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ARDILA, M. A. N., Influéncia da natureza e topografia da superficie na micro-
abrasao e micro-abrasio-corrosiao, 2017. Tese de Doutorado, Universidade Federal de

Uberlandia, Uberlandia.

Resumo

O trabalho tem como objetivo contribuir ao entendimento do efeito das carateristicas
superficiais no desgaste abrasivo com e sem efeito corrosivo. Utilizou-se o equipamento de
micro-abrasao-corrosdo desenvolvido no Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM). Foi
utilizado nos testes: amostras de aco inoxidavel austenitico AlSI 304, particulas abrasivas
de silica e velocidade de rotagdao de 150 rpm. Para a parte corrosiva foi usada solucao
eletrolitica com 1N de H,SO,. Para a influéncia da topografia de superficie do corpo de
prova o aco AlSI 304 foi preparado em lixas de carbeto de silicio de granulometria #80 e
#4000, e com disposicoes de lixamento perpendicular e paralelo com respeito ao sentido de
rotacado da esfera. Esferas de zirconia (d 25,4 mm) foram usadas como contra-corpos. Para
avaliar a influéncia da natureza e evolugao topografica da superficie do contra-corpo
usaram-se cinco contra-corpos esféricos (d 25,4 mm): um ceramico (nitreto de silicio, SizN,),
um metalico (ago AlISI 52100) e trés polimeros termoplasticos (polipropileno, PP, poliacetal,
POM, e poliamida 6,6, PA 6,6); para os testes de micro-abrasdo-corrosao foram usados um
ceramico (SizNs) e um polimero termoplastico (PP). Foi acompanhada a evolugéo
topografica ao longo dos testes nos contra-corpos por meio de interferometria e
perfilometria. O deslizamento das particulas abrasivas foi predominante nas calotas geradas
em todos os testes realizados. A topografia de superficie do corpo e contra-corpo mostrou
ter relacdo com a taxa de desgaste na micro-abraséo e micro-abraséo-corrosao. Topografia
de superficie com parametros de rugosidade maiores apresentam maiores taxas de
desgaste, tendo maior sensibilidade na micro-abrasao-corrosdo. Atribuiu-se que, com
maiores valores dos parametros de rugosidade, consegue-se maior efetividade no arraste e

participacao de particulas abrasivas no contato.

Palavras chave: Micro-abrasdo-corrosdo, Coeficiente de atrito, Resisténcia ao desgaste,

Topografia da superficie, Dindmica de particulas abrasivas.
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ARDILA, M. A. N., Influence of nature and surface topography on micro-abrasion
and micro-abrasion-corrosion, 2017. PhD Thesis, Universidade Federal de Uberlandia,

Uberlandia.

Abstract

The aim of this work is to contribute to the understanding of the effect of surface
characteristics on abrasive wear with and without corrosive effect. The micro-abrasion-
corrosion apparatus developed at the Tribology and Materials Laboratory (LTM) was used.
The following tests were used: AISI 304 austenitic stainless steel test specimens (body),
silica abrasive particles and rotational speed of 150 rpm. For the corrosive analysis, an 1N
H,SO, electrolytic solution was used. For the influence of the surface topography of the
specimen, the AISI 304 steel was grinded using silicon carbide (SiC) (#80 and # 4000), and
tested with perpendicular and parallel arrangements with respect to the direction of rotation
of the sphere. Zirconia balls (& 25.4 mm) were used as counter bodies. In order to analyze
the influence of the nature and topographic evolution of the counter-body surface, five
spherical counter bodies (d 25.4 mm) were used in the micro-abrasion tests: one ceramic
(silicon nitride, SisN4), one metal (AISI steel 52100) and three thermoplastic polymers
(polypropylene, PP, polyacetal, POM and polyamide 6.6, PA 6.6); For the micro-abrasion-
corrosion tests one ceramic (silicon nitride) and one thermoplastic polymer (PP) were used.
The topographic evolution of the counter bodies was monitored along the tests through
interferometry and profilometry. The grooving of the abrasive particles was predominant in
the wear scars generated in all tests performed. The surface topographies of the body and
counter-body showed to have relation with the wear rate in the micro-abrasion and micro-
abrasion-corrosion tests. Higher roughness parameters induced higher wear rates, and show
greater sensitivity in micro-abrasion-corrosion. It was attributed that higher values of the
roughness parameters achieved greater effectiveness in the drag and participation of

abrasive particles in the contact.

Keywords: Micro-abrasion-corrosion, Friction coefficient, Wear resistance, Surface

topography, Dynamics of abrasive particles.
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CAPITULO |

INTRODUGAO

Os fendbmenos de abrasao e corrosdo vém adquirindo grande importancia em setores
onde o contato entre duas superficies em movimento relativo, e ambiente reativo
quimicamente sdo os principais fatores de falha. Com isso, tem-se desenvolvido varias
metodologias e ensaios para conhecer os mecanismos que originam os fendbmenos de
abrasao e corrosdo isoladamente. Entre eles, pode-se citar a micro-abrasdo por esfera
rotativa e as técnicas eletroquimicas, que tém dado um grande aporte para o entendimento
da abraséo e da corrosao respectivamente.

O ensaio micro-abrasivo descreve o processo abrasivo e € comumente associado a
um tipo especifico de ensaio triboldégico, o ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera
rotativa (“Ball Cratering Abrasion Test”), que tem se tornado comum ao meio académico. O
principio de funcionamento deste ensaio é o de pressionar uma esfera rotativa, geralmente
de aco, de raio R, contra a superficie de uma amostra na presenca de uma suspensao de
particulas abrasivas finas, por exemplo, carbeto de silicio (SiC) ou dioxido de silicio (SiO,)
(SCHIFFMANN; BETHKE; KRISTEN, 2005).

Progressos significativos foram feitos no estudo dos mecanismos de micro-abrasao de
materiais. Foram propostos dois comportamentos dindmicos das particulas abrasivas na
micro-abrasao que identificam se o desgaste ocorre por um mecanismo de deslizamento de
particulas ou de micro identagcbes (rolamento de particulas). Dependendo do tribosistema
pode-se apresentar um regime misto que apresenta as duas situagdes. Esta dindmica é
principalmente afetada pelas condicbes do teste, algumas condigbes relevantes s&o: a
relacdo de dureza em corpo e contra-corpo, a dureza e geometria das particulas abrasivas,
a carga normal do sistema e distancia deslizada (COZZA; TANAKA; SOUZA, 2009; 2011).
Mapas de micro-abrasao foram construidos mostrando a variagdo do regime de desgaste,

como uma fungao da carga aplicada e a distancia de deslizamento (TREZONA; ALLSOPP;



HUTCHINGS, 1999; STACK; MATHEW, 2003; COZZA et al., 2007; COZZA; TANAKA,;
SOUZA, 2011).

Por outra parte, 0 método mais recorrente das técnicas eletroquimicas (avaliagdo da
corrosdo) € o ensaio de polarizagdo o qual descreve uma curva carateristica para cada
material. O ensaio pode ser conduzido com potenciais de eletrodo controlados, medindo-se,
neste caso, os valores de corrente em funcdo do potencial aplicado (GENTIL, 2007). A partir
da representagao grafica, varias informagdes podem ser obtidas como, por exemplo, o
potencial de pite, também conhecido como potencial de ruptura da passividade e a corrente
critica do material para aquele meio, além de outras variaveis (potencial e densidade de
corrente de segunda passivagao, potencial de Taffel, etc.) (REVIE; UHLIG, 2011).

Na industria estes fenbmenos abrasdo e corrosdao acontecem simultaneamente.
Alguns exemplos de ocorréncias tém-se bombas, valvulas em processos, dutos de 6leo-gas
na industria marinha e implantes cirurgicos metalicos repondo partes ésseas do corpo
humano (WOOQOD et al., 2010). Com os avangos no entendimento da abrasdo e corrosao,
tratados independentemente, surgiu o interesse e a necessidade de estudar as interagdes
da micro-abrasdo em condi¢cbes aquosas, principalmente quando o ambiente é corrosivo.
Existem muitos processos de micro-abrasao onde a presenca de meios corrosivos pode
modificar o desgaste da superficie.

Para a exploragao, estudo e entendimento da acdo conjunta da abrasdo e corrosao,
equipamentos de micro-abrasao tém sido adaptados para realizar conjuntamente os ensaios
combinados com corrosdo (STACK; JAWAN; MATHEW, 2005; SUN; WHARTON; WOOD,
2009). Varios estudos tém medido abrasdo-corrosdao para biomateriais e diversos
revestimentos (WOOD et al., 2010). No Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM) da
Universidade Federal de Uberlandia (UFU) desenvolveu-se um equipamento que se
diferencia dos anteriormente mencionados pela leitura da forca normal e de atrito em tempo
real (SANTOS et al., 2015).

Se a superficie é corroida, as propriedades mecanicas da superficie podem ser
modificadas como resultado dos efeitos da corrosdo (STACK; JAWAN; MATHEW, 2005). Na
situacdo de abrasdo-corrosdo a deformagédo plastica na superficie do corpo nédo so
influencia a falha mecanica pelo desgaste, mas também leva a exposicdo do metal
tornando-o altamente reativo e, portanto, acelerando a corrosdo (LANDOLT et al., 2004).
Esta acao continua (desgaste) pode ter uma maior influéncia em materiais com capacidade
de repassivagao, que em consequéncia desta carateristica possuem maior resisténcia a
corrosao, devido a continua remog¢ao da camada passiva pelo efeito da abrasao (THAKARE
et al., 2008). Contudo, sob tensdo ou desgaste esta camada pode ser quebrada ou

removida.



Neste contexto pode-se pensar que as carateristicas da superficie (topografia e
natureza do material), do par corpo e contra-corpo, podem influenciar o inicio e o
crescimento de uma calota no ensaio micro-abrasivo, como parte da influencia na dindmica
das particulas abrasivas (rolamento e deslizamento). E da mesma forma para um ensaio de
abrasao-corrosao pela continua formacao de camada passiva ou oxidativa na superficie do
corpo de prova que pode fazer variar constantemente suas carateristicas topograficas.

A natureza das superficies foi relacionada, na literatura, com a relagao de dureza entre
0 corpo e o contra-corpo, e esta pode afetar diretamente a dindmica das particulas
abrasivas e consequentemente a taxa de desgaste (FANG; ZHOU; LI, 1991; AXEN;
JACOBSON; HOGMARK, 1994; GATES, 1998; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999;
ADACHI; HUTCHINGS, 2003; COZZA; TANAKA; SOUZA, 2009; 2011). A severidade de
contato ¢ influenciada pela relacdo de dureza entre as superficies; mapas de desgaste
relacionando a severidade de contato mostraram a relagdo com a dinédmica das particulas
abrasivas (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999; TREZONA; HUTCHINGS, 1999;
ADACHI; HUTCHINGS, 2003).

