrutura austenitica (com arranjo ABC) e gera
uma falha de empilhamento, rearranjando a estrutura na configuragdo HC (arranjo AB),

conforme mostrado na Figura 6 .
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O modelo proposto por Venables, bem como os trabalhos de Gutneer e Reed
(1962), Kisko et al. (2013), Maréchal (2011) e Xing et al. (2019) apresentam a
martensita € como uma fase intermediaria a obtencado de martensita a’, sendo que com
o0 aumento da deformagao nota-se até certo ponto um aumento na formagao da fase €.
A partir de um valor limite, para esta deformacéo plastica, percebe-se uma reducgao na

quantidade de martensita € e um aumento na quantidade da fase o’.

Figura 6 — Modelo de transformacao martensitica de Venables.
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Fonte: Adaptado de PORTER, EASTERLING e SHERIF, 2009.

Venables (1961), Mészaros e Prohaszka (2005), Rezaee et al. (2013) e Liu et
al. (2018) verificaram que na intersecgao de duas regides de martensita € ocorre uma
propagagdo da nucleagdo de martensita a’, conforme Figura 7. Outras locais de
formagéo da fase o' sdo encontros de placas de martensita € com sistemas de

deslizamento, maclas ou com contornos de grao (OLSON e COHEN, 1972; POLATIDIS
et al., 2018).

Figura 7 — Imagem de microscopia eletronica de transmisséo - a) Estrutura deformada com fase v, €, o’;
~b) Formag&o da estrutura o’ a partir da intersegéo de placas de martensitae.

a)

<

Fonte: Adaptado de KISKO et al., 2013; VENABLES, 1961.
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Gey et al. (2005), Yeddu et al. (2014) citam que as interagdes entre os defeitos
gerados durante a deformagao n&o correspondem unicamente as regides de nucleagao
da martensita o’ e que esta fase pode se apresentar junto a martensita €, ou em

contornos de gréo.

Ja outros autores como Wayman (1994), Tian; Borgenstam e Hedstrom (2018),
relatam um modo de transformagao martensitica com a formacao direta da fase a’. Um
dos principias modelos estudados € o de Bain, o qual propde um mecanismo em que a
martensita é formada com um minimo de deslocamento possivel. Desta forma ocorre
uma modificagdo na estrutura, de CFC (na austenita) para CCC (martensita o’),
ocorrendo uma compressao de cerca de 20% em um dos eixos [001] do cubo e uma
expansao uniforme proxima a 12% ao longo dos dois eixos perpendiculares [010] e
[100]. Este modelo de transformagdo € mostrado na Figura 8 (WECHSLER;
LIEBERMAN e READ, 1953; BORGENSTAM e HILLERT, 2001).

A transformacdo martensitica pelo mecanismo de Bain pode ser resumida
como uma rotagao de 45° em torno de um eixo comum as fases méae e produto, com
relagdes de orientagédo (001)y || (001)« e [100]y || [110]-

Figura 8 — Modelo de transformagdo martensitica de Bain.

Atomo da face da estrutura
CFC forma parte da
estrutura CCC distorcida

Deformacéo de Bain

Fonte: Adaptado de BHADESHIA, 2001.

Koumatos e Muehlemann (2017), He, Godet e Jonas (2005) e Borgenstam e
Hillert (2001) apresentam a teoria de Kurdjumov e Sachs, que descreve uma
correspondéncia entre a tetragonalidade da martensita e a quantidade de carbono
presente na austenita. A partir deste conceito pode-se validar a transformagao
martensitica de uma fase y = o', caracterizado por uma reorganizagao regular e

adifusional da rede CFC, com os atomos de carbono permanecendo na mesma posicao
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intersticial, determinadas a partir das relacbes de orientacdo entre as redes

coexistentes na austenita e na martensita, sendo as posigdes de rede (111)y || (011)«
e [101]y ]| [111]e.

Estudos de Sandoval; Urbassek e Entel (2009), Guillen (1995), He, Godet e
Jonas (2005), citam o modelo de transformacao martensitica proposto por Nishiyama e
Wassermann, que descreve uma transformacgéo adifusional em liga de Fe-30Ni. O
modelo sugere que uma liga austenitica com 30% niquel, apos tempera, transforma-se
parcialmente em uma estrutura CCC, visto ocorrer dois mecanismos para esta
transformagao. O primeiro deles um cisalhamento simples de 19° 28’ na diregao [211],
do plano (111)y, como no mecanismo de Kurdjumov e Sachs, sendo que os planos de

alta densidade atdmica sdo os mesmos para as estruturas iniciais e finais.

Em seguida uma expansdo de 13,3% ao longo da diregdo [101],, uma

contracéo de 7,5% ao longo de [211], e uma contracdo de 1,9% normal a estas duas
diregdes. Desta maneira a relagao de Nishiyama e Wassermann pode ser expressa por
(111)y|] (011)e e [102]y || [011]«. Na Figura 9 é possivel visualizar as relagdes dos

modelos de Kurdjumov-Sachs e Nishiyama-Wassermann.

Figura 9 — Relacdo de orientagdo entre a estrutura austenitica e da martensita o’ — a) Modelos de
Kurdjumov e Sachs; b) Modelo de Nishiyama—-Wassermann.

Fonte: Adaptado de SANDOVAL, URBASSEK e ENTEL, 2009.

A transformagao martensitica da austenita € influenciada por diversos fatores,
tais como a sua composigdo quimica, grau de metaestabilidade, EFE, temperatura e
taxa de deformacgao, sendo que dentre estes fatores a EFE merece destaque (LEE et
al., 2001; KISKO et al., 2013; XIAOJUN et al., 2003).
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2.4 ENERGIA DE FALHA DE EMPILHAMENTO (EFE)

Nos metais a EFE pode ser avaliada pela distancia entre duas discordancias
parciais, que delimitam a sequéncia da falha de empilhamento. Uma EFE reduzida
dificulta a ocorréncia de deslizamento cruzado e a tendéncia a formagao de células de
discordancia (MEYERS e CHAWLA, 2008; ALLAIN et al., 2004).

Autores como Hosford (2010), Lambert, Simoneau e Dicksom (1987),
Simoneau (1984) citam que os materiais cristalinos s&o formados por uma sequéncia
de planos atébmicos compactos e bem definidos e que se esta sequéncia de
empilhamento for quebrada, obtém-se as chamadas falhas de empilhamento,

observadas na Figura 10 .

Esta modificacdo na sequéncia de empilhamento ocorre principalmente pela
movimentacdao das discordancias parciais no interior da estrutura, as quais nao
produzem translagées completas. Meyers e Chawla (2009), Tao et al. (2019) citam que
uma discordancia pode se decompor em duas parciais de Shockley, com a ocorréncia
de forgas atrativas e repulsivas. As forcas de repulsdo, entre as parciais, tendem a
elevar o numero de falhas de empilhamento e que com este aumento, ocorre uma
elevagao na energia total do sistema, tendendo as discordancias a retornarem a sua
posicdo inicial. Desta forma a EFE esta relacionada com o balango energético entre as
forcas de repulsdo das discordancias parciais e a forca de atracédo devido a falha de

empilhamento.

Figura 10 — Modo representativo da falha de empilhamento de uma estrutura na transformacgao
martensitica.

Discordancia Discordancia
Parcial Falha de Empilhamento Parcial

G AR'D'S \/ N I )

yordid
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«<— Repulsdo ——

Atracdo «—

Fonte: Adaptado de CAMPBELL, 2008.
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Em um aco inoxidavel austenitico com estrutura CFC os planos compactos se
organizam em um sequenciamento ABC, porém em algumas situagbes podem ocorrer
falhas nesta sequéncia de planos compactos, resultando em uma alteragao local para
um arranjo AB, tipico de uma estrutura HC. A esta modificagdo se da o nome de
transformacado martensitica, pois ocorre uma mudancga estrutural de uma fase
austenitica para uma fase martensitica (LEE et al., 2001; PADILHA 1997; PROCOPIAK,
2000; POLATIDIS et al., 2018; XING et al. 2019).

Materiais que apresentam uma baixa EFE, tendem a possui suas discordancias
parciais com um maior espacamento, dificultando a ocorréncia de deslizamento
cruzado (cross-slip). Nota-se que em materiais com baixa EFE ocorre uma distribuicao
mais homogénea das discordancias no interior da estrutura e uma menor tendéncia a
formacgao de células de discordancias. Estas caracteristicas possibilitam uma maior
taxa de deformagdo com absor¢do de energia e uma maior suscetibilidade a
transformagao martensitica (PROCOPIAK, 2000; ZHANG e FANG, 2002; XIAOJUN et
al., 2003).

Estudos, como os de Procopiak (2000), Simoneau (1987), Das (2015), apontam
que uma baixa EFE dificulta o escorregamento planar, aumentando o numero de ciclos
necessarios a fratura localizada do material, estando desta maneira correlacionados
diretamente com a erosao por cavitagao, que evolui devido a uma fratura por fadiga
superficial. Na Figura 11 é apresentado um esquema do mecanismo de deformag&o em
funcdo da EFE do material, proposto por Lambert, Simoneau e Dicksom (1987), a qual
relaciona a EFE com a transformacao martensitica, com as falhas de empilhamento ou

maclacao e o deslizamento cruzado.

Figura 11 - Esquema do mecanismo de deformag&o em fung¢édo da EFE.

Martensita £ ou o

Falhas de Empilhamente a/ou Maclas

Deslizamento com desvio

00 10 20 30 40 50 60 70
Energia de Falha de Empilhamento {(M.J/mZ2)

Fonte: LAMBERT, SIMONEAU e DICKSOM, 1987.

Em materiais com elevada EFE a recombinagdao das discordancias parciais

exige menores niveis de tensao, pelas menores distancias entre elas, facilitando a
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ocorréncia de escorregamentos com desvio. Incrementos na EFE ocasionam a
formacéao e crescimento de bandas de deslizamento, dificultando assim a formacgao de
embrides de martensita (TALONEN e HANNINEN, 2007).

Krupp (2010) comenta que ligas inoxidaveis austeniticas com baixa EFE sao
aquelas com uma energia menor que 20 mJ/m?, ja Remy e Pineau (1977) colocam que
para ligas do sistema Fe-Cr-Mn-C o ideal é trabalhar entre 10 e 40 mJ/m? para
transformacéo induzida por maclagao, considerando como baixa EFE valores menores
que 12 mJ/m?, com sequéncia de transformagdo y — € + o’. Remy (1981) analisou a
liga Co-Ni-Cr-Mo, observando que ocorre maclagéo a partir de uma EFE de 19 mJ/m?,

elevando o intervalo de energia que favorece a transformacao martensitica.

Ja para ligas do sistema Fe-Cr-Mn-N-C, Kisko et al. (2013) verificaram que
ocorre uma transformacgéo martensitica com uma EFE abaixo 15 mJ/m?, e uma ativagdo
da maclagdo em valores acima de 12 mJ/m?. Lee et al. (2010), Lee et al. (2012) em
seus estudos com a liga austenitica Fe—18Cr—10Mn—N—-C obteve uma transformagao
martensitica abaixo de 15 mJ/m2e entre 15 e 20 mJ/m? uma transformacéo induzida

por maclagao ou twinning.

Figura 12 - Faixas de EFE para transformagao martensitica e maclagédo em ligas CFC.
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Fonte: Adaptado de REMY e PINEAU, 1997; REMY, 1981; KISKO et al., 2013; LEE et al., 2010, SHENG
et al., 2012; RIBAMAR, 2018.



37

Para o aco inoxidavel AISI 304 Sheng et al. (2012), Lee et al. (2012), Mufoz-
Cubillos, Coronado e Rodriguez (2019) verificaram que para EFE menores que 18
mJ/m? a formagao da martensita é direta y— o, enquanto para uma EFE compreendida
entre 18 e 45 mJ/m? ocorre na forma: austenita — maclagdo — martensita (y—&e— o’).
O esquema mostrado na Figura 12 exemplifica de forma sintética os intervalos
verificados pelos autores em seus estudos (REMY e PINEAU, 1997; REMY, 1981;
KISKO et al., 2013; LEE et al., 2010, SHENG et al., 2012; RIBAMAR, 2018).

Desta maneira verifica-se que um dos principais fatores que afeta a EFE dos
materiais € sua composi¢do quimica, e que a adigdo de elementos de liga especificos
pode levar a uma modificagao do valor da EFE (DAS, 2015). Para uma determinagéao
empirica da EFE diversos autores desenvolveram equacdes empiricas baseadas nos
elementos presentes nas ligas, sendo apresentadas no Quadro 3.

Quadro 3 — Equagbes para calculo do valor de energia de falha de empilhamento.

Autor Equagao
Pickerig, 1984 EFE = 25,7 + 2(Ni) + 410(C) — 0,9(Cr) — 77(N) — 13(5i) — 1,2(Mn)
Rhodes e Thompson, 1977 EFE = 1,2 + 1,4(Ni) + 0,6(Cr) + 17,7(Mn) — 44,7(Si)
Schramm e Reed, 1975 EFE = —53 + 6,2(Ni) + 0,7(Cr) + 3,2(Mn) + 9,3(Mo)
Li e Jiang, 1999 EFE = 28,87 + 1,64(Ni) — 1,1(Cr) + 0,21(Mn) — 4,45(Si)

Fonte: O autor.

As equagdes do Quadro 3 mostram que ha elementos que contribuem para o
aumento da EFE, enquanto outros elementos atuam no sentido de reduzir a EFE. O
carbono e o niquel tendem a elevar a EFE do material, j4 o cromo e manganés
apresentam efeitos diversos, tanto de elevar quanto reduzir a EFE, sendo dependente
da concentragdo. O cromo tende a reduzir a EFE, em concentragdes acima de 20% (LI
e LU, 1999; DAI et al., 2004; LHI, ZHAO e JIANG, 2000). Stoltz e Vander Sande (1980)
verificaram que o nitrogénio apresenta efeito de endurecimento por solugéo sdlida e
contribui para a diminuicdo da EFE. J4 em ligas com adigao de cobalto, verifica-se uma
reducao significativa na EFE, o que favorece a ocorréncia dos fenbmenos de
transformacao de fases induzida por deformagao, aumentando a duragao da fase de

incubacao no processo de cavitagao.
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2.4.1 Métodos de avaliagao da energia de falha de empilhamento

Na avaliacdo ou quantificagdo da EFE, uma gama de métodos experimentais
pode ser empregada, sendo estes diretos ou indiretos. Dentre os métodos diretos estédo
a microscopia eletrénica de transmissdao (MET) e o dos nds estendidos de
discordancias. Estes métodos em geral sdo mais precisos, mas aplicam-se a uma
restrita faixa de valores, normalmente abaixo de 50 mJ/m? (REED e SCHRAMM, 1974;
BORGES, 1985).

Ja os métodos indiretos relacionam a EFE com outras grandezas, algumas
obtidas por métodos diretos, como o método das texturas de deformacéo, de difracédo
de raios X, o método da taxa de encruamento no terceiro estagio de deformagao de
monocristais (13), da cinética de recozimento de anéis de lacuna e método da tensao
critica no plano e na direcao de escorregamento (REED e SCHRAMM, 1974; BORGES,
1985, MARTINEZ, 1989). Ressalta-se que a medigao é aplicada com maior precisao
aos materiais com estrutura do tipo CFC, devido a possuirem uma EFE menor se
comparada a estruturas do tipo HC e CCC, além de que para estrutura HC os dados
experimentais se mostram confiaveis apenas para aqueles com cobalto no plano basal
(CAMPOS, FARIAS e PADILHA, 1999; MARTINEZ, 1989).

Um dos métodos mais empregados na estimativa da EFE & o de difragao de
raios X, que pode ser utilizado para relacionar a presencga de falhas de empilhamento
e a microdeformagéo da rede cristalina com o valor de EFE do material. A deformagéao
plastica a frio produz uma modificagado nos perfis de difragdo, sendo que o alargamento
dos perfis esta relacionado com o tamanho dos dominios coerentes de difracao, as
falhas de empilhamento nos planos (111) e a microdeformacgdes. Ja os deslocamentos
dos picos sédo resultado das tensdes residuais e de falhas de empilhamento nos planos
(111) (PATERSON, 1952; SMALLMAN e WESTMACOTT, 1957).

