UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA

FABIANE DA SILVA SEVERO

ESTUDO DA RESISTENCIA A CAVITACAO EM MEIO SALINO DO ACO AISI 420
CEMENTADO POR PLASMA EM CONDIGCAO DE PARAEQUILIBRIO

CURITIBA
2023



FABIANE DA SILVA SEVERO

ESTUDO DA RESISTENCIA A CAVITACAO EM MEIO SALINO DO ACO AISI 420
CEMENTADO POR PLASMA EM CONDIGAO DE PARAEQUILIBRIO

Tese de Doutorado apresentada junto ao Programa
de Pés-graduagédo em Engenharia Mecanica, Setor
de Tecnologia, Universidade Federal do Parana,
como requisito parcial a obtengcdo do titulo de
Doutor em Engenharia Mecanica. Area de

concentragao: Manufatura.

Orientador: Prof. Dr. Silvio Francisco Brunatto
Coorientador: Prof. Dr. Cristiano José Scheuer

Coorientador: Prof. Dr. Paulo César Borges

CURITIBA
2023



DADOS INTERNACIONAIS DE CATALOGAGAO NA PUBLICAQAO (CIP)
UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA
SISTEMA DE BIBLIOTECAS — BIBLIOTECA DE CIENCIA E TECNOLOGIA

Severo, Fabiane da Silva

Estudo da resisténcia a cavitagdo em meio salino do ago AlSI 420
cementado por plasma em condigao de paraequilibrio / Fabiane da Silva
Severo. — Curitiba, 2023.

1 recurso on-line : PDF.

Tese (Doutorado) - Universidade Federal do Parana, Setor de Tecnologia,
Programa de Pés-Graduagao em Engenharia Mecanica.

Orientador: Silvio Francisco Brunatto
Coorientadores: Cristiano José Scheuer; Paulo César Borges

1. Cementagéo por plasma. 2. Ago inoxidavel. 3. Cavitagdo. 4. Cloreto de
sadio. |. Universidade Federal do Parana. Il. Programa de P6s-Graduagéo em
Engenharia Mecéanica. lll. Brunatto, Silvio Francisco. IV. Scheuer, Cristiano
José. V. Borges, Paulo César. VI. Titulo.

Bibliotecario: Elias Barbosa da Silva CRB-9/1894




— -

_ LiLR [

[ T T F T T —
—————

P

UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA
Av. Cel. Francisco Heraclito dos Santos, 100 - Centro Politécnico, - - Bairro Jardim das Américas, Curitiba/PR, CEP 81531-980
Telefone: 3360-5000 - http://www.ufpr.br/

Oficio n? 20/2023/UFPR/R/TC/PPGEM
Curitiba, 06 de novembro de 2023.

Informo que posteriormente a realizagdo da defesa e assinatura dos membros da banca
examinadora, decidiu-se pela alteracdo do titulo da tese para "ESTUDO DA RESISTENCIA A
CAVITACAO EM MEIO SALINO DO ACO AISI 420 CEMENTADO POR PLASMA EM CONDICAO
DE PARAEQUILIBRIO". Esta alteragdo possui autorizagdo da coordenacdo do Programa e da
Pro-Reitoria de Pos-Graduacao.

Atenciosamente,

' P ‘i Documento assinado eletronicamente por JOSE VIRIATO COELHO VARGAS,
:’el- COORDENADOR DO PROGRAMA DE PG EM ENGENHARIA MECANICA, em 12/12/2023,

assinatura

eletronica as 00:49, conforme art. 12, 1ll, "b", da Lei 11.419/2006.

Referéncia: Caso responda este Oficio, indicar expressamente o Processo n® 23075.032091/2020-26 SEIn® 6141971



MINISTERIO DA EDUCAGAO

SETOR DE TECNOLOGIA

UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA

l ' F P R PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA PROGRAMA DE POS-GRADUACAO ENGENHARIA
MECANICA - 40001016040P5

TERMO DE APROVAGAO

Os membros da Banca Examinadora designada pelo Colegiado do Programa de Pés-Graduagdo ENGENHARIA MECANICA da
Universidade Federal do Parana foram convocados para realizar a arguicao da tese de Doutorado de FABIANE DA SILVA
SEVERO intitulada: CAVITAGAO EM MEIO SALINO SIMULANDO AGUA DO MAR DO AGO INOXIDAVEL MARTENSITICO AISI
420 CEMENTADO POR PLASMA EM CONDIGAO DE PARAEQUILIBRIO, sob orientagéo do Prof. Dr. SILVIO FRANCISCO
BRUNATTO, que apds terem inquirido a aluna e realizada a avaliagéo do trabalho, sdo de parecer pela sua APROVACAO no rito de
defesa.

A outorga do titulo de doutora esté sujeita @ homologacéo pelo colegiado, ao atendimento de todas as indicagdes e correcdes

solicitadas pela banca e ao pleno atendimento das demandas regimentais do Programa de Pds-Graduagao.

CURITIBA, 16 de Junho de 2023.

Assinatura Eletronica Assinatura Eletronica
19/06/2023 16:31:02.0 21/06/2023 16:23:30.0
SILVIO FRANCISCO BRUNATTO RODRIGO PERITO CARDOSO
Presidente da Banca Examinadora Avaliador Interno (UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA)
Assinatura Eletronica Assinatura Eletronica
19/06/2023 17:04:22.0 21/06/2023 16:25:23.0
ANDERSON GERALDO MARENDA PUKASIEWICZ GELSON BISCAIA DE SOUZA
Avaliador Externo (UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO Avaliador Externo (UNIVERSIDADE ESTADUAL DE PONTA GROSSA)
PARANA)

Centro Politécnico - CURITIBA - Parana - Brasil
CEP 81531980 - Tel: 41 3361-3701 - E-mail: pgmec@ufpr.br
Documento assinado eletronicamente de acordo com o disposto na legislacéo federal Decreto 8539 de 08 de outubro de 2015.
Gerado e autenticado pelo SIGA-UFPR, com a seguinte identificagao unica: 292834
Para autenticar este documento/assinatura, acesse https://siga.ufpr.br/siga/visitante/autenticacaoassinaturas.jsp
e insira o codigo 292834




AGRADECIMENTOS

A Deus, por sua misericérdia infinita, que me tem sustentado até aqui.

A imaculada Conceicdo, pela maternal intercessao.

A minha mae, por me apoiar incondicionalmente.

Aos meus irmaos, por acreditarem em mim e pelos incentivos.

Ao Felipe, por todo o apoio e solicitude.

Ao meu orientador Silvio Francisco Brunatto, aos meus coorientadores Cristiano
José Scheuer e Paulo César Borges, pela oportunidade e pela orientagao.

Ao professor Anderson Geraldo Marenda Pukasiewicz, por me receber na

UTFPR- PG, sendo no periodo em que la estive como um orientador.

Aos membros das bancas de defesa e de projeto de tese: Gelson Biscaia de Souza,
Anderson Geraldo Marenda Pukasiewicz, Rodrigo Perito Cardoso, Natalia de Freitas
Daudt, Marcio Mafra e Sérgio Luiz Henke, pelas preciosas contribui¢des.

Ao Centro de Caracterizacdo Multiusuario em Pesquisa e Desenvolvimento de
Materiais (C°MMa) e ao laboratério de Preparagdo Metalografica da UTFPR-PG,
onde os ensaios e caracterizagdes foram realizados.

Aos meus amigos e também colegas de laborat6rio por todo o auxilio: Igor,
Leonardo, Fernando, Jo&o Felipe e Jodo Miguel.

Ao professor Claudimir José Rebeyka, pela usinagem das amostras.

Ao professor Sérgio Fernando Lajarin, pela impressao dos suportes.

Ao professor Rodrigo Perito Cardoso, pelos incentivos.

Aos professores Fabiano Yokaichiya e Guinther Kellermann pelas analises de DRX
realizadas no Laboratério de Optica de Raios X e Instrumentacdo (LORXI) da UFPR.
Ao Jonatas Ricardo Zanoto, pela diligéncia no auxilio dos mais diversos assuntos
académicos.

A Simone do Rocio Ferraz Sabino e Eriel Biagini Sabino, pela prestatividade e
auxilio tao valiosos, na UTFPR-PG.

As professoras Heliety Barreto, Sandra Tramontin e ao técnico Luciano Moro Tozetto
da UTFPR-PG, pela disponibilizagdo de equipamentos de seus laboratorios.

A CAPES e ao NESAP, pelo periodo em que fui bolsista, possibilitando a realizagéo
desta tese.

Aos professores do departamento de Engenharia Mecanica, ao PGMEC (Programa

de Pés-graduacao em Engenharia Mecanica, a Instituicdo UFPR e ao LTPP



(Laboratdrio de Plasma e Tecnologia em Pés), pela formacéo e pelo suporte a este
trabalho.

A professora Giuliana Sardi Venter pela solicitude.

A todos os professores da UFPR que demonstraram disposicdo em prestar auxilio
nos mais distintos assuntos durante meu periodo como doutoranda.

A todos que me auxiliaram de algum modo, deixo meu agradecimento e meu pedido

de desculpas, caso eu tenha me esquecido de mencionar.

Meu Jesus, eu espero e confio em vos!



RESUMO

O comportamento a erosao por cavitacao do aco inoxidavel martensitico tipo
AlSI 420 foi avaliado em solucédo 3,5% NaCl e em agua destilada. As condi¢cbes de
estudo foram: ago cementado por plasma as temperaturas de 425, 450 e 475 °C (apos
témpera a 1050°C) e ago temperado e revenido (témpera a 1050°C e revenimento a
220°C). Neste estudo, foi verificado que as caracteristicas de superficie
(susceptibilidade a corrosao, relagdes entre dureza e modulo de elasticidade, fases
presentes e sua morfologia na microestrutura) do material cementado influenciam na
interacdo entre os processos de deterioragdo (processo oriundo do fenédmeno de
corrosao e processo oriundo do fendmeno de cavitacdo). As imagens obtidas por MEV
demonstram que a intensidade da contribuicdo de cada fenébmeno no processo total
de desgaste variou com as distintas condigbes de tratamento recebidas pelas
amostras. O periodo de incubagdo do aco temperado e revenido ndo apresentou
alteragao ao se variar o meio de ensaio (4,5 h). Porém, um periodo de aceleracao
mais extenso foi observado, quando o teste foi realizado em solugao 3,5% NaCl. As
amostras tratadas a 425 °C e 450 °C apresentaram um periodo de incubagcdo maior
que o da amostra ndo cementada no ambiente salino (16 h e 8,5 h, respectivamente),

enquanto as amostras cementadas a 475 °C nao apresentaram periodo de incubacao.

Palavras-chave: Cementagcao por plasma; Ac¢o inoxidavel martensitico AISI 420;
Paraequilibrio; Cavitagao; Solugao 3,5% Nacl.



ABSTRACT

The cavitation erosion behavior of the AISI 420-type martensitic stainless steel
was evaluated in 3.5% NaCl and in distilled water. The studied conditions were plasma
carburized steel at 425, 450 and 475 °C temperatures (after quenching at 1050 °C)
and quenched and tempered steel (quenching at 1050 °C and tempering at 220 °C).
In this study, it was verified that the surface characteristics (corrosion vulnerability,
relationships between hardness and elasticity modulus, present phases and their
morphology in the microstructure) of the carburized material influence the interaction
between the deterioration processes (the process with origins in the corrosion
phenomenon and the process with origins in the cavitation phenomenon). The images
obtained by SEM demonstrate that the contribution intensity of each phenomenon to
the total wear process varied with the different treatment conditions performed on the
samples. The incubation period of the quenched and tempered steel did not change
when the test medium was varied (4.5 h). However, a more extensive acceleration
period was observed when the test was carried out in a 3.5% NaCl solution. The
samples treated at 425 °C and 450 °C presented longer incubation periods than the
untreated sample in the saline environment (16 h and 8.5 h, respectively), while the

samples carburized at 475 °C did not present an incubation period.

Keywords: Plasma carburizing, AISI 420-type Martensitic Stainless Steel, Paraequilibrium,

Cavitation, 3,5% NaCl solution.
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1 INTRODUGCAO

Comumente encontrada onde se tem fluxo de liquidos em altas velocidades,
a erosao por cavitagdo causa danos em elementos estruturais através da remocgao
continua da superficie, promovendo falhas prematuras e constituindo-se uma fonte
relevante de prejuizos em componentes de sistemas hidraulicos (SAGAR; EL
MOCTAR, 2020). As taxas com que o material € removido podem ser influenciadas
pela natureza do liquido cavitante. Se este contém ions cloretos ou ions sulfetos, a
perda de material ndo é puramente mecanica, ocorrendo também a corrosdo. Com
frequéncia, verifica-se na literatura que a associacdo destes tende a acelerar a
degradacédo do componente exposto (WANG et al., 2023; ZHENG et al., 2022; RYL et
al., 2016; ZHENG et al., 2021; SELVAM et al., 2018; THIRUMARAN; BABU, 2020).

Entre as razdes para tal, acredita-se que os defeitos gerados por corrosao
em superficies metalicas fornecem novos locais para a formagao e colapso das bolhas
de cavitagdao, enquanto a remocédo do filme passivo expdée uma matriz metalica
altamente reativa ao meio corrosivo (MA et al., 2022; ZHENG et al., 2022). Além disto,
Zheng et al., 2022 relatam, que a corrosdo eletroquimica pode induzir a perda de
dureza superficial, uma vez que a dissolugdo anddica pode enfraquecer
significativamente as ligagdes interatbmicas da matriz do ago. Neste sentido,
mencionando esse fendmeno sobre a resisténcia a erosdo por cavitacdo de
tubulagdes X65, os autores explanam que embora a dureza e a tensao de escoamento
da superficie possam resistir efetivamente a erosao por cavitagao pura, o processo de
corrosao reduz drasticamente o limite de inicio da deformacgao plastica, de modo que
aumenta a perda de material por meio dos microjatos e ondas de choque gerados pela
cavitagao.

Quando um material é exposto a cavitagdo-corrosao, tanto as propriedades
de resisténcia mecanica quanto as de resisténcia a corrosdo sao requisitadas. Por
conseguinte, apenas os materiais com boas propriedades mecanicas e resisténcia a
corrosao podem servir bem nesta condicdo, estando os agos inoxidaveis entre as mais
populares escolhas para fabricagdo de componentes quando cavitacdo-corrosao é a
principal preocupacao (ZHENG et al. 2021). Nos ultimos anos, o comportamento sob
as solicitagdes de cavitagao-corrosao nos inoxidaveis foi avaliado principalmente nos
agos austeniticos (SELVAM et al., 2019; ZHAO%P, 2022; S| et al., 2023; KWOK;
CHENG; MAN, 2000; ZHENG et al, 2015; ZHENG et al, 2022, TIAN et al., 2022; HAO
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et al., 2020; HOU et al, 2014; KIM; LEE, e CHONG, 2014; LO et al., 2017; NAIR et al.,
2018; LI et al., 2022), para os quais, existe uma grande quantidade de trabalhos
publicados. Ja para os agos martensiticos (ZHENG et al., 2021; LO et al., 2004;
KWOK; MAN; CHENG, 2000; BAKHSHANDEH et al., 2021; AMANN; WAIDELE;
KAILER, 2018; BAKHSHANDEH; ALLAHKARAM; ZABIHI; 2019; WEI et al., 2021; DU
et al, 2020), a quantidade de estudos ocorre em menores proporgdes. Nestes
trabalhos, geralmente é observada a utilizagdo de uma técnica intencionando o
aperfeicoamento das propriedades de superficie do material. Em consonancia, a
abordagem destes problemas por meio das tecnologias de modificacao de superficies
€ uma alternativa vantajosa, uma vez que tanto a resisténcia a erosao por cavitagao,
como também a resisténcia a corrosdo, sdo fendmenos que ocorrem e Ssao
determinados, principalmente, pelas propriedades da superficie do material (ZHAO?,
2022; Sl et al., 2023; KWOK; MAN; CHENG, 2000).

Pode ser verificado nos trabalhos anteriormente citados, que os estudos com
o intuito de melhorar a resisténcia sob cavitagdo-corrosdo em acgos inoxidaveis, tém
sido massivamente focados nos acgos austeniticos AlSI 304 e AlISI 316L. Ao observar
a composicado quimicas destes agos, os quais apresentam teores consideraveis de
cromo e niquel (18-20% e 16-18% Cr e 8-11% e 10-14% Ni, para AISI 304 e 316L,
respectivamente), e adicdo de molibdénio (2-3% - AlSI 316L), é possivel compreender
que a selecdo destes materiais para condicdbes de cavitagdo-corrosdo €
principalmente relacionada a sua resisténcia a corros&o, uma vez que é esperado, da
metalurgia convencional, a melhora da estabilidade do filme passivo com o acréscimo
de cromo e niquel e da corrosao por pites, com a adigao de molibdénio (BONIARDI;
CASAROLI, 2014).

N&o obstante, ao se considerar que o desgaste gerado na cavitagdo-corroséo
ocorre sob condigdes de carregamentos dindmicos, através da repeticao de impactos
locais de alta intensidade, com liquidos em fluxo (SOYAMA, 1998), o papel da
resisténcia mecanica também tem sua relevancia, pois conforme explanado por
Zakrzewska e Krella (2019), a resisténcia a erosdo do ago € influenciada por
propriedades mecanicas assim como dureza, resisténcia a tragcao, resisténcia ao
escoamento, energia de deformacao, tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga. Esta
ultima, por exemplo, pode ser, ainda segundo os autores, utilizada para a previsdo da
perda de material por cavitacdo, uma vez que possui relagdo com a profundidade de

erosao e a maxima taxa de erosdo do material.
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Santos, Cardoso e Brunatto et al. (2020) estudaram, comparativamente, o
comportamento do ago ASTM CA-6NM na condigdo como-temperado (apresentando
microestrutura totalmente martensitica — fase Fe-a’ tetragonal) e na condi¢ao revenido
pos-témpera (apresentando fragédo volumétrica de ~14% de austenita revertida (yrev),
dispersa em uma matriz martensitica — Fe-a’ cubica). Neste estudo, foi demonstrado
que o periodo de incubacao do ago estudado era 0 mesmo para ambas as condi¢des
microestruturais. Segundo os autores, no caso do ago revenido, cuja microestrutura
continha a fase austenita reversa, a resisténcia a cavitacdo durante o periodo de
incubagao € devido a transformacéao induzida por deformacao yrev—a’. Verificaram,
entretanto, para esta mesma condicdo, que terminado o periodo de incubagao
(jJuntamente com o limite da transformagcdo yrev—@’), a resisténcia a erosdo por
cavitacdo é promovida pela dureza do aco. Assim, apds o fim do periodo de
incubagdo, o aco que foi revenido apresenta pior performance que o ago com
microestrutura completamente martensitica.