Estudos anteriores mostraram que a contra-corpos mais rugosos levam a uma maior
taxa de desgaste do corpo na micro-abrasdo (ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS, 1998;
COSTA et al., 2015; KRELLING et al., 2017). Allsop; Trezona; Hutchings (1998) estudando
corpos de aco ao carbono temperado e aluminio comercialmente puro, em testes micro-
abrasivo de esfera fixa com particulas abrasivas de carbeto de silicio e contra-corpo de ago
de rolamentos martensiticos, observaram que usando um contra-corpo novo as taxas de
desgaste foram significativamente maiores na segunda e terceira baterias de teste do que
na primeira. Costa et al. evidenciaram que ao aumentar a rugosidade média R, de contra-
corpos de zirconia a taxa de desgaste aumentava, para testes de micro-abrasao feitos em
aco inoxidavel AISI 304 e particulas abrasivas de silica com 10% de concentragdo em peso.
A variagédo da topografia da esfera induziu mudangas nos micro-mecanismos de desgaste.
Os autores atribuiram este comportamento a capacidade de arrastamento e entrada de
particulas abrasivas na zona de contato de maneira similar ao postulado por Allsop;
Trezona; Hutchings (1998).

Desta forma, realizaram-se alguns pré-testes de micro-abrasao para conferir a
validade destes entendimentos. Realizaram-se ensaios de micro-abrasdo no equipamento
de esfera livre (Calowear®) instalado no Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM). Os
corpos de prova testados foram de ago ferramenta (M13) com superficies preparadas em
lixas de carbeto de silicio de granulometria 80 e 4000, com o propdsito de variar a
rugosidade das amostras. A disposicao do ensaio foi tal que o sentido de rotagdo da esfera

(de aco) fora perpendicular ou paralelo ao sentido de lixamento, com velocidade de rotagéo



de 150 rpm. Os ensaios foram realizados com dois tipos de abrasivos (Silica e Carbeto de
Silicio) numa porcentagem de 10% de peso diluido em agua. Os resultados mostraram que
para os testes feitos com silica existiu uma influéncia na taxa de desgaste. Os ensaios para
0 abrasivo de Carbeto de Silicio ndo apresentaram diferenga significativa ao variar-se a
rugosidade (granulometria da lixa).

Decidiu-se entao variar a porcentagem de particulas abrasivas de silica (5, 10 e 15%)
tentando observar modificagdes no comportamento. O efeito da topografia dos espécimes
foi muito pequeno (variagbes menores que 15%). No entanto, o uso de amostras mais
rugosas sob altas concentragdes de particulas abrasivas (20%) mudou os mecanismos de
desgaste abrasivo de misto para sulcamento e a taxa de desgaste foi reduzida.

Com isto, o presente trabalho tem como objetivo contribuir ao entendimento do efeito
das carateristicas superficiais no desgaste abrasivo com e sem efeito corrosivo. Especial
énfase sera dada a dindmica das particulas abrasivas na interface na abrasao e na abrasao-
corroséo.

Para tal, utilizou-se o equipamento de micro-abrasdo-corrosdao desenvolvido no
Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM) (SANTOS et al, 2015), o qual levou
modificagdes no seu desenho para garantir que a forga aplicada, no par amostra-esfera,
seja predominantemente horizontal, X, ou seja, a existéncia de uma sé componente de for¢a
normal pela aplicagdo do peso morto. Com estas modificagdes, logrou-se obter uma maior
sensibilidade na leitura das forgas atuantes, e com isto a necessidade da elaboracdo de
metodologias para uma nova calibracdo. Com a aplicagdo destas modificagbes e
consequente calibragdo o ruido maximo lido pela célula de carga foi diminuido uma ordem
de grandeza: para a forga normal, de 0,9 N passou a ser 0,08N, e, para forga de atrito, de
0,01N passou para 0,009N.

No presente estudo utilizou-se: amostras de teste (corpo) de ago inoxidavel austenitico
AISI 304, particulas abrasivas de silica e velocidade de rotagéo de 150 rpm. Para os ensaios
corrosivos foi usada solucgao eletrolitica com 1N de H,SO,.

O estudo foi separado em dois grupos de analises:

1. Influéncia da topografia de superficie do corpo de prova na micro-abraséo e micro-
abras&o-corrosao.

2. Influéncia da natureza e evolugao topografica da superficie do contra-corpo na micro-
abrasdo e micro-abrasao-corrosao.

Para a influéncia da topografia de superficie do corpo de prova o ago AISI 304 foi
preparado, também, em lixas de carbeto de silicio de granulometria #80 e #4000, e com
disposi¢cdes de lixamento perpendicular e paralelo com respeito ao sentido de rotagdo da

esfera. Neles foram realizados testes micro-abrasivos e micro-abrasivo-corrosivos com 20%



de particulas abrasivas e contra-corpo de zirconia (esferas de @ 25,4 mm) com R, médio
entre 0,20 a 0,26 ym para cada teste. Os valores médios de taxa de desgaste, coeficiente
de atrito e larguras de sulcos do deslizamento de particulas foram maiores nos testes micro-
abrasivos que os valores apresentados em testes micro-abrasivos-corrosivos. Esta diferenca
foi atribuida principalmente ao filme de FeSO, gerado nas superficies dos ensaios miro-
abrasivo-corrosivos e a sua constante regeneragido durante os testes. Foi evidenciado que
para micro-abrasao existe uma ligeira influéncia na taxa de desgaste e coeficiente de atrito
quando foi variado o lixamento prévio da superficie de grosso para fino (granulometria #80 e
#4000); enquanto que para os testes micro-abrasivo-corrosivos a orientagao dos sulcos
gerados pelo lixamento mostrou ter uma forte uma influéncia na de taxa de desgaste,
coeficiente de atrito e larguras de sulcos, apresentando valores menores para sulcos com
orientacéo perpendicular.

Para avaliar a influéncia da natureza e evolugao topografica da superficie do contra-
corpo usaram-se cinco contra-corpos esféricos (@ 25,4 mm) nos testes de micro-abrasao
sendo eles: um ceramico (SisN,4), um metalico (52100) e trés poliméricos termoplasticos (PP,
POM e PA 6,6); para os testes de micro-abrasdo-corrosdo foram usados um ceramico
(nitreto de silicio) e um polimero termoplastico (PP). Nos contra-corpos foi acompanhada a
evolugao topografica ao longo dos testes por meio de interferometria e perfilometria. Para os
testes, o corpo de prova (ago 304) foi preparado mediante lixamento de granulometria #600,
e foi usada uma concentracdo de particulas abrasivas de 10%. Os testes mostraram a
predominancia de deslizamento de particulas abrasivas e que existem modificagdes
superficiais nos contra-corpos com o decorrer dos testes. Evidenciou-se que existe uma
mudanga nos valores médios da taxa de desgaste e coeficiente de atrito quando se mudou a
natureza do contra-corpo, obtendo maior taxa de desgaste para testes feitos com contra-
corpos poliméricos. Estas mudangas possuem como parametro predominante a relagéo de
dureza entre o corpo e contra-corpo (H./H.), esta relagdo tem influéncia na quantidade de
particulas que participam no contato. Por ultimo, obteve-se uma relagéo linear aproximada
entre a topografia da superficie (pardmetros R, e A;) do contra-corpo e a taxa de desgaste
do teste micro-abrasivo e micro-abrasivo-corrosivo. Atribuiu-se que maiores valores dos
parédmetros de R, e A, conseguem maior efetividade de transporte de particulas abrasivas no
contato.

No Capitulo Il é apresentada uma revisdo bibliografica tratando do ago inoxidavel
austenitico, os materiais poliméricos termoplasticos e sua carateristica viscoelastica,
caracteristicas da topografia da superficie, das técnicas utilizadas para estudar o efeito da
micro-abrasao e corrosao eletroquimica, o equipamento que combina as técnicas abrasivas

€ corrosivas.



No Capitulo Il é descrito o procedimento experimental e os recursos laboratoriais
utilizados.

No Capitulo IV sdo apresentados os resultados do estudo da influéncia da topografia
de superficie do corpo de prova na micro-abrasao e micro-abraséo-corrosio.

No Capitulo V sao apresentados os resultados do estudo da influéncia da natureza e
evolucado topografica da superficie do contra-corpo na micro-abrasdo e micro-abrasao-
corroséo.

No Capitulo VI estédo as principais conclusdes do estudo.

Por ultimo, no Capitulo VII algumas propostas de trabalhos futuros decorrentes das

analises e conclusdes do presente trabalho.



CAPITULO I

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais de engenheira de interesse no presente trabalho

2.1.1 Acos inoxidaveis

Os acgos inoxidaveis sao ligas a base de ferro com conteido minimo de cromo de 11%
em peso (DAVIS; COMMITTEE, 1994), formando uma pelicula de 6xido de protecao (Cr,O3)
autorregenerativa, chamada de camada passiva, razdo pela qual este grupo de agos possui
na resisténcia a corrosao sua principal caracteristica (LEFFLER, 1996).

A bibliografia concorda que ha cinco grupos basicos de agos inoxidaveis, quatro deles
devem sua classificacdo a sua microestrutura e o quinto se baseia no tratamento térmico
final a que é submetido. Além, cada um deles possui um arranjo cristalino especifico, sendo:

i. ferriticos (estrutura cristalina CCC);
ii. austeniticos (estrutura cristalina CFC);
iii. duplex, com microestrutura composta, ferritica-austenitica;
iv. martensiticos (estrutura cristalina TCC);
v. endurecieis por precipitacao.

Os acgos inoxidaveis sdo, geralmente, selecionados por sua resisténcia a corrosao,
mas sado, ao mesmo tempo, materiais de construgdo. Propriedades mecéanicas, como
resisténcia em baixas e altas temperaturas, ductilidade e tenacidade, sdo também
importantes. A densidade dos acos inoxidaveis fica em torno de 8,0 g/cm?®, e é préxima dos
agos ao carbono e aproximadamente trés vezes maior que a densidade de ligas de aluminio
(2,7g/cm®). Comparados, o ago carbono possui um alto médulo de elasticidade (200 MPa),
que é quase duas vezes o apresentado em ligas de Cu (115 MPa) e quase trés vezes do
apresentado em ligas de aluminio (70 MPa) (DAVIS; COMMITTEE, 1994).



A resisténcia a corrosdo melhora com adigdes de niquel e molibdénio. As adi¢gdes dos
elementos de liga em concentragdes significativas produzem expressivas altera¢cdes nas
propriedades do ago, evidenciado em suas influéncias no diagrama de fases ferro-carbono
(CALLISTER, 2002).

Segundo a influéncia da estrutura cristalina, os elementos de liga podem ser
classificados em dois grandes grupos: gamagénicos (estabilizadores da fase austenitica) e
alfagénicos (estabilizadores da fase ferritica) (SCHAEFFLER, 1974). Elementos como o
aluminio, o vanadio, o silicio, o molibdénio e o tungsténio, comportam-se como o cromo, sao
considerados alfagénicos, que promovem a formagao de ferrita. Por outro lado, o niquel, o
cobre, 0 manganés, o carbono, o nitrogénio e o cobalto sdo considerados gamagénicos e
promovem a formacgao de austenita.

O carbono e o nitrogénio sao particularmente poderosos formadores de austenita, este
ultimo é incorporado em certos tipos do ago inoxidavel com esse propésito especifico.
Elementos como o titanio e nidbio possuem um efeito adicional de promogéao da ferrita, além
disto, sao fortes formadores de carbonetos e nitretos, e podem, por conseguinte, eliminar os
efeitos de formacé&o de austenita do carbono e nitrogénio (LLEWELLYN; HUDD, 1998).