2.5 PREVISAO E ESTABILIDADE DE FASES DO MATERIAL

A estabilidade de fases de um determinado material € fator crucial para suas
caracteristicas, sendo que a microestrutura de um ago inoxidavel pode ser prevista a

partir de sua composicdo quimica e da taxa de resfriamento dos materiais soldados.
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Para esta previsao sao utilizadas as relagbes de cromo equivalente (Creq) € niquel
equivalente (Nieg), calculadas a partir de equagdes que atribuem fatores aos elementos
quimicos estabilizadores da ferrita e da austenita, sendo que os elementos de ligas
presentes na equagéo de Creq recebem o nome de alfagénicos e os presentes na de
Nieqg 0 de gamagénicos. Diversos autores avaliaram a influéncia dos elementos de liga
na constituicdo da microestrutura final de agos inoxidaveis e propuseram equacodes
para previsao da proporcédo de fases e dos modos de solidificagdo destes materiais,
conforme Quadro 4 (PUKASIEWICZ, 2008; RIBEIRO, 2007; RAO e KUNG, 1987;
SIMONEAU, 1987).

Quadro 4 — Equagdes de cromo e niquel equivalentes.

Diagrama Cromo Equivalente (%) Niquel Equivalente (%)
Shaeffler, 1949 Cr + Mo + 1,5Si + 0,5Nb Ni + 0,5Mn + 30C
De Long, 1956 Cr+ Mo+ 1,551+ 0,5Nb Ni + 0,5Mn + 30C + 30N
Schneider, 1960 Cr+ Mo+ 2Si+1,7Nb Ni + 0,5Mn + 30C + 25N + 0,3Cu + Co
Rao e Kung, 1987 Cr + Mo + 1,5Si+ 0,5 Nb Ni + 0,5Mn + 30C + 30N + 0,44Cu + 0,41Co
Simoneau, 1987 Cr + 1,5Si Ni + 0,5Mn + 30C + 30N + 0,7Co

Fonte: O autor.

Os valores obtidos pelas equacdes apresentadas séo utilizados em diagramas
respectivos, os quais relacionam os valores de Creq, Nieg cOMm a microestrutura do
material. Na Figura 13 sdo apresentados os diagramas de Shaeffler, DelLong e
Schneider. E importante destacar que estes diagramas foram desenvolvidos para
avaliacao da microestrutura de agos inoxidaveis submetidos a processos de soldagem.
Cabe destacar a existéncia dos diagramas para soldagem WRC (1992), Hull (1973),
Kotechi (2000), Maurer (1939) dentre outro, mas que ndo englobam os elementos de

liga presentes nas ligas Inconel 625 e Cavitec.

O diagrama de Schaeffler se apresenta como uma versao amplamente
difundida, prevendo a microestrutura do material, porém ndo engloba a agdo do
nitrogénio como elemento estabilizador da austenita. Ja o diagrama proposto por
DelLong leva em consideragao a agao no nitrogénio, enquanto o de Schneider engloba

a influéncia do cobalto como redutor da EFE e estabilizador da austenita.

Rao e Kung (1987) desenvolveram um diagrama baseado nas equagdes
propostas por De Long, focado no processo de erosao por cavitagéo, correlacionando
os valores de Creqe Nieq com a taxa de eroséo. Neste diagrama, Figura 14a, é proposto

que agos inoxidaveis com uma relagdo Creq/ (Creq + Nieq) entre 0,4 e 0,7 apresentam
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uma elevada resisténcia a cavitagao e que ligas com altos teores de niquel tendem a

apresentar maior perda de massa, principalmente pelo aumento da EFE.

Figura 13 — a) Diagrama de Shaeffler e Schneider modificado; b) Diagrama de De Long.
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Fonte: Adaptado de SCHAEFFLER, 1949; SCHNEIDER, 1960 e DELONG, 1974.

Simoneau (1987) focou no estudo dos agos inoxidaveis austeniticos com
adicbes de cobalto, a partir das equagdes de DelLong, propondo um diagrama que
correlaciona o percentual das fases austenitica y e martensitica, tanto € quanto o’, que
sera obtido em cada relagdo de Creq + Nieq, sendo muito importante para o

acompanhamento das etapas do processo de cavitagao.

Figura 14 — a) Diagrama de Rao para taxa de erosdo por cavitagdo e b) Diagrama de Simoneau para
previsdo da fase austenitica e martensitica.
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Fonte: Adaptado de RAO e KUNG, 1987; SIMONEAU, 1987.

Outro modo de avaliacdo da metaestabilidade da austenita é a utilizacdo da
temperatura de inicio da transformacao martensitica (Ms) e da temperatura limite para

a formacado de martensita induzida por deformagao (Md). Abaixo da temperatura Ms

27
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ocorre uma transformacdo de fases espontdnea e acima de Md obtém-se uma
estabilidade mecanica na fase y (FROMMEYER, BRUX e NEUMANN, 2003; KWOK,
MAN e CHENG, 1998

Desta forma, garantir que o material possa sofrer transformag&o martensitica
devido ao encruamento é de vital importancia para a resisténcia a cavitacdo. Kwok,
Man e Cheng (1998) correlacionaram a temperatura Mdso, temperatura na qual 50% da
austenita inicial se transforma em martensita com reducéo de 30% de area de tracao,
com a resisténcia a cavitacdo. Os autores relatam que uma elevagao da temperatura
resulta em uma tendéncia de redug¢ao na perda de massa por cavitagao. O Quadro 5
apresenta as equacbes propostas por Hull, Williams e Angel para estimativa da

temperatura Mdao.

Quadro 5 — Equacgoes de calculo da temperatura de estabilidade mecénica de fase austenitica Mdso.

Autor Equagao
Hull, 1973 Md = 1655 — 23Cr — 59Ni — 41Mn — 20Si — 777C — 315N — 24Mo — 12Co
Williams, 1976 Md = 686 — 6Cr — 25Ni — 16Mn + 21Si — 222C — 222V — 11Mo
Angel, 1954 Md = 686 — 14Cr — 9,5Ni — 8,1Mn — 9,2Si — 46,5C — 46,2N — 18,5Mo

Fonte: O autor.

2.6 NITRETACAO A PLASMA

O processo de nitretagcado a plasma € uma técnica de tratamento termoquimico
superficial, o qual utiliza descargas luminescentes em regime anormal® para

implantacéo de nitrogénio na superficie de metais e ligas (SILVA e MEI, 2008).

Neste processo ocorre a difusao de ions de nitrogénio na superficie da amostra,
estes ions sao formados pelo processo de colisdo entre atomos e elétrons presentes

no gas. Desta maneira os ions de nitrogénio sdo acelerados em diregédo a superficie da
peca.
Este bombardeamento de espécies do plasma (atomos neutros e ions

carregados) provocam um aquecimento do material, promovendo uma limpeza e a

difus&o do nitrogénio na superficie exposta; a este processo se da o nome de nitretagao

2 Quando a tensao e a corrente crescem seguindo certo grau de proporcionalidade, possibilitando
o controle da descarga, sendo o catodo completamente envolvido pelo plasma.
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a plasma. Por meio do processo de nitretagdo busca-se aumentar a dureza superficial,
a resisténcia ao desgaste, a resisténcia a fadiga e a corrosao superficial do material
(ASM INTERNATIONAL, 1997).

Durante o processo de nitretagao de agos, duas regides distintas sao formadas,
uma superficial denominada camada branca (ou de compostos) e outra a camada de
difusdo. A Figura 15 ilustra as regides da camada nitretada. A camada branca é
composta basicamente por nitretos de ferro (FesN e/ou Fe2-3N), estando associada
principalmente a quantidade de nitrogénio presente na atmosfera utilizada no interior
da camara. Ja na regiao de difusdo, o nitrogénio € dissolvido intersticialmente ou forma
nitretos (principalmente de ferro). Estes mecanismos introduzem distor¢ées no

reticulado cristalino, elevando a dureza do material (SUN e BELL, 1997).

A fim de se obter um melhor controle da uniformidade da camada nitretada,
bem como a possibilidade de tratamento de geometrias complexas e a produgao de
camadas superficiais altamente saturadas de nitrogénio, utiliza-se da técnica de
implantagdo i6nica por imersdo em plasma - PI3® (ANDERS, 2000; BLAWERT e
MORDIKE, 1997; RECCO et al., 2007).

Figura 15 - Camadas formadas no processo de nitretagdo a plasma - a) ago inoxidavel austenitico com
destaque a camada branca superficial e zona de difusdo e b) ago ferramenta AISI D2
nitretado por 10 horas, com _75% de N2, a 520 °C.

3 F—

Fonte: SILVA, 2008; PINEDO et al., 2002.

Pinedo e Monteiro (2004) e ASM INTERNATIONAL (1997) comentam que os
acgos inoxidaveis ndo sao indicados as técnicas convencionais de nitretagao, pois existe

a presenga de uma camada altamente estavel de 6xido de cromo. Ja no processo P13,

3 Processo de implantagao idnica por imersao em plasma onde o substrato é imerso em um plasma
e polarizado negativamente com um pulso de alta tenséo, criando uma bainha de plasma em torno
da amostra, conforme os elétrons sao expulsos de sua proximidade. Desta forma os ions sao
acelerados contra a superficie da amostra sendo implantados (ANDERS, 2002).
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esta camada de 6xido de cromo € removida devido ao mecanismo de sputtering

obtendo uma adic¢ao satisfatéria de nitrogénio na superficie do material.

A nitretacdo de acos inoxidaveis por PI3 pode ser realizada a temperaturas
relativamente baixas (menores que 400 °C), ocorrendo a formagéo de fases expandidas
devido a presenga de nitrogénio em solugao sélida (YN, aN ou a’N) e nitretos na forma
Y’ - FesN e € - Fe23N, variando de acordo com a composi¢gao do material e parametros
utilizados no processo (BHUYAN et al., 2014; BLAWERT et al., 2000; GONTIJO et al.,
2010).

Chyou e Shih (1990) citam que os nitretos de ferro, y’ - FesN e € - Fe2sN e as
fases YN, aN ou a’'N, presentes na camada branca, contribuem para o aumento da
resisténcia a corrosdo e melhoria das propriedades tribologicas. Ja a elevagdo da
resisténcia a fadiga se da devido a tensdes residuais de compressao na superficie e de
tracdo no nucleo, introduzidas pela saturagdo de atomos de nitrogénio no reticulado de
ferro e a formacao de precipitados na zona de difusdo, reduzindo assim a tensao efetiva
gerada (PODGORNIK e VIZINTIN, 2001; LI et al., 2000).

Quanto a resisténcia a cavitagdo Berns e Siebert (1996) encontraram uma
melhoria significativa na resisténcia ao desgaste erosivo dos materiais nitretados. Esta
maior resisténcia esta associada ao aumento da densidade e maior homogeneidade de
distribuicao de discordancias, facilitando o endurecimento por deformacéao da superficie

e exigindo maiores tensdes para dano.

2.6.1 Formacao da camada nitretada

Por meio de um pulso de alta tensdo com polarizagdo negativa os ions de
nitrogénio sao emitidos e interagem com a superficie do material. Os ions, ao colidirem
com a superficie, podem ser refletidos ou implantados; estes ions ainda podem causar
o sputtering (limpeza ou decapagem da camada superficial do material) e a emissao de

elétrons secundarios ou fotons.

Machaka (2015) cita que os ions, ao interagem com os elétrons e o nucleo do
material em tratamento, sofrem desaceleracéo e colisdes, podendo alterar as posicoes
originais dos atomos e acarretando defeitos de lacunas. A implantagcao dos ions ocorre

principalmente nas regides intersticiais, em lacunas e contornos de gréo. Desta forma
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a producao de defeitos tem grande importancia na difusdo do nitrogénio (NASTASI,
MOLLER e ENSINGER, 2000). A Figura 16 apresenta as principais interacdes dos ions
com a superficie do material nitretado.

Figura 16 — Interacdo dos ions do plasma com a superficie do material a ser nitretado.
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Fonte: Adaptado de CHAPMAN, 1980.

Os ions, quando interagem e penetram no material, tendem a sofrer um
espalhamento de sua trajetdria, principalmente devido a interagdes elasticas. Ja as
interagdes inelasticas tendem a reduzir a energia dos ions. Desta maneira ocorre um
perfil de concentragdo de nitrogénio no material, a partir da superficie (MOLLER e
MUKHERJEE, 2002).

Apods saturacédo de nitrogénio nas estruturas cristalinas dos agos inoxidaveis
formam-se fases metaestaveis, sendo que na austenita ocorre uma supersaturagao
intersticial de nitrogénio (entre 17% e 40%), sendo denominada austenita expandida
por nitrogénio (yN). Ja para estruturas ferriticas e martensiticas saturadas por
nitrogénio se denominam ferrita expandida por nitrogénio (aN) e martensita expandida
por nitrogénio (o’N), sendo que para estas estruturas a concentragbes de nitrogénio
sdo menores (entre 14% e 28%) que para YN (DONG, 2010; GONTIJO et al., 2010,
MANDL e RAUSCHENBACH, 2004).

Com a supersaturagao das estruturas com nitrogénio, ocorre a formagao de
precipitados, processo influenciado pela composicdo da atmosfera de tratamento e
pelos elementos de liga presentes no material. Os precipitados podem se apresentar
nas formas de y’ - FesN e € - Fe2xN, sendo suas estruturas CFC para y’ e HC para ¢,
com o nitrogénio ocupando os intersticios octaédricos e se ligando ao atomo de ferro
(ROHITH et al.,, 2016). Dentre os nitretos formados, os que possuem maior

concentragao e aplicagao sdo y’ - FesN e € - Fe2sN.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

O material base para a deposicao dos revestimentos € um aco inoxidavel
martensitico macio ASTM A-743 CA6NM. O aco foi obtido pelo processo de fundigao,
fornecido pela Voith Hydro Ltda. A composi¢do quimica fornecida pode ser visualizada
na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicéo quimica fornecida do ago CA6NM utilizado como substrato (% em peso).
Material C N Si Mn Cr Ni Mo P S Fe

ASTM A-743 0,02 0,00 0,00 0,64 1240 3,70 042 0,008 0,0018 Bal.
CAG6NM

Fonte: O autor.

Inicialmente os corpos de prova foram cortados e usinados em uma fresadora
marca Diplomat, modelo FVF 2500, com as dimensdes de 100 x 80 x 25 mm, mostrado
na Figura 17, selecionadas a fim de minimizar as interferéncias térmicas na geometria

final do corpo apds processos de deposicao dos revestimentos.

Figura 17 — a) Material do substrato ASTM A-743 CA6NM como recebido e b) Amostras pds corte e
fresamento.

Fonte: O Auor.
Para os revestimentos foram utilizados duas ligas inoxidaveis fornecidos na
forma de arame tubular sendo o primeiro a base de Niquel-Cobalto (Cavitec) e o

segundo a base Niquel-Cromo (Inconel), ambas as composi¢bes quimicas sao

apresentadas na Tabela 3.
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Tabela 3 — Composigao quimica analisada por espectrometria de absorgao atdmica dos metais de adigédo
(% em peso).

Liga C N Si Mn Cr Ni Co Mo P Nb Fe

Cavitec 021 020 240 10,00 13,60 0,12 11,30 0,00 0,03 0,00 Bal

Inconel 0,0 0,00 0,50 0,50 21,00 61,00 1,00 9,00 0,015 4,15 25
625

Fonte: O autor.

Dentre os revestimentos utilizados, a liga Inconel 625 € amplamente aplicada a
ambientes corrosivos e em elevadas temperaturas, o mesmo pode ser classificado com
uma superliga a base de niquel, apresentado uma estrutura austenitica. Ja a liga
Cavitec apresenta estrutura austenitica com baixa EFE, sendo aplicada a superficies
sujeitas a cavitagdo, sua matriz se baseia no elemento cobalto, o qual estabiliza a

austenita e reduz EFE, apresentando boa soldabilidade.