Em um cenario de limitagdo metalurgica, onde a exceléncia em resisténcia a
corrosao geralmente desfavorece a exceléncia em resisténcia mecanica e vice-versa,
Zheng et al. (2021) recentemente analisaram comparativamente o comportamento
sob cavitacdo dos acos inoxidaveis AlSI 304, austenitico, e do martenstitico Fe-10Cr
tanto em agua destilada quanto em solugcéo 3,5% NaCl e demonstraram que em
ambos 0s meios a resisténcia a cavitagao foi superior para o ago Fe-10Cr (as perdas
de massa apos 8 h de ensaio para, o ago austenitico, foram: 49,9 mg e 55,9 mg em
agua deionizada e em solugdo 3,5% NaCl, respectivamente e 13,8 mg (agua
deionizada) e 15,8 mg (solu¢ao 3,5% NaCl), para o ago martensitico. Isto evidencia
que a resisténcia mecanica também desempenha um papel relevante na cavitagao-
corrosdo. Assim sendo, verifica-se que estudos com foco neste tipo de desgaste, os
quais estejam relacionados a agos inoxidaveis martensiticos, bem como a utilizagao
de técnicas que promovam melhorias de suas propriedades, forneceriam uma melhor
compreensao do fendbmeno, trazendo novas perspectivas de como lidar com seus
efeitos deletérios.

O desafio de alterar as propriedades de superficie dos acos inoxidaveis
suprindo as mais distintas demandas (endurecimento, resisténcia aos diversos tipos
de desgaste e erosao, redugado do coeficiente de atrito, aumento da resisténcia a
impactos, entre outros) tem sido atendido com eficiéncia pelos tratamentos

termoquimicos assistidos por plasma (LEBRUN, 2015). Através dos tratamentos
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termoquimicos em baixas temperaturas, € possivel o alcance de significativas
modificacdes nas propriedades de superficie destes acos, evitando a redugao da sua
resisténcia a corrosdo, ou ainda, melhorando-a. Isto € possivel, conforme explica
Cardoso (2019), quando o tratamento € realizado a baixas temperaturas, as quais
satisfagam as exigéncias termodinamicas para a criagdo de uma camada em condi¢cao
de paraequilibrio. Ou seja, sdo incompativeis a formagao de carbonetos ricos em
cromo e adequadas a formacgao das fases expandidas metaestaveis, as quais tendem
a apresentar propriedades superiores as do substrato.

Neste sentido, a superficie apds o tratamento € uma solugao sélida intersticial
supersaturada, na qual os atomos intersticiais permanecem retidos na estrutura
cristalina do ferro em um nivel superior a sua solubilidade maxima. A fase formada é
denominada de acordo com a estrutura cristalina do aco inoxidavel e com o elemento
intersticial, que devido a supersaturagdo, causa expansdo no parametro de rede
dessa estrutura. No caso da fase expandida formada por cementacéao, diz-se que a
fase formada é expandida por carbono (BORGIOLI, 2022).

O aco AISI 420 é um inoxidavel martensitico com teores de cromo entre 12 e
14% que nao apresenta elementos de liga de alto custo e possui resisténcia a corrosao
moderada. Uma definigdo, segundo a norma UNS S42000, é que sua composigao
quimica deve atender ao menos 0,15% de carbono, ndo tendo um limite superior. Com
esta extensdao tdo ampla do teor de carbono e as devidas adequagdes no seu
tratamento térmico, € possivel utiliza-lo em diversas demandas em termos de
resisténcia mecanica.

Nos dultimos anos, alguns trabalhos demonstraram que o tratamento
termoquimico por plasma pode melhorar significativamente as propriedades deste
aco: Schramm et al. (2022) através da nitrocementagédo, verificaram um aumento
simultdneo na dureza e na resisténcia a corrosdo. Shen e Wang (2020), através da
nitretacdo, identificaram acréscimo na dureza, na resisténcia ao desgaste e na
corrosao. Li et al. (2017) por meio da nitretagdo, observaram aumento na dureza, na
resisténcia ao desgaste e a corrosao.

No campo da cementacgao, foi demonstrado por Scheuer (2011) e Scheuer et
al. (2012°) um aumento na dureza do ago AlSI 420 apds tratamento termoquimico e
posteriormente, no estudo de Scheuer (2015), verificou-se a melhora do
comportamento tribolégico deste aco. Angelini et al. (2016), verificaram que o

desgaste por deslizamento a seco pode ser reduzido, utilizando-se as condi¢des
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adequadas de tratamento. Scheuer et al. (2019) verificaram melhora no
comportamento a corrosdo. Utilizando o tratamento desenvolvido por Scheuer (2011),
Severo (2017) e Severo et al. (2019) verificaram que resisténcia a erosao por
cavitagao (em meio ndo agressivo ou condigdo de ensaio conforme especificado pela
norma ASTM G-32), foi aproximadamente o triplo da apresentada pelo ago nao
tratado.

Conforme anteriormente mencionado, a técnica de tratamento termoquimico
assistida por plasma € um modo eficiente de melhorar as propriedades de superficie
dos agos inoxidaveis, os quais estdo entre as escolhas usuais para a fabricagao de
componentes que em operagao, podem ser submetidos a erosao por cavitagdo e ao
mesmo tempo por corrosdo. No entanto, verifica-se, a partir da literatura
especializada, que estudos de engenharia de superficies aperfeicoando e avaliando o
comportamento dos inoxidaveis martensiticos sob cavitacdo-corrosao sao ainda
relativamente escassos. Através do estudo de Zheng et al. (2021), constata-se que a
resisténcia mecanica pode ter uma participacdo determinante neste tipo de
deterioracdo. Neste contexto, considerando principalmente os resultados de Scheuer
et al (2019) e Severo et al (2019), houve um esforgo neste trabalho de identificar a
influéncia das caracteristicas da superficie cementada por plasma sobre o
comportamento a erosao por cavitagdo em meio salino com concentragao 3,5%NaCl,

para o aco inoxidavel martensitico AlSI 420.

1.1 JUSTIFICATIVA

No intervalo das duas ultimas décadas, o uso da técnica de cementacao por
plasma para tratamento de agos inoxidaveis martensiticos tem alcangado progressos
significativos. Leyland et al. (1993) estudaram a camada formada pelo processo de
cementacao por plasma do ago AISI 17-4PH a baixa temperatura e propuseram que
a camada endurecida poderia melhorar sua resisténcia ao desgaste, sem afetar sua
resisténcia a corrosdo. Em sequéncia, Stevenson et al (1994), estudando os agos 431
e 440C, relataram a presenca de austenita retida e maiores tensdes de trabalho como
significativos na resposta ao endurecimento do tratamento realizado a baixa
temperatura. Apds mais de uma década do estudo de Stevenson et al. (1994), Li e
Bell (2007) reportaram o resultado inferior da cementagdo em termos de ganho de

resisténcia a corrosdo e ao desgaste, quando comparada a nitretacdo e
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nitrocementagdo do ago AlSI 410. Anos mais tarde, SCHEUER et al. (20123°)
apresentaram na literatura as caracteristicas da camada cementada formada em
substratos do ago inoxidavel martensitico AISI 420 e posteriormente, também foram
desenvolvidos estudos acerca da sua cinética de formacao (SCHEUER et al., 2013) e
crescimento (ANJOS et al., 2015). Desde entdo, foi demonstrado para os agos
inoxidaveis martenstiticos, que sob condi¢cdes adequadas, o tratamento de
cementagcdo pode promover um desempenho superior ao da nitretacdo frente as
demandas tribologicas (ROVANI, 2017), além de alcancar resultados satisfatorios
frente a corrosao (SCHEUER et al., 2019) e a eroséao por cavitagao (SEVERO, 2017;
SEVERO et al. 2019).

Porém, ainda que os resultados sejam promissores, a quantidade de
trabalhos publicados na literatura especializada, os quais demonstram os efeitos da
cementacao assistida por plasma (Plasma Assisted Carburizing) sobre esta classe de
aco, é ainda relativamente diminuta e, portanto, insuficiente para elucidar tanto o
comportamento do material em servico quanto seus limites de performance, que
poderiam ser obtidos quando confrontados com as mais distintas solicitagdes de
engenharia, assim como no caso particular da cavitacdo em ambiente agressivo (a
qual é de modo geral, menos estudada para as ligas martensiticas).

Neste sentido, este trabalho pretende contribuir no campo da engenharia de
superficies, através das respostas tanto do comportamento, como do entendimento
dos mecanismos atuando na superficie do aco inoxidavel martensitico AISI 420

cementado por plasma, quando exposto a cavitagao.

1.2 OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo principal o estudo do comportamento sob
cavitacdo em meio salino do ago inoxidavel AISI 420 cementado por plasma em
condicao de paraequilibrio. Para tanto, os seguintes objetivos especificos devem ser
particularmente alcangados:

¢ Estudo do efeito da ocorréncia do paraequilibrio na cementagao assistida
por plasma sobre a resisténcia a erosao por cavitacdo do aco AISI 420, utilizando
distintas condi¢des de tratamento.

e Estudo da influéncia do meio de ensaio (meio ndo agressivo e solugao

3,5% NaCl) na resisténcia a cavitagao do ago AlSI 420.
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¢ Analise comparativa da resisténcia a erosao por cavitagdo de duas ligas
distintas do ago AISI 420 cementadas por plasma em condi¢cdes idénticas (a
temperatura de 450 °C).
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2 FUNDAMENTAGAO TEORICA

2.1 ACO INOXIDAVEL MARTENSITICO ACO AISI 420

Os acos inoxidaveis martensiticos possuem como base o sistema ternario
Fe-Cr-C, contém teores em peso de cromo entre 11,5 e 18% e teores de carbono
geralmente entre 0,1% e 1,2% (LAl; SHEK; LO, 2012; DAVIS, 2000; BONIARDI;
CASAROLLI, 2014; GARRISON; 2017). Possuem estrutura cristalina martensitica apos
transformacdo de sua microestrutura austenitica (a elevadas temperaturas) em
martensitica, por meio de um resfriamento rapido (témpera ou normalizagao). Através
do equilibrio entre os teores de cromo e carbono, assegura-se para estes agos uma
estrutura martensitica apds o tratamento (de endurecimento), enquanto a adicado de
elementos de liga, tais como vanadio, silicio e tungsténio, podem causar alteragdes
na resposta do ago ao endurecimento e revenimento.

Em sua composicdo basica ndo ha niquel, mas pequenas quantidades
podem ser adicionadas para melhorar sua tenacidade e resisténcia a corrosdo. Esta
variabilidade em termos de composi¢cédo quimica, bem como as distintas condi¢des de
tratamentos térmicos aplicaveis a estes acos, possibilita uma faixa em cada uma de
suas propriedades, assim como tenacidade, dureza, usinabilidade e resisténcia a
corrosdo (TANZI; FARE; CANDIANI, 2019; SINGH, 2020; GARRISON; AMUDA,
2017), podendo ser tdo ampla quanto a faixa de 275-1900 MPa na resisténcia ao
escoamento (recozido e temperado e revenido, respectivamente) (GARRISON,;
AMUDA, 2017). Estes acos podem sofrer aumento de dureza com o resultado do
acréscimo na sua quantidade de carbonetos, o que em geral, acresce sua resisténcia
ao desgaste metal-metal e resisténcia a abrasdo, apresentam normalmente baixos
teores de cromo e de elementos de liga, o que os torna mais baratos, porém com
menor resisténcia a corrosao que os demais tipos de acos inoxidaveis. (GARRISON;
AMUDA, 2017).

Do acima exposto, verifica-se que os agos inoxidaveis martensiticos possuem
uma série de combinagdes possiveis em termos de propriedades, o que os torna
interessantes em aplicagdes tais como producdo de matrizes e ferramentas para
moldes de plastico, impulsores de bombas, assentos de valvulas, buchas, rolamentos
e pistas de esferas, facas industriais, entre outras, as quais exigem um nivel elevado

de propriedades como resisténcia, dureza, tenacidade a fratura, resisténcia ao
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desgaste e também resisténcia a corrosao (FARAYIBI et al, 2023), que para estes
acos €, em geral, descrita como moderada, adequando-os a aplicagbes onde a
agressividade do meio é avaliada como mediana (IANNUZZI, 2011). Uma compilagao
com a composicdo quimica dos principais ag¢os inoxidaveis martensiticos é
demonstrada na TABELA 1.

TABELA 1 — COMPOSIGAO DOS PRINCIPAIS ACOS INOXIDAVEIS MARTENSITICOS.

AISI UNS Composigao (% em peso)’
Tipo No. C Cr Mn Si Ni Outros
403 S40300 0,15 11,5-13,0 1,00 0,50 - -
410 S41000 0,15 11,5-13,5 1,00 1,00 - -
410NiMo  S41500 0,05 11,4-14,0 0,50-1,00 0,60 3,5-5,5 0,50-1,00Mo
414 S41400 0,15 11,5-13,5 1,00 1,00 1,25-2,50 -
416 S41600 0,15 12,0-14,0 1,25 1,00 - 0,15 S min., 0,6 Mo
420 S42000 0,15 min 12,0-14,0 1,00 1,00 - -
422 S42200 0,20-0,25 11,5-13,5 1,00 0,75 0,5-1,0 0,75-1,25 Mo, 0,75-
1,25 W, 0,15-0,3 V
431 S43100 0,20 15,0-17,0 1,00 1,00 1,25-2,50 -
4402 S44002 0,60-0,75 16,0-18,0 1,00 1,00 - 0,75 Mo
440B S44003 0,75-0,95 16,0-18,0 1,00 1,00 - 0,75 Mo
440C S44004 0,95-1,20 16,0-18,0 1,00 1,00 - 0,75 Mo
CA-15 - 0,15 11,5-14,0 1,00 1,50 1,00 0,50 Mo
CA-6NM - 0,06 11,5-14,0 1,00 1,00 3,5-4,5 0,40-1,0Mo

" Quando nao definida uma faixa de valores, o valor representa 0 maximo do elemento

FONTE: LIPPOLD; KOTECKI (2005).

Entre os agos inoxidaveis martensiticos, esta o AlISI 420 (com teor de cromo
entre 12 e 14% e ao menos 0,15% de carbono (UNS S42000), o qual é reportado na
literatura como um inoxidavel martensitico de elevada resisténcia mecanica e boa ou
moderada resisténcia a corrosdo, com custo razoavel para aplicagdo em grandes
volumes e em larga escala (SALAHI; KAZEMIPOUR; NASIRI, 2021;
BARLOW; DU TOIT, 2012), pois nao apresenta elementos de liga de alto custo,
tornando-se economicamente mais atrativo que outros inoxidaveis. Devido a estas
caracteristicas, encontra ampla aplicacdo industrial, assim como aplicacbes na
confecgdo de instrumentos cirurgicos e odontologicos, fabricacdo de ferramentas
(estampos e moldes), pecas estruturais (eixos, engrenagens, etc.) e componentes de
sistemas  hidraulicos  (valvulas, turbinas, rotores, bombas, tubulacbes
(BARLOW; DU TOIT, 2012; BRNIC et al., 2011), em pecgas aplicadas em ambientes
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de fundo de po¢o SALAHI; KAZEMIPOUR; NASIRI, 2021), vasos de presséao, laminas
de processamento de alimentos, ferramentas de corte e sistemas de extracdo de
petréleo bruto (DODDS; JONES; CATER, 2013), além de componentes como
geradores de vapor, tubulagdes para a industria de petréleo e gas, vasos de pressao,
ferramentas de corte, turbinas e rolamentos. Estas ultimas sao aplicagdes nas quais
os componentes podem sofrer acentuada erosdo durante servico em razao a
exposicao de gases e particulas erosivas (SADHASIVAM; JAIN, 2021).
Particularmente considerando componentes de bombas, pode-se verificar
algumas aplicagdes em componentes especificos, assim como no caso de bombas
submersiveis: eixo, chaveta, bucha do rotor (EBARA), bombas helicoidais: eixos de
articulagéo e rotor (FOX), bomba de polpa: luva do eixo (IMBIL), bomba centrifuga:
eixo, luva do eixo da bomba (MASFLO). Conforme mencionado anteriormente, o ago
AISI 420 pode ser utilizado na industria de petroleo e gas, sendo um produto OCTG
(Oil Country Tubular Goods) - produtos tubulares e acessorios para a industria
petrolifera (condigbes ambientais estabelecidas pela NACE MRO0175/ISO 15156 e
composi¢ao quimica conforme ISO 11960 L-80 Type 13 Cr: AISI 420 MOD).
Consoante ao apresentado, verifica-se que o ago AlISI 420 possui um amplo
leque de aplicagbes, abrangendo diversos setores industriais. Neste sentido, ainda
que ele geralmente ndo seja empregado em meios aquosos onde a agressividade é
severa, nao se pode descartar a presencga de contaminagao ou outros agentes que
induzem a corrosdo. Em um estudo de caso, por exemplo, Vazdirvanidis,
Pantazopoulos e Rikos (2017) investigaram a presenga de corrosdo em pecgas
constituidas por um correspondente do ago inoxidavel AlSI 403: impulsor, haste e um
tubo conico de uma bomba d’agua, que apresentou falha apds dois meses de
operagao. Dentre as hipoteses levantadas pelos autores, a falha pode ter ocorrido
pela contaminagao de sulfatos e cloretos, corroséo galvanica devido ao contato entre

os componentes de distintos materiais € mesmo por fresta.

2.1.1Microestrutura e Tratamento térmico do aco AlISI 420

Um diagrama pseudobinario do sistema Fe-Cr-C (percentual de cromo
constante a 13% — composigao tipica do AlSI 420 e aproximada a do ago estudado) &
apresentado na FIGURA 1. Através deste, é possivel verificar a estabilidade das fases

desde a temperatura de solidificacdo até a ambiente, para condi¢cdes de resfriamento
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em equilibrio (LIPPOLD; KOTECKI, 2005). Com o auxilio da linha tracejada no
diagrama, demarcando a composi¢ao quimica do ago, verifica-se que a solidificagéo
deste aco inicia-se um pouco acima de 1500 °C, com a formacao da ferrita delta
(Fe-d). Em aproximadamente 1425 °C, termina a solidificagdo, sendo o ago uma
composicao de ferrita delta e austenita. Conforme o ago permanece resfriando, toda
a ferrita delta se transforma em austenita. Para temperaturas entre aproximadamente
1025 °C a 875 °C, coexistem em equilibrio austenita e carboneto C1 (M23Cs). Neste
limite inferior, inicia-se também a formacgao de ferrita (Fe-a). Abaixo de 825 °C, a ferrita
(Fe-a) e o carboneto tipo M23Cs tornam-se estaveis até a temperatura ambiente. Por
meio da FIGURA 1, pode-se ainda verificar, que o carboneto C2 (M7Cs) ndo é previsto
em condicdes de equilibrio para a composicdo especificada (LIPPOLD;
KOTECKI, 2005).

