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Resumo
Objetivando melhorar a resisténcia a erosao cavitacional do agco ABNT 1045 foram utilizados dois
tipos de tratamento de superficie: a nitretacdo a plasma e a deposi¢ao de filme utilizando-se a técnica
PAPVD (Plasma Assisted Vapour Deposition). As resisténcias a eroséo cavitacional dos sistemas
conjugados “ago 1045/(Cr,Al).4N,” Mono e Duplex foram investigadas em comparagdo com as
resisténcias a erosao cavitacional dos sistemas: agco ABNT 1045 n&o recoberto, ago ABNT 1045
nitretado e conjugados “ago 1045/CrN” Mono e Duplex, previamente descritos na literatura. Os testes
de cavitagdo foram feitos de acordo com a norma ASTM G32-85. A perda de massa foi obtida em
fungédo do tempo e analises estatisticas (regressao linear segmentada) foram realizadas de modo a
determinar as taxas de desgaste por erosao cavitacional. Os sistemas também foram caracterizados
por meio de testes de adesdo Rockwell C, microdureza Vickers, difragdo de raios-X, microscopia
eletrbnica de varredura e microanalise. O sistema “ago 1045/(Cr,Al),xN,” Mono apresentou trés
regimes de desgaste, sendo, tempo de incubagédo, um estagio intermediario seguido de cavitagao
acelerada. Para o sistema Duplex, foi identificado um regime adicional de desgaste, relativo a
camada nitretada. Os sistemas “ago 1045/(Cr,Al);4N,” Mono e Duplex apresentaram desempenho
similar aos sistemas Cr-N Mono e Duplex descritos na literatura. As técnicas de nitretagédo a plasma e
aplicagado de recobrimentos por PAPVD, isoladamente ou em conjunto, mostraram-se efetivas para
aumentar a resisténcia a eroséo cavitacional, diminuindo a perda de massa para tempo de exposi¢ao
maior quando comparado com 0 ago nao protegido.
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STUDY OF THE CAVITATION EROSION RESISTANCE OF THE COMPOSITE
SYSTEM “AlSI 1045/(Cr,Al)1xNy”

Abstract
Attempting to improve the cavitation erosion resistance of an AISI 1045 carbon steel two surface
treatments was applied: plasma nitriding and plasma-assisted physical vapor deposition (PAPVD)
coating. The cavitation erosion resistance for the “AISI 1045 steel/(Cr,Al)4N,” Mono and Duplex
systems was investigated in comparison with the following systems: AISI 1045 steel, plasma nitriding
AISI 1045 steel and “AlSI 1045 steel/CrN” Mono and Duplex, described in literature. Cavitation erosion
tests were performed according to the ASTM G 32-85 standard. Mass loss plots were obtained as a
function of time and statistical analyses (piecewise linear regressions) were performed in order to
evaluate the cavitation erosion wear rates. The systems were also characterized by Rockwell C
adhesion test, Vickers micro-hardness, X-ray diffraction, scanning electron microscopy and energy
dispersive spectroscopy. The “AlSI 1045 steel/(Cr,Al)1xNy" Mono system exhibited three distinctive
wear regimes: incubation period, an intermediate stage and accelerated stage of cavitation. For the
duplex system, an additional wear regime was detected; this regime is related to the wear of the
nitrided layer. The “AlSI 1045 steel/(Cr,Al)1xN,” Mono and Duplex systems performance were similar
to those described in literature for Cr-N systems. The plasma nitriding treatment and PAPVD coating,
whether or not combined, significantly increased the incubation period and was able to provide lower
cavitation erosion rates for longer times.
Key words: Cavitation erosion; Plasma nitriding; (Cr,Al)N; Piecewise linear regression.
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1 INTRODUGCAO

A erosao cavitacional € uma degradagdo mecanica causada pela cavitagdo em um
meio liquido onde o carregamento mecanico da superficie é provocado pelo colapso
assimétrico de cavidades proximas a superficie. Normalmente, a taxa de erosdo em
fungao do tempo de exposicido a cavitagdo ndo é uma funcao linear."? Os principais
critérios usados na selecdo de materiais para componentes sujeitos a erosao
cavitacional sdo, normalmente, baseados em propriedades que garantam alta
resisténcia mecanica, boa tenacidade e resiliéncia. Filmes ceramicos depositados
por PAPVD podem ser projetados para alcangar essas caracteristicas.”!