3.2 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Para o planejamento experimental, utilizou-se metodologia experimental
consistindo em criar variabilidade de modo que se possa controlar e delimitar os niveis
das variaveis de influéncia e sua sensibilidade em relagdo as fontes geradoras, o

Quadro 6 apresenta o planejamento proposto.

Quadro 6 — Planejamento experimental utilizado nos experimentos.

Fatores de Controle
Condigoes
Revestimento Amostras Réplicas Tréplicas
A1l Cavitec Nitretada Nitretada Nitretada
A2 Cavitec Sem Nitretagéo Sem Nitretagao Sem Nitretagéo
A3 Inconel 625 Nitretada Nitretada Nitretada
A4 Inconel 625 Sem Nitretagéo Sem Nitretagao Sem Nitretagéo

Fonte: O autor.

3.3 FLUXOGRAMA DAS ATIVIDADES DESENVOLVIDAS

Baseado nos objetivos a serem alcangados, buscou-se o planejamento das
atividades experimentais, conforme descrito no fluxograma da Figura 18. Ressalta-se

que algumas atividades foram desenvolvidas em paralelo.



47

Figura 18 - Fluxograma das atividades realizadas e previstas no decorrer da pesquisa.
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Fonte: O autor.

3.4 PREPARAGAO DAS AMOSTRAS

Com os corpos de ASTM A-743 CA6NM ja na dimensao necessaria (100 x 80
x 25 mm), realizou-se o revenimento dos mesmos, sendo aquecidos em um forno tipo
Mufla marca Jung modelo LF2314 do laboratério de materiais da UTFPR — Campus
Guarapuava, até a temperatura de 590°C, permanecendo pelo periodo de 2 horas sob
a temperatura e com resfriamento ao ar, esta etapa foi necessaria a fim de realizar um
alivio das tensdes internas geradas durante usinagem e corte do material, mantendo

assim as caracteristicas originais do material base.

Na sequéncia os revestimentos foram depositados pelo processo de soldagem
MIG, sendo realizados corddes com aproximadamente 10 mm de largura, totalizando 7
corddes por passe (numero de corddes definidos pelas dimensdes da peca, mantendo
um minimo de 5 mm de material nas extremidades da pecga soldada), conforme Figura
19.
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Figura 19 — Esquematica dos corpos de prova utilizados no desenvolvimento do trabalho (metal base e
revestimento).
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Fonte: O autor.

A deposicao do revestimento foi realizada com auxilio de uma maquina de
solda MIG/MAG marca SUMIG, modelo Hank 335, do laboratério de soldagem da
UTFPR — Campus Guarapuava. Foi utilizado um sistema de movimentag¢ao automatica
da tocha de soldagem, marca Bug'O, com capacidade de movimentagdao em dois eixos
(X e Y) e controle de velocidade. Os corddes foram realizados na posigdo plana
puxando®, Figura 20.

Figura 20- Sistema utilizado para soldagem dos revestimentos no substrato.

Sistema de
Movimentagao

Tocha de Soldagem

Pecga Soldada

Fonte: O autor.

Destaca-se que as amostras foram pré-aquecidas a 180°C (temperatura
utilizada devido ao substrato possuir problemas relacionados a fragilizagao a frio,
ocasionada pela presenga de hidrogénio o qual tende a se difundir a baixas
temperaturas na rede cristalina do aco martensitico, apresentando-se bastante
tensionado, acarretando o surgimento de trincas) antes da deposi¢ao, em forno Mufla.

Apods a deposicao de cada um dos corddes aferiu-se novamente a temperatura, com

4 Na técnica de soldagem puxando a tocha é posicionada de modo que o arame seja alimentado no

sentido oposto ao do deslocamento do arco, sendo o mesmo adicionado ao corddo de solda ja
realizado.
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auxilio de um multimetro marca Minipa modelo ET-2042D, com termopar do tipo K, com

faixa de medicao de -20°C a 1000°C, com precisao de 1%.

Os parametros de solda utilizados, foram selecionados a partir de pré-testes
para ambos os arames no substrato, sendo apresentados na Tabela 4. Na sele¢cao dos
parametros buscou-se avaliar o acabamento superficial, porosidade, geometria e

integridade metalurgica do cordao e da interface.

Tabela 4 — Par@metros de soldagem utilizados na deposicdo dos revestimentos Cavitec e Inconel.

Arame Vaziaode Temperatura Tensao Corrente Velocidade Velocidade
Gas Entre Passe (V) (A) de Soldagem do Arame
(L/min) (°C) (m/min) (m/min)
Cavitec 15 150 22 135 0,25 1,5
Inconel 625 15 150 22 135 0,25 1,5

Fonte: O autor.

Apds a deposicdo dos revestimentos as amostras, Figura 21, foram
seccionadas nas dimensodes de 20 x 20 x 12 mm, sendo que os cortes iniciais foram
realizados em uma serra fita marca Ramos. Na sequéncia as amostras foram fresadas
buscando manter a espessura de 9 mm de metal base e 9 mm de revestimento, na
sequencia realizou-se um lixamento das amostras, com lixas de Carbeto de Silicio
(SiC), de granulometria de 120 mesh, a fim de retirar possiveis irregularidades geradas

durante corte e fresamento.

Figura 21 — Amostras apds preparo, medidas de 20 x 20 x 12 mm - a) Inconel 625 e b) Cavitec.

Fonte: O autor.

Apos delimitagdo das dimensdes as amostras foram novamente revenidas,
sendo as mesmas aquecidas em um forno Mufla até a temperatura de 590°C,
permanecendo pelo periodo de 2 horas sob a temperatura e com resfriamento ao ar, a

fim de eliminar possiveis tensdes internas indesejaveis.

Com as amostras revenidas, a superficie do revestimento foi preparada com a

sequéncia de lixas 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh e polidas com pastas diamantadas
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de 3 e 1 uym respectivamente. Ressalta-se que durante a preparagédo evitou-se a
aplicacao de cargas elevadas, buscando minimizar a ocorréncia de transformacdes de

fases induzidas por deformagéo.

Com as amostras preparadas, em parte das mesmas (conforme planejamento
experimental) realizou-se o processo de nitretacdo a plasma; para esta etapa foram
utilizadas duas condi¢des, conforme apresentado na Tabela 5, os parametros foram
selecionados a partir dos estudos de Mandl, Manova e Rauschenbach (2002); Mandl| e
Rauschenbach (2004) e Ueda et al. (2001).

Tabela 5 — Par&dmetros utilizados na nitretagéo por PlII.

Parametros Condigéao
Temperatura (°C) 350

Tempo (min) 180

Tenséo (KV) 10,18

Corrente (A) 0,76

Composigcédo da mistura 1sccmN2-1sccmH2
Frequéncia (KHz) 1,23
Largura do pulso (us) 31

Fonte: O autor.

O ensaio obedeceu a sequéncia de pré-sputtering, pré-aquecimento e
nitretacdo, sendo realizado no equipamento de Implantacdo I6nica por Imersao em
Plasma da UEPG, localizado no Laboratério de Implantagao l6nica e Plasma (LIIP) do

Departamento de Fisica, Figura 22.

Figura 22 — Equipamento de nitretacdo a plasma — PIII utilizado para nit

{ £ TSR,

acao das amostras.

"

Fonte: O autor.
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A temperatura de 350°C, utilizada na nitretacdo das amostras, resulta no
aumento da quantidade relativa de austenita (fase Fe-y) em relagcdo a matriz, pela
formacgao de fases expandidas Fe-a (CCC) e Fe-y (CFC) e na pequena precipitagcédo de

nitretos de cromo (CrN e/ou Cr2N).

3.5 CARACTERIZAGAO DAS AMOSTRAS

3.5.1 Microscopia 6tica

As amostras inicialmente foram caracterizadas por microscopia 6tica, com
auxilio do microscopio 6tico marca Olympus modelo BX521, com camera digital
acoplada Q-Color3 de 3 megapixels de resolugdo e Software Image-Pro Plus 5 do
laboratorio do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) — UEPG. Buscou-se
realizar imagens do substrato de metal base (ASTM A-743 CA6NM), da zona mista e
do revestimento depositado, tanto para as amostras nitretadas, revenidas e sem

tratamentos.

Figura 23 — Representacao esquematica de pontos para andlise na microscopia 6tica, divisdo em regides
de interesse ao estudo.

Camanda Nitretada

Revestimento

Zona Mista

5 Metal Base
Fonte: O autor.

Ressalta-se que nas amostras nitretadas foi efetuada uma analise da camada
gerada, a fim de avaliar possiveis alteragdes microestruturais localizadas. A Figura 23

traz uma representacédo esquematica dos pontos analisados inicialmente nas amostras.

3.5.2Medigdes de dureza Vickers

As amostras preparadas foram submetidas a analise de dureza, em sua sec¢ao
transversal, buscando realizar uma varredura desde o metal base até a camada de

revestimento depositado. Na analise utilizou-se um microdurémetro Vickers, da marca
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Leica, modelo VMHT MOT, do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) —
UEPG. As medidas foram realizadas pela aplicagdo da carga de 1 quilograma pelo
tempo de 15 segundos. Todas as condigdes propostas no planejamento experimental
foram ensaiadas a fim de se gerar uma matriz de dureza, Figura 24, com 65 pontos e,

posteriormente, um mapa de contornos com auxilio do Software Origin 8.

Figura 24 — Matriz de pontos para analise de microdureza (mm).
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Fonte: O autor.

3.5.3Dureza instrumentada e teste de risco

Os ensaios de dureza foram realizados no nanoindentador modelo UNAT
marca ASMEC/Zwick-Roell, instalado no Complexo de Laboratorios Multiusuarios (C-
LABMU) — UEPG. Empregou-se o0 método de medigdo da rigidez quase continua
(QCSM), com carga variando de 0 mN a 500 mN, sendo realizadas 25 indentag¢des
espacadas de 1 mm entre si, formando uma matriz 5 x 5. Durante o ciclo de ensaio
ocorre o0 carregamento até que a carga atinja um valor maximo na profundidade de
penetracdo maxima. Quando ocorre o descarregamento, a deformagao elastica é
recuperada, permanecendo apenas a deformacdo plastica produzida na amostra
(FISCHER-CRIPPS, 2004; OLIVER; PHARR, 1992).

Os ensaios de nanorisco foram realizados no mesmo equipamento,
nanoindentador UNAT da ASMEC/Zwick-Roell, utilizando um penetrador Berkovich
com carga maxima de 600 mN a uma taxa constante de 10 mN/s (ZIVIC et al., 2012).
A velocidade de deslizamento foi de 10 um/s com deslocamento em direcdo de um dos
vértices da ponta piramidal, com comprimento da trilha de 600 ym, foram efetuados 3
testes de riscos por superficie, a Figura 25 exemplifica o método do ensaio de

riscamento, bom como a trilha deixada sob a amostras.
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Figura 25 — Método do ensaio de riscamento realizado na superficie dos revestimentos.
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Fonte: Adaptado de ZIVIC et al., 2012.

3.5.4 Perfilometria optica

A perfilometria Optica foi utilizada para a avaliagdo da rugosidade dos
revestimentos depositados, bem como a avaliagdo do desgaste da superficie cavitada.
Para isso foi utilizado um perfildmetro 6ptico 3D da marca Taylor Hobson CCI Lite,
Figura 26, instalado no laboratério de Materiais da Universidade Tecnoldgica Federal
do Parana, Campus Ponta Grossa. O ensaio de perfilometria Optica foi realizado
seguindo a norma ISO 25178-2 (2012) - Geometrical Product Specifications. Vale
ressaltar que uma marca impressa na amostra foi efetuada a fim de ser utilizada como
referéncia na medi¢ao da topografia, desta forma buscou-se varrer a mesma area nas

sucessivas analises.

Figura 26 — a) Perfildmetro Taylor Hobson CCI Lite utilizado nas medi¢des de topografia da superficie
~das amostras, b) Mapa topografico 2D de superficie analisada por perfilometria.
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Fonte: O aut

Os parametros de rugosidade utilizados foram Ra (rugosidade média

quadratica), Rz (altura maxima média), Ssk (assimetria de superficie) e Sku (curtose),
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estes parametros foram selecionados a fim de representar pontos possiveis de inicio
do desgaste cavitacional, bem como realizar acompanhamento de etapas do processo

de cavitagéo.

Sendo que Ra, pode ser descrito como a rugosidade média aritmética em
relacao a linha média dentro do percurso de medicéo, representando uma superficie de
maneira geral, ndo identifica riscos, poros e corrosées pontuais. J& a medida Rz
representa a soma da altura maxima do pico e a profundidade maxima do vale dentro
de um perfil de comprimento, conforme mostrado na Figura 27, seguindo a norma I1SO
4287.

Figura 27 — Parametros de rugosidade utilizados para analise em linha.
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Fonte: Adaptado de OLYMPUS, 2022.

Ja os parametros de analise de area utilizados sdo Ssk e Sku, Figura 28, sendo
Ssk a avaliagdo dos desvios na distribuicdo da altura em uma superficie de analise,
sendo adequado para avaliar a abrasdo. E Sku é a avaliacdo da acentuacdo da
distribuicdo da altura, ou seja, a analise da geometria de picos e vales, influenciando

diretamente no contato entre dois objetos, conforme ISO 25178.

Figura 28 — Parametros de rugosidade para analise de superficie, demostrando a probabilidade de
geometria do picos e vales.
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Fonte: Adaptado de OLYMPUS, 2022.
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3.5.5Microscopia eletronica de varredura e microanalise quimica (FEG/EDS)

A fim de avaliar a composigdo quimica no perfil das amostras (ao longo da
espessura), realizou-se uma microanalise por meio da técnica de espectroscopia de
disperséo de energia (EDS). O equipamento utilizado foi um microscépio eletrénico de
varredura tipo FEG (emissdo de campo), da marca Tescan, modelo Mira 3, instalado
no Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-LABMU) — UEPG. Foram realizadas
analises do substrato ASTM A-743 CA6NM, dos revestimentos (Cavitec e Inconel 625)
e da zona de mistura. Utilizou-se também o método de varredura em linha, na regido
contida entre os pontos 2 e 4 da Figura 23. Foram obtidas imagens nos modos de
visualizagao por elétrons secundarios (SE) e retroespalhados (BSE), buscou-se avaliar
as superficies de fusao do material de deposito, bem como as estruturas presentes nas
amostras, nitretadas e nao nitretadas. Realizou-se um acompanhamento da superficie
submetida a cavitagao, buscando identificar os principais pontos de perda de massa e

mecanismos de desgaste presentes nas amostras.

3.5.6 Difracao de raios X

A difracdo de raios X — DRX foi utilizada a fim de se identificar as fases
presentes nas amostras, bem como auxiliar na determinagdo do percentual de

transformagao martensitica ocorrida durante os ensaios de cavitagéo.

Para os ensaios utilizou-se um equipamento de Difracdo de Raios X, marca
Shimadzu, modelo XRD 6000, instalado no Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-
LABMU) — UEPG, com os seguintes parametros: radiagcdo de cobre Ko com
comprimento de onda de 1,5418 A, varredura continua com velocidade de 2°/minuto,
no intervalo 20 entre 30° e 110°.

Com os resultados obtidos realizou-se um refinamento matematico, buscando
reduzir o residuo de ensaio. Para determinagao das fases presentes utilizou-se o
meétodo da fragao volumétrica percentual de uma fase, que segundo Balagna, Spriano
e Faga (2012) é regido pela Equagao 1.
fraseA(o) = _Zhicosa o 100 Eq. (1)

> lpicos totais



56

Onde: A ¢é a fase a ser avaliada, . l,;.s4 @ somatoria das intensidades de
todos os picos referentes a fase avaliada € Y. [;cos torqis @ SOMatoria da intensidade de

todos os picos do difratograma.

3.5.7 Difragao de elétrons retroespalhados (EBSD)

A técnica de EBSD foi utilizada para o estudo de aspectos de orientagcéo
cristalografica do metal base, dos revestimentos e das regides de interface entre metal
base e revestimentos. A técnica também sera utilizada para o estudo da relacéo entre
orientagdes cristalograficas de graos individuais e seu desempenho em desgaste por
cavitagdo. As analises por EBSD foram realizadas em um microscépio eletrénico de
varredura de emissado de campo (MEV/FEG) da marca Tescan, modelo Mira 3, com
sistema de EBSD AZTEC-OXFORD, instalado no Complexo de Laboratérios
Multiusuarios (C-LABMU) — UEPG.