FIGURA 1 — DIAGRAMA PSEUDOBINARIO FE-C-13CR COM O CONTEUDO DE CARBONO DO
ACO INOXIDAVEL AISI 420 UTILIZADO NESTE TRABALHO SOBREPOSTO.
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FONTE: LIPPOLD; KOTECKI (2005).
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O aco AlISI 420 é fornecido no estado recozido, no qual apresenta carbonetos
esferoidizados, dispersos em uma matriz ferritica. Esta é a condigdo de maior
ductilidade para este ago, necessaria as operagdes de conformacgao e usinagem que
este ira sofrer na industria (LENDA et al., 2020). Apds fabrico, os produtos
confeccionados sdao submetidos a tratamentos térmicos de témpera e revenimento,
obtendo assim as propriedades adequadas para aplicagdes de engenharia (KUMAR
et al.,, 2012). Segundo Boniardi e Casaroli (2014), o tratamento térmico do aco
inoxidavel AlSI 420 é geralmente realizado entre 950 e 1060 °C e o revenimento entre
150 e 400 °C. O aco apods tratamento térmico é caracterizado por uma microestrutura
martensitica contendo carbonetos nao dissolvidos e/ou re-precipitados e austenita
retida, sendo a morfologia martensita na forma de ripa, variando para ripa + placa,
conforme aumenta seu teor de carbono (KUMAR et al., 2012; PINEDO, 2004).

BARLOW e DU TOIT (2012) explicam que a temperatura de austenitizagao
empregada durante o tratamento térmico determina a particdo de carbono e
elementos de liga entre as fases de austenita e carboneto. Assim, um aumento na
temperatura leva a maior dissolugado de carboneto, maiores teores de elementos de
liga dissolvidos e crescimento de grao indesejado.

Pode-se verificar na FIGURA 2, que o revenimento do aco entre 370 e 600 °C
nao é recomendada, uma vez que reduz a resisténcia ao impacto e a corrosao, em
razao da sensitizacdo (KUMAR et al., 2012). Porém, quando realizado acima de
640 °C até um valor maximo de 750 °C, € esperada uma maior resisténcia a fratura,
no entanto, com valores de dureza limitados (BONIARDI; CASAROLI, 2014). Segundo
Alcantara et al. (2021), a reducédo da densidade de discordancias e a nucleagao e
crescimento de carbonetos que ocorrem durante o revenimento influenciam a
resisténcia a corrosao por pites. Esta formacao de carbonetos € dependente da
difusividade, que acima de 500 °C é elevada, promovendo a formag¢ao do carboneto
do tipo Cr23Cs, enquanto que abaixo de 350 °C a baixa difusividade dos atomos de
cromo leva os atomos de carbono da matriz a combinarem-se com o ferro, formando

a cementita (FesC).
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FIGURA 2 - EFEITO DA TEMPERATURA DE REVENIMENTO NA RESISTENCIA AO IMPACTO E A
CORROSAOQO DO ACO AISI 420 A.
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FONTE: BONIARDI; CASAROLI (2014).

Os efeitos do tratamento térmico do ago AlSI 420 foram estudados por alguns
autores: Alcantara et al. (2021) analisaram duas condi¢des distintas de tratamento. O
tratamento para a primeira condicao foi austenitizagcdo a 1050 °C, por 5 minutos e
revenimento a 180 °C. Para a segunda condigdo, os autores reproduziram o
tratamentorealizado para a condigao anterior (austenitizagdo a 1050 °C, por 5 minutos
e revenimento a 180 °C), porém, em sequéncia, replicaram a etapa de revenimento.
Alcantara et al. (2021) observaram neste estudo, que a temperatura de 1050 °C néo
havia a completa dissolugado dos carbonetos formados durante laminagcdo a quente e
que tanto no unico, como no duplo revenido, a fragao de austenita retida se manteve
constante, em razdo da baixa temperatura de revenimento.

Abbasi-Khazaei e Mollaahmadi (2017) prepararam amostras do AISI 420 a
partir do topo de laminas de uma turbina a vapor. Os autores explicam que o processo
de instalacdo das laminas no eixo da turbina envolve a soldagem de laminas vizinhas.
Deste modo, com o intuito de analisar os efeitos das temperaturas de soldagem sobre
as laminas, os autores austenitizaram o agco a 1050 °C e reveniram a 200 °C, para
este obtivesse as mesmas propriedades que possuia anteriormente ao seu
reaquecimento. A microestrutura resultante deste tratamento continha austenita

retida, ripas de martensita e carbonetos finamente dispersos. Apos o tratamento
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térmico primario, aplicaram novo aquecimento entre temperaturas de 300 °C e
1100 °C por 2 minutos e entdo resfriaram ao ar (o tempo e a temperatura de
reaquecimento foram escolhidos baseando-se na condicdo de aquecimento da lamina
durante soldagem). Os autores observam que com o reaquecimento a 400 °C, tem-se
a condi¢cdo onde é necessaria maior energia a fratura por impacto e a formagao de
uma rede semicontinua de carbonetos precipitados nos contornos de grao na
temperatura de reaquecimento de 700 °C. Também a esta temperatura, observaram
que as propriedades mecéanicas atingiram valores minimos. Entre 700 °C e 1000 °C,
verificaram que a densidade de corrente de corrosao € reduzida para o ago. Os
autores atribuiram este efeito a auséncia de carbonetos precipitados nos contornos
de grédo como na austenita, proporcionando uma microestrutura mais homogénea.

Por fim, avaliando valores de dureza para austenitizacdo entre 1020 e 1120,
Calliari et al. (2008) verificaram que o valor maximo de dureza no ago temperado é
alcancado para a temperatura de austenitizacdo de 1050 °C. Segundo 0os mesmos,
este efeito € devido a completa dissolugdo dos carbonetos a esta temperatura. Os
autores ainda observaram um endurecimento secundario entre temperaturas de
500 °C e 560 °C.

2.2 SUPERFICIE MODIFICADA ATRAVES DE TRATAMENTO TERMOQUIMICO
ASSISTIDO POR PLASMA

Os tratamentos termoquimicos sao processos nos quais atomos intersticiais,
assim como o nitrogénio, no caso da nitretagéo e o carbono, no caso da cementacgao,
sdo incorporados a superficie de um material através da difusdo terrmicamente
ativada, levando a modificagdes em sua composi¢cao quimica e em sua microestrutura.
Sao realizados em meio solido, liquido ou gasoso com um ou mais elementos
quimicos ativos (CZERWINSKI, 2012). Propriedades como biocompatibilidade,
resisténcia a corrosdo e resisténcia ao desgaste podem ser melhoradas através
destes tratamentos (FIGUEROA. Et al., 2006).

Langmuir (1928) utilizou o termo plasma para descrever um gas ionizado,
contendo um numero aproximadamente igual de ions e elétrons, resultando em uma
regido onde a carga resultante € muito pequena. Plasma é um estado fisico, que
apresenta propriedades gasosas e elevada condutividade elétrica (SAMAL, 2017).

Nos tratamentos termoquimicos, ele é formado com aplicagdo de tenséo entre dois
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eletrodos dispostos numa camara vedada (reator), contendo gas a baixa presséo. As
colisdes de elétrons com atomos em seu estado fundamental e moléculas da mistura
gasosa promovem reagdes como a ionizagao, excitagao e dissociagao, propiciando
entre outros processos, a formacdo do carbono atdémico, a partir de moléculas
hidrocarbonetos, como o CH4, comumente utilizado como gas precursor ou fonte do
carbono que sera intersticialmente difundido na superficie do material, durante o
tratamento de cementagao ( CHAPMAN, 1980; CARDOSO; MAFRA; BRUNATTO,
2016).

Czerwinski (2012) demonstra na FIGURA 3, que através da difusdo do
elemento quimico em um liga tratada termoquimicamente, formam-se tipicas regioes
sub-superficiais, que compdem a camada formada durante o tratamento, havendo
geralmente a formacao de fases precipitadas na regido mais externa da camada e
mais rica do atomo intersticial e a formagao de uma solugéo solida, enriquecida por
este atomo, logo abaixo. Para o aco AISI 420 com microestrutura martensitica, de
acordo com o observado por Scheuer et al. (2013), apés cementagao por plasma a
baixa temperatura, tem-se a regido ou camada mais externa, conforme denominada
pelos autores, a qual é possivelmente formada por cementita e/ou carbonetos
complexos e a regiao abaixo dela ou camada de difusdao, formada por martensita

expandida por carbono.

FIGURA 3 — DISTRIBUICAO DO ELEMENTO QUIMICO A EM UMA LIGA TERMOQUIMICAMENTE
MODIFICADA.
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FONTE: CZERWINSKI (2012).
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2.3 PARAEQUILIBRIO NA CEMENTACAO POR PLASMA

O paraequilibrio € um estado de equilibrio que existe por imposi¢ao cinética.
Este estado € alcancado quando a difusividade das espécies substitucionais é
desprezivel, quando comparada a difusividade das espécies intersticiais. A cinética
de paraequilibrio é controlada pelas espécies com maior velocidade de difuséo
(atomos insterticiais, como o carbono), de modo que a fase formada (fase em
paraequilibrio) herdara os elementos de liga substitucionais presentes na rede
cristalina da fase matriz, uma vez que estes ndo sado permitidos, por limitagbes
cinéticas, a particionar e/ou se difundir. Assim, entende-se que o potencial quimico
dos elementos substitucionais ndo possui relevancia na reacdo (GHOSH; OLSON,
2002).

Pode-se extrair, das sec¢des 2.1.1 e 2.4, que a temperatura de tratamento do
aco tem grande influéncia sobre a formacgao das fases e constituintes presentes na
sua microestrutura e, por conseguinte, sdo os responsaveis pelas propriedades e pelo
comportamento que o ago apresenta sob solicitagdes mecanicas e/ou eletroquimicas.
Outrossim, na secao 2.4 (apresentada em seguida), tem-se que a presencga da fase
expandida metaestavel &€ geralmente relacionada a um melhor comportamento frente
a cavitagao e corrosao dos agos inoxidaveis martensiticos (como também para outras
classes de inoxidaveis) e a formagao de precipitados ou segundas fases ricas em
cromo, de modo oposto, € relacionada a um mau desempenho do aco frente a
Corroséo.

Cardoso (2019) relata que quando os tratamentos termoquimicos séao
realizados a baixas temperaturas, o efeito indesejavel da formagao de compostos,
como carbonetos e/ou nitretos de cromo no aco inoxidavel pode ser evitado. Uma vez
que a formacéo da camada de 6xido passiva rica em cromo, a qual fornece a protecao
da superficie a corrosdo depende da presenca de ao menos 10,5% de cromo
dissolvido em solugdo sdlida na matriz do ago para se formar, a formacgao de
precipitados, retirando atomos de cromo de solugao sélida, pode resultar em prejuizo
a resisténcia a corrosao do ago inoxidavel (CARDOSO; MAFRA; BRUNATTO, 2016;
CARDOSO, 2019).

Assim, quando o tratamento de agos inoxidaveis é realizado em patamares de
temperaturas nas quais a mobilidade dos atomos de cromo na estrutura cristalina é

negligenciavel e a mobilidade dos atomos intersticiais, os quais sdo introduzidos na
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superficie durante o tratamento, € significativa, tém-se condi¢des em que a formagéao
de compostos com elevadas propor¢des de cromo € impedida por limitagcdes cinéticas.
Por consequéncia, com a intensa difusdo dos atomos intersticiais na superficie do ago

em tratamento, forma-se uma fase supersaturada metaestavel (CARDOSO, 2019).

2.4 TRATAMENTOS TERMOQUIMICOS POR PLASMA EM AGOS INOXIDAVEIS
MARTENSITICOS, CAVITACAO E CORROSAO

Conforme apresentado na sec¢ao 1.1, a produgéo de conhecimentos no campo
da cementacao por plasma voltada aos agos inoxidaveis martensiticos comegou a
avancgar mais rapidamente ha pouco mais de uma década, sendo ainda escassos 0s
trabalhos avaliando suas propriedades em simulagdes de performance. Isto ainda é
valido ao se considerar para esta classe outras técnicas de cementagao.

Até onde se tem conhecimento, os unicos trabalhos reportando os efeitos da
cavitagao sobre o0 ago inoxidavel martenstitico cementado séo os atribuidos a Severo
(2017) e Severo et al. (2019). Nestes trabalhos, foi reportado o aumento da resisténcia
a eroséo por cavitagao do aco AlSI 420 com o aumento da temperatura de tratamento,
até o valor de 450 °C e a perda da resisténcia, quando o tratamento € realizado a
500 °C. Também nestes trabalhos, foi verificado que as razdes H/E e H3E? (sendo
H = Dureza; e E = Mddulo de Elasticidade), obtidos pela técnica de nanoindentagao,
podem ser parametros uteis para avaliar a resisténcia a erosao por cavitagao de acos
inoxidaveis martensiticos cementados, em consonancia ao observado por Espitia et
al. (2015) e Espitia (2015), para o agco martensitico nitretado.

Embora os temas sejam distintos, uma aproximacgao do assunto tratado nesta
tese pode ser encontrada na literatura, a partir de trabalhos que avaliaram os efeitos
de outros tratamentos termoquimicos sobre a resisténcia a cavitacdo e a corrosio de
acos inoxidaveis martensiticos. Allenstein et al. (2013), por exemplo, ao estudar a
influéncia das fases formadas durante nitretacdo do ago CA-6NM em funcdo da
mistura gasosa utilizada, para uma temperatura de 500 °C, observaram que um
melhor desempenho a cavitagao foi alcangado quando a superficie tratada apresentou
uma distribuicdo de fases mais finas e continua ao longo da camada, para a mistura
contendo 95% Hz + 5% N2. Em um segundo trabalho, também sobre o agco CA-6NM,
Allenstein et al. (2014) utilizando esta mesma mistura gasosa, identificaram o aumento

da resisténcia a cavitagao para as amostras nitretadas com o acréscimo do tempo de
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tratamento, para tratamentos a 350 °C. Segundo os autores, tal desempenho foi
devido a formacgao da fase austenita expandida por nitrogénio na superficie do ago, a
partir de uma matriz martensitica revenida.

Ja Espitia et al. (2013) observaram que o ago AISI 410 nitretado a 400 °C
apresenta uma camada superficial composta por uma regido externa, de baixa
resisténcia a erosao por cavitagdo. Tal resultado foi creditado pelos autores a
presencga de nitretos de ferro dos tipos FesN-¢ e FesN-y’, que se formaram em adigao
a martensita expandida por nitrogénio (a’n). A partir desta camada, os autores
identificaram que graos inteiros eram removidos durante a cavitacdo, com a perda de
material ocorrendo por meio de trincas que se iniciavam nos contornos de graos da
austenita mée e avangavam em diregdo ao centro dos graos, até que estes fossem
arrancados por inteiro (FIGURA 4). Abaixo desta camada, no entanto, observou-se
uma regido composta apenas por martensita expandida por nitrogénio, com
resisténcia a erosao por cavitagdo superior.

Em outro trabalho, Espitia et al. (2015) observaram, para as mesmas
condi¢cbes de tratamento anterior, porém agora utilizando a técnica de nitretagdo em
gaiola ativa, a formagdo da fase a’n e do nitreto de ferro Fe2sNioe. Os autores
identificaram neste caso, um aumento significativo na resisténcia a erosdo por

cavitagao, o qual foi atribuido a formacao da fase expandida.

FIGURA 4 — ARRANCAMENTO DE GRAOS DA SUPERFICIE NITRETADA.

FONTE: ESPITIA et al (2013).

Pant, Arya e Man (2012) avaliaram a nitrocementacao sobre os agos 13Cr4Ni

e X10CrNiMoV1222, por meio do tratamento a temperatura de 550 °C (os autores
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submeteram ao tratamento termoquimico as amostras com microestrutura ferritica,
diferentemente dos trabalhos anteriores). Segundo os autores, 0 aumento expressivo
na resisténcia a cavitagao é resultado da dureza alcangada com o tratamento.

Assim como observado para estudos de cavitacdo, também € escasso o
numero de trabalhos analisando a resisténcia a corrosdo de agos inoxidaveis
martensiticos tratados por cementacéao via plasma. Scheuer et al. (2019) estudaram o
comportamento a corrosdo do aco inoxidavel AlSI 420 cementado para temperaturas
entre 350 e 500 °C, com distintos tempos de tratamento. Os autores verificaram que
€ possivel melhorar a resisténcia a corrosdo do ago estudado quando nao ha formagéao
de carbonetos de cromo na camada formada durante cementacgao, o que ocorre para
tempos e temperaturas de tratamento menores. Li et al. (2017) observaram o
comportamento a corrosdo do AlSI 420 nitretado a 440, 480 e 520 °C. Um melhor
comportamento a corrosao foi observado para as amostras nitretadas as temperaturas
mais baixas, em relacdo a amostra nao tratada. A amostra nitretada a 520 °C perdeu
resisténcia a corrosdo, em funcdo da formacgao do nitreto CrN.

Shen e Wang (2020) analisaram o comportamento a corrosdo do AlISI 420
nitretado. Os autores observaram apods ensaio de polarizagéo, que quando tratado a
510 °C, o aco apresenta menos pites em comparacado ao acgo nao tratado. Ja quando
tratado a 450 °C nenhum pite foi evidenciado. Nos estudos de Figueroa et al. (2006)
e Figueroa et al (2005) os autores analisaram o ago AISI 420 nitretado entre as
temperaturas de 340 e 500 °C. Em seu estudo, verificaram a melhora da resisténcia a
corrosao, conforme baixa a temperatura de tratamento e a reducao da resisténcia a
corrosdo com o aumento da temperatura de tratamento, o que foi atribuido a
precipitagdo de nitreto de cromo, cuja presenga nos contornos de grao, induz a

sensitizagao.
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3 MATERIAIS E METODOS

Nesta secdo s&o apresentados o material, os métodos e equipamentos
utilizados nesta pesquisa. A sequéncia das atividades pode ser visualizada no

fluxograma apresentado na FIGURA 8.

3.1 CARACTERIZAGAO DA AMOSTRA NA CONDICAO DE RECEBIMENTO

As amostras foram confeccionadas a partir do ago inoxidavel martensitico AlSI
420, fornecido na forma de barra laminada a quente, na condicdo recozida,
apresentando o didmetro de 25,4 mm e o comprimento de 1000 mm. O acgo foi
caracterizado em sua condigdo de recebimento segundo sua composicdo quimica,
microestrutura e microdureza. Neste sentido, nos topicos seguintes sao apresentados

os resultados destas caracterizagoes.

3.1.1Composicao quimica

Através da TABELA 2 pode-se verificar tanto a composi¢cdo quimica do
material estudado, obtida a partir do ensaio de espectrometria de emissédo optica
(Optical Emission Spectrometry — OES), quanto a composi¢ao estipulada para o ago
AISI 420 de acordo com as normas AlSI (American Iron And Steel Institute) e SAE
(Society of Automotive Engineers). Comparando-se ambas, pode-se concluir que a
composi¢ao quimica do material adotado esta em conformidade com estas normas e,
de acordo com seu teor e carbono, € um ago AlSI tipo 420A (até 0,25 %C) (BONIARDI;
CASAROLI 2014).

TABELA 2 — COMPOSICAO QUIMICA (NOMINAL E MEDIDA PELA TECNICA DE
ESPECTOMETRIA DE EMISSAO OTICA) DO ACO AISI 420.