A adicdo de um segundo metal em nitretos binarios tem gerado nitretos ternarios,
tais como (Ti,Al)N, (Ti,Zr)N e (Cr,Al)N, com maior dureza e melhor resisténcia a
corrosdo, ao desgaste e a oxidagcdo. Recentemente, os efeitos do teor de um
segundo metal na dureza, estrutura cristalina, parametro de rede e microestrutura de
varios nitretos ternarios tém sido investigados. Em particular, o aluminio tem sido um
metal promissor melhorando a resisténcia ao desgaste e a corrosdo.”! Estudos
recentes confirmaram que o aumento do teor de Al em filmes Ti-N e Cr-N aumenta a
resisténcia a oxidacdo do filme, devido a formacdo de uma camada de 6xido de
aluminio na superficie, o que dificulta a difusdo do oxigénio.”® De acordo com
Scheerer et al.,"! filmes de (Cr,Al)N, com diferentes percentuais de Al, apresentaram
coeficientes de friccdo menores em comparagao ao metal duro, evidenciando o bom
desempenho triboldgico desses filmes. Segundo Uchida et al.,”™ o filme de (Cr,Al)N
apresentou melhor desempenho no teste de indentacédo Rockwell A (carga normal
de 588 N), sendo mais aderente e menos fragil quando comparado ao Cr-N. Estudos
realizados por Hasegawa et al Bl evidenciaram que o aumento do teor de Al aumenta
a dureza Vickers dos filmes (Cr,Al)N até o teor de 60 %at Al.

A estrutura cristalina dos filmes (Cr,Al)N sofre modificacbes de acordo com o teor de
Al do recobrimento. Para teores de aluminio variando de 0 a 60 %at a estrutura é
cubica, protétipo B1-NaCl. Entre 70 e 80 %at. Al, ocorre a mudanga da estrutura
cristalina cubica para a estrutura hexagonal denominada B4-wurtzita, prototipo ZnS.
O paréametro de rede dos filmes (Cr,Al)N apresenta um decréscimo de 0,416 nm
para 0,413 nm entre 0 e 60 %at Al, devido a substituicido de atomos de Cr por
atomos de Al de menor raio atdmico. A partir do ponto de solubilidade maxima do
aluminio na rede cubica ocorre o aparecimento da fase hexagonal.l®!

O objetivo deste trabalho é avaliar a resisténcia a erosao cavitacional dos sistemas
conjugados “ago 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono e Duplex, em comparagdo com as
resisténcias a erosao cavitacional dos sistemas: aco ABNT 1045 nao recoberto, aco
ABNT 1045 nitretado e conjugados “ago 1045/CrN” Mono e Duplex, previamente
descritos na literatura.l""! Além de determinar os estagios de cavitacdo do conjugado
“‘aco 1045/(Cr,Al)1xNy", por meio da técnica estatistica de regressdo linear
segmentada continua.

2 MATERIAL E METODOS

Os corpos de prova utilizados para caracterizagao dos sistemas e testes de erosao
cavitacional vibratéria foram obtidos através da usinagem de barras de agco ABNT
1045, de acordo com a norma ASTM G32-85,1"? da preparacéo das superficies com
lixamento e polimento, e do recobrimento com filme de (Cr,Al)1xNx, sendo que a
deposigao foi realizada na TECVAC utilizando-se a técnica de PAPVD (Plasma
Assisted Vapour Deposition). Dois tipos de sistemas foram produzidos:
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(i) monocamada, constituido de substrato de ago recoberto com filme de (Cr,Al)1xNy,
e (ii) duplex, constituido de substrato de ago submetido a nitretagdo ibnica recoberto
com filme de (Cr,Al)1xNx. Todos os equipamentos utilizados nos ensaios deste
trabalho pertencem a Escola de Engenharia da UFMG.

A dureza Vickers dos recobrimentos foi avaliada utilizando o microdurémetro
TESTER da FUTURE-TECH com carga de 9,8 N e tempo de penetragdo de 15
segundos. O durémetro Zwick-Z 302, com penetrador esférico-cdnico de diamante,
foi utilizado nos testes comparativos de adesdo Rockwell-C, sendo aplicadas todas
as cargas disponiveis no equipamento a fim de avaliar as trincas ou delaminagdes
causadas pela penetracéao.

Para identificagcao das fases cristalinas dos sistemas foi utilizado o difratbmetro de
raios-X PW1710. Os parametros de varredura utilizados foram: radiacdo Cu-Ka
(L = 1,54056 A), velocidade de 0,02°/segundo e angulo (20) variando de 10,01° a
109,99°. O microscopio eletrénico de varredura JEOL 6360LV foi utilizado para
monitorar as caracteristicas iniciais e a evolugdo dos danos cavitacionais da
superficie dos corpos de prova. Foram obtidas (i) imagens de todos os sistemas com
aumento fixo de 75X para comparacédo e (ii) analises de EDS para avaliar a
mudangca na composi¢cao quimica da superficie no decorrer dos ensaios de
cavitagao.