2.1.1.1 Acos inoxidaveis austeniticos

Uma grande melhoria em muitas propriedades mecéanicas € conseguida com a
introdugéo de niquel como elemento de liga. Consegue-se uma mudanga na estrutura,
transformando ligas ferriticas em ligas austeniticas (estrutura de alta resisténcia e
tenacidade), por isso os agos inoxidaveis austeniticos tém niquel maior que 7% em peso.

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo conhecidos pela sua excelente resisténcia a
corrosdo em muitos meios agressivos e ndo podem ser endurecidos por tratamento térmico.
Possui excelente ductilidade, capacidade de conformacido e tenacidade, mesmo em
temperaturas criogénicas, e ainda podem ser endurecidos por trabalho a frio. N&o séo
ferromagnéticos, mas depois de conformados, dobrados, embutidos, etc., podem, as vezes,
tornarem-se magnéticos em fungdo da modificagéo da estrutura. Sob a agdo de deformacgao
a frio, os acos austeniticos sofrem um endurecimento (os limites de resisténcia e de
escoamento aumentam) e a ductilidade cai, ou seja, quanto maior a deformagao plastica,
maior sera o esforgo para produzir uma nova deformagdo, fendmeno denominado
encruamento ou endurecimento por deformagdo. Os agos austeniticos apresentam uma
capacidade de encruamento maior que os ferriticos.

Outros elementos, como molibdénio, titanio e nidbio, sdo adicionados para melhorar a
resisténcia a corrosao e minimizar a corrosao intergranular por estabilizacdo dos carbonetos

presentes (sensitizagao).



Por suas propriedades, estes agos sado utilizados em uma ampla gama de aplicacdes,
tais como: industria aeronautica, quimica, naval, arquitetural, alimentacdo, caldeiraria,

fabricagao de tubos, etc.

2.1.2 Polimeros

Polimero significa, literalmente, “muitas partes”. Neste sentido, pode-se considerar
como um material polimérico sélido aquele que contém varias partes ou unidades enlagadas
quimicamente e que estdo unidas entre si para formar um soélido (ASKELAND; PHULE,
2008).

Um polimero € uma substancia macromolecular constituida por unidades estruturais
repetitivas, unidas entre si por ligacbes covalentes. Em alguns casos, as ligagdes conduzem
a cadeias lineares, com ou sem ramificagdes, e noutros, a cadeias ligadas entre si formando

estruturas tridimensionais.

2.1.2.1 Classificacado dos polimeros
De forma geral, os polimeros podem ser divididos em quatro categorias (ASKELAND;
PHULE, 2008; MORAES et al., 2010; CRAWFORD, 2013):

e polimeros naturais: polimeros que podem ser extraidos diretamente da natureza,
materiais como a celulose e as proteinas;

e termoplasticos: sdo polimeros sintéticos que ao serem aquecidos é provocado o
enfraquecimento das forgcas intermoleculares, tornando-os flexiveis. Quando resfriado,
o material volta ser rigido. Esse ciclo de aquecimento e resfriamento pode ser repetido
indefinidamente, sendo essa a maior de suas vantagens. A maioria dos polimeros
termoplasticos esta constituida por longas cadeias moleculares principais de atomos
de carbono, enlagadas entre si. Algumas vezes, também s&o enlagados atomos de
nitrogénio, oxigénio ou enxofre em forma covalente com a cadeia molecular principal.
Nos termoplasticos, as largas cadeias moleculares estao ligadas entre si por enlaces
secundarios. Exemplos: o polipropileno (PP), cloreto de polivinila (PVC), poliestireno
(PS), poliamida (PA), poliacetal (POM), entre outros;

o termofixos ou termorrigidos: por seu processo de fabricacdo e moldagem, estes
polimeros sintéticos ndo podem ser amolecidos e moldados novamente. Quando
aquecidos, esses materiais degradam-se. A maior parte dos polimeros termofixos esta
composta por uma rede de atomos de carbono enlagados de forma covalente para
formar um sdlido rigido. Algumas vezes, enlagam-se, também, em forma covalente
atomos de nitrogénio, oxigénio, enxofre ou outros para formar uma estrutura reticular

termofixa. Exemplos: formaldeidos, resinas epoxicas e alguns poliésteres;
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elastbmeros: sdo polimeros que possuem propriedades elasticas que permitem
duplicar ou triplicar o seu comprimento, recuperando o seu tamanho quando se

interrompe a tensdo. Exemplos de aplicagédo: pneus (borracha).

2.1.2.2 Propriedades principais dos polimeros termoplasticos e termofixos

Apesar de existir uma grande variedade de polimeros, é possivel delinear as

propriedades de acordo com a literatura (BLACKADDER, 1975; CHALLA, 1993;
ASKELAND; PHULE, 2008; CRAWFORD, 2013) que, em termos gerais, sao:

A densidade dos polimeros € baixa quando comparada com os metais, possuindo
valores tipicos compreendidos entre os 900 e 1450 kg*m™, para polimeros no estado
natural. O politetrafluoretilieno (PTFE), mais conhecido como Teflon®, é o polimero
mais denso, com uma densidade de 2200 kg*m™. Os polimeros sdo normalmente
misturados com cargas e reforgos, podendo, nestes casos, a densidade subir até 3000
kg*m.

A estabilidade dimensional dos plasticos depende de dois fatores principais: a variagao
de temperatura e a absorgéo de liquidos. Alguns polimeros como as poliamidas (PA),
podem absorver liquidos e, portanto, aumentar de volume, podendo este aumento de
volume atingir 1% em volume. A absorgéo de liquidos € acompanhada de mudangas
nas propriedades fisicas dos materiais.

A degradagao quimica dos plasticos é diferente da dos metais na medida em que, ao
contrario destes, ndo é essencialmente de natureza eletroquimica, isto €, ndo envolve
o fluxo de corrente eléctrica. O ataque quimico aos plasticos faz-se por inchamento,
dissolugéo e, sobretudo, quebra de ligagdo quimica (por hidrdlise, oxidagao, etc.) ou
por combinacdo de quaisquer destes efeitos. De forma geral, solucbes de sais
inorganicos, solugdes alcalinas e acidas fracas ndo afetam significativamente os
polimeros.

Os plasticos sdo maus condutores térmicos e podem ser excelentes “isoladores”
eléctricos. A temperatura de 20 °C, a condutividade térmica tipica dos materiais ndo
carregados & perto de 0 — 0,30 W m™ °C™", podendo atingir valores ainda mais baixos
(0,03 W m-' °C™") para materiais celulares. A condutividade térmica dos metais, por
exemplo, é cerca de trés ordens de grandeza superior a dos plasticos (por exemplo, o
aluminio apresenta uma condutividade térmica de 220 W m™ °C™). Dai se utilizarem
amplamente em revestimentos de fios eléctricos e equipamentos de protegao.

O comportamento mecanico dos plasticos, quando sujeitos a deformagdo por
aplicagdo de tensdes, é designado por viscoelastico. Tal comportamento € devido as

propriedades dos plasticos, que combinam caracteristicas elasticas, tipicas dos
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metais, com caracteristicas viscosas, tipicas dos fluidos. De uma forma geral, as
propriedades mecanicas dos plasticos sdo fortemente dependentes da temperatura, o
que nao se verifica nos metais, que sao praticamente insensiveis a pequenas

variagoes de temperatura (da ordem das dezenas).

2.1.2.3 Viscoelasticidade em termoplasticos e DMA “Dynamic Mechanical Analysis”

A temperatura a qual a deformacéo plastica tem lugar de um material polimérico € um
fator determinante. Em temperaturas abaixo das temperaturas de transicdo vitrea para
termoplasticos, a taxa de fluéncia é relativamente baixa devido a mobilidade restrita da
cadeia molecular. Acima das suas temperaturas de transigao vitrea, os termoplasticos séo
deformados mais facilmente por uma combinacdo de deformacédo elastica e plastica e é
conhecido como comportamento viscoelastico. Acima da temperatura de transigao vitrea, as
cadeias moleculares deslizam uma sobre outra mais facilmente, e, por conseguinte, este
tipo de deformagdo é conhecido normalmente como fluxo viscoso (ASKELAND; PHULE,
2008; CRAWFORD, 2013).

Um material viscoso ideal obedece a lei de Newton, que estabelece que a tensdo e a
taxa de cisalhamento estado relacionadas através de uma caracteristica intrinseca que é a
viscosidade (DAWKINS, 1986; TURI, 2012). Materiais poliméricos apresentam
comportamento mecanico intermediario ao elastico e ao viscoso, sendo denominados
viscoelasticos. A contribuicdo elastica e viscosa para o comportamento mecanico do
polimero depende da temperatura e da escala de tempo do experimento (CASSU;
FELISBERTI, 2005).

O comportamento viscoelastico de materiais poliméricos pode ser compreendido mais
facilmente a partir de ensaios mecanicos. Resultados tipicos de ensaios de fluéncia se
relacionam a testes realizados sob cisalhamento, sendo que efeitos similares sao
observados em ensaios no modo de tragdo. Quando uma tenséo constante de cisalhamento
€ aplicada a uma amostra viscoelastica observa-se que a deformagdo é dependente do
tempo (Fig. 2.1). Se a deformagédo a um determinado tempo, apds a aplicagao da tenséo, é
mostrada em um grafico como fungdo da tensdo, observa-se que deformagdo aumenta
linear e proporcionalmente a tensdo aplicada (Fig 2.1). Para um tempo maior, apos a
aplicagao da tensao, a deformagéao também aumentara linearmente com a tenséo (CASSU;
FELISBERTI, 2005; ASKELAND; PHULE, 2008).

Materiais poliméricos exibem viscoelasticidade linear em ensaios de fluéncia quando
se aplicam tensdes que produzem deformacdes verdadeiras abaixo de 0,005 (MCCRUM,;
BUCKLEY; BUCKNALL, 1997; CASSU; FELISBERTI, 2005).
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Figura 2.1. Curvas de fluéncia para poliestirenos (PS) baixo diversos esforgos de tensdo a
25 °C (SAUER; MARIN; HSIAO, 1949; ASKELAND; PHULE, 2008).

Para observar as diferengas viscoelasticas dos contra-corpos poliméricos a técnica de
DMA (Dynamic Mechanical Analysis) € comumente usada. A analise dindmico-mecanica
(DMA), também conhecida por analise termodindmico-mecéanica (DMTA), € uma técnica que
estuda propriedades de materiais em fungdo da temperatura, do tempo, da frequéncia, de
uma deformagdo, e/ou a combinagcdo destes parédmetros (MENARD, 2008). A analise
dindmico-mecanica consiste, de modo geral, em se aplicar uma tensdo ou deformacgéo
mecanica oscilatoria, normalmente senoidal, de baixa amplitude a um sdélido ou liquido
viscoso, medindo-se a deformacao sofrida por este ou a tensao resultante, respectivamente,
sob variagdo de frequéncia ou de temperatura (CASSU; FELISBERTI, 2005; MENARD,
2008; LORANDI, 2016).