Composicao Quimica (% em peso)

Elemento C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu Al \"/ Nb

Condicao de

fornecimento 0,222 0,427 0,382 0,022 0,0059 12,60 | 0,340 | 0,0068 | 0,063 | 0,0010 | 0,048 | 0,0050

Norma
SAE/AISI 0,154in | 1,00ms | 1,005 | 0,040, | 0,030, | 12-14
(ed. 2007)

FONTE: O autor.
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3.1.2 Caracterizacao da microestrutura e dureza

Na FIGURA 5 é apresentada a micrografia do ago AISI 420 como recebido
(estado recozido), obtida a partir de um microscépio 6tico da marca Olympus BX51M,
equipado com camera CCD. Podem ser vistos carbonetos dispersos na matriz
ferritica, contornando completamente gréos (1) ou apenas delineando “linhas” (2) na
superficie do ago. Esse comportamento foi observado por Lenda et al. (2020) e foi
associado ao recozimento realizado em temperaturas elevadas. A dureza média do
material nesta condigéo é de 188 £ 2 HVo,3. A medi¢cdo da microdureza foi realizada
no topo da amostra, a partir do seu centro, sendo o valor apresentado resultante da
meédia de 5 medigdes. As medigdes foram realizadas com uma distancia de 500 um

entre as indentagdes.

FIGURA 5 — ACO AIS| 420 COMO RECEBIDO - REAGENTE: VILELLA.

FONTE: O autor.
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3.1.2Caracterizacéo das fases presentes através da difratometria de raios X

O padrao de difracdo de raios X obtido para o material no estado de
fornecimento é apresentado na FIGURA 6. Para obtengao dos difratogramas, utilizou-
se um difratdmetro da marca Shimadzu, modelo XDR 7000, utilizando radiagédo CuKa,
com comprimento de onda A = 1,5406 A ou 0,15406 nm. A configurac&o utilizada foi a
Bragg-Brentano (6-26), com intervalo de varredura de 30 a 90° e velocidade de
varredura de 1°/min. Através desta, pode-se verificar a presenca de picos da fase
ferrita (angulos de reflexao 20: 44,49, 65,02 e 82,33°) e, por meio da ampliagdo do
espectro, também dos picos, de menor intensidade, correspondentes ao carboneto de
cromo tipo Crasce (angulos de reflexdo 26: 37,7; 41,5 e 50,67°, além dos picos de
cementita (FesC): angulos de reflexdo 20: 48,56 e 79,45° e do carboneto (Cr7Cs):
angulo de reflexao 206: 77,90.

FIGURA 6 — DIFRATOGRAMA DO AGO AISI 420 NO ESTADO RECOZIDO (CONDICAO DE
FORNECIMENTO).
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3.1.3IDENTIFICACAO DAS AMOSTRAS

Para a identificacdo das amostras avaliadas, utilizou-se uma codificagao
simplificada, que remete ao tipo de tratamento aplicado sobre cada condigéao,
conforme apresentado na TABELA 3. A condicao de referéncia, que foi tratada apenas
termicamente, por exemplo, recebeu a designacao: T&R (temperada e revenida). Ja
para as amostras cementadas por plasma, utilizou-se na sua codificacdo a
representacdo do parametro de tratamento que variou — a temperatura, uma vez que
os demais parametros de processo (composicao e fluxo da mistura gasosa, pressao
e tempo de tratamento) foram mantidos para todas as condigbes. Deste modo, a
condicdo em que se realizou cementacido assistida por plasma a temperatura de

425°C por exemplo, € designada como 425C.

TABELA 3 — CODIFICAGAO EMPREGADA NA IDENTIFICACAO DAS AMOSTRAS.

Identificacao Condicao de tratamento estudada

Condicéao de referéncia (amostra temperada a

T&R 1050 ° C por 0,5 h e revenida a 220 °, por 1 h)
425C Amostra cementada a 425 °C por 12 h
450C Amostra cementada a 450 °C por 12 h
475C Amostra cementada a 475 °C por 12 h

FONTE: O autor.

3.2 CARACTERIZAGAO DAS SUPERFICIES ESTUDADAS

As amostras foram caracterizadas antes, durante e apds os ensaios de erosao

por cavitagdo (meio salino e agua destilada), como segue:

3.2.1Caracterizagao por difratometria de raios X

A difratometria de raios X foi utilizada antes e apds os ensaios de erosao por
cavitagao, intencionando identificar o comportamento das fases presentes no ago, sob
as solicitagdes impostas por cavitacdo e cavitacdo-corrosdao. A técnica e o
equipamento utilizados foram os mesmos empregados na caracterizagédo do material
em sua condicdo de fornecimento. Para uma identificacdo mais precisa das fases

presentes no aco ensaiado, foi realizada uma analise inicial no intervalo de 35 a 50°,
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a velocidade de varredura de 0,05°min. Ao fim dos ensaios de cavitagdo, novas
analises foram realizadas, no mesmo intervalo de 35 a 50°, porém com velocidades
de varredura de 1°min. As difracbes obtidas apds ensaio de cavitacdo foram
realizadas dentro e fora da area cavitada (garantindo assim, que quaisquer alteragdes
nas difracdes obtidas foram provenientes da cavitagdo ou cavitagdo-corrosao),

estando confinados a regiao da amostra exposta ao ensaio.

3.2.2Caracterizacédo por meio da microscopia o6tica

As anadlises metalograficas das amostras nas condigcbes de ensaio foram
realizadas por meio de um microscépio 6tico da marca Zeiss alocado no Centro de
Caracterizagdo Multiusuario em Pesquisa e Desenvolvimento de Materiais (C2MMa),
da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana — PG, Modelo A2m, equipado com o
sistema de aquisicdo de imagens AxioVision, sendo o software utilizado para analise

de imagens o AxioVision SE 64. O reagente utilizado foi o Marble.

3.2.3 Caracterizagao por microdureza e nanoindentagao

A caracterizagao por nanoindentacgao foi realizada através do nanoindentador
da marca Zwick Roell, modelo ZHN e um indentador do tipo Berkovich. Para as
medicoes de topo foi utilizada uma matriz 5x4, contabilizando um total de 20
penetragcdes em distintos pontos da superficie, a uma distancia de 50 ym uma da
outra. O método de teste foi o QCSM (medi¢ao quase continua da rigidez de contato
- Quasi-Continuous Stiffness Measurement) e a carga maxima utilizada de até
100 mN.

3.2.4 Caracterizagao por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia

de raios X por energia dispersiva (EDS)

As imagens e detecg¢do das relativas quantidades de carbono no ago foram
obtidas por meio de um microscépio eletrénico de varredura da Marca Tescan, Modelo
Vega 3, com Metalizador da marca Quorum, modelo SC7620 e microssonda de EDS
(Oxford, x-Act) acoplada, disposto no Centro de Caracterizagdo Multiusuario em

Pesquisa e Desenvolvimento de Materiais (C?°MMa), da Universidade Tecnoldgica
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Federal do Parana — PG. Através da microscopia eletronica de varredura, foi possivel
acompanhar a evolugao do dano superficial nas amostras durante os ensaios de
cavitagao e identificar os mecanismos de dano atuantes. A técnica de EDS foi utilizada
para se obter, comparativamente, o nivel de saturagdo de carbono nas amostras
cementadas e nas amostras da condicdo de referéncia ou ndo cementada. Assim, de
modo qualitativo, a partir da determinacdo dos gradientes de concentragdo de
carbono, foi possivel acompanhar se a erosao devido a cavitacdo removeu a camada
cementada, alcangando a regido do substrato n&o alterado quimicamente pela
cementacao.

A determinacao dos valores de concentragao de carbono em fungéo do tempo
de ensaio de cavitagao, consistiu na realizacido de um total de 4 medidas para cada
superficie estudada, distribuidas do seguinte modo: duas medidas realizadas em
regides externas a area cavitada (regiao escura) e duas medidas realizadas dentro da
superficie ensaiada (regiao clara), conforme mostrado na FIGURA 7. Assim, para
cada medicdo, era possivel obter o valor representativo médio de carbono da regido
ndo-cavitada e da regido cavitada, para um determinado tempo de ensaio. Os valores
de percentual de carbono em peso obtidos por EDS para as camadas cementadas
foram convertidos em proporg¢des relativas as detectadas para o ago na sua condigcao
de referéncia (sem tratamento termoquimico). Deste modo, considerando-se o valor
de 1,0 para a quantidade de carbono nas amostras de referéncia, o valor de 2,0 por
exemplo, indica que a superficie (cementada) apresenta uma proporgao de carbono
na superficie de 2 vezes a quantidade do ago nao tratado. Foi considerado como valor

inicial de carbono das superficies, a média obtida nas areas nédo expostas a cavitagao.

FIGURA 7 — DETECGAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS.

SEM MAG: 18 x  Datejmidy): 120822

FONTE: O autor
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3.3 PREPARACAO DAS AMOSTRAS PARA O TRATAMENTO TERMOQUIMICO

A metodologia empregada no preparo das amostras seguiu 0s mesmos
procedimentos utilizados por Severo (2017), conforme a sequéncia apresentada:

As amostras foram obtidas a partir de sec¢des de 13 mm de espessura na
barra do AISI 420 recozido, com a utilizagdo de uma serra fita. Posteriormente, sobre
estas amostras, foram realizadas operagdes de torneamento por faceamento, assim
garantindo o paralelismo entre as suas faces. A espessura padrdo apds faceamento
foi de 10 mm. No caso das amostras destinadas ao tratamento termoquimico, foi
realizado um furo lateral de 4 mm de didmetro e profundidade de 20 mm. Esta
operacao foi necessaria para que se possibilitasse o0 encaixe destas no suporte
utilizado para sua fixacao no interior do reator de plasma.

As amostras obtidas foram submetidas a operacdes de lixamento, para as
quais foram utilizadas lixas de SiC, de granulometria entre 80 e 320, posteriormente
austenitizadas por 0,5 h a temperatura de 1050 °C em forno a vacuo, e resfriadas ao
ar. Apo6s o tratamento térmico, foram lixadas a partir da granulometria 120 até a 1200,
e polidas, com a utilizagdo do abrasivo alumina, de granulometria 1 um.
Imediatamente anterior a serem introduzidas na camara para o tratamento de
cementagao, estas amostras foram limpas em banho de ultrassom com alcool
isopropilico e secadas sob fluxo de ar quente.

As amostras destinadas ao tratamento de cementagédo, assim como nos
estudos de Scheuer (2015) e Severo et al. (2017), ndo foram submetidas ao
tratamento térmico de revenimento antes da cementagao, para que nao se reduzissem
os caminhos de alta difusividade. Segundo Cardoso, Mafra e Brunatto (2016), a
cinética de crescimento da camada tratada termoquimicamente pode ser favorecida
pela alta densidade de defeitos cristalinos que apresenta a martensita pos témpera,
uma vez que nesta condicdo a difusdo dos atomos € mais rapida. O revenimento do

nucleo ocorreu simultaneamente ao tratamento termoquimico da superficie.

3.4 PREPARACAO DAS AMOSTRAS PARA A CONDIGCAO DE REFERENCIA

Para que as amostras de referéncia apresentassem propriedades

semelhantes as do modo convencional de utilizagdo do ago AISI 420 (temperado e



43

revenido), estas foram austenitizadas a 1050 °C por 0,5 h e posteriormente resfriadas
ao ar. Em seguida, foram revenidas a temperatura de 220 °C, pelo periodo de 1 h,
sendo o resfriamento apos esta operagao também ao ar. As temperaturas utilizadas
no tratamento térmico do ago AISI 420 neste estudo (austenitizagdo a 1050 °C e
revenimento na faixa de 200 °C) promovem boa combinagdo de propriedades
mecanicas neste ago (assim como dureza e resisténcia ao impacto) (ISFAHANY;
SAGHAFIAN; BORHANI, 2011).

3.5 TRATAMENTOS DE CEMENTAGAO ASSISTIDA POR PLASMA

As variaveis de processo: pressao, tempo de tratamento e mistura gasosa
utilizadas nos tratamentos de cementacao, foram selecionadas tendo-se como base
os estudos de comportamento tribolégico e resisténcia a corrosao, realizados por
Scheuer (2015) e Scheuer et al. (2019), respectivamente, que também foram
aplicadas por Severo (2017) e Severo et al (2019) em estudos de comportamento a
cavitagcdo em meio nao agressivo (agua destilada) do ago inoxidavel martensitico
cementado por plasma.

A partir destes estudos, cujos tratamentos de cementagao foram realizados
em temperaturas de 350 a 500 °C, escalonadas a cada 50 °C, verificou-se, conforme
previamente mencionado na sec¢ao 2.4, a melhoria da performance do ago tratado por
este processo para temperaturas de tratamento entre 350 e 450 °C, alcangando os
melhores resultados quando realizados a 450 °C e a deterioracdo do agco quando
tratado a temperatura de 500 °C.

Neste trabalho, a variagcdo de temperatura foi estreitada para + 25 °C, em
relacdo a 450 °C. Acredita-se que o estudo do ago tratado a 425 °C e 475 °C, que séo
os valores intermediarios entre as temperaturas onde até entdo se alcangam a melhor
e a pior performance com a cementagao (transigao de 400° C para 450 °C e transigao
de 450 °C para 500 °C, respectivamente), poderia promover uma maior compreensao
das transformacdes que ocorrem durante o tratamento.

Na FIGURA 9 tem-se a representacado esquematica de como o tratamento foi
realizado. A camara de vacuo é alimentada pelos gases ultrapuros (pureza de
99,999 % para Hz e Ar e de 99,995 % para o CHa4) por meio tubulagbes de cobre, com
6,35 mm de didmetro, sendo as conexdes da linha em latdo. As garrafas contendo os

gases sdo conectadas a reguladores de pressdo ajustados em 3 kgf cm™ no
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mandmetro de baixa pressao. O controle individual de vazado dos gases é realizado
por trés fluximetros de massa, marca Edwards modelo 825, série B. Os fluximetros
que atendem as tubulagdes de hidrogénio e argdnio possuem capacidade maxima de
500 sccm (8,33 x 10°° Nm3s™) e o fluximetro que atende a tubulagdo de metano possui
a capacidade maxima de 8,33 x 1078 Nm?3s'. Uma fonte elétrica especifica para
alimentagcédo, da marca Edwards, tipo 1605, é utilizada para o devido controle e

funcionamento dos fluximetros.

FIGURA 9 — REPRESENTACAO ESQUEMATICA DO TRATAMENTO DE MATERIAIS POR

PLASMA.
I}
™
—W
1~ Controlador de vazéo 8 — Fluximetros massicos
2 — Fonte de tensao _ 3 9 — Janela de visualizacéo
3 — Display digital para leitura da presséo 10 — Camara de vacuo
A —Vaf‘“f'as . 11 —Valvula borboleta automatizada
5 — Mandmetro capacitivo 12 — Manémetros
6 — Muitimetros } 13 — Bomba de vacuo
7 — Tubulacido de alimentacédo dos gases 14 — Cilindros de gases

FONTE: (SCHEUER, 2015).

Uma segunda fonte para suprimento de energia elétrica, de tenséo pulsada,
com 4,2 kHz de frequéncia foi utilizada para a gerar a diferenca de potencial, que da
inicio a formagao do plasma. Esta fonte permite variar o periodo da onda pulsada
(constituido pela soma entre "ton = tempo de pulso ligado” + “torr = tempo de pulso
desligado”) entre 100 e 240 us, o tempo de pulso ligado (ton) entre 10 e 230 ys, além
da tensdo de pico entre 400 e 700 V. As medi¢cdes de tensdo e corrente foram

realizadas através de multimetros da marca Minipa, modelo ET2045 (A) e modelo
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ET2700 (B), respectivamente. Para as medicbes de temperatura, utilizou-se o
termopar do tipo K (chromel-alumel) de didmetro 1,63 mm (bitola 14 AWG) com
protecao metalica de aco AlSI 310 e isolamento ceramico, com erro maximo, na faixa
de medigao de 0 a 1260°C, de £ 0,75% do fundo de escala e um multimetro da marca
Minipa, modelo MT 600A (C).

Na FIGURA 10 pode-se verificar a configuragao do reator de plasma. Durante
os tratamentos, utilizou-se um suporte para posicionamento das amostras no reator
em formato estrela, o qual deixa ambas as faces da amostra livres para interacédo com

o plasma. O numero de amostras tratadas em cada tratamento foi oito.

FIGURA 10 — REPRESENTAGCAO ESQUEMATICA DA CAMARA DE VACUO E DO DETALHE DA
AMOSTRA.

1 — Janela de visualizagio
2 — Blindagens térmicas

3 — Amostras

4 — Canal de admissdo dos gases
5 —Porta amostra

6 — Ponteira do citodo
7 —Passador do catodo
8 — Cétodo

9 — Termopar

Suporte
utilizado

FONTE: (SCHEUER, 2015).

O procedimento utilizado para realizagao dos tratamentos também seguiu a
metodologia desenvolvida por Scheuer (2015) (FIGURA 11). Os tratamentos foram
realizados durante um periodo de 12 h a 425, 450 e 475 °C, empregando-se um
plasma obtido a partir da mistura gasosa de tratamento composta por 99,5% x
(80% H2 + 20% Ar) + 0,50% CHs4, sob um fluxo gasoso total de 1,67 x 1076 m3s™
(100 sccm), a uma presséo de 400 Pa (3 Torr), aplicando-se uma tens&o de pico de

700 V. Estes tratamentos foram executados seguindo as seguintes etapas:
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e Aguecimento do sistema por meio de descarga elétrica sob fluxo de Hz e
Ar, ja nas proporg¢des configuradas para a mistura gasosa do tratamento termoquimico
até alcancar a temperatura de 300 °C e a pressao de 400 Pa.

e Atingida esta temperatura e pressao, realizou-se a limpeza via plasma,
sendo mantido o patamar de temperatura de 300 °C durante 0,5 h.

e Decorrido 0,5 h, esta concluido o processo de limpeza e entdo inicia-se o
processo de aquecimento por meio do acréscimo do ton até que seja alcangada a
temperatura de tratamento.

e Alcancada a temperatura do tratamento, abre-se o fluxo de gas metano,
adicionando-o a mistura gasosa pré-existente. Neste momento esta iniciado o
tratamento, o qual tera a duragao de 12 h.

e Ao total de 12 h de tratamento, desliga-se a fonte que fornece a diferenga
de potencial (ddp) que induz a descarga elétrica, fecha-se a alimentacdo de gas
metano e mantém-se as amostras que foram tratadas resfriando sob fluxo de Ar e H2

até que seja alcangada a temperatura de 100 °C.