Para realizagcdo de EBSD as superficies das amostras foram preparadas com
lixamento, com sequéncia de lixas 220, 320, 400, 600, 1200 e 1500 mesh, polidas com
pastas diamantadas de 3 e 1 ym respectivamente e na sequencias com silica coloidal
em suspensao de 0,06 ym. Esta etapa de polimento fino com silica coloidal é
imprescindivel para que a superficie obtida esteja plana e isenta de imperfeicoes,
favorecendo a obtencio dos padrdes de banda de Kikuchi, as quais serédo indexadas
fornecendo os mapas de distribuicdo de orientagéo cristalografica OIM (Orientation
Imaging Microscopy). Foram realizados ensaios de EBSD para acompanhamentos das
fases e textura nas amostras cavitadas, para tanto delimitou-se uma area de varredura,
a partir de indentacgdes realizadas na superficie da amostra, nas medidas de 600 x 900
pm. Assim pode-se avaliar a modificagcao de fases bem como os planos preferencias

de desgaste nas horas iniciais de cavitagéo (0 min, 60 min e 120 min).

3.6 AVALIACAO DA RESISTENCIA A CAVITACAO

O ensaio de cavitacéo acelerada foi realizado em um equipamento ultrassénico

da marca Qsonica, modelo Q700, instalado no Laboratério de Preparagao Metalografica
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da UTFPR — Campus Ponta Grossa, Figura 29. O ensaio seguiu a norma ASTM G32

(2016) adaptada para o método indireto®.

Figura 29 — a) Esquemaética de funcionamento de um equipamento de cavitagao, b) Aparelho Qsonica
Q700 utilizado nos ensaios.

Piezoeletric
20 kHz
Amplitude 50
microns p.p.

Fonte: O autor.

Os parametros de ensaio utilizados sao apresentados na Tabela 6, sendo

realizados tempos de cavitagado de 30 minutos, com pausas para analises.

Tabela 6 — Par&metros utilizados nos ensaios de cavitagao.

Parametro Valores Norma ASTM G32
Frequéncia de vibracao 20+ 0,5 kHz
Amplitude 50 + 0,5 % (pico a pico)
Didmetro do sonotrodo 19 mm
Distancia de trabalho 500 ym
Temperatura 25+1°C
Profundidade de imerséo 20 mm

Fonte: O autor.

Antes do inicio do ensaio e a cada parada, as amostras foram limpas em
ultrassom, pelo periodo de 10 min, a fim de se retirar qualquer resquicio de material
aderido a superficie. Apos limpeza elas foram pesadas em balanga de precisdo da
marca Shimadzu, modelo AUX220, do Laboratério de Preparagcdo Metalografica da
UTFPR — Campus Ponta Grossa e entédo caracterizadas.

5 Neste método, o corpo de prova é posicionado abaixo da ponta do sonotrodo, dentro do liquido na
cuba A esta ponta é fixada uma peca de sacrificio, constituida de um material com elevada
resisténcia a cavitagao e que induzira ao desgaste no corpo de prova ensaiado.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 CARACTERIZACAO DO SUBSTRATO

Inicialmente o substrato ASTM-CAG6NM, utilizado para deposicdo dos
revestimentos foi caracterizado, a fim de se confirmar suas caracteristicas fisico-
quimicas, Figura 30.

Através da analise em microscopio Optico, pode-se perceber uma
microestrutura caracteristica aciculares da liga fundida associada a matriz martensitica
(Fe-a). Visualiza-se estruturas martensiticas, em formas aciculares, bem como em
algumas regides destacadas a presenga de austenita retida. Esta formagéao ocorre
devido o processo de obtencdo da liga e pela adicdo de niquel em contrapartida a
baixos teores de carbono, elevando o campo de formagao austenitica (SILVA et al.,
2017).

Figura 30 — Seccgao transversal do agco ASTM CA6NM, ataque quimico Behara IV (10 segundos).
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Fonte: O autor.

Utilizando-se das equacgdes e dos diagramas de fase para soldagem propostos
por Schaeffler (1949) e Schneider (1960), pode se estimar as fases presentes no
material, através dos valores Creq, Nieq, Tabela 7. Os diagramas utilizados, Figura 31,
indicam a formagao de estruturas martensiticas e ferriticas, conforme observado na

Figura 30 e Figura 32. Ja as estruturas austeniticas estdo relacionadas ao ciclo de
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resfriamento e aquecimento ocorridos durante o processo de soldagem, um
resfriamento mais lento em regides especificas do corddo de solda acarretam em

austenita retida.

Tabela 7 - Valores de Creq € Nieg para a liga ASTM CAGNM.

Cr equivalente Niquel equivalente
Shaeffer, 1949 12,82 4,62
Schneider, 1960 12,82 4,62

Fonte: O autor.

Figura 31 — Diagramas de Schaeffler e Schneider modificado para soldagem para o ago ASTM CAGNM.
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Fonte: Adaptado de SCHAEFFLER, 1949 e SCHNEIDER, 1960.
Na Figura 32 pode-se perceber as estruturas martensiticas, sendo que estas
definem em grande parte a dureza o ago, ainda as estruturas de austenita retida que
propiciam uma boa resisténcia a cavitagdo, pois conseguem absorver energia de

deformacgéo.
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Figura 32 — Amostra do substrato de ago ASTM CAG6NM revenido a) microscopia 6ptica da secgao
transversal, ataque quimico Behara IV (10 segundos), b) imagem de FEG destacando uma

SEM HV: 10.0 kV WD: 15.00 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 41.5 ym Date(m/dly): 08/22/19 Performance in nanospace

Fonte: O autor.
A partir da Figura 33, visualiza-se uma estrutura majoritariamente martensitica,

comprovando o observado ao microscopio éptico, as ripas de martensita se pronunciam
saltando a imagem, esta caracteristica se da devido ao uso de elétrons secundarios,

sendo visivel as diferentes orientagdes dentro de um mesmo grao.

Figura 33 — Microestrutura CA6NM, vista em FEG com elétrons secundarios, destaque as estruturas
martensitica

Martensita

SEM HV: 15.6 kv 'l 5.01 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 104 pm |Date(m/dly): 11/24/20 Performance in nanospace

Fonte: O autor.
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A analise quimica semiquantitativa da amostra foi realizada por EDS,
corroborando com o encontrado na literatura, sendo realizadas medi¢cdes em todas as
amostras utilizadas, apresentando as composicdes apresentadas na Tabela 8 , nota-
se pequenas variagdes ocasionadas devido a seleg¢ao pontual aleatéria em cada uma

das amostras.

Tabela 8 — Composi¢ao quimica semiquantitativa realizada por EDS no substrato de ago ASTM CAG6NM
utilizado como substrato.

Elemento C Si Cr Fe Ni Mo P S

Percentual % 0,043 0,48 14,09 balango 3,8 0,43 0,026 0,012
Fonte: O autor.

Ja para avaliagdo das fases presentes no material, utilizou-se a técnica de
DRX, mostrada no difratograma do Grafico 3, no qual foram identificados os planos e
na sequéncia com auxilio da Eq. 08 determinou-se o volume de cada uma das fases,

obtendo 92,5% de martensita/ferrita e 7,5% de austenita.

Grafico 3 - Difratograma do metal base CA6NM como recebido.
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Fonte: O autor.

A Tabela 9 apresenta os valores de EFE obtidos para o metal do substrato a
partir das equagbes propostas por Pickerig (1984), Rhodes e Thompson (1977),
Schramm e Reed (1975), Li e Jiang (1999), para tanto levam em consideragcado os
percentuais dos elementos presentes na liga. Ressalta-se que para ser considerada
baixa, a EFE < 16 mJ/m?. Nota-se que a equagéo proposta por Schramm e Reed (1975)
apresentou valor negativo, isto se da devido aos elementos que sdo considerados de
forma mais influente molibdénio e niquel, presentes em pequenas quantidades na liga,

sendo estas propostas para outras composi¢cdes quimicas. Estima-se que a EFE daliga
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CABNM esta em torno de 25 mJ/m?, possibilitando a transformacao martensitica das

estruturas austeniticas presentes.

Tabela 9 - Valores de EFE calculados para o substrato CAGNM.

Autor EFE (mJ/m?)
Pickerig, 1984 40,53
Rhodes e Thompson, 1977 25,15
Schramm e Reed, 1975 -15,42
Li e Jiang, 1999 21,43

Fonte: O autor.

Para verificacdo da dureza do metal de substrato, realizou-se uma matriz 13 x
5, conforme descrito no capitulo materiais e métodos, item 3.4.4, sendo realizada em 6
amostras. Na sequéncia foram obtidos os valores médios de cada amostra juntamente

com o desvio padrao, sendo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 — Durezas média obtidas para os substratos de ago ASTM CAGNM.

Dureza Vickers Amostras 1 2 3 4 5 6
Média 353,5 350,8 346,9 343,5 334,5 330,8
Desvio Padrao 7,3 6,4 6,2 7,3 52 6,1

Fonte: O autor.

4.2 CARACTERIZACAO DOS REVESTIMENTOS SOLDADOS

4.2 1 Cavitec

No revestimento Cavitec depositado, Figura 35, nota-se a presenga de uma
estrutura austenitica, com ilhas de ferrita 6 em decorréncia de seu resfriamento, o que
€ esperado na deposicao de revestimentos austeniticos. Quanto a orientacdo dos
graos, eles se organizam em formas dendriticas e seguem as diregdes de resfriamento.
Analisando o diagrama de Schneider (para soldagem), conforme calculo do teor de
niquel equivalente e cromo equivalente, a estrutura deve se apresentar monofasica
austenitica, mas devido aos ciclos térmicos gerados durante a soldagem, ocorre a
formacao de estrutura ferritica e martensitica, geradas pelo rapido resfriamento em
determinadas regides. A Tabela 11 apresenta os valores obtidos para de Creq, Nieq, Nas
equacgdes propostas por Shaeffer (1949), De Long (1956), Schneider (1960) e Hull
(1973), estas selecionadas pois levam em consideragao elementos como manganés e

cobalto presentes na liga Cavitec. Os autores em suas propostas, com auxilio dos



63

diagramas presentes na Figura 34, estimam que ocorrera uma estrutura austenitica,
sendo que pelo diagrama de Schaeffler a austenita € combinada com ferrita e
martensita, de acordo com o encontrado através das micrografias realizadas, Figura 35
e Figura 36, para Hull uma estrutura totalmente austenitica.

Tabela 11 — Valores de Creq € Nieg Segundo diversos autores para a liga Cavitec.

Cr equivalente Ni equivalente
Shaeffer, 1949 17,20 11,42
DelLong, 1956 17,20 17,42
Schneider, 1960 18,40 27,72
Hull, 1973 14,75 12,98

Fonte: O autor.

Figura 34 - Diagramas de soldagem com estruturas esperadas conforme calculos de Creq € Nieq, para o

revestimento Cavitec — a) Schaeffler - 1 e Schneider - 2 modificados e b) De Long — 3.
Diagrama de Shaeffler e Schneider adaptado
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Fonte: SCHAEFFLER, 1949; SCHNEIDER, 1960 e DE LONG, 1974.

A estrutura mostrada na Figura 35 e Figura 36 € majoritariamente austenitica,
conforme previsto, com regides de formagado ferritica. Esta formagdo se da
principalmente ao rapido resfriamento durante o processo de soldagem, ndo permitindo
uma transformagao completa da ferrita delta em austenita, ficando retida em algumas
regides. A quantidade de ferrita e sua morfologia dependem diretamente de sua
velocidade de resfriamento e da composicdo quimica, principalmente da relacao
Creq/Nieq.

Na Figura 35 pode-se observar a presenga de poros no interior do cordao de
solda, decorrentes do processo de soldagem. Ja na superficie externa ndo foram
identificados poros nem inclusdes, sendo benéficos a resisténcia a cavitagdo, pois
como citado por Hao, Zhang e Huang (2018) e Taillon et al. (2016), poros, inclusdes e

riscos sdo areas preferenciais ao inicio da perda de massa por cavitagao.
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Figura 35 — Microestrutura obtida na secgao transversal, na deposigdo de revestimento Cavitec pelo
processo de soldagem MIG, com destaque a regido de formagéao de ferrita — ataque quimico
V2A-Beize modificado.

: Ferrita Eutética

Fonte: O autor.

Através da Figura 36 e correlacionando com as morfologias da ferrita delta
possiveis durante solidificagdo de agos inoxidaveis austeniticos, Figura 37, pode-se
identificar uma morfologia de ferrita eutética, notando-se que em todos os casos a
relacdo Creq/Nieq S0 menores que 1, o que acarretaria em uma estrutura austenitica
pura, mas que devido ao rapido resfriamento e a elementos alfagénicos formadores de
ferrita como cromo e silicio (o primeiro presente em quantidade significativa na liga
Cavitec) a mesma se apresenta no tipo AF (austenita/ferrita) (LIPPOLD e KOTECHI,
2005).

Figura 36 — Revestimento Cavitec depositado pelo processo de soldagem MIG, regido com variagao

Dendritas

= Sentido de
Resfriamento

Fonte: O autor.
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Na formacgao de morfologia do tipo AF, a ferrita € formada via reacao eutética
com a solidificacdo da austenita como fase primaria, principalmente se houver
ocorréncia de elementos alfagénicos na fronteira dos subgréos, desta forma promovem
uma ferrita estavel e resistente a solidificagdo (LIPPOLD e KOTECHI, 2005).

Figura 37 — Morfologia da ferrita delta na zona fundida de agos inoxidaveis austeniticos.
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Fonte: Adaptado de SUUTALA, TAKALO E MOISIO, 1979.

Quanto a analise da interface metal base — revestimento, apresentado na
Figura 38, pode-se notar uma zona parcialmente diluida (ZPD), com reentrancias do
tipo baia e praia, estas segregagdes ocorrem por diversos fatores como a diferentes
estruturas cristalinas do metal base e revestimento, a baixa difusdo do liquido na regiao,
a fraca conveccdo na poca de fusdo (DOODY, 1992; BAESLACK, LIPPOLD e
SAVAGE, 1979; NELSON, e LIPPOLD, 2000).

O refino dos graos obtidos nas camadas mais externas do metal depositado
tem grande influéncia sobre a resisténcia a cavitagao, pode-se controlar o refino do gréo
através de técnicas como a refusao posterior ou tratamentos de refinamento. O refino
do grao tem por objetivo controlar a nucleagdo da martensita, estabilizando a austenita
Yy e retardando a transformacdo martensitica, acarretando em dissolugdo dos
segregados em uma regiao superficial maior para um mesmo volume analisado, a uma
tendéncia de reducdo de Ms e um aumento da forca necessaria ao arrancamento de
particulas da superficie (ZYLLA e HOUGARDY, 1994; FOLKHARD, 1988; NISHIYAMA,
1978).

Desta forma através da Figura 35 obteve-se um tamanho de grao médio no

sentido horizontal de 11,27 ym sendo de tamanho médio reduzido se comparado ao
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obtido por Will (2008) para a mesma liga Cavitec e ligas comerciais similares Cavitalloy

e Durcavit pelo processo de soldagem MIG com e sem refusao posterior.

Figura 38 - Microestrutura obtida na sec¢ao transversal, na interface CA6NM - Cavitec— ataque quimico
V2A-Beize modificado.
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Fonte: O autor e adaptado de DOODY, 1992.