O equipamento utilizado para a analise de DMA constitui em um forno com controle de
temperatura, o qual dispbes de cabecgotes mdveis e removiveis que podem ser trocados
para diferentes tipos de ensaio, dependendo da amostra a ser analisada. A amostra ¢é
colocada em uma cémara com temperatura controlada por nitrogénio liquido para
resfriamento, e resisténcias para aquecimento. O calor é transferido via condugéo do ar
dentro da camara. A temperatura do ar € medida por um termopar proximo a amostra,
enquanto a frequéncia de oscilagdo é aplicada (CASSU; FELISBERTI, 2005; MENARD,
2008; LORANDI, 2016).
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Com a técnica da andlise dindmico mecanico (DMA), é possivel determinar as

propriedades viscoelasticas (termomecanicas) de materiais de forma eficiente (CASSU;

FELISBERTI, 2005). Entre as principais estdo os paradmetros viscoelasticos, relacionados ao

desempenho do material, como 0 médulo de armazenamento (E’), o mddulo de perda (E”) e

o fator de perda ou capacidade e amortecimento (tan 8). Além disso, também ¢é possivel

verificar transicoes de relaxagcao primarias, secundarias e terciarias, como a transig¢ao vitrea,
e outros movimentos segmentais (CASSU; FELISBERTI, 2005; DENG; HOU; YE, 2007;
MENARD, 2008; LORANDI, 2016).

De acordo com a norma ASTM D4092 (Standard Terminology for Plastics:

Dynamic Mechanical Properties, 2013) a definicdo dos principais parametros sao:

modulo de armazenamento (E’): é a parte real do modulo complexo, e é calculado
para a determinagdo da quantidade de energia armazenada e retida durante o ciclo da
aplicagao da carga.

modulo de perda (E”): é a parte imaginaria do médulo complexo e refere-se a energia
dissipada durante o ciclo.

modulo complexo (E*): € a razédo da tenséo sobre a deformacgao, onde cada modulo é
um vetor, podendo ser representado por um numero complexo. A relacdo entre o
mddulo complexo e seus componentes € dada por uma razao trigonométrica (Fig. 2.2).
mator de perda, capacidade de amortecimento ou tan &: € a razdo entre o0 modulo de
perda pelo modulo de armazenamento, tan & = E/E”. Onde & é o angulo de
defasagem entre a tenséo aplicada e a deformacgao resultante.

damping ou amortecimento: € a perda de energia resultante de uma carga ou
deslocamento oscilatério de um material, dissipada na forma de calor, ou seja, mostra
0 quéo bom um material pode ser em absorver energia.

transicao vitrea e temperatura de transigao vitrea: a transicao vitrea é a transicdo que
um material amorfo ou semicristalino sofre ao sair de sua condi¢ao viscosa (elastica)
para uma condi¢ao vitrea (rigida e dura) ou vice versa. A transi¢ao vitrea ndo é uma
mudanca de fase, e sim uma transigcdo de segunda ordem, onde ocorrem diversas
alteragdes em algumas propriedades caracteristicas (coeficiente de expansao térmica
e calor especifico, por exemplo). Ja a temperatura de transigao vitrea € a temperatura
(ou faixa de temperatura) média em que ocorre essa transigao.

A tan & descreve capacidade de amortecimento do material polimérico (CASSU,;

FELISBERTI, 2005; MENARD, 2008; LORANDI, 2016). Sdlidos que possuem apenas a
componente elastica, como metais e ceramicos, apresentam tan & igual a zero (CASSU,;
FELISBERTI, 2005).
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Figura 2.2. Representacdo da relagao trigonométrica entre o modulo complexo E*, de

armazenamento E’ e de perda E”, com o angulo & (LORANDI, 2016).

Em experimentos dinamico-mecanicos conduzidos isotermicamente, quando a
frequéncia é variada, as cadeias poliméricas irdo absorver energia em faixas de frequéncia
caracteristicas. A absorcdo de energia s6 ocorrera quando a escala de tempo do
experimento, ditada pela frequéncia, for igual ao tempo necessario para que o material sofra
uma determinada relaxagao, denominado tempo de relaxacdo. As relaxagcdes normalmente
estdo associadas a mudangas conformacionais de grupos ou segmentos da cadeia
polimérica, resultantes de rotagdes em torno das ligagdes quimicas. O tempo de relaxagao é
uma medida da mobilidade das cadeias e depende da estrutura molecular e da temperatura.
A temperatura influencia a mobilidade da cadeia polimérica e, consequentemente, o tempo
relacionado a sua relaxacédo. A dependéncia dos modulos de armazenamento e de perda
com a freqliéncia e com a temperatura é esquematizada na Fig. 2.3 (CASSU; FELISBERTI,
2005; LORANDI, 2016).

De acordo com Turi (2012) e Lorandi (2016) o efeito da variagao da frequéncia e da
temperatura (Fig. 2.3) sobre o comportamento dindmico-mecanico de materiais poliméricos
pode ser resumido da seguinte forma:

1) a baixas temperaturas ou altas frequéncias o polimero comporta-se como um material
vitreo e, portanto, rigido, devido aos altos tempos de relaxagdo comparativamente a
escala de tempo do experimento. Sob estas condigbes 0 mddulo de armazenamento é
alto e o de perda é baixo;

2) a altas temperaturas ou baixas frequéncias, os movimentos internos respondem a
tensao aplicada. Dessa forma, tanto o médulo de armazenamento como o de perda
sdo baixos, correspondendo ao comportamento viscoso;

3) quando a frequéncia do experimento &€ comparavel a frequéncia dos movimentos
internos do material na temperatura na qual é feita a medida, o modulo de

armazenamento diminui com o aumento da temperatura ou com a diminuicdo da
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frequéncia, e o moédulo de perda exibe um maximo, correspondendo ao

comportamento viscoelastico.

«— Frequéncia (1)

Temperatura —

Figura 2.3. Regides de transicdo dos materiais poliméricos (CASSU; FELISBERTI, 2005;
LORANDI, 2016).

2.2 Topografia de superficie e caraterizagao superficial

A superficie pode ser descrita por dois topicos:
e Topografia e estrutura: sera explorada na seguinte segao.
e Propriedades fisicas, quimicas e mecanicas: estao relacionadas com o material e o

meio no que esta interagindo.

2.2.1 Caracteristicas da topografia de superficies

A superficie de um material usado para uma tarefa especifica depende do processo de
conformagao, usinagem, moldagem, etc. Quando um material é analisado na escala dos
microns (um) ou nano (nm), é possivel observar irregularidades da sua superficie. Estas
irregularidades nao sao perceptiveis pelo olho humano e comumente sao chamadas de

asperezas, por exemplo, a superficie de um metal que tem sido polido para obter certo
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acabamento, quando analisada sua superficie pelas técnicas adequadas esta apresentaria
irregularidades superficiais (BHUSHAN e GUPTA, 1976; HUTCHINGS, 1992).

O significado de topografia refere-se ao modo como pode ser representado como uma
superficie no espaco. As caracteristicas geométricas da textura da superficie de um material
estao fortemente ligadas ao processo pelo qual foi obtido e, em geral, o perfil topografico de
um material esta formado por trés componentes que sao: rugosidade, ondulacéo e erro de
forma (BHUSHAN; GUPTA, 1997). Na Fig 2.4 é apresentado um desenho que explica estes

componentes.

D-1
g
225 _ P

| -
\ | D-2 =%
\ ,;a’ .
|| 4—"4' Rugosidade
! 3t 1 B T I B
Fd P
/%ﬁf Ondulacio

G ey

Erro de forma

Elementos que compde a superficie.

Figura 2.4. Perfil efetivo de uma superficie, com os elementos que compdem a textura
superficial (BHUSHAN; GUPTA, 1997).

A rugosidade é descrita por vales e picos de amplitude variavel e espacamento
superior que as dimensdes moleculares. A ondulagdo consiste em irregularidades da
superficie de espaceado superior a rugosidade, enquanto o erro de forma é um desvio
grande da forma nominal da pega. Convencionalmente, quando a topografia de uma
superficie € medida quantitativamente analisa-se somente a rugosidade e utilizam-se filtros
mecanicos, eléctricos ou digitais para eliminar a ondulagéo e o erro de forma. A diferenga
entre rugosidade, ondulagéo e erro de forma esta baseada no comprimento de onda da
superficie ou a distancia entre picos (STOUT e BLUNT, 1995).

Destacam-se dois métodos para adquirir perfis topograficos da superficie: o
apalpamento e a reflexao 6tica (DA SILVA, 2008). O método de apalpamento é usualmente
utilizado para a medicao de perfis lineares, mas ha dispositivos que usam esse método para
descrever pequenas areas (ALCALA; BARONE; ANGLADA, 2000). Um dos métodos de
reflexao 6tica mais utilizado para a medi¢do da topografia € a interferometria laser. Nesse

método, um sensor laser descreve a topografia sem o contato com a superficie.
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2.2.2 Parémetros de rugosidade de interesse

As quantificagcdes do perfil de rugosidade s&o definidas nos pardmetros de rugosidade
(DA SILVA, 2008). Os parametros de rugosidade podem ser calculados em formas
bidimensionais (2D) ou tridimensionais (3D). A andlise de perfil 2D tem sido amplamente
utilizada em ciéncia e engenharia ha mais de meio século (GADELMAWLA et al., 2002). Nos
ultimos anos, houve uma maior necessidade de analise de superficie em 3D. Os parametros
sdo definidos em comparacdo com o plano médio da superficie, calculado através do
nivelamento usando método de minimos quadrados aplicados a superficie medida (DONG;
SULLIVAN; STOUT, 1994).

A norma ISO 4287 (ISO, 1997) define os parametros de rugosidade bidimensionais.
Para o estudo destacam-se os seguintes pardmetros: Rugosidade quadratica média (R, / Sq)

e comprimento de onda quadratico médio (A,).

2.2.2.1 Rugosidade quadratica média (R,/ S,)

Este parametro representa o desvio padrao da distribuicdo das alturas da superficie.
As Eq 3.1 e 3.2 mostram a definicdo matematica e numérica do parametro R, (1ISO, 1997;
GADELMAWLA et al., 2002):

1 o

Rg = 7J‘O{y(x)}za'x (3.1)
1G22

Rg= =Dy (3.2)
n-ic

Send vy, é a altura do perfil no ponto i.

Analogo ao Ry, a rugosidade superficial quadratica média (S,) € o valor das alturas em
relagcdo ao plano médio da superficie. As Eq. 3.3 e 3.4 definem o Sq para uma superficie
continua e (DONG; SULLIVAN; STOUT, 1994; STOUT, 2000).

R 5
Sq _\/EL [, .} dvay (3.3)
\/ 1 Nl
Sq=|——> > 2
N x=0 y=0 Y

(3.4)
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A distancia relativa entre a superficie e o plano médio em uma determinada posicao (X,
y) € descrita por z; N é a quantidade de pontos de cada perfil; e M a quantidade de perfis

que compdem a superficie.