FIGURA 11 — ILUSTRAGCAO DOS CICLOS EMPREGADOS NOS TRATAMENTOS DE

CEMENTAQAO.
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3.6 ENSAIO DE EROSAO POR CAVITACAO

Os procedimentos adotados no ensaio de erosdo por cavitagdo sao

apresentados na sequéncia, conforme segue:

3.6.1Condi¢des do ensaio

Os ensaios foram realizados através da utilizacdo de um dispositivo vibratorio
ultrassonico, buscando-se atender os procedimentos determinados pela norma ASTM
G32 (Standard Test Method for Cavitation Erosion Using Vibratory Apparatus). Um
transdutor piezoelétrico foi utilizado para transmitir viboragdo a solugcdo do ensaio, a
frequéncia de 20 kHz. Todas as condi¢gbes estudadas (amostras cementadas a 425,
450 e 475 °C, além da amostra de referéncia) foram expostas ao ensaio de cavitagao
em uma solucao contendo 3,5% NaCl, sendo assim possivel avaliar a influéncia da
microestrutura formada durante o tratamento sobre o comportamento a cavitagao do
aco. Buscando-se comparar a performance do ago cementado em fungao do meio, foi
realizado o ensaio de erosao por cavitagdo em agua destilada (meio nao agressivo)
para as condi¢des: cementada a 450 °C e condigao de referéncia.

Considerando-se a ampla faixa de variacdo do teor de carbono na qual o aco
AISI 420 pode ser encontrado, os resultados obtidos nos ensaios de cavitagao para o
aco AlSI 420 aqui estudado (liga contendo 0,222% C em peso, sendo um ago do tipo
420A, de baixo carbono) foram comparados aos resultados apresentados por Severo
(2017) para um aco AlSI 420 contendo 0,305% C em peso, o qual contitui uma liga do
tipo 420B, tida como de médio carbono. Assim, foi possivel identificar para a liga atual,
nao apenas os efeitos decorrentes da variagdo de temperatura de tratamento de
cementagdo sobre sua performance em meio salino, mas também observar as
possiveis alteragdes no seu comportamento que podem decorrer tanto da alteragao
do meio ou solugcédo de ensaio, quanto de diferengas na composicdo quimica do ago
AISI 420, as quais sao possiveis em razao da abertura da norma, que prevé para este
aco um %C minimo de 0,15% em peso. Por consequéncia, de modo resumido, ao se
realizar o estudo também em agua destilada, foi possivel verificar a influéncia do teor
de carbono sobre a resisténcia a cavitagado do ago sem tratamento termoquimico e se
o teor de carbono original do ago contribui no seu ganho de resisténcia a eroséao por

cavitacdo ap6s tratamento.



48

Conforme prescrito na norma ASTM G-32, a temperatura do ensaio de
cavitacdo foi mantida a 25 °C, sendo monitorada e controlada para uma variagcao
maxima de 2 °C. As amostras foram imersas a uma profundidade de 12 mm no liquido
de teste e mantidas a uma distancia de 500 ym da ponta removivel do sonotrodo
(ensaio no modo indireto), com a utilizagédo de um calibre de folga. A ponta removivel
apresenta uma area efetiva de 190,36 mm?2. A determinagao da perda de massa foi
realizada através de interrupgdes periddicas do ensaio, para limpeza com acetona em
banho ultrassdnico durante 5 minutos, secagem sob fluxo de ar quente e obtencgéo da

medida de massa, sendo esta a média de 3 medicdes.

3.6.2 Aparato experimental

Os ensaios de erosao por cavitagdo (em agua destilada e em solugao 3,5%
NaCl) foram realizados no Centro de Caracterizagdao Multiusuario em Pesquisa e
Desenvolvimento de Materiais (C2MMa), da Universidade Tecnoldgica Federal do
Parana — PG, com o aparato experimental disposto como demonstrado na FIGURA
12, que conta com um sonicador da marca Qsonica, modelo Q700, no qual é
conectado um conjunto conversor piezoelétrico-sonotrodo, além de um chiller de
recirculagao, para controle da temperatura do ensaio. Um banho ultrassdnico foi
utilizado para limpeza das amostras antes de cada medicdo. A determinacéo da perda
de massa em fungédo do tempo foi medida utilizando-se uma balanga analitica da

marca Schimadzu, modelo AUX220, com resolugéo de 0,1 mg.
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FIGURA 12 — APARATO UTILIZADO NOS ENSAIOS DE CAVITAGAO.

1: Chiller de recirculagdo; 2: camara de protecao acustica; 3: sonicador; 4: transdutor; 5: sonotrodo; 6:
recipiente para o liquido de ensaio; 7: porta-amostras.

FONTE: O autor.

3.6.3Andlise dos resultados de cavitagao

Para a andlise das curvas de perda de massa em fungdo do tempo,
considerou-se como uma identificagdo de perda de massa livre de erros o valor
0,21 mg. Tal valor foi determinado observando-se, a partir dos dados obtidos no
decorrer dos ensaios, os maximos desvios da média para uma mesma medida.
Durante os ensaios, os valores de massa das amostras foram determinados através
da média de ao menos trés medi¢cdes. Para a determinacdo da massa inicial das
amostras (apresentada antes do inicio do ensaio) foi realizado um total de cinco
medicoes.

Na FIGURA 13 tem-se a representagédo de uma tipica curva de perda de
massa acumulada em fung¢ao do tempo de ensaio de cavitagdo. Pode-se verificar que

quanto maior a resisténcia a cavitagao do material, maior € seu periodo de incubacao
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e menor a aceleragdo de perda de material, sendo desejavel uma menor taxa de
erosdo. Estes critérios podem ser determinados nos periodos descritos a seguir:

e Periodo de Incubagdo: medida da resisténcia a erosdo por cavitagdo do
material: periodo de tempo no qual a perda de massa é inexistente ou negligenciavel.

e Periodo de incubagcdo nominal: quando uma reta € sobreposta a curva de
perda de massa acumulada em fungdo do tempo na regido que delimita a maxima
taxa de erosdo, a posi¢cao onde esta reta toca o eixo tempo corresponde ao periodo
de incubagao nominal. Na FIGURA 13, corresponde ao valor de A.

o Estagio de aceleragdo: Nesta etapa a perda de massa € acelerada até
alcancar uma taxa maxima

e Estagio de maxima taxa de erosdo: Etapa na qual a maxima taxa

estabelecida se mantém por um intervalo de tempo.

FIGURA 13 — ESTAGIOS DA EROSAO POR CAVITACAO.
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FONTE: Adaptado da norma ASTM G32 por BRUNATTO et al. (2012).

Os valores de taxa de erosdo média (também chamada de taxa de erosao
acumulada) e da profundidade média de erosdo foram calculados por meio das

equacgodes (1) e (2), respectivamente, de acordo com a norma ASTM G-32:
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. o Perda de massa acumulada
Taxa de erosao média = - @Y
Tempo de ensaio correspondente

Perda de massa acumulada

Profundidade média de erosao =

(2)

Densidade * Area exposta a cavitacdo

3.6.4 Especificidades do ensaio de cavitagdo em meio salino

Neste estudo, evitando-se a ocorréncia de perda de massa por corrosao nas
superficies ndo expostas a cavitagdo, estas foram protegidas com adesivo
impermeavel de alta aderéncia. Foi verificado, a partir de ensaios preliminares, que a
forma mais confiavel de medicdo de massa € através da medigao direta, retirando-se
o adesivo protetor a cada nova medicao. Ou seja, constatou-se que qualquer protecéao
definitiva sobre a amostra poderia implicar em erro, uma vez que um possivel ganho
ou perda de massa do revestimento durante os periodos que a amostra permanece
submersa influenciaria nos resultados dos ensaios, ja que a ordem de grandeza de
absorgao de liquido destes revestimentos superava a de inicio de perda de massa do
material. Deste modo, as amostras eram revestidas a cada nova exposi¢ao ao ensaio.

O procedimento de revestimento das amostras consistiu no posicionamento
de camadas de adesivo impermeavel, de alta aderéncia, sendo o adesivo superficial
previamente cortado a laser, na geometria e dimensdes da ponta do sonotrodo. Este
adesivo foi utilizado também como gabarito para exatiddo no posicionamento da
amostra em relagdo a ponta do sonotrodo. Para as montagens das amostras no
dispositivo de cavitagao, utilizou-se suporte adicional, fabricado por impressao 3D, em
polimero PETG (polietileno tereftalato glicol). A utilizagdo deste suporte possibilitou o
ajuste das amostras em relacéo a ponta do sonotrodo sem elementos de fixagdo na
superficie, garantindo-se assim, além do paralelismo necessario entre as faces da
amostra e da ponta do sonotrodo, também a circulagao livre do liquido de ensaio (com
esta medida, impediu-se a estagnacado local do liquido do ensaio, evitando-se a
corrosao em frestas). A FIGURA 14 representa uma amostra preparada para o ensaio

em meio salino.
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FIGURA 14 — AMOSTRA PARA ENSAIO EM MEIO SALINO.

FONTE: O autor.

3.7 ENSAIOS DE CORROSAO

Os ensaios de corrosao foram realizados utilizando-se o aparato experimental
do Centro de Caracterizagdao Multiusuario em Pesquisa e Desenvolvimento de
Materiais (C?°MMa), da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana — PG, consistindo
em um Potenciostato Multi Potenciostato Autolab PGSTAT 30 (EcoChemie, Utrecht,
The Netherlands), um contra-eletrodo de platina e um eletrodo de referéncia de
calomelano 3,5 M KCI (- 0,25V vs NHE). A solucéo utilizada nos ensaios foi 3,5% NaCl
e a temperatura de 25 + 1 °C. Os demais parametros de ensaio estdo descritos na
TABELA 4.

TABELA 4 — PARAMETROS DE ENSAIOS ELETROQUIMICOS

Técnica eletroquimica Velocidade de  Einiciavs OCP  Efinai vs OCP Tempo
varredura
Polarizagao linear 1mV/s -015V +1V
OCP 3600s

FONTE: O autor.
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4 RESULTADOS

Nesta secdo serdo apresentados e discutidos os resultados que foram
obtidos, no intuito de alcangar os objetivos previamente propostos. Neste contexto, os
assuntos seréao abordados de acordo com a seguinte sequéncia: Caracterizagao por
difratometria de raios X, caracterizagdo microestrutural, caracterizagdo por

nanoindentacgéo, resisténcia a corroséo e resultados dos ensaios de cavitagao.

4.1 CARACTERIZACAO POR DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

Na FIGURA 15 sdo colocados em comparagéao os difratogramas de amostras
do aco AISI 420 apos o tratamento de cementacdo com o difratograma de uma
amostra na condi¢ao temperada— T (1050 °C, com resfriamento ao ar), a qual se trata
da condicao prévia do aco, anteriormente a cementacao.

A partir da FIGURA 15, verifica-se que o pico principal, com difracdo em
44,44° correspondente a fase martensita (a’) sofreu deslocamento e alargamento para
a esquerda em todas as condi¢cdes de tratamento. Com o tratamento por plasma, é
esperado que em condigdo de paraequilibrio, devido a supersaturacdo do atomo
intersticial (neste caso, o carbono) na estrutura cristalina da fase matriz, haja uma
alteracdo no seu parametro de rede acompanhada por um aumento nas tensdes
residuais de compressdao em seu reticulado cristalino, o que explica tanto o
deslocamento para a esquerda quanto o alargamento na reflexdo da fase martensita.
Este deslocamento na reflexdo 110 no difratograma do ago martenstitico, em
consequéncia ao tratamento termoquimico foi observado por Kim et al. (2003), no ago
AISI 420 apds nitretagdo por plasma a 400 °C. A fase caracterizada por esta
expansao, os autores denominaram como martensita expandida e desde entdo, tem
sido reportada em diversos trabalhos na literatura (GONZALEZ-MORAN et al., 2023;
SCHRAMM et al., 2022; BANIASADI et al., 2016; SUN et al., 2022; BRUNATTO,
2018).

Ainda na FIGURA 15, pode ser verificado que o pico que sofreu maior
alargamento e deslocamento para esquerda corresponde a condicdo de menor
temperatura de tratamento (425 °C). A reflexdo da condi¢cao 475 °C indica a possivel
formacao do carboneto Cr23Cs. Esta precipitagao de carbonetos de cromo € justificada

pela temperatura mais elevada, promovendo energia suficiente para a difusao também
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dos atomos substitucionais. Na base do difratograma foram inseridas linhas indicando
os centros dos picos principais de reflexdo da martensita o’ e a’c - martensita

expandida por carbono.

FIGURA 15 — DIFRATOMETRIA DE RAIOS X DAS SUPERFICIES CEMENTADAS.
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Scheuer (2015), analisando por difratometria de raios X a camada que se
formou na superficie do aco AlISI 420 temperado durante cementacéo por plasma a
500 °C, verificou que na superficie resultante do tratamento ndo havia formado a fase
martensita expandida por carbono (a’c). Neste caso, apds tratamento nesta
temperatura, foi observado que os picos de martensita haviam se deslocado para a
direita, sugerindo um “relaxamento” nas tensdes residuais de compressao. O autor
observou que nesta condicdo a camada cementada era composta for ferrita e
carbonetos de cromo e ferro. Segundo o mesmo, a elevada temperatura de tratamento

favoreceu a intensa precipitacdo de carbonetos de cromo e ferro, resultando no
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empobrecimento do teor de carbono em solucéo sélida, promovendo a decomposi¢cao
da fase d’c e a formacéao das fases Fe-a, M7C 3 e M23Cs. Ja para o caso do tratamento
realizado a 475 °C no estudo atual, verifica-se que esta decomposicédo da fase a’c nao
ocorreu integralmente, uma vez que para esta condigdo, em semelhangca as demais,
cementadas a temperaturas inferiores, ainda é possivel observar o deslocamento do

pico principal da fase martensita para a esquerda.

4.2 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DO MATERIAL DE REFERENCIA

Na FIGURA 16 e na FIGURA 17 tém-se a caracterizacao metalografica de
uma amostra na condicdo de referéncia, sendo mostradas duas micrografias. A
primeira obtida via microscopia 6tica e a segunda obtida via MEV. Pode-se observar,
na micrografia da FIGURA 16, uma microestrutura tipicamente caracteristica do
tratamento de témpera e revenimento, apresentando uma morfologia na forma de

agulhas, evidenciando os contornos alongados das ripas de martensita revenida.

FIGURA 16 — MICROGRAFIA DO MATERIAL TEMPERADO E REVENIDO. REAGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor
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A homogeneidade da microestrutura € ainda visualizada quando se tem uma
maior ampliagdo (FIGURA 17):

FIGURA 17 — MEV DO MATERIAL TEMPERADO E REVENIDO. REAGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor.

4.3 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DO MATERIAL  APOS
CEMENTACAO

Nas imagens apresentadas nesta segao podem ser visualizadas as camadas
tratadas, obtidas através de microscopia otica (MO) e eletrénica de varredura (MEV).
A partir destas imagens, pode-se verificar que a morfologia do ago vai sendo
modificada com a variacao da temperatura do tratamento termoquimico. Para todas
as condicdes de cementacdo, a microestrutura possui um aspecto mais refinado
quanto mais proxima esta da superficie.

A FIGURA 18 e a FIGURA 19 apresentam a microestrutura das amostras
tratadas a 425 °C e em seguida, na FIGURA 20 e na FIGURA 21 é demonstrada a
microestrutura das amostras tratadas a 450° C.
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FIGURA 18 — MICROGRAFIA DO MATERIAL NA CONDIGAO 425C.

FONTE: O autor.

FIGURA 19 — MEV DO MATERIAL NA CONDIGAO 425C. REANGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor.



FIGURA 20 - MICROGRAFIA DO MATERIAL NA CONDIGAO 450C. REAGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor.

FIGURA 21 — MEV DO MATERIAL NA CONDIGAO 450C. REAGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor.
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Conforme pode ser visto FIGURA 18 a FIGURA 21, ndo é possivel identificar
nitidamente, para as condicées 425C e 450C, até onde avangcou a camada cementada
no interior do substrato, ndo havendo para tais casos nenhum indicativo de que na
superficie modificada pela cementagcdo se formaram ambas a camada externa e
camada de difusdo. Entretanto, € observado para todas as amostras cementadas, o
engrossamento da microestrutura, que ocorre em direcédo ao nucleo. Neste sentido,
verifica-se que as ripas de martensita revenida aumentam conforme também aumenta
atemperatura do tratamento termoquimico, caracterizando o ago tratado a 475 °C com
a morfologia mais grosseira (FIGURA 22).

No caso da condicdo 475C (FIGURA 22 e FIGURA 23), tem-se o inicio da
formacgao de uma fina camada mais externa, em tom esbranquicado e uma extensa
regido abaixo desta que sofreu maior efeito do ataque pelo reagente que o nucleo
(FIGURA 22). O gradiente de intensidade no ataque quimico que pode ser observado
para esta condicdo, denotando o maior escurecimento da superficie em relacéo ao
nucleo, indica a existéncia de uma camada de difusdo significativamente enriquecida

de carbono.

FIGURA 22 — MICROGRAFIA DO MATERIAL NA CONDIGAO 475C. REAGENTE: MARBLE.

FONTE: O autor.
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Na FIGURA 23, com uma ampliacdo maior, verifica-se que o efeito de
escurecimento, indicando a susceptibilidade a corrosdo da amostra, que ocorreu
abaixo da camada esbranquicada, alcangou maiores profundidades na camada
através dos contornos de grao. Este efeito de escurecimento indica a ocorréncia de
sensitizagdo, como resultado da precipitagdo de carbonetos de cromo (com
consequente deplegdo de atomos de cromo na vizinhanga destes precipitados),
corroborando com os difratogramas obtidos para esta condigao.

Neste sentido, observa-se que a superficie apresentada para as amostras
475C é semelhante a observada por Scheuer (2015) em ataque com nital de amostras
cementadas por 12 h a 500 ° C, no qual toda a camada de difusao foi escurecida,
sendo possivel visualizar apenas seu nucleo e a camada externa. Considera-se,
portanto, em relagdo aos tratamentos realizados em temperaturas inferiores a 475 °C,
que houve significativa variagdo na cinética de difusdo dos atomos substitucionais
presentes na matriz do ago tratado (Cr), evidenciando que entre 450 e 475 °C o
tratamento de cementacéao por plasma do ago aqui estudado passa a nao atender a

condi¢ao de paraequilibrio.

FIGURA 23 — MEV DO MATERIAL NA CONDIGAO 475C. REAGENTE: MARBLE.

"

. "
r

I

IL_‘L AL AL A ik e db d b di
oD

FONTE: O autor.
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4.4 CARACTERIZACAO POR NANOINDENTACAO

A FIGURA 24 apresenta os valores de dureza em fungao da profundidade de
contato obtidos por nanoindentagdo. A dureza obtida no topo (ou superficie mais
externa) das amostras estudadas foi de 13,35, 11,08 e 12,29 GPa, para as condigdes
475C, 450C e 425C, respectivamente e de 5,88 GPa para a amostra de referéncia.
Estes valores decrescem suavemente, conforme aumenta a profundidade de contato
até um determinado valor, para as medidas indicadas, inferior a 1 um (1000 nm).

Os maiores valores de dureza (13,35 GPa) (FIGURA 24) e moddulo de
elasticidade (236,57 GPa) (FIGURA 25) apresentados pela condicdo 475C, em
relacdo as demais, € devido a intensa precipitacdo de carboneto de cromo,

evidenciada na superficie mais externa dessas amostras.