Pela Figura 39 pode-se verificar as orientagdes cristalografica da interface de
soldagem, sendo que para o revestimento ocorre uma predominancia de orientagbes
<001>, ou cubo rodado, em fase austenitica, com pequenas areas de ferrita delta
residual, principalmente nos contornos de grdo. Ja para o substrato ocorre orientagéo
aleatoria, com fase martensitica e graos refinados e linha de fusdo bem definida.
Quanto ao tamanho de grao do revestimento Cavitec, a técnica de EBSD obteve um
valor médio de 11,8 pym para regiao analisada, corroborando com o encontrado para a

técnica de microscopia 6tica.
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Figura 39 - Mapeamento por EBSD da regido de interface CA6NM - Cavitec: a) “Band contrast’, com
identificacdo da linha de linha de fus&o, b) Mapa de orientagdes cristalogréaficas IPF Z, c)
Mapa de fases com identificacdo da austenita do revestimento e martensita do substrato.
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Fonte: O autor.

Para determinagdo dos elementos presentes no revestimento, utilizou-se a
técnica semiquantitativa de EDS, obtendo os resultados apresentados na Tabela 12,
sendo o elemento ferro complementar. Percebe-se que a liga apresenta quantidades
percentuais de cobalto e manganés préximos as definidas pelo fabricante, sendo esses

elementos determinantes na reducao de sua EFE.

Tabela 12 — Composi¢do quimica do revestimento Cavitec depositado, obtido pela analise por EDS.
Elemento C N Si Cr Ni Mo Mn Co Outros

% em peso 1,34 0,2 1,69 11,65 0,08 0,01 9,56 10,34 0,12
Fonte: O autor.

Visto que a liga Cavitec foi depositada pelo processo de soldagem MIG, deve-
se levar em consideracao a variacdo da composicao préxima a linha de fusao, pois
nesta regido ocorre uma mistura entre os elementos do metal base CA6NM e do
revestimento. Esta variacdo depende diretamente dos materiais empregados (devido
ao seu ponto de fusado), do aporte térmico gerado durante o processo (quanto maior a

corrente de soldagem empregada, maior a temperatura gerada localmente), da
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geometria da peca (devido a perda por transferéncia de calor) e da temperatura de pré-
aquecimento do metal base. O Grafico 4 mostra os valores obtidos através do

mapeamento de composic¢ao realizado por EDS, conforme item 3.5.2.

Percebe-se no Grafico 4 uma linha de separacdo entre os dois materiais
(revestimento e metal base), sendo que o percentual dos elementos tende a uma
composicao proxima a referéncia. Destaca-se a redugao dos percentuais dos
elementos cobalto e manganés e a elevagao dos teores de ferro e niquel conforme se
aproxima do metal base CA6NM, sendo que teor de cobalto afeta diretamente na

resisténcia a cavitagao.

Grafico 4 - Grafico da variagao de elementos quimicos, na regido de interface da amostra com deposicao
do revestimento Cavitec — varredura em linha por EDS.
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Fonte: O autor.

Para determinacdo do volume de cada uma das fases, utilizou-se a Eq. 01,
Balagna, Spriano e Faga (2012), obtendo que o revestimento apresenta 100% de fase
austenitica, deve-se ressaltar que a analise de DRX foi realizada na superficie das
amostras, por isso de um resultado étimo de fase austenitica. Conforme se aproxima
da zona de mistura e ZTA, ocorre a formacgao de ferrita §, proveniente do resfriamento
rapido e na zona de mistura algumas poucas regides martensitica. O DRX para a liga

Cavitec € apresentado no Grafico 5.
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Grafico 5 — Difratograma do revestimento Cavitec como soldado.
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Fonte: O autor.

A fim de determinar empiricamente a possibilidade de o material estar
realizando a transformacdo martensitica e por consequéncia melhorando sua
resisténcia a cavitagdo, os valores de EFE obtidos, através das equagdes propostas
por Pickerig, 1984; Rhodes e Thompson, 1977; Schramm e Reed, 1975; Li e Jiang,
1999, sao apresentados na Tabela 13. Destaca-se que nao foram encontradas
propostas de calculo para EFE onde o elemento cobalto seja incluido, sabe-se que o
mesmo tem efeito benéfico sobre a resisténcia a cavitagdo, e que o mesmo deveria agir
de maneira a reduzir o valor da EFE. A transformacdo martensitica é vista com maior
grau em ligas com EFE < 16 mJ/m? (SMITH, 1993).

Tabela 13 — Valores de EFE obtidos para o revestimento Cavitec.

Autor EFE (mJ/m?)
Pickerig, 1984 53,44
Rhodes e Thompson, 1977 79,25
Schramm e Reed, 1975 -10,73
Li e Jiang, 1999 5,52

Fonte: O autor.

Em complemento a possibilidade de ocorréncia de transformag¢ao martensitica
do revestimento Cavitec, estimou-se os valores de Md, sendo que se observa uma
relacdo de aumento da resisténcia a cavitagdo com o aumento da temperatura Md
(KWOK, MAN e CHENG, 1998). A partir dos valores, apresentados na Tabela 14,
percebe-se que a equagao de Hull apresenta um valor mais elevado em consideragao
a Williams e Angel, isto se da pela consideracdo de parcela referente ao elemento

cobalto.
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Tabela 14 — Valores Md obtidos para o revestimento Cavitec.

Autor Kelvin (K)
Hull, 1973 515,35
Willian, 1976 400,78
Angel, 1954 372,37

Fonte: O autor.

Na analise de dureza, realizou-se medidas pontuais na superficie do
revestimento, obtendo um valor médio de 413,56 HRC. Tendo que durante o processo
de soldagem diferentes ciclos térmicos ocorrem, a dureza tende a variar conforme
posicdo na amostra, para contornar esta variagdo utilizou-se a metodologia proposta
no item 3.5.3 medicbes de dureza, obtendo desta forma um mapa de dureza das

amostras, conforme Figura 40.

Figura 40 — Matriz de dureza da regido da interface de solda (CA6NM parte inferior e Cavitec parte
superior).
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Fonte: O autor.

Quanto a rugosidade superficial observada, deve-se analisar suas
caracteristicas de area, visto que uma analise linear ndo representa a caracteristica
como um todo da superficie do material. Ribeiro (2007), Ahmed et al. (1990), Kumar et
al. (2004) citam que através do comportamento da rugosidade Ry ou Rmax € Rz pode-
se rastrear os diferentes periodos do processo de erosao por cavitagao. Lin et al. (2017)
colocam que a mudanga abrupta da superficie, com um aumento nos valores de Ry ou
Rmax, remetem a mudancga da fase de incubagao para o da aceleragéo. Através dos
dados obtidos para a rugosidade, através do perfildmetro 6tico, pode-se observa uma
superficie uniforme, com poucos pontos de vale. Para uma melhor comparagao deve-

se utilizar os parametros estatisticos de rugosidade Ssk (coeficiente de assimetria) e
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Sku (curtoses), os quais sao capazes de descrever a superficie em fungao de picos ou

vales.

A Figura 41 apresenta a superficie obtida para o revestimento Cavitec, apos
preparagdao, com polimento, sendo a mesma uniforme com pequenas variagcbes de
rugosidade, normais ao processo, com valores obtidos de: Ra 0,137um, Rz 0,348um
(ISO 4287), Ssk -1,26 e Sku 5,7 (ISO 25178).

Figura 41 — Mapa topografico da superficie da amostra revestida com a liga Cavitec apds polimento
com pasta de diamante de 1um e 0,3um.
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Fonte: O autor.

Valores negativos de Ssk indicam que as amplitudes de maior frequéncia na
amostra, possuem valores menores que a média, sendo considerado um perfil do tipo
platd. Sendo que em superficies sujeitas a cavitagdo ocorre a tendéncia de desgaste
inicial nos picos mais altos, pois 0s mesmos recebem uma maior carga de energia,
ocorrendo um achatamento da superficie com o passar do tempo e acelerando a perda

de massa.

Ja o valor de Sku identifica o grau de achatamento da superficie, ou seja, o
quanto ocorrem picos e vales em uma mesma proporgdo. Se Sku for menor que 3,
ocorre uma centralizagcado da distribuicdo, sendo que os valores de picos e vales estdo
proximos a rugosidades média da superficie, propiciando uma maior resisténcia ao

processo erosivo de cavitacao.

4.2.2Inconel 625

A liga Inconel 625 é considerada uma superliga a base de niquel, a qual

apresenta elevada resisténcia a temperatura e a corrosdo, sendo composta
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basicamente de uma matriz austenitica (y) e de carbonetos do tipo MC e M22Cs, sendo

que estes carbonetos precipitam e conferem a mesma uma elevada dureza e
resisténcia (PEREZ, 2005).

Tem-se que a microestrutura formada, visualizada na Figura 42 , se da em
forma dendritica colunares, no sentido da perda de calor, Fernandes et al. (2011) cita
que a microestrutura das ligas Inconel 6XX sdo compostas por estrutura hipoeutética

com dendritas e interdendriticos ndo lamelares contendo carbonetos.

Na Figura 42 e Figura 43, percebe-se a matriz austenitica caracteristica das
superligas a base de niquel, com pontos de carbonetos formados nos contornos de
grao, ainda proximo a interface notam-se regides onde ocorre ferrita, esta gerada
devido ao liquido presente entre as dendrita, ndo verificou-se a presenca de fase
deletéria. Maclas de deformagao foram visualizadas no interior dos graos, possuindo
origem no processo de lixamento e polimento, o que é esperado para este tipo de liga.
Outro ponto a levar em consideragdo é a maior presenga de carbono na zona de
diluicdo, visto que ocorre uma migragao deste elemento do metal base, se acumulando

nesta ZF, pois o coeficiente de difusdo do carbono na austenita é baixo.

Figura 42 — Microestrutura obtida na superficie do revestimento Inconel 625 depositado pelo processo
de soldagem MIG, apresentando uma estrutura austenitica - ataque quimico Kalling.
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Fonte: O autor.

Pela Figura 43 pode-se visualizar uma diferenca de tamanho de graos da

microestrutura na ZTA, esta diferenga pode ser explicada pelo refino do grdao mais
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préximo a interface, pois passes subsequentes aquecem novamente o material, acima

de 800°C, e tendem a refinar esta regiao.

Figura 43 — Microestrutura obtida na interface de soldagem CA6NM — INCONEL 625 - técnica de EBSD,
destaque para o refinamento dos graos do MB proximos a linha de fusao.
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Fonte: O autor.

Na interface ZPD CA6NM — Inconel 625, Figura 44, nota-se reentrancias do tipo
baia e ilha, com poucos poros presentes na regiao de interface, neste caso pode-se
verificar uma linha de fusao clara, devido ao ataque apenas do metal base. Ressalta-
se que foram realizados diversos ataques quimicos as amostras com revestimento
Inconel 625, mas em nenhum dos casos obteve-se éxito em revelar conjuntamente a
microestrutura do metal base e do revestimento. Este fato esta no ataque seletivo
gerado devido a diferenga de potencial entre os materiais, ocasionando um ataque

quase que exclusivo no metal base e mantendo o revestimento intacto.
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Figura 44 - Microestrutura obtida na secgao transversal da interface CAGNM - Inconel — ataque quimico
Behara 2.
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Fonte: O autor e adaptado de DOODY, 1992.

Desta forma pode-se observar a microestrutura da interface de soldagem
através da técnica de EBSD, Figura 45, onde percebe-se uma zona de mistura onde os
graos estdo organizados em estruturas martensiticas em forma lamelar conforme

esperado, visto que a estrutura do substrato CA6NM é um aco inoxidavel martensitico.

Percebe-se ainda que os graos austeniticos do revestimento tendem a
apresentar um maior tamanho préximo a ZTA, pois nesta regido o resfriamento se deu
mais lento que na superficie. Quanto a orientagdo dos graos os mesmos se mostram
no sentido da extragdo do calor e pelo mapa (OIM) observa-se grdao alongados de
austenita com distribuicdo homogénea e nitretos localizados nas regides de contorno

de grao.

Por meio da técnica de EDS obteve-se os valores apresentados na Tabela 15,
nota-se que como esperado o percentual de niquel e cromo sao os mais elevados, pois
estes conferem grande parte de suas caracteristicas de resisténcia a corrosao. Neste
caso se comparado a liga Cavitec, nota-se uma drastica redugdo no percentual de
cobalto, aproximadamente 12 vezes menor, esse fator leva a uma diminuicdo em sua

capacidade de resisténcia a cavitagao.
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Figura 45 — Mapeamento por EBSD da regido de interface CA6NM - Inconel: a) “Band contrast”’, com
identificacdo da linha de linha de fus&o, b) Mapa de orientagdes cristalogréaficas IPF Z, c)
Mapa de fases com identificagéo da austenita do revestimento e martensita do substrato.
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Fonte: O autor.

Tabela 15 - Composi¢ao quimica do revestimento Inconel 625 obtido pela analise por EDS.
Elemento C Co Si Cr Ni Mo Mn Nb Outros

Percentual % 013 0,83 023 2098 56,87 8,11 0,41 3,43 9,01
Fonte: O autor.
O Grafico 6 mostra os valores obtidos através do mapeamento de composicao
realizado por EDS, conforme item 3.5.2.

Destaca-se a reducdo dos elementos de niquel, cromo e molibdénio e a
elevagao dos teores de ferro conforme se aproxima do metal base CA6NM, sendo a

queda no valor do elemento niquel extremante grande, pois este € o elemento
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caracteristico da liga Inconel 625, fornecendo ao mesmo suas resisténcias a corrosao

e a elevadas temperaturas.

Graéfico 6 - Grafico da variacao de elementos quimicos, na regido de interface da amostra com deposi¢cao
do revestimento Inconel 625 — varredura em linha pela técnica de EDS.
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Fonte: O autor.

A partir do difratograma apresentado no Grafico 7, pode-se confirmar a
caracteristica de uma fase matriz austenitica da liga Inconel, aproximadamente 98,8%,
sendo que os picos sao caracteristicos de uma estrutura y, verifica-se ainda u
carbonetos do tipo M23Ce (M: cromo) e MC (M: molibdénio e nidbio), conforme
encontrado por Rai et al. (2004), sendo estes desenvolvidos devido a elevada

temperatura desenvolvida durante o processo de soldagem.

Grafico 7 — Difratograma do revestimento Inconel 625 como soldado.
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O composto de segunda fase M23Cs se desenvolve principalmente nos
contornos de grdo, sendo que sua morfologia e cinética esta relacionada a maior
desorganizagao dos contornos de grdo em uma estrutura austenitica (LEE et al., 2015,
LI et al., 2012). Estes carbonetos na forma afetam diretamente as propriedades
mecanicas do material, sendo que Page (1983) identificou que os carbonetos de cromo
agem como regides preferenciais para inicio da deformagado, acarretando em um

fechamento das trincas.

Calculou-se valores de EFE elevados para a liga, mas condizentes com o
encontrado por Murr (1969) para o Inconel 600, valores préximos a 280 mJ/m?, estes
valores elevados se dao devido ao teor de niquel na liga, elemento este, que puro,

possui elevada energia proximo a 3000 mJ/m?2.

Tabela 16 — Valores de EFE obtidos para o revestimento Inconel 625.

Autor EFE (mJ/m?)
Pickerig, 1984 181,6
Rhodes e Thompson, 1977 85,7
Schramm e Reed, 1975 425,2
Li e Jiang, 1999 103,7

Fonte: O autor.

Conforme medigdes de dureza, a liga Inconel 625 depositada apresentou maior
dureza em regides proximas a superficie, sendo que o metal base manteve-se dentro
do patamar esperado acima de 300 HRC. Deve-se destacar que ligas com alto teor de
niquel, como o Inconel, tendem a formar precipitados em elevadas temperaturas, sendo
0s mais encontrados os MC, MsC, M7C3 e M23Cs, sendo que os encontrados em maior
quantidade sao os MC, distribuidos aleatoriamente na matriz. Ressalta-se que foram
encontrados através do difratograma do Grafico 7 carbonetos do tipo MC no
revestimento depositado. Através da Figura 46, percebe-se que o revestimento
apresenta dureza inferior ao substrato de aco ASTM CA6NM, o que era esperado, bem

como uma regiao termicamente afetada préxima a linha 0, interface entre os materiais.
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Figura 46 - Matriz de dureza da regido da interface de solda (CA6NM, parte inferior e Inconel 625, parte
superior)

Distancia entre linhas (mm)

Distancia entre colunas (mm)
Fonte: O autor.