2.2.2.2 Comprimento de onda quadratico médio (1q)

O comprimento de onda quadratico médio (A,), € um parametro bidimensional hibrido,
que leva em consideragdo espagcamento em y (Ry) e a inclinagéo quadratica média (Aq), ou
seja, espagamentos em x e y. As definigdes de A, € Aq s&o apresentadas nas Eq. 3.5 e Eq.
3.6 respectivamente (1ISO, 1997; GADELMAWLA et al., 2002).

Rq
Y 4
Ag =2r Ag (3.5)
1t . 1
— 2 = —
Ag=|— .([ O(x)-6)*dx, 6 7 ie(x)dx (3.6)

Sendo 0 a inclinagdo entre dois pontos consecutivos do perfil e # é a inclinagdo média.
A Fig. 2.5 mostra a definicdo do método de calculo do da inclinagdo média de um perfil de

rugosidade.

Figura 2.5. Definicao de inclinagao média 8 (GADELMAWLA et al., 2002)

Como é mostrado na Fig. 2.5 a cada dois pontos consecutivos, calcula-se a distancia
relativa em x e y, representados por &, e &, respectivamente. Os parametros inclinagcdo
quadratica média Aq e a inclinagdo média ¢ sdo definidos, numericamente, de acordo com

as Eq. 3.7 e 3.8.
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o,
Ag = ~ -0 (3.7)
= . —j (3.8)

2.3 Corrosao eletroquimica e curvas de polarizagao

Como conceito aceito universalmente pode-se definir corrosdo como a deterioragao de
um material, geralmente metalico, por acdo quimica ou eletroquimica do meio ambiente,
associada ou nao a esforgos mecanicos (GENTIL, 2007).

A corrosdo de metais em ambientes aquosos € quase sempre de natureza
eletroquimica. Ela acontece quando duas ou mais reagdes eletroquimicas ocorrem numa
superficie do metal. Como resultado, alguns dos elementos de metal ou de liga mudam de
um estado metalico para um estado ndo metalico. Os produtos de corrosao podem ser
espécies dissolvidas ou produtos sélidos da corrosdo, em ambos os casos, a energia do
sistema é reduzida quando o metal é convertido em uma forma de energia mais baixa.
Ferrugem do aco é o melhor exemplo conhecido de conversdo de um metal (ferro) num
produto de corrosdo nao metalico (ferrugem). As reagdes eletroquimicas ocorrem
uniformemente ou ndo sobre a superficie do metal (eletrodo) (ARDILA, 2013).

A corrosao eletroquimica acontece quando uma célula eletroquimica é formada. Na
Fig. 2.6 pode-se observar a esquematizagdo de uma célula eletroquimica ou pilha galvanica.
Seus componentes essenciais sdo enunciados a seguir (GENTIL, 2007):

a) Anodo: Parte de uma superficie do metal onde se realiza a reacdo de oxidacdo
(processo de corrosao). Neste processo, ha uma perda ou liberagdo de elétrons, devido a
passagem do metal para sua forma ibnica.

b) Catodo: Parcela da superficie do metal, onde é realizada a reagdo de redugéo, no
qual os elétrons produzidos no anodo sdo combinados com certos ions no eletrolito. Neste
processo, ha um ganho de elétrons. No catodo, o circuito elétrico é fechado por meio de um
condutor externo.

c) Eletrdlito: Toda substancia que em um determinado solvente dissocia ou ioniza,
originando ions que apresentam um determinado numero de transporte.

d) Diferenga de potencial: E o trabalho por unidade de carga que a forca eletrostatica

realiza sobre uma carga que é transportada de um ponto até outro (do anodo até o catodo).
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e) Condutor metalico: Cabo que conecta eletricamente os eletrodos (conduzindo os
elétrons do &nodo para o catodo).

Pode-se dizer que a cinética na corrosao estuda a taxa na qual ocorre esse processo,
ou seja, quanto de um metal por unidade de tempo esta se dissolvendo em um determinado
ambiente. Em eletroquimica, o fluxo de elétrons gerados nas reagbes de dissolugao
(oxidagao), que é igual ao fluxo de elétrons consumidos na reacao de redugao, é chamado
de densidade de corrente de troca de elétrons i,, que € uma caracteristica de um metal em
equilibrio (GENTIL, 2007). Quanto maior i,, maior a facilidade de transferir carga e vice-
versa. A magnitude da i, depende de consideragdes cinéticas, como temperatura,
concentragdo idnica, agitagéo, etc. Portanto, como as taxas de oxidagdo e reducido séo
iguais em magnitude, mas de sinal contrario, ndo havera um fluxo de elétrons para fora do
sistema e, portanto, € impossivel medir i, mediante um equipamento. Em equilibrio, a

corrente anddica i, € igual a corrente catédica i; (io = iz = ic).

Anodo

/ cama\

¢

Eletrolito

Figura 2.6. Célula eletroquimica ou pilha galvanica (GENTIL, 2007).

Qualquer desvio da condigdo de equilibrio altera o potencial do eletrodo e,
instantaneamente, modificam as magnitudes das velocidades anddica e catddica,
produzindo um fluxo liquido de elétrons (FONTANA, 1986).

Quando a peca de metal (MA) é conectada com outra peca de um metal diferente
(MC), através de uma fonte de potencial, e submersa na solugdo com ions do metal MA,
sera possivel estabelecer uma diferenca de energia AE entre as placas para que exista um
fluxo de elétrons entre esses metais. Na sequéncia, sdo modificadas as condigdes de

equilibrio iniciais nas interfaces dos dois metais. A peca de metal MA tende a se dissolver
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porque atua como o anodo, passando a solugdo em forma de ions e, portanto, existira um
fluxo de elétrons gerados que viajam na direcdo do metal MC, agindo como catodo, através
das conexoes elétricas.

O fluxo de elétrons leva ao desvio dos potenciais de equilibrio, de cada uma das fases,
do seu valor inicial. Isto é conhecido pelo termo polarizagéo, ou seja, o deslocamento do
potencial de equilibrio para outro valor por um fluxo de elétrons (REVIE; UHLIG, 2011).

Na Fig. 2.7 é apresentada a resposta de polarizacdo de um sistema quando o
potencial mensurado E sai do equilibro. Sendo E., é o potencial no equilibrio e n é o

[T 1] “ 0

sobrepotencial, e os prefixos “a” e “c” sdo anddico e catddico respetivamente. Um metal
pode ser polarizado por concentragao, por ativacdo, ou por resisténcia (6hmica)

(WOLYNEC, 2003; GENTIL, 2007).

equil

log i

Figura 2.7. Resposta da polarizagcao de um sistema eletroquimico (REVIE; UHLIG, 2011).

A curva de polarizagédo € a representagdo grafica de um método de estudo de
corrosao eletroquimica onde se realiza uma eletrdlise, utilizando como eletrodo e eletrélito,
respectivamente, o metal e o meio que se deseja estudar (Fig. 2.7). O ensaio pode ser
conduzido com potenciais de eletrodo controlados, medindo-se, neste caso, os valores de
corrente em fungdo do potencial aplicado, i= f(E), ou entdo, a corrente de eletrdlise
controlada, obtendo-se os valores de potencial em funcdo da corrente, E = f(i). Apenas o
primeiro caso sera tratado neste trabalho, ja que, procura-se conhecer o comportamento dos
acos com a evolugédo do tempo de forma constante e ndo escalonada, ou seja, procura-se
uma analise do comportamento de toda a regido de polarizacdo do ago e ndo so6 alguns
potenciais especificos. Desta forma, as curvas obtidas em potencial controlado podem ser

de dois tipos: potenciodindmica e potencioestatica (GENTIL, 2007).



22

As curvas potenciodindmicas s&do aquelas que tém variagao continua do potencial de
eletrodo em fungéo do tempo t; a medicao de i= f(t) produz i= f(E) uma vez que se conhece
E = f(t). Ja as curvas potenciostaticas, tém variacdo descontinua do potencial no eletrodo,
modificando-o gradualmente, ponto a ponto por patamares de potencial, e medindo-se a
corrente correspondente para cada patamar apds sua estabilizacdo do sistema ou apdés um
tempo determinado (GENTIL, 2007).

A montagem para realizagdo das curvas de polarizacdo € apresentada na Fig. 2.8.
Seus principais componentes sdo um potenciostato, ligado aos eletrodos da célula
eletroquimica, um sistema de aquisigado de dados e um sistema de processamento de dados
(“software”). O potencial entre a amostra ou eletrodo de trabalho e o eletrodo de referéncia,
associado a corrente circundante pelo eletrodo auxiliar, definirdo as caracteristicas de
corrosao das amostras (eletrodo de trabalho) (ARDILA, 2013).

- iostat
Aplicacao e rampa de Medigao da resposta Poten

potencial de corrente

l i —

4— Vollagem —p| lq—Comente —p

Eletrolito

Célula de
" trabatho

Eletrodo de Eletrodo de Eletrodo
Referéncia Trabalho  Auxiliar

et

Figura 2.8. Montagem para obtencao das curvas de polarizagdo (ARDILA, 2013).

Os elementos carateristicos da montagem (ARDILA, 2013) séo:
a) Eletrodo de referéncia: Seu potencial é constante e conhecido, permitindo conhecer
o potencial que existe no processo estudado.
b) Eletrodo de trabalho: Este € o objeto de estudo, ou seja, € o eletrodo para ser

analisado.
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c) Eletrodo auxiliar: E n&o polarizavel e inerte. Fica unido ao eletrodo de trabalho,
geralmente como catodo. Normalmente, é de platina ou grafite.

d) Potenciostato: E responsavel por fornecer uma voltagem através de uma rampa de
potencial entre o eletrodo de referéncia e eletrodo de trabalho. Por outro lado,
também é responsavel por medir a corrente entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo

de referéncia.

2.3.1 Passivagao

A modificacdo do potencial de um eletrodo no sentido de melhorar a atividade (mais
catédico ou mais nobre), devido a formagdo de uma pelicula de produto de corroséo, é
denominada de passivacao (GENTIL, 1982).

Admite-se que a passivacao seja causada por um filme muito fino de oxido na
superficie metalica ou por um estado triboquimico da superficie, que impede o contato entre
0 metal e 0 meio corrosivo.

As curvas de polarizacdo anddicas sdo importantes auxiliares para o estudo e
identificacdo de sistemas metal/meio passivaveis. A passividade de um metal pode ser
destruida por substancias redutoras, polarizagao catdédica e ions halogénios. Em alguns
casos, o filme passivo formado pode ser facilmente destruido por um leve impacto (ARDILA,
2013).

Um metal torna-se passivo quando o seu potencial aumenta de uma direcao positiva
ou anddica para um potencial em que a densidade de corrente i (taxa de dissolugao
anaddica) diminui (em muitos casos, em ordem de magnitude) para um valor menor do que a
observada em um potencial menos anddico. Esta redugcé&o ocorre mesmo que o potencial E
para a dissolugdo anddica seja levado a um valor mais elevado, devido a formagao da
camada passiva. Na Fig. 2.9 apresenta-se a curva potenciodindmica que descreve a
passividade (ARDILA, 2013).