FIGURA 24 — DUREZA X PROFUNDIDADE DE CONTATO
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FONTE: O autor.

Na FIGURA 25, pode-se verificar que para as amostras tratadas a 450 e

475 °C avariagao do médulo de elasticidade nao é expressiva, em relacdo a amostra
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nao tratada termoquimicamente, uma vez que as dispersdes se sobrepdem. No caso
da condig¢ao 425C, a partir de 0,2um (200 nm) de profundidade, ha um distanciamento
nos valores de médulo de elasticidade apresentado para as demais condicdes,
tornando mais evidente sua reducdo com o aumento da profundidade de contato.
Segundo Leyland e Matthews (2000), a redu¢cdo no modulo de elasticidade sem uma
excessiva reducao na dureza (neste caso houve aumento de dureza) esta relacionado
a efeitos (ou alteragdes) de composi¢céo quimica, as fases presentes, bem como suas

proporcoes e estruturas individuais.

FIGURA 25 — MODULO DE ELASTICIDADE
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FONTE: O autor.

Na TABELA 5 sao apresentados os dados dos valores de dureza, Médulo de
elasticidade e das razbes H/E e H¥/E? (correspondentes a superficie mais externa).
Os valores de dureza, médulo de elasticidade, H/E e H3/E? foram superiores para
todas as condi¢bes tratadas, em relacéo a condicao de referéncia.

As razbes H/E e HE? sdo reportadas na literatura como indicativos de

resisténcia ao desgaste. A razdo H/E (indice de plasticidade) é uma forma de
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mensurar o limite de deformacgao elastica, estando relacionada a facilidade com que
a deformacao plastica ocorre e quanto maior seu valor, maior a deformacéo elastica
apresentada (LEYLAND; MATTHEWS, 2000). Ja a razdo H%E? (indice de resisténcia
a deformacao plastica), cujo valor é proporcional ao carregamento no qual o material
se deforma plasticamente (LOPES, 2021), caracteriza a habilidade do material resistir
a deformacéao plastica, sendo que quanto maior for este, maior a resisténcia do
material a deformacdo (MAKSAKOVA; POGREBNJAK; BERESNEV, 2018). Neste
sentido, considerando-se isoladamente os resultados obtidos por nanoindentacéo,
seria esperado para os resultados de eroséo por cavitagdo a serem apresentados,

uma melhor performance para as amostras cementadas em relagcdo a amostra nao

cementada.
TABELA 5 — RAZOES H/E E H3/E
Condicédo H (GPa) E (GPa) H/E H3/E?
T&R 5,88 214,76 0,027 0,004
425C 12,29 226,65 0,054 0,036
450C 11,08 231,00 0,048 0,025
475C 13,35 236,57 0,056 0,042

FONTE: O autor.

4.5 RESISTENCIA A CORROSAO

As curvas médias dos resultados dos ensaios obtidos na condigao de circuito
aberto podem ser observadas na FIGURA 26. Nesta, pode-se verificar que a condigéo
450C apresentou o valor de potencial mais positivo ou mais nobre ao fim do ensaio,
indicando uma menor tendéncia a dissolucdo no meio, em relacdo as demais
condicbes. Ja o potencial mais negativo ou menos nobre foi apresentado pela
condicao 475C, indicando sua maior tendéncia a dissolugdo. Apés uma queda nos
valores de potencial nos primeiros instantes de ensaio, ha uma estabilizacdo deste
em valores inferiores ao apresentado no inicio do ensaio para todas as condicdes. A
reducao nos valores de potencial de circuito aberto (Eocp) indica uma redugao do filme
passivo ou a formacao de um filme passivo menos denso na superficie (ZHU et al.,
2022).

Até que a estabilidade seja alcangada, verifica-se que as condi¢cbes 425C e
T&R apresentam maior flutuagado nos valores de potencial (formato mais inconstante

da curva, com os valores subindo e descendo), indicando uma menor dificuldade a
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estabilizacdo. Segundo Hiromoto (2019), a alteragdo do potencial de corroséo
depende da variagdo em uma ou ambas as reacdes anddica e catodica. Deste modo,
a mudanga no potencial de corrosao reflete a modificagao do sistema de corrosao.
Um aumento no potencial de corrosdo poderia, por exemplo, ser atribuido a um
decréscimo na reacao anoddica, como consequéncia do crescimento de um filme
passivo, enquanto a redugdo do potencial de corrosdo poderia ser devido a um
decréscimo da reagao catddica (como resultado da reducéo do filme passivo ou de

sua densidade, conforme anteriormente explicado).

FIGURA 26 — POTENCIAL DE CIRCUITO ABERTO.
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FONTE: O autor.

Na FIGURA 27 sao apresentadas as curvas de polarizagao linear das
condi¢des estudadas. A partir desta, pode-se verificar que os valores mais positivos
de potencial de corrosao (Ecorr) foram apresentados pela condigédo 450C e os mais
negativos, para a condigdo 475C. As condigbes 425C e T&R apresentaram valores
intermediarios de Ecor, sendo 0 Ecor de 425C mais positivo que 0 Ecor de T&R. Em
uma escala de nivelamento, estes valores estdo em consonancia com os valores de

Eoce. O potencial de corroséo € o potencial no qual o material comeca a oxidar, sendo
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um indicativo da sua susceptibilidade a corrosdo, de modo que um valor mais nobre
do potencial de corrosado indica uma tendéncia a passivagdo no meio eletrolitico
(LESLIE; MAUZEROLL, 2023; BERNARDELLI et al., 2010).

FIGURA 27— CURVAS DE POLARIZACAO POTENCIODINAMICA.
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Em relacéo a condicao 450C, verifica-se que a condicdo 425C apresenta um
potencial de pite mais elevado. O potencial de pite € o potencial acima do qual os pites
nucleiam e se desenvolvem (MARIANO et al, 2006), sendo que um potencial de pite
mais elevado é geralmente associado a uma maior resisténcia a corrosao localizada.
No entanto, a condigao 425C apresentou maiores densidades de corrente e potencial
de corrosdo menos nobre que a condicdo 450C. Flis e Kuczynska (2004) explicam,
que a corrosao por pites € precedida pela formacao e desaparecimento de pequenos
pites metaestaveis, os quais podem se desenvolver para pites mais estaveis, a
potenciais mais nobres, ou se manter por um periodo de tempo a potenciais
ligeiramente abaixo do potencial de pites (Epit). Neste sentido, segundo os autores, a

resisténcia a corrosao por pites da superficie tratada termoquimicamente pode ser
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associada a facilidade de restauragdao dos pites metaestaveis, de modo que seu
crescimento seja interrompido nos estagios iniciais de sua formacéo.

Como se sabe, a resisténcia a corrosdo do aco inoxidavel martensitico AlSI
420 tratado termoquimicamente é afetada pela constituicido de microestrutura e das
fases formadas na superficie durante o tratamento (LI et al., 2017; SCHEUER et al.,
2019). Neste sentido, o pior comportamento a corrosao do ago tratado a 475 °C é
principalmente devido a formagao de carbonetos de cromo, os quais reduzem o teor
de cromo dissolvido em solugéo sélida. E estabelecido na literatura especializada que
a formacgao de precipitados ricos em cromo durante os tratamentos térmicos e
termoquimicos tem grande responsabilidade na deterioragéo da resisténcia a corrosao
dos agos inoxidaveis (SHEN; WANG, 2020; DALMAU; RICHARD; IGUAL-MUNOZ,
2018; CHONG; KIM, 2017).

Conforme demonstrado na secéo 4.1, as amostras tratadas a 425 °C e 450 °C
apresentam a mesma constituicao de fases na camada cementada (a’c e FesC). Logo,
o melhor comportamento a corrosdo apresentado para a condicdo 450C esta
possivelmente relacionado a uma maior espessura da camada cementada. Apesar de
nao ter sido determinada neste trabalho a espessura da camada formada, sabe-se
que esta tende a aumentar com o acréscimo da temperatura de tratamento
(BERNARDELLI et al., 2010).

Em sintese, ao se avaliar os resultados apresentados na FIGURA 26 e na
FIGURA 27, verifica-se para o meio estudado, um comportamento a corrosao superior
das amostras tratadas a 425 °C e 450° C, em relagcdo as amostras na condicdo de
referéncia (T&R) e destas, em relagdo as amostras tratadas a 475 °C.

A TABELA 6 contém os parametros obtidos a partir da extrapolagao de Tafel.

TABELA 6 — PARAMETROS ELETROQUIMICOS OBTIDOS DOS ENSAIOS DE
CORROSAO

= Eocp Ecorr Epit
Condigdo )y EC  (V)xEC _ (Vx EC)
20,3002+ -0,3227 +

T&R 0,0027 0,0053

02805+ -02839+ +0072
425C 0.0171 0.0111

702133+ -02266%  + 0011
450C 0,0042 0,0302
750 04336+ - 04374 ¢

0,0127 0,0216

FONTE: O autor.
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A FIGURA 28 demonstra o aspecto da superficie do aco AlSI 420 apds ensaio
de polarizacdo linear nas condi¢cdes estudadas. Pode se verificar que diferentemente
da condicdo de referéncia, as amostras cementadas apresentam produtos de
corrosao sobre os pites, assim como visto durante os ensaios de cavitagdo em meio
3,5% NaCl.

FIGURA 28 — SUPERFICIE DO AGO AISI 420 APOS ENSAIO DE POLARIZAGAO.

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.83 mm 1l VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm 111 VEGA3 TESCAN

View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 100 x | Date(m/d/y): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 100 x | Date(m/d/y): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.78 mm L VEGA3 TESCA SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm RN VEGA3 TESCAN
View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 100 x  Date(m/dly): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 100 x | Date(m/d/y): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa

a) T&R; b) 425C; c) 450C e d) 475C

FONTE: O autor.

Por fim, na FIGURA 29 e na FIGURA 30, tem-se uma ampliagao das regides

afetadas por pites formados durante ensaio de polarizacdo, para a amostra nao
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tratada e cementada (450C, no caso), respectivamente. Na FIGURA 29, a esquerda,
verifica-se um pite interno a um pite maior e a direita, com maior ampliacdo, a quebra

da camada superficial do ago AISI 420.

FIGURA 29 — PITES NA AMOSTRA TEMPERADA E REVENIDA (APOS ENSAIO DE
POLARIZACAO).

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.93 mm I VEGA3 TESCANJ SEM HV: 20.0 kV WD: 14.87 mm VEGA3 TESCAN|

View field: 554 pm Det: SE 100 ym View field: §5.4 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 500 x Date(midly): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa

FONTE: O autor.

FIGURA 30 — PITES EM AMOSTRA CEMENTADA (450C) (APOS ENSAIO DE POLARIZAGAO).

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.78 mm I VEGA3 TESCAN|
View field: 138 pm Det: SE 20 ym
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/d/y): 05/09/23 UTFPR Ponta Grossa

FONTE: O autor.
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4.6 EROSAO POR CAVITACAO

Nesta secado serdo compilados e discutidos os resultados de erosao por
cavitagao. Serdo apresentados primeiramente os resultados quantitativos, através dos
quais se pode medir a resisténcia a erosdo por cavitacdo e posteriormente, os
resultados qualitativos, a partir dos quais € possivel identificar os fendmenos
ocorrendo na superficie do material e associar seus efeitos na resisténcia

apresentada.

4.6.1Periodo de incubacgao e periodo de incubagdo nominal

A FIGURA 31 apresenta a perda de massa acumulada em fungdo do tempo
de ensaio para todas as condi¢des de tratamento estudadas, em meio 3,5% NaCl.

FIGURA 31 — CURVA PERDA DE MASSA ACUMULADA VS. TEMPO DE ENSAIO PARA
DISTINTAS CONDICOES DE CEMENTACAO EM MEIO SALINO (3,5% NaCl).

4.0

|—4—475C
35 - —i— T&R

" |—e—450C B
30_+425C --"“

25 -

2.0

15

1,0 4

Perda de massa acumulada (mg)

0,5 -

0,0 -

Tempo (h)
FONTE: O autor.

A partir da analise da FIGURA 31, pode-se verificar que as amostras
cementadas a 425 °C e 450 °C tiveram periodos de incubagao superiores ao da
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amostra na sua condigao de referéncia (4,5 h): 8,5 h e 16 h para as condi¢gbes 450C
e 425C, respectivamente. Também, na FIGURA 31, observa-se que o tratamento a
475 °C resultou em piora na resisténcia a erosao por cavitacdo no meio salino, de
modo que para tal condicdo nao se verifica periodo de incubagao. Ainda na FIGURA
31, verifica-se que a condicido 450C saiu do periodo de incubagdo com uma pequena
perda de massa, aproximadamente da ordem do erro do ensaio e somente apos,
iniciou uma perda de massa mais acentuada. Um periodo de incubacao de 16 h foi
considerado para a condigdo 425C e nao de 14 h devido a esta aparente perda de
massa estar contida no erro de medicéao.

Conforme a difratometria de raios X apresentada pelas condicées 425C e 450C,
houve um maior deslocamento a esquerda nos picos correspondentes a fase
martensita para a condicao 425C, indicando uma maior expansao do parametro de
rede da martensita e a criagao de tensdes residuais (formacado da fase martensita
expandida). E conhecido que as fases expandidas, ao passo que produzem tensdes
residuais compressivas no reticulado cristalino do material (GRIGULL;
PARASCANDOLA, 2000), tendem a aumentar sua tenacidade superficial e resisténcia
a fadiga (RAMAN; JAYAPRAKASH, 2007; STINVILLE et al., 2010; MENTHE E. et al.,
2000).

Segundo Wood (2010), a erosao produzida pelo colapso de bolhas proximo a
superficie do material € dominada por um processo de fadiga, o que explica a
tendéncia de superficies resistentes a erosao por cavitacdo apresentarem alta
resisténcia a fadiga. Neste sentido, uma associacdo do aumento da resisténcia a
erosao por cavitagdo do ago cementado pode ser relacionada a criagao de tensdes
residuais compressivas, geradas pela formagao da martensita expandida. Menthe et
al. (2000) explicam, que o carregamento interno (em analogia as tensdes residuais
compressivas presentes na martensita expandida) é sobreposto ao carregamento
externo (no caso, o carregamento gerado pela cavitagao), levando a uma reducao na
tensao efetiva e, uma vez que somente as tensdes trativas induzem e promovem
trincas por fadiga, a redugao na tensao efetiva aumenta o tempo para a ocorréncia da
falha.

Como as fases formadas nas condiges 425C e 450C sao semelhantes (de
acordo com a identificacao de fases por DRX, apresentada na FIGURA 15 e com as
microestruturas das superficies para estas condicdes, apresentadas na FIGURA 19

e na FIGURA 20), é possivel supor que a maior resisténcia a erosao por cavitagdo em
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meio salino observada para a condicéo 425C esteja relacionada a microestrutura mais
refinada apresentada por esta condicdo (FIGURA 18), pois conforme reportado por
Zakrzewska e Krella (2019), caracteristicas estruturais assim como o tamanho dos
graos do aco, por exemplo, influenciam na sua resisténcia a erosao por cavitagao.
Sendo neste caso, menos resistente o aco, conforme aumentam os tamanhos de
graos.

Neste sentido, comparando-se os resultados de erosao por cavitagcdo no meio
salino para todas as condigdes, verifica-se a relacao destes com as distintas fases e
morfologias apresentadas pelas suas microestruturas, as quais sao resultantes dos
efeitos principalmente da temperatura e também do tempo de tratamento. Salahi,
Kazemipour e Nasiri (2021) explicam que o revenimento isotérmico (assim como
simultaneamente ocorrido durante a cementagao das amostras no trabalho atual), leva
a formacao de novos carbonetos, precipitados finamente na matriz martensitica e que
variacdes na fracdo volumétrica de carbonetos entre as ripas de martensita, como
também dentro destas, podem afetar significativamente a performance mecanica e as
propriedades de resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis martensiticos, sendo que
a formacao de carbonetos entre as ripas podem intensificar o ataque por corroséao
seletiva.

Considerando-se o efeito da temperatura, foi demonstrado na FIGURA 2, na
secao 2.1.1, que para o aco estudado, € esperada uma queda na sua resisténcia ao
impacto conforme aumenta sua temperatura de revenimento, a partir de 400 °C. Sobre
a formacéo de precipitados na resisténcia mecanica, Zhang et al (2019) demonstraram
a partir de variagbes na temperatura de revenimento entre 200 e 630 °C, para o ago
inoxidavel de alta resisténcia S53, que o coalescimento de precipitados e das ripas de
martensita leva a um decréscimo na resisténcia mecanica e tenacidade do ago (o que
foi verificado para temperaturas acima de 400 °C). Segundo os autores, para
revenimento a 400 °C, a microestrutura era composta principalmente por martensita e
pela fase carboneto do tipo M7Cs, em forma de agulhas, sendo que a formagao da
fase M7Cs teve grande influéncia no aumento da resisténcia mecéanica do ago, sem
que houvesse redugao na sua tenacidade e plasticidade.

Chen et al. (2023), estudaram o efeito do tempo de revenimento sobre a
morfologia de distribuicdo de fases e propriedades mecanicas do ago inoxidavel
martensitico de baixo carbono (contendo 0,096% C, 12,4% Cr e 2,08% Ni, em peso).

Apds um tratamento de témpera e revenimento prévio, os autores observaram que
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quando o tempo de revenimento a temperatura constante de 530 °C variava de 2 para
24 h (intervalo que compreende o tempo de tratamento termoquimico realizado neste
estudo), havia a alteragdo da densidade de carbonetos de 3,2x108/mm? para
5,5x108 /mm? e aumento no tamanho de carbonetos, de modo que os carbonetos do
tipo M2C, de forma alongada, tiveram sua dimensao aumentada de 20-40nm x 10nm,
para 30-50 nm x20 nm (comprimento e largura, respectivamente) e os carbonetos do
tipo MeC, do tipo esférico, tiveram seu didmetro aumentado de 10 nm para 20 nm.
Assim sendo, tem-se que o trabalho de Chen et al. (2023) confirma que ha influéncia
da duracao do tratamento de cementacéao, além da temperatura, sobre a morfologia
das fases do aco.

Na FIGURA 32 tem-se a comparacao do comportamento do ago AlSI 420 sob
condigdes de tratamento térmico e termoquimico, nos distintos meios de ensaio.
Nesta, verifica-se que no meio salino a velocidade com que a amostra de referéncia
se degrada apds terminar o estagio de aceleracao (taxa de erosao maxima, durante o
periodo de maxima taxa de eroséo), € inferior a apresentada em agua destilada (19%

menor, conforme dados sumarizados a frente, na TABELA 7).

FIGURA 32 — CURVA PERDA DE MASSA ACUMULADA VS. TEMPO DE ENSAIO: O EFEITO DO
MEIO NA RESISTENCIA A EROSAO POR CAVITACAO DO ACO AISI 420 SOB CONDICOES DE
TRATAMENTO TERMICO E TERMOQUIMICO.