O desempenho dos corpos de prova frente a erosao cavitacional foi determinado
utilizando-se o equipamento TELSONIC em 20kHz de frequéncia em meio de agua
destilada & 22°C."? A perda de massa foi monitorada periodicamente durante os
ensaios.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 mostra as fases identificadas por difragdo de raios-X (DRX) dos sistemas
analisados neste trabalho e os da literatura.l'"! A fase relativa ao substrato de aco (a-
Fe) foi identificada em todos os sistemas estudados, sendo que os sistemas
nitretados apresentam um ligeiro aumento do parédmetro de rede devido a presenga
de atomos de N em solugao sdlida na rede CCC do ferro. Os sistemas que sofreram
nitretagcédo, aco nitretado e conjugados duplex, apresentaram fases de nitreto de ferro
formadas durante o processo de nitretagdo. As duas fases predominantes para os
recobrimentos Cr-N e (Cr,Al)1xNx foram CrN (B1-NaCl) e B-Cr;N (hexagonal
compacta). Deve-se notar que a estrutura cubica do (Cr, Al)N possui estrutura
cristalina similar a da fase cubica CrN, sendo que o mesmo ocorre para as fases
B- (Cr,Al%N e B-Cr,N.[!

Tabela 1. Fases observadas nas analises de difragdo de raios-X dos conjugados.
Conjugado Fases
Aco* o-Fe
Aco Nitretado* |a-Fe, e-FeoN1.z, y'-FesNy.,
Cr-N Mono* | a-Fe, a-Cr, y-Cry;N;, B-CraN.,
Cr-N Duplex* a-Fe, e-FeaN1z, y'-FesNq_, o-Cr, y-CrizNz, B—Cr2N1_Z,
(Cr,A)N Mono |a-Fe, a-Cr, y-(Cr, Al)1zNz, B-(Cr,Al)}2N1_,
(Cr,Al)N Duplex | a-Fe, e-FeoN1.,, y-FesN1., a-Cr, y-(Cr,Al)1N,, B-(Cr,Al),N_,,
1]
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A microdureza dos sistemas, medida com carga de 9,8 N, € mostrada na Figura 1. A
carga utilizada possibilitou a obtengao de um valor de dureza que incorpora a dureza
do filme e do substrato simultaneamente. De acordo com a literatura, a dureza de
topo pode ser aumentada com a nitretagcdo a plasma do agco ou com a deposi¢ao de
um filme. No entanto, um ganho de dureza maior é obtido com aplicagao sucessiva
dessas técnicas (conjugado duplex). Nos sistemas conjugados estudados neste
trabalho, “aco 1045/(Cr,Al)1xNyx” Mono e Duplex, o mesmo comportamento foi
observado. A adicdo do aluminio no Cr-N tem como objetivo principal aumento da
dureza. No conjugado “agco 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono, a adicdo de Al foi eficiente no
aumento da dureza e na diminuicdo da dispersdo, mostrando um valor mais
confiavel. Para o conjugado “aco 1045/(Cr,Al)1xNy" Duplex, esse comportamento n&o
foi observado, devido, provavelmente, a uma nitretagc&o idnica n&o tao efetiva quanto
a do conjugado Cr-N Duplex. Os melhores resultados foram obtidos com a aplicagéao
conjunta de nitretacédo e deposic¢ao de filmes.
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Figura 1. Microdureza Vickers de topo.

Para a determinacdo da adesao dos filmes ao substrato foi utilizada a metodologia
comparativa desenvolvida por Heinke et al.['® Esta metodologia indica morfologias
que sdo atribuidas a boa ou a ma adesao, de acordo com padrboes de trincas
produzidas pelas penetracbes. Nos sistemas estudados ocorreu somente a
formagao de ftrincas, ndo sendo identificada, por microscopia 6tica, nenhuma
delaminagao, o que indica uma adesao satisfatoria segundo a referéncia utilizada. A
Figura 2 mostras as trincas circulares formadas durante o teste de adesao nos
sistemas “ago 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono e Duplex. Pode-se observar que para o
sistema Mono as trilhas formadas durante a usinagem dos corpos de prova
funcionaram como um caminho preferencial para a propagacéo das trincas, o que
nao ocorreu no sistema Duplex, uma vez que a nitretagdo ibnica amenizou as
marcas de usinagem da superficie.
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(b)
Figura 2. Imagens de microscopia 6tica das trincas circulares formadas no teste de adesao Rockwell
C para “ago 1045/(Cr,Al);xNy” (@) Mono, (b) Duplex.