Segundo a Fig. 2.9, trés diferentes regides de potencial sdo identificadas: a ativa, a
passiva, e a transpassiva. Quando a densidade de corrente atinge a valor critico de primeira
passivagao (icp), NO potencial de passivacdo (E,), o potencial permanece constante,
enquanto a densidade de corrente sofre uma acentuada queda até atingir a densidade de
corrente passiva (ip) ou densidade de corrente minima (ipass). Quando a passividade é
quebrada num potencial chamado de potencial de quebra, critico ou de pite (E.;). Sendo a
regido transpassiva, a regiao no qual o com o aumento do potencial a densidade de corrente
aumenta apds a quebra da passividade, levando a degradacao do material (REVIE; UHLIG,
2011).
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transpassivo

Potencial (E)

Densidade de Corrente (i) —

Figura 2.9. Curva de polarizagado anddica esquematica e idealizado para um metal passivo
(REVIE; UHLIG, 2011).

2.3.2 Curvas de polarizacao anddica para agos inoxidaveis

O comportamento dos acos inoxidaveis através de uma curva de polarizacdo anddica
é apresentado na Fig. 2.10, de acordo com Biefer (1970) e Tylor e Scully (1987). Da curva
de polarizagao pode-se extrair informacao caracteristica para cada aco inoxidavel e serve

para se ter uma ideia de sua resisténcia a corrosao em determinado meio.

Figura 2.10. Resumo esquematico das curvas de polarizagdo para agos inoxidaveis em meio
de 1N H,SO, (BIEFER, 1970; TAYLOR; SCULLY, 1987).
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Os parédmetros mais relevantes que conseguem-se extrair sao:

e O potencial de corrosdo (Ecrr), que é o potencial onde se inicia a curva anddica e
indica o potencial necessario para que o ago possa ser polarizado na zona ativa da
curva anddica para determinado meio eletrolitico.

¢ O potencial e densidade de corrente critica da primeira passivagéo (Ecpp € igpp), Sendo
o potencial e a corrente nos quais 0 aco inicia seu processo de passivagdo. Quanto
mais alto, mais dificil € o processo de passivacdo, ou seja, menor resisténcia a
corroséo.

e A corrente minima (i,ss), que € a minima corrente alcangada pelo processo de
passivacao, quanto menor for esta corrente, melhor capacidade de passivacao tera o
aco.

¢ O potencial de quebra ou potencial de pite (E.), que é o potencial onde se extingue a
passividade do material, iniciando um processo transpassivo. Quanto maior for este
potencial, maior sera a resisténcia a corrosao.

e O potencial e densidade de corrente da segunda passivagéo (Ecsp € icsp), que séo o
potencial e a corrente correspondentes a uma nova e pequena passivagdo que, na
sequéncia, leva a um processo de evolugao de oxigénio.

A diferenga (AE) entre o potencial da primeira passivagéo (Ecp,,) € o potencial da
segunda passivagdo (E.p) pode-se entender como a regido que O ago possui um
comportamento passivo, de maneira que, na maior diferenca (AE) a resisténcia a corrosédo
sera maior. Assim, entenda-se que os potenciais de primeira e segunda passivagao atuam
de forma antag0nica, onde de maneira ideal se deseja uma um menor potencial de primeira
passivagdo e um maior potencial de segunda passivagdo para que o AE seja o maximo

possivel.
2.4 Micro-abrasao

O desgaste abrasivo promove a perda de matéria devido ao movimento relativo entre
duas superficies, decorrente da acado entre elas de “asperidades” duras, ou particulas
abrasivas livres, ou particulas abrasivas engastadas em uma das superficies. Essas
particulas duras podem ser provenientes de fragmentos oriundos do processo de desgaste
ou contaminacao acidental por uma fonte externa ao tribosistema (GAHR, 1987).

Na literatura observam-se os termos “desgaste abrasivo” de “desgaste micro-abrasivo”
tratados de forma similar, mas ha varias maneiras possiveis de diferenciar eles. Pode-se
comparar pela taxa de desgaste (k), enquanto que no “desgaste micro-abrasivo” a k varia
entre 1 x 10° e 2,5 x 10" mm*N.m (KATTAMIS et al., 1994; TREZONA; ALLSOPP;
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HUTCHINGS, 1999; SHIPWAY; HOWELL, 2005), no “desgaste abrasivo” observam-se
valores de k até com trés ordens de grandeza maiores, variando entre 1 x 102 e 1,2 x 10™
mm?N.m (HUTCHINGS, 1992; COZZA, 2006).

Outra forma de diferenciar € pelo tamanho médio das particulas abrasivas no
“desgaste micro-abrasivo” ocorre com participagdo de particulas abrasivas com tamanho
médio na ordem de micrometro. Por exemplo, particulas abrasivas com tamanho médio
entre 3 e 6 uym, aproximadamente, sdo comumente utilizadas em ensaios de desgaste
micro-abrasivos por esfera rotativa (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999; ADACHI;
HUTCHINGS, 2005; COZZA et al., 2007). Ja o “desgaste abrasivo” € gerado por particulas
abrasivas relativamente maiores, entre 50 € 250 ym (HUTCHINGS, 1992).

2.4.1 Equipamento de micro-abrasdo por esfera rotativa

O ensaio micro-abrasivo € comumente associado a um tipo especifico de ensaio
triboldgico, o ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa (“Ball Cratering Abrasion
Test”), que tem se tornado comum ao meio académico.

Segundo a literatura existem duas configuragdes de equipamentos para este tipo de
ensaio, nos quais existe uma diferenca operacional pequena, mas a diferenga entre os
resultados pode ser significativa. Essas duas configuracées diferem na forma de movimentar
a esfera, sendo uma por esfera livre (ou mével) e outra por esfera fixa. No primeiro caso a
esfera se apoia em um eixo e a forca aplicada é essencialmente o peso da esfera. No
segundo, a esfera é presa entre dois eixos rotativos coaxiais e a amostra é forcada contra a
esfera por uma alavanca.

O principio de funcionamento deste ensaio é o de pressionar uma esfera rotativa,
geralmente de acgo, de raio R, contra a superficie de uma amostra na presenga de uma
suspensdo de particulas abrasivas finas, por exemplo, carbeto de silicio (SiC) ou silica
(SiO,) (SCHIFFMANN; BETHKE; KRISTEN, 2005).

A configuragédo do equipamento é caracterizada pelo controle da forga normal aplicada
sobre a amostra (Fig. 2.11-a) e da rotacdo do motor que move a esfera e o fluxo de abrasivo
liberado sobre a amostra durante o ensaio. No esquema da Fig. 2.11-b pode ser vista a
disposigcao de cada componente para a configuragédo esfera rotativa livre.

A geometria da impressdo de desgaste formada sobre a amostra € a reprodugéo
negativa da forma geométrica do contra-corpo esférico e apresenta um raio “b” (Fig. 2.12).
Em materiais homogéneos e nao revestidos, o volume de desgaste pode ser calculado em
funcdo da distancia total de deslizamento e da forca normal atuante no contato. Neste
contexto, onde k é a taxa de desgaste, a resisténcia ao desgaste abrasivo é definida por k

expressa em [(N.m)m™], limitando sua utilizagdo a situagdes onde o volume de desgaste é
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diretamente proporcional a carga aplicada e a distancia percorrida (RUTHERFORD e
HUTCHINGS, 1997; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Figura 2.11. (a) Esquema da distribuicdo das for¢gas para o equipamento com esfera livre
(RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996); (b) Disposicao dos componentes segundo o “lay out”
do equipamento em funcionamento (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996; LORENZI,
PEROTTONI; ZORZI, 2010).

Amostra

A R

Figura 2.12. Esquema ilustrativo da formagédo da calota no ensaio de micro-abrasao por
esfera rotativa (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996).

2.4.2 Dindmica das particulas abrasiva e micro-mecanismos de desgaste abrasivo

Tradicionalmente, o contato entre as particulas abrasivas e a superficie que sofre
desgaste tem foi classificado em dois modos: desgaste abrasivo a dois-corpos e desgaste
abrasivo a trés-corpos (BURWELL, 1957; HUTCHINGS, 1992). Desgaste a dois corpos
ocorre quando existem asperidades duras, ou particulas abrasivas rigidamente fixadas no
contra-corpo, que geram sulcos/riscos sobre a superficie da amostra durante 0 movimento.
No desgaste a trés corpos as particulas abrasivas estao livres, o que permite o rolamento

el/ou deslizamento destas entre a amostra e o contra-corpo que, consequentemente, gastam
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apenas parte do tempo atuando sobre a superficie (RABINOWICZ; DUNN; RUSSELL, 1961;
HUTCHINGS, 1992).

A classificacdo dois e trés corpos ndo foi a mais adequada para determinar os
fendbmenos do processo abrasivo, ja que em algumas situacéo as carateristicas da abraséo
nao se enquadravam nas carateristicas desta classificacdo. Rutherford e Hutchings (1996)
mostraram que no desgaste abrasivo a trés corpos ocorre uma rotagcdo de particulas
atuantes, resultando em indentacbes espalhadas sobre a superficie de desgaste.
Riscos/sulcos sido associados ao encrustamento das particulas no contra-corpo, que
deslizam sobre a amostra. Em um trabalho sequente, Trezona; Allsopp e Hutchings,
(TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999) propuseram uma nova classificacdo para o
desgaste abrasivo em funcao dindmica de particula atuante. O processo de desgaste
abrasivo no qual as particulas s&o fixadas no contra-corpo e deslizam sobre a amostra é
descrito como “desgaste abrasivo por sulcamento ou deslizamento de particulas” (“grooving
abrasive wear”), e o processo em que € possivel 0 rolamento das particulas entre as
superficies é descrito como “desgaste abrasivo por rolamento” (“rolling abrasive wear”). O
aspecto superficial gerado pelo desgaste abrasivo por rolamento e deslizamento de

particulas abrasivas é apresentado na Fig. 2.13.

Figura 2.13. Superficie de um corpo-de-prova de ago ferramenta apresentando um aspecto
diferente no desgaste da superficie pela mudanga da dindmica das particulas abrasivas ao
variar 0 material destas: (a) deslizamento de particulas de diamante; e (b) rolamento de
particulas de silica (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

O desgaste abrasivo por deslizamento de particulas é o processo no qual a mesma
regidao da particula abrasiva, ou aspereza, permanece em contato com a superficie
desgastada ao longo do processo, neste tipo de desgaste as superficies sdo caracterizadas
por sulcos paralelos a direcdo de deslizamento da particula (Fig. 2.13-a). Em contraste, o
desgaste abrasivo por rolamento € o processo caracterizado pelo fato de que a regido da

particula abrasiva em contato com a superficie de desgaste & continuamente mudada. As
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superficies de desgaste produzidas por esse processo sdo caracterizadas por serem
altamente deformadas, com a presenca de indentacdes multiplas, e com pouco ou nenhum
padrao de orientacdo ou diregdo (Fig. 2.13-b).

A interacdo entre a superficie de trabalho e a particula abrasiva promove o surgimento
de micro-mecanismos da abrasdo (GAHR, 1987). A literatura define os mecanismos de
desgaste associados ao deslizamento da particula abrasiva sobre a superficie, sendo:
microsulcamento, microcorte, microtrincamento e microidentac&do. Estes sdo apresentados
na Fig. 2.14.