35
| T&R Agua destilada

304 T&R 5 55, naci
|—0—450C ;

Agua destilada -
25 450C 3 55, naci T

Perda de massa acumulada (mg)

Tempo (h)
FONTE: O autor.
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De modo oposto, no caso das amostras cementadas a 450 °C, verificou-se a
queda na resisténcia a erosao por cavitagdo quando expostas ao meio salino. No
entanto, em ambos os meios, as amostras cementadas apresentaram resisténcia ao
ensaio superior ao das amostras nao tratadas termoquimicamente.

A FIGURA 33 apresenta o efeito do teor de carbono sobre a resisténcia a
erosao por cavitagao (cavitagao pura, em agua destilada) do ago AlISI 420 em ambas
as condi¢bes: tratado apenas termicamente e tratado via cementagao por plasma (os
tratamentos térmico e termoquimico foram realizados sob condi¢des idénticas para os
distintos acgos, sendo os resultados apresentados para o ago contendo 0,305% C
obtidos por Severo et al. (2019)).

FIGURA 33 — CURVA PERDA DE MASSA ACUMULADA VS. TEMPO DE ENSAIO: O EFEITO DO
DO TEOR DE CARBONO NA RESISTENCIA A EROSAO POR CAVITACAO DO ACO AISI 420 SOB
CONDICOES DE TRATAMENTO TERMICO E TERMOQUIMICO.

5,0

{—0— T&Rg 2900p carb.

454 @ .
] T&R 0,305%p carb. Obtido por Severo et al. (2019)

4,0 4—9—430C 250p carb.
3.5 _+ 4506[},3[}5%[3 carb. Obtido por Severo et al. (2019)
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2,5—-
2,0—-
1,5—- il
10 - Fl[é L
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0.0 . 5 B PR Y = w
0 2 4 ) 8 10 12 14 16 18 20

Tempo (h)
FONTE: O autor.
Através desta figura, pode-se verificar uma tendéncia do agco com maior teor

de carbono no substrato e portanto, com maior dureza, apresentar melhor

comportamento sob cavitagdo, em ambas as condicdes. Isto € mais visivel nas curvas



74

do aco nao tratado, antes do estagio da maxima taxa de erosdo (regido
aproximadamente linear da curva perda de massa acumulada em fung&o do tempo).

Heathcock, Protheroe e Ball (1982) explicam que para materiais que
pertencem a um mesmo grupo € composi¢cao quimica semelhante, a resisténcia a
erosao é funcao da dureza. Isto foi observado por Severo (2017), comparando-se 0
aco AISI 420 cementado que apresentava na superficie a mesma constituicdo de
fases (fase martensita expandida e carboneto cementita, porém com valores de
dureza diferentes e também nas conclusdes de Krella (2023), o qual observou a
existéncia de uma correlagao entre dureza do material e a resisténcia a erosdo por
cavitagao (como também outras propriedades como ductilidade, resisténcia a fadiga
e tenacidade a fratura), a partir da comparagéo de taxas de eroséo de diferentes
materiais testados, utilizando diferentes dispositivos de ensaio).

Comparando-se os resultados obtidos para o ago com os dados de Severo
(2017), pode-se verificar que o aco AISI 420 com maior teor de carbono original
apresenta, na condicdo temperado com revenimento, o periodo de incubacio de 1,4
vezes o apresentado pelo aco com menor teor de carbono e na condigdo cementado,
um periodo de incubagao de 1,26 vezes (o tempo de ensaio deveria ser prorrogado
no trabalho atual, para que fosse possivel identificar o periodo de incubagéo).

A TABELA 7 demonstra os valores obtidos de periodo de incubagao, periodo
de incubacdo nominal e maxima taxa de erosao, a partir das curvas perda de massa
x tempo de ensaio. Para as condigdes 425C e 450C, haveria uma necessidade de um
maior de tempo de ensaio para que se pudessem ser obtidos os periodos de

incubacdo nominal e maxima taxa de eroséo.

TABELA 7 — PERIODO DE INCUBAGAO, RERiQDO DE INCUBAGAO NOMINAL E TAXA DE
EROSAO MAXIMA.

Periodo de Periodo de incubacao Taxa de eroséo
incubacao (h) nominal (h) maxima (mg/h)
0 A 0 A 0 A
Condigdo I?\,ISCAI) deAsgtJir:da ?\lgé)l deAsgtJir:da l?\’lascfl) dei?ir:da

T&R 4,5 4,5 7,9 53 0,22 + 0,00654 0,27 + 0,0024
425C 16 -- b -- 0,018 £ 0,00476 --
450C 8,5 15 b -- 0,037 +£0,00466 0,062 + 0,0090
475C 0 -- 0 -- 0,35 £+ 0,00763 --

-- Ensaio nao realizado; ** Nao é possivel identificar com o tempo ensaiado

FONTE: O autor.
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4.6.2Taxa de erosao média

A FIGURA 34 apresenta a taxa de erosdo média ao longo do tempo para o
ensaio de cavitagio em meio salino. Através da mesma, verifica-se o0s
comportamentos distintos apresentados pelas diferentes condicdes estudadas. De
modo oposto ao observado para a condigdo T&R, na qual a velocidade de perda de
massa € acrescida, conforme aumenta o tempo de ensaio, pode-se visualizar que na
condigao 475C, a taxa de perda de material inicial é elevada e vai reduzindo com o
avancgo da exposicao a cavitagcdo em meio salino. Ja para as condigdes 425C e 450C,
a taxa de perda de material é significativamente inferior a do material nao tratado
termoquimicamente. Apés um pequeno aumento na taxa de eroséo, esta tende a se
manter constante (ao menos durante o intervalo de tempo ensaiado). Na FIGURA 35
(com uma escala menor para os valores de taxa de erosao), pode-se verificar que este
comportamento também é observado para a condigdo de referéncia, por um intervalo

de tempo inferior.

FIGURA 34 —-TAXA DE EROSAO MEDIA PARA DISTINTAS CONDICOES DE CEMENTAGAO EM
MEIO SALINO (3,5% NaCl).
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FONTE: O autor.
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FIGURA 35 —-TAXA DE EROSAO MEDIA: EFEITO DOS DISTINTOS MEIOS DE ENSAIO NA TAXA
DE EROSAO MEDIA DO ACO AISI 420 SOB CONDICOES DE TRATAMENTO TERMICO E
TERMOQUIMICO.
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FONTE: O autor.

4.6.3Profundidade média de eroséo

Na FIGURA 36 e na FIGURA 37 sao apresentadas as profundidades médias
de erosdo. Pode-se verificar que os maximos valores de profundidade média foram
alcangados para as condigdes 475C e T&R, os quais foram: 1,4 um (apés 17 h);
0,19 um (apd6s 20 h); 0,35 pm (apds 20 h) e 1,80 pm (apds 9 h) para as condigdes
T&R, 425C, 450C e 475C, respectivamente, em meio salino. E 1,27 ym (apds 12h) e
0,22 um (apdés 19 h) para as condigbes T&R e 450C em agua destilada,
respectivamente. A estas profundidades de erosdo nao houve, para as amostras
cementadas, o alcance do substrato. Conforme sera mostrado na secédo 4.6.6, o

conteudo de carbono ainda é significativamente superior ao da liga estudada.



FIGURA 36 — PROFUNDIDADE MEDIA DE EROSAO PARA DISTINTAS CONDICOES DE

CEMENTACAO EM MEIO SALINO (3,5% NaCl).
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FIGURA 37 — PROFUNDIDADE MEDIA DE EROSAO: CONDICAO DE REFERENCIA E 450C EM

AGUA DESTILADA.
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4.6.4 Caracterizagcao das superficies cavitadas por Microscopia eletronica de
varredura (MEV).

A evolugédo do dano superficial gerado nas amostras durante a cavitagéo foi
acompanhada por microscopia eletrénica de varredura, sendo demonstrada por meio
de sequéncia de imagens para os distintos tempos de ensaio. Como a magnitude das
imperfeigdes que ocorrem nas amostras ndo é sempre de mesma dimensdo, cada
imagem correspondente a um tempo de ensaio € composta pela representacao do
aspecto superficial em mais de uma escala, assim demonstrando o aspecto geral e
também, de forma mais detalhada, os modos pelos quais a erosao ocorre. Para que
se possa comparar alteragcbes na superficie entre os distintos tempos de ensaio e
entre as distintas condi¢cdes, € sempre apresentada a ampliagcdo de 5000 X, a qual
corresponde a escala representada por 10 um. Como nesta segdo buscou-se
demonstrar a evolugdo do dano na superficie com o tempo de ensaio e, portanto, as
imagens tiveram sua dimensao reduzida, para melhor entendimento dos fenémenos
que ocorrem na superficie, no APENDICE A sdo demonstradas algumas imagens
apresentadas nesta sec¢ao, no seu tamanho original. Neste trabalho, maior atencéo foi
dada a superficie do aco AlSI 420 ensaiada em meio salino, uma vez que este se trata
da continuagao do trabalho realizado por Severo (2017), que estudou os efeitos da
cavitagdo no ago AISI 420 cementado por plasma em meio ndo agressivo (agua
destilada). Neste sentido, os ensaios de cavitagdo em agua destilada realizados,
intencionam a comparagao com o0 que ocorre em meio salino, principalmente durante
0 periodo de incubagao.

As superficies ensaiadas serao apresentadas na sequéncia:

T&R em agua destilada (FIGURA 38)
T&R em meio salino (FIGURA 39 e FIGURA 40)
450C em agua destilada (FIGURA 41)
450C em meio salino (FIGURA 42 e FIGURA 43)
425C em meio salino (FIGURA 44 a FIGURA 46)
475C em meio salino (FIGURA 47 a FIGURA 50)

A superficie da condicao de referéncia € a que mais apresenta deformagao
plastica em funcéo dos esforgos gerados pela cavitagdo, conforme pode ser visto na
FIGURA 38.
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FIGURA 38 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO T&R EM AGUA DESTILADA.

a) NC

Lot 20um | Lliid opm Lol

NC: superficie ndo cavitada; 1: defeitos superficiais previamente existentes; 2: indicios de deformacao
plasticanos contornos de grao, 3: indicios de deformagao plastica na superficie dos graos; 4: cratera;
5: material removido dentro das cavidades.

FONTE: O autor.
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Na FIGURA 38 verificam-se os defeitos do material existentes previamente a
cavitacao (1). Apés 3h horas de ensaio (FIGURA 38b), visualiza-se regides que se
elevam na superficie, formadas pelo acumulo de material que se movimentou
devido a deformacgéao plastica. Estes relevos sdo mais pronunciados nas regides de
contornos de gréo (2), revelando-os. Porém, também estdo presentes nas regides
internas ao grao (3). Pode-se verificar que o modo pelo qual o ago AlSI 420 de baixo
teor de carbono absorve a energia gerada pela cavitagdo durante o periodo de
incubacado é o mesmo que o apresentado pelo AlSI 420 de médio teor de carbono: a
deformacao plastica (SEVERO, 2017).

Conforme relatado por Severo (2017), a partir das regides esbranquigcadas
que se visualiza nas bordas destes relevos, iniciara a remog¢ao do material,
aumentando-se a exposicdo a cavitagdo. Apdés 9h de ensaio (FIGURA 38c) a
superficie esta amplamente erodida, sendo possivel visualizar dentro e fora de
crateras (4) materiais sendo removidos (5).

Na FIGURA 39, pode-se visualizar que o aspecto plano da superficie antes do
ensaio de cavitagdo ja em 3 h de ensaio, torna-se completamente rugoso em razéo
da deformacéo plastica. Ao se comparar a superficie da condicédo T&R ensaiada em
meio salino com a superficie ensaiada em destilada, para este mesmo tempo de
ensaio, verifica-se que no meio salino, a deformacao na superficie € mais expressiva,
indicando uma maior facilidade de deformacao. Tal fato pode estar correlacionado a
menor taxa de erosdo apresentada pelo aco temperado e revenido neste meio,
observada durante o periodo de aceleragao, conforme foi visto no grafico de perda de
massa acumulada em funcéo do tempo, apresentado na FIGURA 32.

Nas imagens da superficie com 5,5 h de ensaio ( FIGURA 39c) com o periodo
de incubacgao ja excedido, pode-se observar a superficie coberta por escoriagdes, a

formacao de pequenas cavidades (5) e outras ja coalescidas (6).
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FIGURA 39 — EVOLUCAO DO DANO SUPERFICIAL DA CONDICAO T&R EM MEIO SALINO
(0 —5,5H).

a) NC

,‘ y .___I.." .'. 4 . <, o ¢ g ' s
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NC: superficie ndo cavitada; 1: defeito superficial previamente existente (poro); 2: indicios de
deformagao plastica nos contornos de grao, 3: indicios de deformacgéo plastica na superficie dos
graos; 4: fluxo de material ao radialmente as crateras; 5: cavidades; 6: em contorno de poro.

FONTE: O autor.



82

Na FIGURA 40, verifica-se a progressao homogénea do dano na superficie
sob cavitacdo. A condicido de dano apresentada pela condicdo T&R em 15h sob

cavitacdo em meio salino é semelhante a que apresentou em 9h em agua destilada.

FIGURA 40 — EVOLUCAO DO DANO SUPERFICIAL DA CONDIGAO T&R EM MEIO SALINO
(9 E 15H).

Aol 20 pm . 10 pm

FONTE: O autor.

Considerando-se a etapa onde o material na sua condicdo temperado e
revenido absorve o carregamento gerado pela cavitagdo na forma de deformacéo
plastica, nos distintos meios de ensaio, pode-se observar que quando o ensaio é

realizado em agua destilada, a deformagdo é principalmente concentrada em
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contornos de gréo, delineando-os. No entanto, quando o ensaio é realizado em
solucao de 3,5% NaCl, pode-se visualizar uma deformagao bastante distribuida por
toda a superficie. Comparativamente ao estado inicial, € como se relevos na forma de
suaves linhas se estendessem pela superficie.

A deformacao plastica que se observa neste trabalho para o aco AlSI 420 sem
tratamento termoquimico € morfologicamente semelhante a apresentada pelos dois
acos inoxidaveis martensiticos do tipo 13%Cr-4%Ni (obtidos por operac¢des de fuséo
e tratamentos térmicos distintos), estudados por Zhao, Hu e Guo (2023). Neste estudo,
os autores identificaram tal deformacao como bandas de deslizamento. Voda, Pertuz-
Comas e Serban (2019) correlacionaram a perda de massa por cavitagédo com o nivel
de tensdo por fadiga do ago inoxidavel martensitico G-X5CrNi13. Através da
comparacao das superficies cavitadas com as superficies expostas a ensaios de
fadiga, os autores concluiram que o carregamento imposto por cavitagao leva a fadiga
do material. Segundo estes, durante a cavitacdo, bandas de deslizamento se
desenvolvem conforme o numero de ciclos aumenta e formam varias aglomeracgdes,
sendo o seu coalescimento e geometria dependente da estrutura do material e das
condigdes de carregamento.

Assim, as imagens indicam que a raz&o pela qual o material apresentou tal
comportamento ndo é devido a alteragbées hidrodindmicas. Segundo Rybkin et al.
(2017), solugdes salinas de NaCl e KCI podem modificar as propriedades fisico-
quimicas da agua e levar a mudangas qualitativas no regime e indu¢ao de bolhas de
cavitagao - o tamanho da bolha gerado, por exemplo). Supde-se aqui que a redugéo
na taxa de perda de material apds a incubacéo quando testado em solugéo 3,5% NaCl
esta na diferengca como o material responde ao carregamento imposto pela cavitagao
ainda durante o periodo de incubacdo: uma deformacdo plastica com maiores
ondulagdes ao longo da superficie, em meio salino versus uma deformagao plastica
mais favoravelmente concentrada nos contornos de gréo, quando em agua destilada).

Na FIGURA 41 ¢é possivel visualizar a superficie da condigdo 450C ensaiada
em agua destilada. A partir da mesma, verifica-se que a superficie com 3 h de ensaio
demonstra ainda muito poucos sinais de modificagdo, com perda de material
localizada (2). O aspecto geral da superficie decorrido este tempo de ensaio € o de
inicio de suaves ondulagdes (1). A 9 h de ensaio, ainda dentro do periodo de
incubagao, verifica-se a existéncia de um acréscimo nas ondulag¢des da superficie (1),

indicando deformacao plastica. Neste momento ja é possivel visualizar o aumento de
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cavidades pela (2) superficie. Na FIGURA 42, tem-se o dano superficial na superficie

das amostras da condigao 450C, ensaiadas em meio salino.

FIGURA 41 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO 450C EM AGUA DESTILADA.

Ll 20um | Liiiad dopm

NC: superficie ndo cavitada; 1: ondulagdes; 2: cavidades.

FONTE: O autor.



85

FIGURA 42 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDIGAO 450C EM MEIO SALINO

a) NC

(0-5,5H DE ENSAIO).

o Twoun ]

NC: superficie ndo cavitada; 1: Crateras profundas; 2: trincas radiais; 3: desprendimento de partes da
superficie; 4: fragmentos; 5: trincamento interconectado; 6: aparente corrosao intergranular; 7:
afundamento da superficie

FONTE: O autor.
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Na superficie 450C ensaiada em solugdo 3,5% NaCl verifica-se a 3 h de
ensaio (FIGURA 42b) crateras profundas (1), com trincamento ao redor (2), se
extendendo pela superficie, sendo que o encontro de trincas provoca o
desprendimento de partes da superficie (3) e destacamento de material nas
extremidades destes defeitos (4). Apds 5,5 h de ensaio (FIGURA 42c), a maior parte
da superficie esta intacta. Porém, em regides localizadas, podem ser visualizadas
trincas interconectadas (5) e afundamento localizado da superficie (7), os quais em
conjunto, promovem a remogao da superficie revelando tridimensionalmente as
facetas de graos expostos e fornecendo indicios que nesta etapa a remocéo de
material ocorre por fragilizagcdo nos contornos de gréo, apresentando uma aparéncia
tal qual se vé na corrosdo intergranular (6).

Apds 9 h de ensaio (FIGURA 43a), verifica-se uma pequena deformagéo
superficial (8) e o alargamento das crateras a partir da remogao de fragmentos em
suas extremidades (4). A 19 h de ensaio (FIGURA 43b), a existéncia de aberturas
facetadas na superficie indica que houve a remoc¢ao de um grao por inteiro (9), sendo
a maior parte da superficie constituida pela superficie original (10). Ao fim dos ensaios
(20 h) (FIGURA 43c), pode ser visualizado o alargamento de trincas na superficie (11)
e trincamento dentro crateras (12), Como a maior parte da superficie ndo teve eroséo,
supde-se que a corrosao intergranular (ou 0 que que se assemelhava a ela) vista
anteriormente foi principalmente limitada a determinada regidao da superficie.

Para a condicdo 425C, a progresséo da degradacéo € demonstrada nas trés
figuras: (FIGURA 44, FIGURA 45 e FIGURA 46). A FIGURA 44 apresenta os primeiros

danos por cavitagdo em meio salino, para a condigao 425C.
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FIGURA 43 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDIGCAO 450C EM AGUA SALINA (9, 19
e 20H DE ENSAIO).