Quanto a rugosidade da superficie revestida com a liga Inconel 625, e apos
preparacao e polimento, obteve-se médias proximas ao revestimento Cavitec, o que
era esperado visto a mesma preparacao e caracteristicas microestruturais similares.
Existia uma preocupagao quanto aos carbonetos presentes na superficie, que eles se
desprendessem e causassem riscos profundos durante a preparagdo, mas este
fenbmeno néo foi visualizado, conforme visto na Figura 47, obtendo valores de: Ra
0,113um e Rz 0,549um (ISO 4287) e Ssk -0,375 e Sku 3,63 (ISO 25178).

Figura 47 - Mapa topografico da superficie da amostra revestida com a liga Inconel 625 ap6s polimento
com pasta de diamante de 1um e 0,3um.
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4.3 CARACTERIZACAO DOS REVESTIMENTOS NITRETADOS
4 .3.1 Cavitec nitretado

A partir das imagens obtidas pela técnica de FEG, Figura 48 e Figura 49, foi
possivel observar a camada nitretada nas amostras de Cavitec, que se mostrou coesa,
sem grandes distorgdes ou trincas. Esta camada se apresentou bem evidente, ndo
sendo suscetivel ao ataque quimico realizado com V2A-Beize modificado e Behara 1V,

o material do revestimento nao nitretado foi revelado.

Nao foram observadas microfissuras devido a diferenca de tensdes internas
entre os nitretos de cromo (CrN) e de nitretos de ferro (FesN), isto se da pela baixa
quantidade dos mesmo em comparagao a austenita expandida, identificados e

mostrados no Grafico 8.

Figura 48 — Amostra nitretada do revestimento Cavitec, visualizagdo em FEG.
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Fonte: O autor.

Pela Figura 49 realizou-se a medigdo da espessura da camada nitretada, para
tanto foram realizadas 10 medidas na superficie analisada, obtendo um valor médio de
1,49 £ 0,09 um. Observam-se bandas de deslizamento na regido da camada nitretada
sendo associadas, segundo Leroy et al. (2001) e Singh e Meletis (2006), a
predominancia de austenita expandida ou fase S na qual ocorre uma deformacéo da

rede cristalina devido a inserc&o de nitrogénio.
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Figura 49 — Medicdo da espessura da amostra nitretada com revestimento Cavitec, em FEG.
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Fonte: O autor.

O difratograma do Grafico 8, traz a tendéncia a formacdo de uma fase
supersaturada de austenita expandida por solugao sélidas, devido a implementagao de
nitrogénio. Desta forma os picos (111) e (200) sofreram deslocamentos para um menor
angulo de difragdo que os pico obtidos no material antes do processo de nitretagao,
além do surgimento de novos picos préoximos a 40° e 45° (LEYLAND et al., 1993;
THAIWATTHANA et al., 2002; ICHII, FUJIMURA e TAKASE, 1986).

Grafico 8 - Difratograma da superficie nitretada do revestimento Cavitec.
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Fonte: O autor.
Estes deslocamentos ocorrem devido a implantagao de nitrogénio no reticulado
cristalino CFC da austenita, levando a uma expansao da estrutura. O teor de nitrogénio

pode atingir valores superiores ao limite de solubilidade, gerando desta forma tensdes
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compressivas, que provocam o deslocamento e/ou alargamento dos picos
(CHRISTIANSEN e SOMMERS, 2005; TSCHIPTSCHIN e PINEDO, 2010). O

alargamento é visto tanto no pico (220) quanto no pico (311).

Foi possivel identificar pequenas quantidades de precipitados de nitretos de
cromo (CrN) e de nitretos de ferro (FesN), sendo estes formados principalmente nos

contornos de grao, devido a sua energia.

Quanto a rugosidade superficial percebe-se que ndo houve grandes variagdes
ocasionadas pelo processo de nitretacdo. Vale ressaltar que em superficies com
rugosidade elevada pode-se desenvolver uma cavidade anexa ao longo das
superficies, elevando a formagéo de jatos na regido de sucgao das pas e que essa
porosidade acaba sendo uma das regides preferenciais a proliferacdo do processo de
desgaste por cavitagdo (HAO, 2017; LUO, 2016).

Figura 50 — Andlise do aspecto superficial da amostra nitretada com revestimento Cavitec — a) Mapa
topogréfico da superficie, b) Aspecto superficial da rugosidade com mapa de cores e destaque
aos contornos de grao.
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Fonte: O autor.

Na Figura 50a €& apresentado o mapa topografico da superficie, sendo
perceptivel uma superficie uniforme, com pequenos vales, como originalmente
presente antes do processo de nitretacdo. Os valores de rugosidade obtidos Ra 0,173
um e Rz 0,403 um (ISO 4287) e Ssk -0,67 e Sku 4,36 (ISO 25178). Ja pela Figura 50b
€ possivel observar contornos de grédo destacados devido a nitretagdo, eles exibem
rugosidade diferente ao interior dos gréaos, devido a expansao gerada pela austenita

expandida (S), a qual tende a empurrar regides de contornos de gréo.
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4 .3.2Inconel nitretado

As amostras nitretadas com liga Inconel 625, Figura 51, apresentaram uma boa
formacao da camada superficial, ndo apresentando trincas ou descolamentos, sendo
possivel a quantificagdo de sua espessura, conforme mostrado na Figura 52. A mesma
apresentou bandas de deslizamento devido a formacdo de uma fase S (austenita
expandida), sendo que Jing et al. (2016) em seus estudos em Inconel 718 identificaram
a formacgao da fase S em amostras tratadas a temperaturas de até 475°C.

Figura 51 - Amostra nitretada do revestimento Inconel 625, visualizagdo em FEG.
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Fonte: O autor.

Na microscopia O6ptica pode se identificar a fase S pelo seu aspecto
esbranquigado apds ataque quimico, que segundo Dong (2010) esta relacionado ao
aumento da resisténcia a corrosdo em relagcao a austenita inicial. Além disso a fase S
formada pela nitretagéo a baixa temperatura apresentou orientagao similar aos graos
do material, o que foi identificado por Jing et al. (2016) e Dong (2010) em seus estudos,
0s quais relacionam a deformacéo plastica ocorrida durante a formagao da austenita
expandida, causada pela inser¢gdo de nitrogénio nos intersticios da estrutura. A
espessura obtida para o revestimento nitretado foi de 1,11 + 0,12 um, sendo realizada

10 medigbes ao logo da superficie das amostras, conforme mostrado na Figura 52.
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Figura 52 - Espessura da amostra nitretada com revestimento Inconel 625, visualizagdo em FEG.
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Fonte: O autor.

Através da analise de DRX, pode-se comprovar a formacao da fase S, tendo
que as superligas a base de niquel, quando nitretadas a baixas temperaturas tendem
a formar uma fase supersaturada de austenita expandida por solucao solidas, devido a
implementagao de Nitrogénio. No difratograma do Grafico 9, nota-se um deslocamento
lateral a esquerda dos picos de austenita (111) e um alargamento da base nos picos
(200) e (220) quando comparados ao revestimento como soldado, além da formagao
de nitretos, devido a ligagao do nitrogénio com o cromo presente na estrutura do metal,
formando os nitretos de cromo, sendo visualizados principalmente nos picos proximos
a 43°e 65° (ZHANG et al., 2017).

Grafico 9 - Difratograma da superficie nitretada do revestimento Inconel 625.
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Fonte: O autor.
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O nitrogénio antes presente na fase metastavel ird se recombinar com os
elementos de liga e ocorrera a precipitacao de nitretos. As ligas austeniticas da familia
Inconel, se comparada a liga Cavitec tendem a possuir maiores teores de cromo e
molibdénio, o que favorece a formacgao de nitretos, a formacéo dos nitretos de cromo é
prevista no diagrama binario cromo-nitrogénio Cr-N. O niquel em grande quantidade
reduz a solubilidade da estrutura cristalina, o que pode favorecer a precipitagao de
nitretos (DONG, 2010).

Na Figura 53 é apresentado o mapa topografico da superficie, sendo
perceptivel a manutengao da superficie proxima a original, sem nitretagdo, sendo essa
caracteristica esperada, isto que a nitretagcdo a baixa temperatura ndo tem grande
influéncia na modificagao da topografia da superficie. Os valores de rugosidade obtidos
Ra 0.213 ym e Rz 0.549 pym (1SO 4287) e Ssk -0.375 e Sku 3.63 (ISO 25178). Ja pela
Figura 53b é possivel observar pequenos vales, tendo um patamar médio préximos a

0,4 um, sendo pouco visivel contornos de grao e defeitos na superficie.

Figura 53 - Analise do aspecto superficial da amostra nitretada com revestimento Inconel 625 — a) Mapa
topografico da superficie, b) Aspecto superficial da rugosidade com mapa de cores e destaque
aos contornos de gréo.
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Fonte: O autor.

4.4 TRIBOLOGIA DOS REVESTIMENTO DEPOSITADOS

4.4 1 Dureza instrumentada

A partir das analises realizadas nas amostras, pode-se verificar conforme

esperado uma maior dureza nas amostras nitretadas, sendo que quanto mais proximo
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a superficie maior a dureza. Esta dureza esta associada aos produtos da nitretacao,
que conforme vistos nos difratogramas dos Grafico 8 e 9, propiciaram um
endurecimento pela quantidade massiva de nitrogénio em solugéo solida na matriz. O
processo leva a formagéao de nitretos de cromo e de ferro no caso da liga Cavitec, estes
com dureza extremamente elevada na superficie mais externa, seguido de austenita
expandida (fase S), menos dura, mas em maior quantidade quando comparada aos
nitretos (MEYERS e CHAWLA, 2008).

A camada mais externa é rica em nitretos (chamada de camada branca) e outra
de menor dureza onde predomina a difusdo de fases YN, sendo que nas duas ultimas
a saturacdo de nitrogénio ocorre em percentuais menores (entre 14% e 28%),
ocorrendo uma diminuigdo gradativa de dureza em dire¢do ao substrato (CHYOU e
SHIH, 1990; DONG, 2010; GONTIJO et al., 2010, MANDL e RAUSCHENBACH, 2004).

Grafico 10 - Perfis de dureza das amostras de referéncia e nitretadas por PI3, obtidos por indentagao
instrumentada segundo os métodos QCSM.
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Fonte: O autor.
Quanto a espessura das camadas nitretadas, ndo pode-se identificar através
das curvas do Grafico 10, visto que a dureza do substrato sera atingida posterior a
profundidade de penetracado utilizada, uma vez que a camada dura acima auxilia na
sustentacao da ponta do penetrador (SAHA e NIX, 2002). Para minimizar a influéncia
do substrato, a espessura da camada deve ser, no minimo, dez vezes maior que a

profundidade da endentacdo e desta forma a dureza da camada nitreta pode ser
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estimada pela diferenca entre a dureza média do substrato e o valor estabilizado
encontrado para cada liga Nitretada (HOLMBERG e MATTHEWS, 2009).

4.4.2 Teste de risco

Holmberg e Matthews (2001) destacam que camadas modificadas mais
espessas tendem a apresentar maior capacidade de suportar cargas na superficie,

principalmente pela distribuicdo da energia nesta espessura modificada.

Pelo Grafico 11, € possivel identificar a espessura da camada nitretada nas
amostras, tanto para o revestimento Cavitec quanto Inconel nitretados a camada
convergiu para os valores obtidos por FEG, sendo 1,4 ym e 1,1 um respectivamente.
Uma caracteristica visualizada nas curvas de nanorisco € a oscilagao ou dispersao dos
dados, apresentando forma serrilhada, este fenbmeno ocorre devido a rugosidade das
superficies e das diferentes fases que se encontram na microestrutura das amostras
(FOERSTER et. al., 2007; ASSMANN, 2011).

Outro fator identificado através do Grafico 11, € o momento de ruptura da
camada nitretada para a mostra de Inconel nitretado, a partir deste ponto, proximo a
300 um de trilha, ocorre uma elevacao consideravel da penetragao da ponta de ensaio

para cargas similares, tornando a curva préxima a do material sem nitretagao.

Grafico 11 - Perfis residuais de trilhas produzidas em testes de nanorisco na superficie das amostras de
Inconel 625 e Cavitec - referéncia e nitretadas por PI3.
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O perfil residual dos riscos nas superficies anteriores ao rompimento da
camada nitretada € uma forma importante de analise da resisténcia da superficie, nota-
se pelo perfil de evolugdo dos nanoriscos, Figura 54, que as camadas nitretadas
apresentaram uma trilha menos definida se comparadas aos revestimentos referéncia.
Outro destaque se da pelo tipo de deformagado propiciado, sendo que para o
revestimento Cavitec nitretado em 300 um, a camada nao foi rompida, se apresentando
com regides de desprendimento de nitretos (fragmentos) e material deformado
empurrado para as bordas, esta caracteristica foi observada até aproximadamente 230
Mm na amostra de Inconel nitretado, o que pode ser explicado por estar mais préxima

ao fundo da camada nitretada, diminuindo sua resisténcia.

Ambos os revestimentos referenciais (Cavitec e Inconel) apresentaram riscos
uniformes, com crescimento na diregao de aumento da carga, apresentando em toda a
extensao bordas com empilhamento de material, bem como bandas de deslizamento
visiveis. A anadlise das imagens obtidas por FEG, vieram de encontro aos valores

obtidos nos perfis analisados em perfilometria ética.

Figura 54 — Analise em FEG dos nanoriscos gerados no ensaio de riscamento — a) revestimento Cavitec
com destaque as bandas de deslizamento proporcionadas pelo encruamento préximo a trilha
gerada, b) revestimento Cavitec nitretado, c) revestimento Inconel 625 destaque ao material
empurrado as bordas do risco e d) revestimento Inconel nitretado.

Bandas de
Deslizamento

Fonte: O autor.



Johnson (1987) destaca que durante o ensaios de nanorisco forgas tangenciais
juntamente com forgas normais, geram tensbes que empurram o material da
extremidade da ponta de ensaio, desta forma zonas de deformacéo plasticas séo
orientadas para superficie em teste, o que pode ser visto na Figura 54 , atraves das

bandas de deslizamento orientadas na direcao de riscamento.

O perfil transversal dos nanoriscos obtidos, a meio comprimento 300 um, pode
ser visto na Figura 55, onde percebe-se a caracteristica de maior resisténcia das
amostras nitretadas, com menores volumes de empilhamento lateral e menor
profundidade da trilha. Destaca-se que em ambas as amostras se observou um maior
empilhamento no lado esquerdo da trilha, o que é comprovado pelas analises de FEG
e pelo perfil da secgdo transversal, Kurelo (2019) observou o mesmo fenémeno em suas
analises, estando diretamente ligado a inclinagdo da amostra.

Figura 55 — Perfil da seg&o transversal dos nanoriscos anterior ao rompimento da camada nitretada, 300
pm de trilha.
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Fonte: O autor.

As topografias de cada perfil foram avaliadas anteriormente ao rompimento da
camada nitretada, para manter a integridade de suas caracteristicas, desta forma os
perfis foram obtidos nos riscos nos seguintes comprimentos 10 um, 150 um e 300 ym,
abrangendo um range de medidas para determinagao do volume do risco, de sua
largura, bem como o volume dos empilhamentos gerados nas laterais, os valores sao

colocados na Tabela 17. Com as medidas geométricas obtidas para cada um dos
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riscos, nota-se que quando comparado o processo de nitretacdo se mostrou eficiente
na resisténcia ao risco, sendo que quando a camada nitretada foi rompida, ocorreu um
aumento exponencial do volume do risco, o que € esperado pois a dureza cai

drasticamente quando se chega aos revestimentos originais.

Tabela 17 — Valores de medigdo encontrados para os nanorisco produzidos para analise da superficie
das amostras.