No microssulcamento existe deformagbes plasticas sem perda de matéria, gerando um
sulco com consequente formagao de acumulos frontais e laterais da matéria movimentada
(Fig. 2.14-a). No microcorte ha a formacdo de microcavacos sem deformacgado plastica
lateral, com consequente geracdo de um risco (Fig. 2.14-b). O microtrincamento é dado
pela formacao de grandes particulas de desgaste, devido a interacao de fissuras, este tipo
de mecanismo acontece quando as tensdes impostas superam as tensdes criticas para a
formacgéo e propagacao de trincas, sendo um mecanismo ligado aos materiais frageis (Fig.
2.14-c) (GAHR, 1987). A microidentagdo se da quando uma particula abrasiva encosta na

superficie com uma determinada carga sem deslizar, gerando deformagao plastica

localizada (Fig. 2.14-d), a repeticdo de indentagbes sobre a superficie recebe o nome de
indentagdo multipla (DA SILVA, 2008; DA SILVA; COSTA; DE MELLO, 2011).

Figura 2.14. Micromecanismos de desgaste abrasivo. (a) microssulcamento; (b) microcorte;
(c) microlascamento (GAHR, 1987); e (d) microidentacdo (DA SILVA, 2008; DA SILVA,
COSTA; DE MELLO, 2011).

2.5 Equipamentos de micro-abrasao-corrosao

Para a exploragao, estudo e entendimento da acao conjunta da abrasado e corrosao,
equipamentos de micro-abrasao tém sido adaptados para realizar conjuntamente os ensaios
combinados com corrosdo, conforme Fig. 2.15 (STACK; JAWAN; MATHEW, 2005). O
principio é instalar uma célula eletroquimica para a aplicagdo de diferenca de potencial a

uns equipamentos de testes micro-abrasivos de esfera fixa.
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Figura 2.15. Desenho esquematico da adaptagéo do teste de micro-abrasdo para realizagéo
de ensaios abrasdo-corrosao (STACK; JAWAN; MATHEW, 2005).

Varios estudos tém medido abrasdo-corrosdo para biomateriais e diversos

revestimentos (WOOD et al.,, 2010). Uma visdo detalhada da regidao do contato entre a

amostra e a esfera para este tipo de equipamento pode ser observada na Fig. 2.16 (SUN;

WHARTON; WOOD, 2009).
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Figura 2.16. Desenho em detalhe da regido de contato da adaptacdo do teste de micro-

abrasdo para realizacao de ensaios abrasao/corrosao (SUN; WHARTON; WOOD, 2009).
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O principio € o mesmo da Fig. 2.15, mas neste caso ha uma alimentacao de eletrdlito
por gotejamento na regido do contato. Além, existe um detalhamento da disposi¢cdo dos
eletrodos na célula eletroquimica. Quando existe um encostamento da esfera com a

amostra (WE) existe um ruido na leitura da corrente, que mostra uma ativagéo da superficie.

2.5.1 Equipamento de micro-abrasdo-corrosdo desenvolvido no LTM

Para pesquisar os efeitos conjuntos da micro-abrasédo e corrosdo no Laboratério de
Tribologia e Materiais foi projetado equipamento hibrido que combinou uma célula
eletroquimica e potenciostato com um testador de micro-abrasao de esfera fixa (SANTOS et
al.,, 2015); Uma visdo esquematica do equipamento & mostrada na Fig. 2.17. Este
equipamento pode ser dividido em quatro partes:

e a preparacdo da lama abrasiva: que é composta por um misturador eletromagnético
que garante a homogeneidade da solugdo e uma bomba peristéltica para sustentar um
fluxo controlado de lama durante o teste.

¢ sistema de aquisi¢do de imagens: uma camera digital garante a medig¢édo da calota de
desgaste, esta cicatriz € analisada e medida por um software de processamento de
imagens.

¢ medidas de movimento e carga: a carga € aplicada usando um peso morto. A forga é
transmitida do seu ponto de aplicagcdo para a amostra por um sistema de braco de
alavanca. Uma célula de carga tridimensional foi instalada apds o brago de alavanca.
Esta célula permite acompanhar a forca normal e de atrito ao longo do teste,
sendoeste fato € uma funcgao diferencial com os demais equipamentos reportados na
literatura.

e célula eletroquimica: uma cuba acrilica para a retencao de liquido foi instalada para
abrigar a esfera rotativa e o porta-amostra. Uma face da cuba em membrana flexivel
de latex, protegendo a célula de carga no lado externo, mas permitindo a leitura da
carga aplicada. Nas paredes da cuba onde passam os eixos foram instalados
retentores evitando o transbordo de solugao corrosiva.

A membrana flexivel apresenta uma interferéncia mecanica negligenciavel na
transmissao de carga, assegurando a estanqueidade e isolagdo da célula eletroquimica. A
velocidade rotativa da esfera é assegurada por um motor DC controlado usando uma
metodologia de circuito fechado, onde o sinal de feedback de velocidade é fornecido por um
codificador.

Para a realizacdo dos ensaios com a célula eletroquimica foi necessario o
desenvolvimento de uma preparagdo especifica para as amostras. Apds as etapas de

lixamento e limpeza com ultrassom da amostra, foi colado, com cola para fixar e tinta prata
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para facilitar o contato elétrico, um fio de cobre na parte de tras da amostra. Utilizou-se
esmalte sintético transparente a base de nitrocelulose para delimitar 2,0 cm? como area (til,
aguardando duas horas para secagem. Apos este periodo, todo restante da superficie foi
recoberta com cera parafinica a 150 °C (LABIAPARI, 2015).
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Figura 2.17. Desenho esquematico do equipamento de micro-abrasdo-corrosao projetdo no
LTM (SANTOS et al., 2015).



CAPITULO Il

MATERIAIS E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 Introducgao

Para um melhor entendimento do procedimento experimental do presente trabalho
apresenta-se um fluxograma das atividades desenvolvidas e principais paradmetros do
procedimento experimental (Fig. 3.1). Da mesma forma, no final apresenta-se uma

metodologia com o descrito no capitulo.
3.2 Equipamentos e analises

3.2.1 Equipamentos (micro-abrasivos e abrasivo-corrosivos)

Para o presente trabalho usaram-se dois equipamentos para avaliar a influéncia da
topografia de superficie do corpo e do contra-corpo na resisténcia ao desgaste e a corrosao.
Os dois equipamentos sdo micro-abrasémetros sendo um de esfera livre e o outro de esfera
fixa.

O equipamento de esfera livre utilizado foi o “Calowear®, comumente utilizado para
avaliar o desgaste micro-abrasivo. Nele foram feitos os testes que avaliam a influéncia da
topografia de superficie da amostra na micro-abrasao.

Os demais testes foram feitos em equipamento de micro-abrasdo-corrosao
desenvolvido no Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM-UFU) designado micro-abrasao-
corrosdo e descrito na Revisao Bibliografica (Capitulo Il, 2.5.1).

O equipamento de micro-abrasao-corrosao teve modificagdes no sistema de aplicagao

de carga, como ¢ indicado na Fig. 3.2.
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Figura 3.1. Fluxograma das etapas e principais decisbes do procedimento experimental para a avaliagao da topografia de superficie na

micro-abrasdo e micro-abrasio-corrosao.
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Figura 3.2. Esquema das modificacdes na aplicagdo de carga no equipamento de micro-

abrasao-corrosao; (a) sistema antigo (b) sistema novo.

Estas modificagbes foram desenvolvidas para garantir que a forga, no par amostra-
esfera, seja predominantemente horizontal, X, ou seja, a existéncia de uma sé componente
de forga normal pela aplicagao do peso morto. No sistema antigo, a célula de carga estava
ligada diretamente ao sistema de alavanca, e isto implicava que a forga aplicada pelo peso
morto no par amostra-esfera tivesse duas componentes: uma de forga normal (horizontal X)
e outra tangencial (forga de atrito, vertical Y). A carga aplicada pelo sistema de alavanca ao
sistema do carro transmissor da carga € 1,22 vezes maior que a carga induzida pelo peso
morto. Com estas modificagdes, logrou-se obter uma maior sensibilidade na leitura das

forcas atuantes, e com isto a necessidade de uma nova calibracio.
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3.2.1.1 Calibragéo das forgcas no equipamento de micro-abrasdo-corrosdo

Ao adaptar-se o novo sistema de aplicacado de carga visualizaram-se duas principais
interferéncias na leitura da carga: a) o movimento da membrana isolante do meio corrosivo,
e b) o ruido no sinal da leitura da carga, induzido pelo motor.

Na Fig. 3.3, apresenta-se a influéncia do movimento da membrana que isola a célula
de carga tri-axial na leitura da carga. Observa-se que a as forgas lidas sdo estabelecidas
como zero no lapso de tempo (1). Apods, cria-se uma movimentacido da membrana isolante,
a qual gera uma forca lida pela célula de carga (lapso de tempo 2). Apds esta
movimentacao, tenta-se voltar a membrana na posicao inicial, mas um residuo de carga fica
na leitura das forcas quando esta volta na posicao inicial; este residuo gera uma carga
adicional no sistema de leitura de forcas no momento de execugao do teste, ou seja, as
forcas nao sao nulas no momento de iniciar o teste (lapso de tempo 3).

Este residuo de carga causado pela movimentacdo da membrana isolante pode ser
originada pela:

a) movimentacdo do carrinho que transmite a forca normal que pode chegar até o
encostamento da amostra na esfera;
b) remogdo da tampa da célula eletroquimica que produz um deslocamento da

membrana isolante.
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Figura 3.3. Interferéncia da membrana isolante do meio corrosivo na leitura das forgas pela

célula de carga tri-axial do equipamento de micro-abrasao-corroséo.

Procurando solucionar este problema da forga residual produzida pela membrana
isolante, usou-se o0 posicionamento de um calgo para estabelecer o zero das forgas lidas
pela célula de carga, este calgo garante que o zero seja estabelecido sempre na mesma
distancia da face do corpo (amostra) com o contra-corpo (Fig. 3.4). Além disto, optou-se que
este distanciamento seja minimo de tal forma que as superficies do corpo e do contra-corpo
nao entrem em contato antes do teste, isto garante que a movimentagdo da membrana seja

quase nula e, por conseguinte, ndo sejam geradas forgas residuais. Da mesma forma,
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sempre que amostra for encostada na esfera, sem ser para realizar o teste, deve se

estabelecer uma nova zeragem para evitar o acumulo de for¢as residuais.

Celula
de carga

Celula
Eletroquimica

Figura 3.4. Posicionamento de um calgo para a zeragem da célula de carga antes do inicio

do ensaio, de forma que o distanciamento das superficies (corpo e contra-corpo) seja

sempre 0 mesmo e minimo.

A energizagdo do motor induzia um ruido na leitura das forgas principalmente na
componente da forga normal. Este ruido implicava que a leitura das forgcas mudasse
aproximadamente uma ordem de grandeza. O ruido era gerado por um residuo de potencial
elétrico do motor elétrico no sistema elétrico (fiagao), este residuo de potencial chegava ao
sistema de aquisicdo de dados da célula de carga, o qual gerava o ruido na leitura das

forgas, como € observado na Fig. 3.5.