4: fragmentos; 8: deformacéo plastica; 9: remogao de grao; 10: superficie original; 11: alargamento de
trincas; 12: trincamento dentro de crateras.

FONTE: O autor.
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FIGURA 44 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO 425C EM AGUA SALINA (O -
3H DE ENSAIO).

NC: superficie ndo cavitada; 1: defeito superficial previamente existente (poro); 2: fragmentos, 3:
trincas interconectadas; 4: arrancamento de partes da superficie; 5: trincas aprofundadas se
extendendo abaixo da superficie original; 6: cavidades esféricas.

FONTE: O autor.
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Os maiores danos gerados na superficie, apos 3 h de ensaio podem ser
visualizados na FIGURA 44b e na FIGURA 44b.1 , a partir da qual identifica-se que
0s mecanismos de inicio de perda de material é através da remogao de fragmentos
(2) ao redor de poros previamente existentes (1) (em razdo do tamanho e
profundidade amplos e destes defeitos prévios ja ndo serem mais perceptiveis na
superficie) e de corrosao intergranular (o que, assim como para a condi¢ao 450C, nao
ocorre por toda a superficie, e sim em regides localizadas), aparentemente em niveis
mais externos da superficie. Na FIGURA 44b, a 3 h de ensaio, verifica-se trincamentos
que se conectam (3), cujo encontro remove partes da superficie (4), além de trincas
aprofundadas (5), que se adentram abaixo do que seria a superficie original e
cavidades nas paredes onde se teve remog¢ao de material (6), as quais poderiam ser
resultantes de arrancamento de carbonetos, por exemplo.

A 55h de ensaio (FIGURA 45a), é possivel identificar que houve um
arrancamento inicial de partes da superficie, provavelmente resultante de uma
fragilizagdo em contornos de grao (devido ao aprofundamento de trincas e a forma
como a superficie € removida nestes locais (7), indicando a auséncia de resisténcia
mecanica antes da remocao) e nas extremidades destes locais passa a ocorrer perda
de material por formagao e arrancamento de fragmentos (2) — quando este tipo de
falha ocorre, formam-se nas paredes das crateras um aspecto desgastado ou
ondulado (10).

A 9 h de ensaio (FIGURA 45b) ndo ha maiores modifica¢cdes da superficie. No
entanto, a partir de 19 h de ensaio (FIGURA 45c), verifica-se uma reduzida
deformacgao plastica, dando o aspecto ondulado a superficie ensaiada (11) e
cavidades esféricas (6) no interior de crateras, de onde pode ter havido

desprendimento de precipitados.
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FIGURA 45 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO 425C EM AGUA SALINA (5,5
19H DE ENSAIO).

2: fragmentos; 5: trincas aprofundadas se extendendo abaixo da superficie original; 6: cavidades
internas; 7: gréo removido; 10: indicio de desgaste mecanico; 11: deformagéao plastica.
FONTE: O autor.
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Com 20 h de ensaio (FIGURA 46), inicia-se a perda de material por toda a
superficie — ndo estando mais a degradagao confinada as extremidades das falhas
que foram geradas durante as trés primeiras horas de ensaio (2), havendo entéo a
formacao de cavidades (12) nas regides onde houve deformagao plastica (11).

FIGURA 46 — EVOLUCAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO 425C EM AGUA SALINA
(20H DE ENSAIO).

I VPP T

2: fragmentos;11: deformagéao plastica;12: cavidades.

FONTE: O autor.

A evolugédo do dano superficial para a condicdo 475C é apresentada da
FIGURA 47 a FIGURA 50. Na FIGURA 47a pode-se verificar a existéncia de poros
superficiais (1) antes da cavitagdo. Nos primeiros 30 minutos de ensaio as amostras

cementadas a 475 °C ja apresentaram perda de massa detectavel pela balanga. Com
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0 avango da exposicao a cavitagao (FIGURA 47b,c) é possivel verificar a presenga de
diversas crateras (2) (maiores em extensdao que em profundidade) ao longo da
superficie, a existéncia de cristais de NaCl (3) em areas erodidas e produtos de
corrosao (4).

Apéds duas horas de ensaio (FIGURA 47c.1), pode-se visualizar na regiao de
interface entre area cavitada e nao cavitada uma maior intensidade de produtos de
corrosado. Nesta regido o fluxo do liquido utilizado e também as tensGes geradas na
cavitacido sdo menores e portanto, estes produtos sdo menos faciimente arrancados

da superficie.
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FIGURA 47 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDIGAO 475C EM AGUA SALINA (0
2H DE ENSAIO).

[viritii] 10pm

500 um | 50 pm

NC: superficie ndo cavitada; 1: Poro previamente existente; 2: crateras; 3: Cristais de NaCl;
4: produtos de corroséo.

FONTE: O autor
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Crateras profundas e arredondadas (7), como observado na FIGURA 48
podem ter origem em imperfeicdo prévia do material, assim como os poros (1)
observados antes dos ensaios de erosdao por cavitagdo, para a maioria das
superficies. Com 2 h de ensaio (FIGURA 48c.2), tem-se os primeiros indicios de

arrancamento de graos por inteiro (8), sem deformagao plastica evidente.

FIGURA 48 — EVOLUGCAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDIGAO 475C EM AGUA SALINA (2H
DE ENSAIO).

U‘_LU_ISF_[m

5: exposicao de camada inferior; 6: camada original intacta; 7: cratera aprofundada; 8: remogao de
gréo.

FONTE: O autor
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Apdés 3 h de ensaio em meio salino (FIGURA 49) e 55h (FIGURA 50),
juntamente a uma superficie exposta pelo arrancamento de sua camada mais externa,
ainda se verificam regides remanescentes da superficie original do aco cementado a

475 °C (6), sao visiveis locais onde grdos foram arrancados (8), além de algumas
crateras.

FIGURA 49 — EVOLUGCAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDIGAO 475C EM AGUA SALINA (3H
DE ENSAIO).

6: regides da superficie original; 8: Remogao de grao; 9: cratera.

FONTE: O autor

A 9 h de ensaio (FIGURA 50) a remogdo da superficie mais externa esta
quase completa.
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FIGURA 50 — EVOLUGAO DO DANO SUPERFICIAL NA CONDICAO 475C EM AGUA SALINA (5,5
9H DE ENSAIO).

| 500 pm

6: Camada original intacta; 8: Remocéao de gréo.

FONTE: O autor

Apesar de também ter sido observado arrancamento de gréo por inteiro sem
indicio de deformacao plastica para as condi¢coes 425C e 450C, a perda de material
apresentada para esta condicao (475C) nédo é equiparavel as primeiras. Para as
amostras tratadas as temperaturas inferiores (425 °C e 450 °C), houve perda de
material por trincamento interconectado em niveis mais externos da superficie,
levando ao arrancamento de gréos por inteiro. No entanto, nestes casos, o dano era
restrito a determinados locais da superficie, de modo que as regides adjacentes n&o
foram danificadas.

Durante os ensaios das amostras tratadas a 475 °C, verifica-se que a

superficie mais externa é globalmente atacada e removida ainda antes do
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arrancamento do cristal. Conforme acima exposto, as imagens obtidas para esta
condicao evidenciam a interagdo significativa entre cavitacdo e corrosdo. A
susceptibilidade a corrosdo no meio 3,5% NaCl levou a aceleragdo do desgaste da
superficie do material, de modo que para esta condicdo ndo se pdde observar um
periodo de incubacao.

As imagens obtidas durante o ensaio de cavitagdo em meio salino da condigao
475C evidenciam que a remocdo de sua camada mais externa ocorreu a partir da
formacdo e aglomeragdo de pites elipticos na superficie do ago AlSI 420, cujos
produtos de corrosao sao ainda visiveis, os quais, com baixa aderéncia a superficie,
sado facilmente removidos por cavitagdo. Isso explicaria a razdo pela qual ndo é
possivel visualizar, nas regides da superficie sem a presenga de produtos de corrosao,
a formacao de fragmentos ou outro vestigio de falha por meio mecéanico. Estes pites
também foram observados nos estudos de Zhou e Engelberg (2021), apds ensaio de
polarizagao do aco AISI 420.

Considerando-se o acima exposto, algumas observagdes podem ser feitas a
respeito da cavitagdo em meio salino do ago cementado a 475 °C:

e A degradacao superficial se inicia com a corrosdo, estando a superficie
resultante da cementagao previamente fragilizada a este mecanismo.

e A corrosao ocorre com a formagao e aglomeracéo de pites elipticos.

e Apds a remogao da regido mais externa, para a qual a corrosao por pites
desempenhou um papel determinante, a perda de material passa a ser por
outro mecanismo: Os sitios vagos, gerados pela remocdo de material,
apresentam superficies que se assemelham a regides de interfaces entre graos
(8), indicando a perda de graos por inteiro, através de uma fragilizagao
intergranular, que pode ter sido ocasionada tanto devido ao efeito de corrosao,
visto que contornos de grdos séo regides com maior energia livre e portanto,
maior tendéncia a formacao de carbonetos de cromo, quanto também devido
ao esforgo mecanico gerado pela cavitagdo, em consonancia ao observado por
Espitia et al. (2013), na superficie do aco AlISI 410 nitretado durante ensaio de
erosao por cavitagao. No estudo destes autores, a remogéo de graos inteiros
da superficie ndo teve nenhuma associagao com corrosao, tendo os ensaios

sido realizados em agua destilada.
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e A superficie da condi¢cao 475C nao apresenta deformacéo ou qualquer tipo de
escoriacdo. Com o acréscimo do tempo de ensaio, ela é removida sem

apresentar qualquer indicio de resisténcia, indicando sua fragilidade.

4.6.5 Caracterizagao da superficie cavitada por difracdo de raios X

Da FIGURA 51 a FIGURA 56 ¢é possivel visualizar as reflexdes apresentadas
dentro da area cavitada (D.A.C) e fora da area cavitada (F.A.C), apds término dos
ensaios de cavitagdo. Através destas, pode-se verificar que tanto em agua destilada
quando em meio salino, os picos correspondentes as fases precipitadas (para as
amostras que apresentavam estes picos) desaparecem ou tem sua intensidade
reduzida, indicando que ha uma remocao preferencial das fases precipitadas. No caso
das amostras tratadas a 425 e 450 °C, ndo houve evidéncia através da metalografia,
da formagcdo de uma camada cementada contendo duas regibes (camada mais
externa e camada de difusdo). Também para estas condi¢des, durante os ensaios de
cavitagao, nao se observou uma distribuigdo homogénea de arrancamento de material
por toda a superficie ensaiada, mas sim de perdas localizadas. Assim, supde-se que
para estas condigdes, a formagéo de precipitados ocorra nas regides mais externas
da superficie e que, entretanto, ela ndo se estende uniformemente em toda a
superficie da amostra, caracterizando uma regiao que seja significativamente distinta

do que seria a regido de difusao.
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FIGURA 51 — T&R APOS CAVITAGAO EM AGUA DESTILADA.
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FIGURA 52 — T&R APOS CAVITAGAO EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 53 — 450C APOS CAVITAGAO EM AGUA DESTILADA.
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FIGURA 54 — 425C APOS CAVITACAO EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 55 — 450C APOS CAVITACAO EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 56 — 475C APOS CAVITACAO EM 3,5% NaCl.
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4.6.6 Caracterizagao das superficies cavitadas por EDS

Através da técnica Espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS),
foi possivel caracterizar a variacdo do teor de carbono nas superficies das amostras
testadas durante o ensaio de cavitagdo. Nos graficos (FIGURA 57 e FIGURA 58), o
valor equivalente ao tempo 0 (zero h) de ensaio corresponde a meédia das medidas na
regido da amostra ndo exposta a cavitagao e todos os demais valores apresentados
correspondem a medidas obtidas dentro da regido da amostra que foi exposta a
cavitacao. Verificou-se, analisando os ensaios em agua destilada e em solugéo 3,5 %
NaCl para a condicdo T&R, que o conteudo de carbono na superficie da amostra sofre
incremento conforme aumenta o tempo de ensaio de erosao por cavitacdo e tende a
convergir ao fim destes, se aproximando do valor que representa o conteudo de
carbono do substrato (indicado nos graficos como uma unidade (1,0), conforme
explanado na sec¢éo 3.2.4. Isto indica que ocorreu durante os tratamentos térmicos
uma relativa descarbonetacido na superficie, de modo que a superficie apos
tratamento térmico apresentou um conteudo de carbono entre 43 e 49% em relagao
ao que apresentaria se a descarbonetagao nao tivesse ocorrido (conteudo de carbono
ao fim dos ensaios).

No caso das amostras cementadas, verificou-se que a quantidade de carbono
na superficie antes da cavitagdo (informagao coletada a partir da regido externa a
cavitada) é em torno de 2,3; 2,5 e 2,7 vezes o valor do ago sem o tratamento para as
condicoes 450C, 425C e 475C, respectivamente (FIGURA 57). Apesar de se visualizar
uma flutuagdo nas quantidades detectadas (possivelmente devido a escolha de
regides com maior ou menor quantidade de carbonetos), pode-se verificar, na
FIGURA 57, que a quantidade de carbono para as amostras da condigdo 425C e 450C
pouco se altera, considerando-se o inicio e o fim do ensaio. Ja para a condi¢ao 475C,
ela é evidentemente reduzida (9 h de ensaio).

Conforme demonstrado da FIGURA 57 a FIGURA 64, para o caso das
amostras cementadas, geralmente é detectada uma maior quantidade de carbono na
regiao externa, em relacdo a cavitada e para as amostras apenas tratadas

termicamente, o oposto é bastante evidente.



FIGURA 57 — DETECCAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO DA AREA
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FIGURA 58 — DETECGAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO DA AREA

CAVITADA (ENSAIOS EM MEIO SALINO).
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FIGURA 59 — DETECCAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO T&R AGUA DESTILADA.
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FIGURA 60 — DETECCAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO T&R EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 61 — DETECCAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO 450C EM AGUA DESTILADA.
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FIGURA 62 — DETECQAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO 450C EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 63 — DETECCAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO 425C EM 3,5% NaCl.
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FIGURA 64 — DETECQAO DO CONTEUDO DE CARBONO POR EDS DENTRO (D.A.C.) E FORA
DA AREA CAVITADA (F.A.C.) PARA A CONDICAO 475C EM 3,5% NaCl.
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5 CONSIDERAGOES FINAIS

5.1 CONCLUSOES

De modo geral, foi verificado que o tratamento de cementagao por plasma do
aco inoxidavel AlISI 420 promoveu aumento na sua resisténcia a erosao por cavitagao
em meio salino quando as caracterizagbes da camada formada indicaram as
caracteristicas que resultam do tratamento em paraequilibrio: a presenca da fase
expandida (no caso, a martensita expandida por carbono) e a auséncia de carbonetos
ricos no atomo substitucional, no caso o cromo. Neste sentido, as seguintes
conclusdes podem ser citadas:

A intensa precipitagao de carbonetos (sobretudo, carbonetos ricos em cromo)
apresentada pelas amostras tratadas a temperatura mais elevada (475 °C), tornou o
aco mais suscetivel a corrosdo durante os ensaios eletroquimicos, deteriorando
também sua resisténcia a erosao por cavitagao.

A modificacdo da superficie devido a cavitacdo em meio salino das amostras
cementadas a 425 °C e 450 °C (para as quais se considera que a cementacgao tenha
atendido a condicdo de paraequilibrio, ndo prejudicando assim sua resisténcia a
corrosdo) evidencia uma menor deformacdo plastica que a apresentada pela
condicdo de referéncia, sendo visivel apds maior tempo de exposicao ao ensaio,
confirmando que as razdes H/E e H3E? podem também ser Uteis como indicativos de
resisténcia ao desgaste em ambiente agressivo.

O ago AlSI 420 cementado é mais propenso a perda de resisténcia a cavitagao
com a alteragéo da solugdo de ensaio agua destilada para solugdo salina que a
amostra nao cementada.

Em meio ndo agressivo, o ago AISI 420 com maior teor de carbono inicial
apresentou melhor comportamento a cavitagao.

Nos ensaios de cavitagdo e corrosdo, as amostras cementadas as
temperaturas inferiores a 475 °C apresentaram melhores desempenhos que a
condicdo de referéncia. Amostras tratadas a 450 °C apresentaram melhor
comportamento nos ensaios de corrosao (solu¢ao 3,5% NaCl), enquanto as amostras
tratadas a 425 °C apresentaram melhor desempenho sob cavitagdo na mesma
solugdo e amostras tratadas a 475 °C apresentaram o pior desempenho entre todas,
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em ambos os ensaios. Tais dados indicam que, no desgaste global, a perda de
material por cavitacdo-corrosao da superficie do aco AISI 420 no meio estudado é
mais influenciada pelo fendmeno da corrosao quando o material ja esta sucetivel a

ela.

5.1.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar o comportamento de distintos agos inoxidaveis martensiticos
submetidos ao mesmo tratamento termoquimico na resisténcia a cavitagao, corrosao
e outras formas de desgaste, avaliando-se a possivel interagao entre estes.

Estudar agos inoxidaveis de distintas microestruturas sob as variadas formas
de desgaste e corrosao, identificando os limites que determinam a propriedade mais
relevante no sistema formado: resisténcia ao desgaste ou resisténcia a corrosao.

Aprofundar a caracterizacdo da superficie do ago AISI 420 cementado a
475 °C, utilizando técnicas como Microscopia eletrénica de Transmissao e Difragao
de Elétrons e estudar de modo mais detalhado as fases e a cinética de formacao da

camada cementada para esta condigao.
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APENDICE A - IMAGENS ADICIONAIS (RESULTADOS)

A1.1 IMAGENS DE AMOSTRAS CAVITADAS: T&R EM AGUA DESTILADA.

FIGURA 65 — MORFOLOGIA DA SUPERFICIE APOS COMPLETA EROSAO (T&R, 9H DE ENSAIO).
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A1.2 IMAGENS DE AMOSTRAS CAVITADAS: T&R EM 3,5% NacCl.

FIGURA 66 — MORFOLOGIA DA EROSAO SUPERFICIAL EM 3,5% NaCl (T&R, 9H DE ENSAIO).
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A1.3 IMAGENS DE AMOSTRAS CAVITADAS: 475C EM 3,5% NaCl.

FIGURA 67 — PERDA DA CAMADA MAIS EXTERNA DA SUPERFICIE DURANTE CAVITACAO
(475C, 2H DE ENSAIO).
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FIGURA 68 — ARRANCAMENTO DE GRAO (475C, 2H DE ENSAIO).
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FIGURA 69 — ARRANCAMENTO DE GRAOS ADJACENTES (475C, 3H DE ENSAIO).
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FIGURA 70 — REGIAO DE TRANSICAO: REMOGAO DOS PRODUTOS DE CORROSAO (475C, 3H
DE ENSAIO) — IMAGEM AMPLIADA.

FONTE: O autor.