A Figura 3 mostra os graficos de perda de massa acumulada dos sistemas “aco
1045/(Cr,Al)1xNy” Mono e Duplex e a curva ajustada pela regressdo linear
segmentada, que foi utilizada para definir os regimes de cavitagdo. As taxas de
erosdo cavitacional obtidas para cada regime sdo mostradas na Tabela 2. Para o
sistema Mono, foram determinados trés regimes, sendo o primeiro relacionado ao
tempo de incubagao, o segundo um estagio intermediario ligado a eroséo do filme, e
o terceiro relativo ao estagio de erosdo acelerada do substrato de aco. Para o
sistema Duplex, foram identificados quatro regimes distintos, o que pode ser
atribuido a uma estrutura mais complexa compreendendo a camada nitretada e o
filme. O primeiro regime se refere ao tempo de incubagado, o segundo ao filme de
(Cr,ADN, o terceiro a camada nitretada e o quarto ao substrato de agco modificado
devido a nitretaggo.!"

O sistema “aco 1045/(Cr,Al)1xNx” Duplex apresentou melhor desempenho,
mostrando uma perda de massa menor para um tempo de exposicdo maior. Esse
resultado € similar ao encontrado por Mancosu (2005) para os sistemas conjugados
Cr-N. O sistema “ago 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono apresentou desempenho ligeiramente
inferior ao do aco nitretado descrito na literatura,!'"! indicando que a nitretagdo leva a
um aumento na resisténcia a cavitacdo mais efetivo, uma vez que a presenca de
nitretos e nitrogénio em solugao solida aumenta a resisténcia mecanica do sistemas.
No entanto, os melhores resultados de melhoria de resisténcia foram obtidos com a
utilizagdo conjunta de nitretacdo e recobrimento, que proporciona um gradiente de
dureza ao longo do substrato e um maior endurecimento superficial.
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Figura 3. Perda de massa acumulada e regressao linear segmentada continua para “ago
1045/(Cr,Al)1xN,” (a) Mono e (b) Duplex.
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Tabela 2. Taxas de erosdo cavitacional e intervalos de tempo para os sistemas “ago 1045/(Cr,Al),.
xN,” Mono e Duplex.

Sistema (Cr,Al)N Mono (Cr,Al)N Duplex

1° Regime Taxa (mg/h) 0,55 0,22
Intervalo (h) 0a2,76 0a3,62

2° Regime Taxa (mg/h) 3,4 0,93
Intervalo (h) 2,76 a 5,41 3,62 a 8,31

3° Regime Taxa (mg/h) 8,1 3,0
Intervalo (h) 541a10 8,31a 11,40

4° Regime Taxa (mg/h) - 4.8
Intervalo (h) - 11,40 2 18

A Figura 4 mostra as imagens de raios-X dos sistemas “ago 1045/(Cr,Al)1xNx’ Mono e
Duplex antes da cavitagao, no primeiro e segundo regimes, respectivamente, tempo de
incubacdo e cavitagdo do filme. Para o sistema Mono, a eros&o cavitacional se deu
preferencialmente nas trilhas de usinagem presentes na superficie, 0 que pode ser
evidenciado pela coloragdo mais clara nas imagens de raios-X para o ferro. Para o
sistema Duplex, a cavitagcao foi mais uniforme no primeiro regime, no entanto, podem-
se observar regides de cavitagdo localizada em alguns defeitos da superficie no
segundo regime. Desta forma, o acabamento superficial dos corpos de prova contribuiu
para a erosdo cavitacional localizada observada neste estudo. Acredita-se que o
desempenho final dos sistemas, principalmente o Mono, tenha sido prejudicado pelo
desgaste localizado nos defeitos superficiais.

Cr Fe Cr Fe

(@) | (b)

Figura 4. Imagens de raios-X para “ago 1045/(Cr,Al);4N,” (a) Mono nos tempos de cavitagdo de 0,
150 e 240 minutos e (b) Duplex nos tempos de cavitagdo de 0, 150 e 480 minutos.
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CONCLUSAO

A investigagéo sobre os sistemas “ago 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono e Duplex, quando
submetidos a erosdo cavitacional, mostrou que utilizacdo das técnicas de
nitretacdo a plasma e aplicagdo de recobrimentos por PAPVD, isoladamente ou
em conjunto, sdo efetivas para aumentar a resisténcia a erosao cavitacional,
diminuindo a perda de massa e possibilitando um tempo de exposicdo maior
quando comparado com o ago nao protegido.

Os sistemas “aco 1045/(Cr,Al)1xNx” Mono e Duplex apresentaram desempenho
similar aos sistemas Cr-N Mono e Duplex descritos na literatura [11], no entanto,
apresentam caracteristicas de acabamento superficial distintas o que torna
necessario a realizagao de novos ensaios para uma comparagao mais apurada.
O acabamento superficial dos sistemas “ago 1045/(Cr,Al)xNyx” Mono e Duplex
favoreceram o aparecimento de regides de cavitagcdo preferencial, devido a
presenca de defeitos causados durante a usinagem das pecas. A presenca
desses defeitos provavelmente contribuiu para um desempenho aquém do
esperado para os filmes (Cr,Al)N.
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