Amostra Posigéao Largurado Profundidade Volume do Volume de material

do risco risco (4m) dorisco (um) risco (um?3) empilhado (pm?3)

_ 10 um 1,63 0,247 0,376 0,172
N?t?‘é'tf:o 150 pm 5,41 0,673 2,2 0,303
300 pm 9,96 1,04 4,74 0,628
10 um 2,42 0,555 2,37 0,193
Nnoonel 150 um 6,49 0,8 3,83 0,465
300 pm 9,83 1,13 5,01 0,742
10 um 3,43 0,292 0,571 0,258

Cavitec 150 ym 8,69 1,04 4,61 3,83
300 pm 14,7 1,77 12,9 10,1

10 um 4,41 0,39 0,907 0,31

Inconel 150 pm 10,9 1,03 5,32 3,84
300 pm 12,8 1,66 9,64 9,77

Fonte: O autor.

4.5 RESISTENCIA QUANTO A CAVITACAO

O resultado quanto a resisténcia a cavitagao das superficies das amostras foi
dividida em frentes: perda de massa acumulada, taxa de perda de massa,
acompanhamento do aspecto e rugosidade da superficie sujeita a cavitagao,
orientagdes (planos) preferenciais de desgaste e transformacdo martensitica da
estrutura externa do material. Com esses dados pode-se caracterizar o processo de
desgaste, diferenciando os revestimentos utilizados e a influéncia do processo de

nitretacdo quanto aos mecanismos de resisténcia a cavitacao.

4.5.1 Curvas de perda de massa acumulada e taxa de perda de massa

Através do Grafico 12 pode-se verificar a perda de massa acumulada para as
amostras analisadas, e pelo Grafico 13 as curvas de taxa de perda de massa na qual

consegue-se obter a etapa em que o processo de cavitagdo se encontra, conforme
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Hattori, Ishikura e Zhang (2004), ASTM G32 (2016). Este acompanhamento é de
extrema importancia visto que se busca trabalhar com materiais que permanegam por
um maior periodo na etapa de incubagao, onde ocorre pouca ou nenhuma perda de

massa.

Grafico 12 — Perda de massa acumulada no ensaio de cavitagdo das amostras.
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Fonte: O autor.

O Grafico 12 mostra que as amostras nitretadas de maneira geral propiciaram
uma maior resisténcia a cavitacdo, quando comparadas ao revestimento sem
nitretacdo. Conforme esperado a resisténcia a cavitacdo das amostras com
revestimento Cavitec foram maiores, apresentando niveis quase nulos até 18 horas,
essa caracteristica era esperada, visto a liga ser desenvolvida para aplicagcbes em
superficies sujeitas a cavitagdo, possuindo baixa EFE e elementos estabilizadores da
austenita. Quanto a taxa de perda de massa, Grafico 13, a amostra com revestida por
liga Inconel apresentou uma perda de massa elevada ja nas primeiras horas de ensaio,
podendo concluir que ndo houve um periodo de incubagdo. Para a mesma liga, mas
com etapa de nitretacdo superficial, o periodo de incubacdo é identificado até
aproximadamente 6 horas, esta caracteristica se da pela elevagao geral da tenacidade
na camada, aliada a presenga de fases expandidas YN e o’N. Estas fases produzem
tensbes compressivas devido a expansao dentro do reticulado, elevando a tenacidade
e sendo benéfica a superficies sujeitas a fadiga (STINVILLE et al., 2010; RAMAN e
JAYAPRAKASH, 2007).



91

Grafico 13 — Taxa de perda de massa durante ensaio de cavitagdo das amostras.
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Ja para as amostras com revestimento Cavitec, pode-se notar um periodo de
incubacao elevado, de aproximadamente 18 horas e a amostra nitretada em 28 horas.
Este comportamento da liga Cavitec ocorre devido a sua baixa EFE, possibilitando uma
maior absorgdo de energia antes de sofrer falha por fadiga. A camada nitretada se
mostrou uma barreira inicial ao desgaste, elevando o periodo de incubagao e quando
comparado ao revestimento da liga Inconel nitretado apresentou uma maior espessura,
com menor percentual de nitretos como o CrN e Cr2N, esses tendem a fragilizar o
material e reduzir o periodo de incubag¢ao quando submetidos a cavitagédo. Outro fator
importante foi o percentual de gas a ser utilizado, Zhao (2002) encontrou uma maior
resisténcia a cavitacdo com o processo de nitretacdo utilizando 5% de N2, devido a boa
relacdo entre fase S e a formacgao baixa de CrN, Cr2N e FesN, o que foi verificado nas

amostras utilizadas.

4.5.2 Rugosidade e aspecto da superficie sujeita a cavitagao

Quanto a variagao de rugosidade na superficie, é importante avaliar parametros
que representem a superficie como um todo, conjuntamente com parametros que
identifiqguem pontos especificos, como picos e vales dentro do comprimento de
medi¢cdo. Ahmed et al. (1990) e Krella et al. (2020) citam que diferentes pardmetros de
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rugosidade (Ra, Rt e Rz) podem ser utilizados para o acompanhamento do processo
de cavitacdo, sendo que Rz e Rt sdo mais sensiveis a variagdes dentro do perfil de
medicdo. Desta forma, buscou-se avaliar o comportamento da superficie com a
cavitagdo, correlacionando o desgaste erosivo e as etapas do processo com 0s
parametros de rugosidade Ra, Rz, Ssk e Sku. Deve-se atentar a rugosidade inicial das
amostras, pois a mesma influencia diretamente no periodo de incubacdo da erosao
cavitacional, sendo que riscos, porosidades e picos elevados, s&o regides criticas onde
se inicia o dano (LIN et al., 2017; HAO et al., 2018 e TAILLON et al., 2016).

No Gréafico 14 é possivel visualizar o incremento na rugosidade média,
conforme ocorria o processo de cavitacdo, este comportamento era esperado visto a
degradagao superficial em maior o menor grau, conforme material utilizado. Destaca-
se que o0 aumento de Ra se deu de forma similar a perda de massa das amostras, ndo

foi identificada uma correlacao direta entre Ra e a etapa do processo de cavitagao.

Grafico 14 — Rugosidade média Ra para as mostras submetidas ao processo de cavitagao.
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Tzanakis et al. (2017) comenta em seu trabalho que a elevagao na rugosidade
média tende a acelerar o processo de erosido por cavitacdo, devido ao aumento do
numero de cavidades superficiais. Vale destacar para amostra com revestimento de
Inconel, que proximo a 16 horas de ensaio de cavitagdo a amostra apresenta uma

queda na rugosidade Ra, isto se da devido a fase de estabilizagdo no processo de
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cavitacdo, e que neste caso apresentou uma queda na taxa de perda de massa,

conforme Grafico 13.

Ja o Grafico 15 traz a rugosidade Rz, a qual consegue identificar picos e vales
de maneira a expressar a amplitude deles, conforme comentado anteriormente essas
regides serao pontos criticos ao inicio ou aceleragao da perda de massa. O valor de Rz
tende a apresentar uma boa relacido com a etapa do processo cavitacional, mostrando
o inicio do periodo de aceleracéo, critico a superficie do material. Um boa correlagéo
ocorre entre o Grafico 13 (taxa de perda massa) e a rugosidade Rz, onde € possivel
visualizar que para as amostras de Inconel e Inconel nitretado a partir de 3 horas ocorre
a etapa de aceleragao da perda de massa, ocorrendo uma elevacao exponencial na

rugosidade Rz e na taxa de perda de massa.

Grafico 15 - Rugosidade Rz medida para as mostras submetidas ao processo de cavitagao.
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O mesmo fator é verificado para as amostras com Cavitec, a qual o periodo de
aceleracao inicia-se proximo a 12 horas de ensaio, corroborando com o inicio de
elevacdo da curva referente a taxa de perda de massa encontrada. A nitretacédo se
mostrou eficiente quanto a manutencéo da rugosidade Ra e Rz em patamares menores
se comparadas as amostras de referéncia, explicado pela maior resisténcia da camada
quanto ao desgaste por cavitagdo. Quando comparada a rugosidade das amostras de
Cavitec e Cavitec nitretado, nota-se que a camada nitretada propiciou um retardo

significativo na elevacao da rugosidade Ra e Rz de aproximadamente 12 horas, sendo
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um eficiente processo quando se necessita de superficies com baixos patamares de
rugosidade em suas aplicagdes. Ja para liga Inconel, o processo de nitretagao levou a
patamares mais baixos de Ra e Rz, ndo sendo possiveis correlacionar a liga nitretada
com a taxa de perda de massa, pois a mesma ja inicia a elevagao da rugosidade nas

horais iniciais do processo de cavitagao.

Para uma analise efetiva da superficie, costuma-se caracterizar a mesma em
funcdo da quantidade de picos e vales presentes, e da geometria dos mesmos. Nota-
se através do Grafico 16, que todas as amostras inicialmente se apresentavam com
valores proximos a 0, para Ssk, o que condiz com uma superficie simétrica e pertinente
a um acabamento por polimento. Com o transcorrer do ensaio de cavitagdo as amostras
de Inconel e Inconel nitretado apresentam elevacdo em seus valores de Ssk, préximos
a 4 e 8 horas respectivamente, o que mostra que a superficie apresentou formacao de
maior numero de picos, a amostra nitretada necessitou de um periodo mais elevado
para modificacdo do perfil de superficie, demonstrado uma maior resisténcia ao

processo de cavitagao.

Grafico 16 — Acompanhamento do aspecto superficial, através de SSK, das amostras submetidas ao
processo de cavitagao.
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Ja a amostra de Cavitec permaneceu com uma superficie uniforme, até
aproximadamente 10 horas de ensaio, o que pode ser associado a elevagao da taxa de
perda de massa, corroborando com o aumento da rugosidade Ra e Rz. A amostra de
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Cavitec nitretado apresentou excelente estabilidade superficial, sendo que apenas
préximo a 30 horas de ensaio elevou sua rugosidade, corroborando com o periodo de
aceleragéo do processo de cavitagdo, gerando uma superficie com maior numero de
picos, valores de Ssk maiores que 0. Cabe destacar que a evolugcido das curvas de
analise de Ssk tendem a uma elevagao de valores (maior numero de picos) conforme
ocorre o inicio do periodo de aceleracdo do processo de cavitacdo. No transcorrer do
ensaio, as ondas de choque e os microjatos provenientes da implosao das bolhas de
vapor no fluido, tendem a impactar inicialmente nos picos, levando a uma degradacéo
dos mesmos, reduzindo assim o valor de Ssk e gerando uma superficie mais uniforme,

como destacado para as amostras de Inconel e Inconel nitretado, no Grafico 16.

Outra caracteristica superficial importante, € a geometria dos picos e vales,
avaliados através de Sku, quanto mais préximo a 3, mais uniforme a superficie.
Percebe-se que as amostras de Inconel e Inconel nitretados, Grafico 17, as superficies
apresentaram picos triangulares ja ao inicio do processo de cavitagdo e com o passar
do ensaio a superficie retornou a valores préximos a 3, demonstrado um achatamento

dos picos formados.

Quanto a uma analise global da superficie, nota-se um padréao de formacgao de
picos durante as horas iniciais do ensaio de cavitagao, estes posteriormente tendem a
receber o impacto das ondas de choque e dos microjatos, de forma mais intensa, se
desgastando e uniformizando novamente a superficie. Acredita-se que este processo
seja ciclico, acompanhando as etapas do processo de cavitagdo, onde durante o
processo de incubagado ocorra o incremento inicial de geometrias triangulares na
superficie, posteriormente conforme ocorre uma elevacao na taxa de perda de massa
(aceleragao), ocorre a elevagdo no numero de picos, até certo limite a partir do qual
ocorre o desgaste dos picos formados e a etapa de estabilizagao. Barra (1998) e ASTM
G32 (2016) citam que uma rugosidade elevada, até certo nivel, é benéfica no estagio
de atenuagao da cavitagdo, devido a absorcdo eficiente dos impactos, mas para o
periodo de incubacdo a mesma se comporta como pontos preferenciais de inicio da

perda de massa, similarmente a poros e riscos.

Os parametros de rugosidade Ssk e Sku devem ser avaliados em conjunto com
Ra e Rz para uma eficiente avaliagao da superficie, pois mesmo com baixa rugosidade
média a superficie apresenta uma geometria caracteristica, a qual influi diretamente na

resisténcia a cavitagao.
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Grafico 17 - Acompanhamento da geometria dos picos e vales, através de SKU, das amostras
submetidas ao processo de cavitagao.
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O acompanhamento do aspecto da superficie cavitada foi realizada em FEG,
no modo de elétrons secundarios, a cada 4 horas de ensaio. Buscou-se avaliar os
mecanismos de danos e de modificacdes microestruturais presentes em cada uma das
amostras. Para todos os tempos apresentados a sequéncia de imagens se da pelas
amostras: Cavitec, Cavitec Nitretado, Inconel 625 e Inconel 625 Nitretado.

De maneira geral, as amostras nitretadas apresentaram modo de desgaste
diferenciado de suas referéncias, pois a camada nitretada atuou de maneira a formar
uma barreira ao inicio prematuro da perda de massa. Essa camada mostrou um
aspecto de fratura superficial provocada pelo impacto das ondas de choque e dos
microjatos, sendo que nas regides onde a camada nitretada se desprendeu os
mecanismos de dano foram semelhantes a amostra de referéncia, retardando a perda
de massa de modo geral, como visto pelos Gréfico 12 e Grafico 13 referentes a perda
de massa. Este fenbmeno de fratura fragil da camada nitretada era esperado, devido
suas caracteristicas de dureza e composi¢cdo, mas destaca-se que a energia gasta até
seu rompimento foi maior que a necessaria para o dano a superficie das amostras

referencias sem nitretacao.

Na Figura 56, para 4 horas de ensaio, observa-se que nas amostras nao

nitretadas o dano tem inicio preferencial nos contornos de grdao e bandas de
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deslizamento, sendo que o dano ocorre de forma mais intensa na amostra de Inconel.
Nota-se que a amostra de Cavitec apresenta forma de absorgao de energia mais efetiva
se comparada ao Inconel, apresentando maclas superficiais e pouco dano nos
contornos de grdo. Quanto as amostras nitretadas, ocorre inicialmente o
desprendimento de nitretos, sendo que na amostra de Inconel nitretado ocorreu a
liberagao de fragmentos de parte da camada nitretada, e nestas regides o desgaste se

deu de forma equivalente a amostra n&o nitretada.

Com 8 horas de ensaio, Figura 57, a amostra de Inconel apresentou desgaste
severo em determinadas regides, podendo correlacionar a fase de aceleragdo do
processo de cavitagao, ja para a amostra nitretada ela sofreu um retardo no desgaste,
devido a necessidade de rompimento da camada. A amostra de Cavitec continuou a
absorver energia proveniente das ondas de choque e micro jatos de maneira eficiente,
propiciando maclagdo como mecanismo de absorgdo de energia. Destaca-se que
algumas regides especificas permaneceram sem danos, pois determinas orientagbes

cristalinas se comportam melhor sob acdo de um processo ciclico, como o da cavitagao.

Quanto a amostra de Cavitec nitretada, a mesma apresentou um desgaste
minimo, sendo 0 mesmo concentrado em contornos de grao especificos, podendo
verificar a influéncia da energia de contorno de grdo. A camada nitretada no
revestimento Cavitec permanece coesa, sem desprendimento relevante de nitretos.
Cabe destacar o desgaste prematuro, mesmo nas amostras de Cavitec, na regido de
poros e pites, como esperado pois sdo acumuladores de tenséo.

Através das Figura 56e e Figura 58a identifica-se uma diferenca entre os
mecanismos de deformacdo na amostra Cavitec e Inconel, sendo que estas
caracteristicas estdo ligadas diretamente a EFE. Remy (1981) e Remy e Pineau (1977)
estudaram ligas Co-Ni-Cr-Mo, com baixa EFE e verificaram a ocorréncia de maclagéao
favorecendo uma sequéncia de transformagéo y — € + o, desta forma utilizando uma
maior energia para o fenébmeno, o que foi encontrado nas amostras de Cavitec. Ja para
a liga Inconel ndo foram verificadas maclas com as técnicas de observagéo
empregadas, podendo ser explicada pela sua elevada EFE, ocorrendo uma saturagao
da absorgcdo de energia por deformacgédo, o que explica sua menor resisténcia ao

desgaste por fadiga.
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Figura 56 — Analise através de FEG da superficie sujeita a cavitagdo das amostras — 4 horas de ensaio
— a) amostra Cavitec, b) amostras Cavitec nitretado, c) amostra Inconel, d) amostra Inconel
nitretado, e) ampliacdo da regido com dano evidente da amostra Inconel e f) ampliagdo da
regiao com dano evidente da amostra Inconel nitretado.
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Fonte: O autor.
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Figura 57 - Analise através de FEG da superficie sujeita a cavitacdo das amostras — 8 horas de ensaio —
a) amostra Cavitec, b) amostras Cavitec nitretado, ¢) amostra Inconel, d) amostra Inconel
nitretado e e) ampliagcado da regido com dano na amostra Inconel nitretado.
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Fonte: O autor.
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Figura 58 - Analise através de FEG da superficie sujeita a cavitagdo das amostras — 12 horas de ensaio
— a) ampliagdo da regido com dano na amostra Cavitec, b) amostra Cavitec, ¢) amostras
Cavitec nitretado, d) amostra Inconel e e) amostra Inconel nitretado.
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Figura 59 - Analise através de FEG da superficie sujeita a cavitagdo das amostras — 28 horas de ensaio
— a) ampliagdo da regido com dano na amostra Cavitec nitretado, com destaque aos
diferentes tipos de desgaste superficial, b) amostra Cavitec, ¢c) amostras Cavitec nitretado, d)
amostra Inconel e e) amostra Inconel nitretado.
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Figura 60 - Analise através de FEG da superficie sujeita a cavitagdo das amostras — 40 horas de ensaio
— a) amostra Cavitec, b) amostras Cavitec nitretado, ¢c) amostra Inconel e d) amostra Inconel
nitretado.
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Fonte: O autor.

A partir da Figura 58, visualiza-se que as amostras de Inconel e Inconel
nitretado apresentam sua superficie com areas extensas com desgaste severo, nao
possuindo uma resisténcia efetiva ao desgaste ciclico por fadiga, visto que com 12
horas de ensaio as amostras de Cavitec e Cavitec nitretado apresentaram pouco
desgaste e localizado em determinadas orientagdes cristalinas. A superficie da amostra
de Cavitec nitretado permaneceu com pouco desgaste, e sua camada modificada se

mostrou com pequenos desprendimentos de nitretos.
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Na Figura 59 identifica-se regides com pouco desgaste na amostra de Cavitec,
ja na amostra de Cavitec nitretado a camada modificada permanece resistente, com
desgaste nos contornos de gréo e regides com fratura fragil da camada nitretada,
apresentou maclas internas em alguns graos ainda preservados. Ao final do ciclo de
ensaios de cavitacdo, 40 horas, pode-se observar que para as amostras de Cavitec,
Inconel e Inconel nitretado as superficies apresentaram desgaste severo, chegando ao
final de vida, Figura 60, o que ndo foi identificado na amostra de Cavitec nitretado, a
qual apresenta desgaste disperso em regides especificas, mas ja em um periodo de
aceleracao, o que confirma que a nitretacdo se apresentou como uma barreira ao inicio

da perda de massa, resultando em um tempo maior no periodo de incubacéo.

4.6 DESGASTE POR CAVITACAO E A RELAGCAO COM ORIENTACAO
CRISTALOGRAFICA

Na analise por EBSD, buscou-se correlacionar as orientagdes cristalografica e
as fases quanto a resisténcia a cavitacdo durante ensaio de cavitagcdo acelerada.
Destaca-se que manteve-se as mesmas regides de analise em cada um dos
revestimentos utilizados. Para isto demarcacdes foram efetuadas nas amostras, tendo
as mesmas como referéncia para as medicdes posteriores, possibilitando um

acompanhamento preciso do desgaste da microestrutura.

Na Figura 61 s&o apresentados os resultados da analise realizada na amostra
do revestimento Cavitec, sendo que ele se apresentava com 98,4% de fase austenitica,
com orientagcdo aleatodria, o esperado para o modo de deposi¢céo por soldagem do
revestimento. Na amostra referéncia pode-se visualizar regides com orientagdo <101>
agrupadas (cor verde) textura Goss, com o passar do ensaio de cavitacdo, estas
regides sao preferenciais para transformagao martensitica com fase intermediaria ¢,
absorvendo eficientemente a energia proveniente das ondas de choque e micro jatos
na superficie. De maneira simplificada as tensdes que atuam na superficie sao de
compresséo na dire¢gdo normal a superficie cavitada (MATHIAS; GOCKE e POHL,
1991; HAMMITT, 1966). Esta transformacdo em martensita € € consequéncia de que a
orientagcdo <101> necessita de uma menor tensao critica para induzir a deformacéao
plastica quando comparada as outras orientagcdes encontradas na amostra analisada
(MESA, 2010).
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Figura 61 — Acompanhamento da orientagao cristalografica pela técnica de EBDS para superficie de revestimento Cavitec (“Band contrast” - Mapa de
orientagdes cristalogréficas IPF Z - Mapa de fases) — a) amostra de referéncia, b) amostra com 2 horas de ensaio de cavitagdo, c) amostra com 4
horas de ensaio de cavitagéo e d) analise do fator de Schmid para as amostras com 0 horas, 2 horas e 4 horas de ensaio de cavitag&o.

1l



Fonte: O autor.
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Quanto a quantificagao de fases na amostra de referéncia (tempo 0), a mesma
apresenta aproximadamente 98,4% de austenita, sendo que durante o decorrer do
ensaio de cavitagdo a mesma tende a ser reduzida, visto a ocorréncia de
transformacao martensitica por deformacao. Com 2 horas de ensaio as proporc¢des de
fases apresentadas sdo de martensita € 4,02%, martensita a’ 0,59% e austenita y
95,39%, sendo que as orientagdes presenciais para transformagéo y — € se deram na
direcdo <101>. Ja para 4 horas de ensaio a amostra se apresentou com martensita €
6,98%, martensita o’ 1,1% e austenita y 91,92%, sendo que em algumas regides,
conforme Figura 61a a orientacédo de determinados grao sofreram rotagao devido aos
esforgos gerados, sendo que existe uma grande possibilidade de ocorréncia de textura

Goss rodado.

Os grédos com orientagdo <001> Cubo rodado sofreram maior desgaste,
corroborando com o encontrado por Mesa (2010), Figura 61, este maior desgaste esta
correlacionado a forma de escoamento do material, saturando o mesmo, e por

consequéncia propiciando um maior desgaste.

Identifica-se que a orientagdo <111> apresentou maior absor¢ado de energia
apos 4 horas de ensaio, conforme analise do fator de Schmid, Figura 61d. Nesta
analise os grdao em tonalidade mais escura absorveram maior quantidade de energia
sem transformag¢ao martensitica, a qual consome energia proveniente do processo de
cavitacdo, ja os grao com orientagdo <001> estdo em tonalidade clara, demonstrando
que os mesmo se desgastaram de forma mais acentuada, corroborando com o
encontrado nas Figura 61a, Figura 61b e Figura 61c, onde o indice de indexagao (zero
solution) foi mais elevado. Ja para as orientagdes <101> parte da energia proveniente
do processo de cavitagio, foi consumida para transformacao martensitica, como fase
intermediaria y - € = o’ e direta y = o e parte absorvida pela estrutura, este € um

dos fatores que explicam a maior resisténcia a erosao por cavitagao.

Na Figura 62 pode-se observar um detalhe ampliado de uma regidao da
amostra com 4 horas de cavitagdo, sendo possivel identificar a formag¢ao de bandas
de martensita €, orientacdo <111> e a com estrutura de martensita a’ com orientacao
<001>. Por meio desta analise pode-se comprovar que a liga Cavitec apresenta um
modo de transformacdo martensitica com fase intermediaria, necessitando de uma

maior energia antes da perda de massa por cavitagéo.
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Figura 62 — Superficie do revestimento Cavitec com 4 horas de ensaio de cavitagdo, com destaque a
orientagdo cristalografica obtida pela técnica de EBDS - a) “Band contrast”, b) Mapa de
orientagdes cristalograficas IPF Z e ¢) Mapa de fases indicando a presenga de martensita ¢
(epsﬂon) (fase amarela)
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Fonte: O autor.

Para comprovacao dos percentuais de fases encontrados na superficie do
revestimento durante processo de cavitacdo, e verificar a rotacdo de orientacao
cristalografica foi utilizada a técnica de DRX, apresentada no Grafico 18. Para tanto
utilizou-se um refinamento dos dados pelo método de Rietveld a fim de poder
diferenciar as fases presentes no material, bem como deslocamentos dos picos de
austenita e martensita. Obteve-se valores de 91,19% de austenita y, 2,04% de
martensita o’ e 6,76% de martensita €, apds quatro horas de ensaio, mostrando que
a parte da energia proveniente do ensaio é absorvida pela superficie do material na
forma de transformacido de fases. Os valores percentuais de fases encontrados

corroboram com os percentuais analisados pela técnica de EBSD.
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Grafico 18- Difratograma da superficie do revestimento antes e apds 4 horas de cavitagdo — a) Cavitec
e b) Inconel 625.
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Fonte: O autor.

A Figura 63a apresenta a analise de orienta¢des do revestimento Inconel 625
como soldado, tendo que ela apresenta orientagao aleatoria. Conforme se transcorreu
o ensaio de cavitagao (0 horas, 2 horas e 4 horas), identificou-se as orientagbes com
maior resisténcia. Nota-se de maneira geral que este revestimento néo apresentou
significativa quantidade de transformagdo martensitica em seus gréos, se
diferenciando do revestimento Cavitec. O desgaste se da de maneira mais ampla em
toda a extensao analisada, iniciando nos contornos de grao, conforme visto na Figura
56 e atingindo toda a superficie. As orientagbes <101> e <111> apresentaram maior
resisténcia ao desgaste, sendo que alguns grdos com orientagdo <001> ao final do
periodo analisado, se mostraram completamente desgastados ou rotacionados.

Mesa (2010) correlaciona que grdos com uma orientagdo <101> apresentam

uma maior resisténcia a erosao por cavitagao pois estdo aproximadamente paralelos
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a superficie de analise e aos planos de maxima tensao cisalhante. Este fendmeno foi
verificado tanto para os revestimentos Cavitec quanto para Inconel 625, sendo que
nesses casos a tensao critica necessaria para cisalhamento é maior, desta forma a
deformagao plastica ocorre em niveis mais elevados de tensdo ou para periodos

maiores de ensaio.

Grafico 19 - Acompanhamento do percentual de fases durante processo de cavitagao,
acompanhamento pela técnica de EBSD.
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Fonte: O autor.

De maneira similar a liga Cavitec, as amostras com Inconel 625 apresentaram
maior absorgao de energia nos graos com orientagdo <111>, sendo que nos graos
com maior fator de Schmid, tonalidade mais escura na Figura 63d, identificou-se uma
tendéncia de rotagdo para a orientagdo <001> e desta forma um desgaste nos
mesmos.

Outra caracteristica observada foi o inicio do desgaste nos contornos de gréao
localizados entre graos com maior diferenga de orientagdo, ou seja, com diferengas
entre os limites de escoamentos, acarretando em deformagdées ndo homogéneas e
desta maneira introduzindo concentracéo de tensdes nos contornos de grao proximos.

Pela técnica de EBSD pode-se obter o percentual de 1,56% de martensita o,
apos as 4 horas de ensaios de cavitagéo, ja pela técnica de DRX, Grafico 18b, e
através do método das areas calculou-se 1,85% de martensita o', desta forma ambas
as técnicas corroboraram para um percentual proximo de martensita transformada.
Ressalta-se que por ambos os métodos de analise n&o foi possivel a identificagao de

martensita «.
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Figura 63 - Acompanhamento da orientacgao cristalografica pela técnica de EBDS para superficie de revestimento Inconel — a) amostra de referencia, b) amostra
com 2 horas de ensaio de cavitagdo e c) amostra com 4 horas de ensaio de cavitag&o.
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Fonte: O autor.
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5 CONCLUSOES

Quanto aos objetivos propostos e a andlise dos resultados obtidos, neste
trabalho, pode-se concluir que:

- Os processos de deposicdo dos revestimentos soldados se mostraram
eficiente, com baixa diluicdo, boa coesdo com o substrato, pequenas regides
parcialmente diluidas e baixa porosidade. A microestrutura majoritariamente
austeniticas, organizada em graos colunares, atendendo aos requisitos de resisténcia
a cavitagao como fase austenitica e metaestavel.

- As camadas nitretadas obtidas foram coesas e com bandas de deslizamento
no interior da zona de difusdo, apresentaram fase de austenita expandida (S), o que
auxiliou a elevacao da resisténcia a cavitacdo. Pequeno volume de nitretos de cromo
(CrN) e de nitretos de ferro (FesN), foram encontrados principalmente nos contornos
de gréo.

- O processo de nitretacdo se mostrou eficiente quanto a resisténcia a
cavitacdo, quando comparada a amostra como soldada. Permaneceu durante um
maior periodo na etapa de incubag¢ao do processo, seguindo mesmo comportamento
das amostras como soldadas apos inicio da etapa de aceleragdo. Quanto a diferenca
de resisténcia entre os revestimentos utilizados, a liga Cavitec se apresentou superior
em ambos os casos. Para ambas as ligas utilizadas a fase de austenita expandida (S)
gerou tensbes compressivas no interior propiciando um maior periodo de incubagao
das amostras durante processo de cavitagao.

- Os parametros de rugosidade medidos podem ser correlacionados a etapa
do ciclo de cavitagao, se assemelhando a curva da taxa de perda de massa, sendo
possivel identificagdo do inicio da fase de aceleragdo. As medidas de rugosidade de
maneira geral tendem a permanecer com pouca modificagdo durante o periodo de
incubacéo, favorecendo a um monitoramento da etapa e estando diretamente ligadas
a perda de massa nas superficies.

- O acompanhamento da superficie cavitada identificou que as amostras
nitretadas apresentaram modo de desgaste diferenciado de suas referéncias. A
camada nitretada atuou de maneira a formar uma barreira ao inicio prematuro da

perda de massa, apresentando aspecto de fratura superficial como dano inicial.
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Nas amostras nao nitretadas, o dano tem inicio preferencial nos contornos de
graos e bandas de deslizamento, sendo que o dano ocorre de forma mais intensa na
amostra de Inconel 625, devido a saturacdo por deformagdo sem que ocorra
transformacéo de fases e consumo de energia por esse mecanismo.

As amostras de Cavitec como soldada absorveram energia cavitacional de
maneira eficiente, que propiciou a maclacdo como mecanismo de absorg¢ao de
energia, sendo que estas caracteristicas estéo ligadas diretamente a EFE do material,
favorecendo uma sequéncia de transformagédoy = € + a’.

- De maneira geral as orientagdes <101>, textura Goss, no revestimento
Cavitec, apresentaram maior resisténcia ao processo de cavitacido, principalmente
pelo gasto energético durante a transformagdo martensitica, apresentando fase

intermediariay — € + o’. Nestas orientagdes a tensao critica para induzir a deformacgao

plastica foi menor quando comparada as outras orientagdes, favorecendo a fase ¢.
Os graos com orientagédo <001> Cubo rodado sofreram maior desgaste,
devido a passagem direta y — a’, ou ao desgaste diretamente na fase austeniticas.
- Através dos resultados obtidos a nitretacdo trouxe um ganho na resisténcia
a cavitagdo das amostras, tanto do revestimento Cavitec, quanto Inconel 625,
retardando o inicio do periodo de aceleragao do processo de desgaste. A nitretagao a
baixa temperatura em PI3 se mostrou uma alternativa viavel a melhoria da superficie

de amostras sujeitas ao processo de cavitagao.
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6 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

- Realizar acompanhamento EBSD das orientagdes preferenciais de desgaste
erosivo em ensaios de erosao particulada.

- Avaliar a resisténcia a cavitagao em superficies inoxidaveis austeniticas, sob
compressao gerada por shot-peening.

- Propor equacédo para calculo da EFE para ligas inoxidaveis austeniticas
ligadas ao cobalto.

- Avaliar outros mecanismos de desgaste gerados durante processo de

cavitacao nos revestimentos soldados nitretados.
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