—— Forga Mormal ()
Forga de Afrito (Y)
Forca Lateral (Z)

Figura 3.5. Ruido na leitura das forgas induzida pela energizagdo do motor.

Adaptou-se uma bobina, de trés entradas e saidas, no cabo de ligagdo entre o motor e
o controlador (Fig. 3.6). Esta solugédo foi encontrada em algumas anotagbes técnicas dos
fabricantes do motor (FULTON, 1996).
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A Fig. 3.7 mostra o sinal da célula de carga apds as corregbes. Com a aplicagéo
destas corre¢des, o ruido maximo lido pela célula de carga foi diminuido uma ordem de
grandeza: para a forca normal, de 0.9 N passou a ser 0.08N, e, para forga de atrito, de
0.01N passou para 0.009N.

Fio do motor que =
liga nndriverﬂ -

R
I Controlador

Fio de ligacdo
motor-
contolador

Figura 3.6. Bobina instalada para a filtragem do ruido na leitura das forgcas gerado por
potencial residual do motor: (a) indicagdes da fabricagdo da bobina (FULTON, 1996); (b)

bobina instalada.

Figura 3.7. Leitura das forgas adquiridas pela célula de carga apés aplicar as corregoes.

3.2.1.2 Vedacdo, colagem e montagem da amostra no equipamento micro-abrasao-
corroséo

No Capitulo Il (Revisao bibliografica) explicou-se o principio de funcionamento para os
ensaios micro-abrasivo, micro-abrasivo-corrosivos € de corrosao eletroquimica no
equipamento de micro-abrasio-corrosao.

Neles exige-se uma vedagdo da amostra e com ela uma colagem no porta-amostras.
A vedacdo da amostra é importante para que a corrosdo eletroquimica atue numa area
superficial especifica da amostra. A vedacdo das amostras foi realizada de acordo com a

metodologia elaborada por Labiapari (2015) para os testes de micro-abrasdo-corroséo.
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Algumas otimizagbes na vedacdo e colagem da amostra foram feitas para diminuir a
influéncia de pardmetros externos na leitura das forgas e uma melhor eficiéncia
eletroquimica.

A vedacdo da amostra tem trés componentes: esmalte sintético transparente a base
de nitrocelulose, fio de ago e cera parafinica. Na Fig. 3.8 apresentam-se as imagens da
metodologia de vedagéo das amostras. Esta vedagéo consiste em:

1) com esmalte delimita-se a superficie exposta e isola-se a superficie que nao sera
exposta & corrosdo eletroquimica. A area definida para todos os testes é de 2 cm?
(0,8 x 2,5 cm), a distancia relativa da area para a borda inferior da amostra foi
sempre 0,5 cm para garantir que sempre a mesma area das amostras estivesse
submersa (o conteudo inicial do meio eletrolitico na célula também foi controlado,
180 ml). Um fio de aco é colado na amostra com o fim de estabelecer a condugao
elétrica amostra-potenciostato, tinta prata é aplicada para melhorar o contato. O fio
€ colado na parte lateral da amostra para nao interferir na planicidade da colagem
da amostra com o porta-amostras, na metodologia anterior, Labiapari (2015), ele
era colado atras da amostra;

2) a selagem com cera parafinica € feita para vedar as bordas e a superficie posterior
da amostra do ataque corrosivo eletroquimico;

3) cola-se um tubo de plastico rigido com uma inclinagdo com respeito a superficie de
trabalho da amostra, isto para garantir que a solugido eletrolitica ou solugéo

abrasivo-corrosiva cubra a amostra de forma uniforme.

Cara parafinica

Figura 3.8. Vedagdo das amostras para ensaios corrosivos e abrasivo-corrosivos: (1)
delimitacdo da area de exposigao; (2) selagem com cera parafinica; (3) colagdo do tubo

plastico que alimenta a solugao abrasivo-corrosiva.

Para a selagem da parte posterior controlou-se que a quantidade de cera

(aproximadamente 2,5 ml) fosse usada garantindo uma espessura de selagem
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aproximadamente igual para todos os ensaios. Para abrasdo ndo se vedou as amostras,
mas foi usada a mesma quantidade de cera (2,5 ml) na parte posterior da amostra para
uniformiza¢do da colagem no porta-amostras.

Para fixar a amostra no porta-amostras, a mesma foi aquecida e colada no porta-
amostras com pressao uniforme garantindo, assim, uma boa planicidade entre a célula de
carga e a amostra. A Fig. 3.9 apresenta a montagem no porta-amostras para amostras para
micro-abrasao-corrosdo, corrosdo e micro-abrasdo. Objetivando eliminar as variagdes de
leitura da forga pela eventual geragdo de momentos, causados pela posicao relativa da
amostra procurou-se garantir que a formacao da calota ocorresse na mesma posi¢ao em
todos os ensaios. Para tal, foi demarcado, no porta-amostra, uma linha horizontal onde a

amostra deveria ser posicionada.

Figura 3.9. Fixacdo amostra no porta-amostras.

3.2.2 Equipamentos de analises
Para a analise dos resultados usaram-se varias técnicas: avaliagdo da topografia 2D e
3D, microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia por dispersdo de energia
de raios X (EDS).
Para a avaliagao topografica usou-se dois equipamentos:
e Interferometro laser 3D UBM Microfocus Expert IV®, a taxa de medigdo no
equipamento foi de 300 pontos/s usando o modo de medi¢ao continua;
e Perfildmetro Taylor Hobson Talysurf Intra2®, a velocidade de medicdo do equipamento

foi de 0,5 mm/s de forma continua.
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Para a analise dos dados gerados pelos dois equipamentos usou-se o “software” Mountains
Map Universal® verséo 3.0.11.

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi desenvolvida nos equipamentos da
marca ZEISS modelos Leo 940A° e Evo MA10®. Duas configuragdes foram utilizadas para
imagens feitas com elétrons secundarios: tensdo 20 KV e uma corrente de 120 pA para os
corpos e esferas de ago; e tensdo 15 KV e uma corrente de 200 pA para as esferas nao
metalicas. No caso de imagens feitas com elétrons retroespalhados usou-se uma poténcia
de feixe de 25 a 30 KV e uma corrente de 350 pA.

A espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi feita no equipamento marca
TESCAN modelo Vega3. A poténcia do feixe utilizada foi de 10 KV.

3.3 Materiais e preparacao superficial

3.3.1 Amostra (corpo de prova)

Para o estudo da influéncia da topografia superficial do corpo (amostra) na micro-
abrasdo usou-se em primeira instancia ago ferramenta com dureza de 8,25 + 0,28 GPa,
medida utilizando um penetrador Vickers sob uma carga aplicada de 49 N durante 30 s.

Analisou-se que para os testes de micro-abrasdo-corrosdo a pouca resisténcia a
corrosdo que possui 0 ago ferramenta, que poderia afetar negativamente os resultados,
optou-se por escolher outro material para as analises, esse material foi 0 ago inoxidavel
austenitico AISI 304. O aco AISI 304 é amplamente referenciado em estudos eletroquimicos
que incluem polarizagao anddica (ELAYAPERUMAL; DE; BALACHANDRA, 1972; MAZZA et
al.,, 1979; SEO et al., 1986; HERMAS; OGURA; ADACHI, 1995; BELFROUH et al., 1996;
BARBUCCI; CERISOLA; CABOT, 2002; SONG, 2005; LEE et al., 2009; FINSGAR;
MILOSEYV, 2010; XU; WU; HAN, 2011), e esta presente em estudos feitos a tribo corrosdo e
abrasao-corrosao (FERRER et al., 2000; BREGLIOZZI et al., 2003; BATENI et al., 2006; DE
FRUTOS et al., 2010; IVERSEN; LEFFLER, 2010; SUN; RANA, 2011; WOOD; THAKARE,
2013; SUN; BAILEY, 2014). Desta forma, este ago, vem sendo utilizado como material de
referéncia nas pesquisas de abrasdo-corrosao e corrosao do Laboratério de Tribologia e
Materiais — LTM — (ARDILA, 2013; LABIAPARI, 2015; SANTOS et al.,, 2015), onde foi
desenvolvida a pesquisa do presente trabalho.

A composicao quimica do ago AISI 304 é apresentada na Tab. 3.1. Para a detecgéo
dos elementos C e S utilizou-se a técnica de absorcdo de infravermelho (Leco, CS444°), o
elemento N foi determinado pela técnica de termocondutividade (Leco, TC436%) e, os

demais elementos quimicos pela técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios X
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(ThermoARL, 9900%). Sua dureza é de 1,91 + 0,05 GPa (9 + 1 HRC convertido para HV de
192 £ 4), utilizando a norma ABNT NBR ISO 6508-1(ABNT, 2008) no durémetro INSTRON
WOLPERT, Testor 930°.

Tabela 3.1 - Composig¢ao quimica do ago inoxidavel austenitico AlSI 304.

Elemento C Mn Si P S Cr Ni Mo Nb Co V Cu N

% | 0.055 | 1.15 | 0.42 | 0.025 | 0.0009 | 18.28 | 8.01 | 0.063 | 0.005 |0.114 | 0.045 | 0.085 | 0.042

3.3.1.1 Preparacao da superficie das amostras e dimensées

A dimensdo das amostras de aco ferramenta foi de 20 x 25 mm e espessura
aproximada de 12 mm. Enquanto que as amostras de AlISI 304 tiveram dimensao de 30 x 35
mm com espessura inicial de 6 mm, além disso, controlou-se para que apds a preparagao
da superficie (lixamento) a espessura nao fosse menor de 5,75 mm, isto para eliminar
alguma influéncia da espessura nos ensaios.

Para o estudo da topografia da superficie na micro-abrasdo e micro-abrasdo-corrosao
usaram-se dois tipos de topografia de superficie para as amostras de acordo com o
lixamento da superficie, usando-se acabamento em lixas de diferente granulometria (ABNT,
1990): granulometrias 80 e 4000 respectivamente. No caso das amostras com acabamento
em lixa com granulometria 4000, foi usada uma sequéncia de lixamento com lixas de
granulometria 80, 220, 320, 600, 1200, 2000 antes de chegar ao acabamento em 4000. A
rugosidade média da superficie (S,) das amostras de ago ferramenta foi de 0,414 ym na lixa
80 e 0,025 ym na lixa 4000, medidas por interferometria laser 3D (UBM Microfocus Expert
IV®).

Para avaliar-se o efeito da orientagao relativa entre os sulcos das amostras (feitos pelo
lixamento) e a diregdo de arrastamento de particulas durante o teste (rotagdo da esfera),
usou-se duas orientagdes relativas dos sulcos: paralelo ao fluxo de particulas abrasivas, Fig.
3.10-a, e perpendicular ao fluxo de particulas abrasivas, Fig. 3.10-b.

Para avaliar a influéncia da topografia da superficie do contra-corpo usou-se amostras
(corpo) com acabamento em lixa de granulometria 600, qualidade superficial adotada como
padrdo nos ensaios anteriores da linha de corrosao e abras&o-corroséo no LTM (ARDILA,
2013; LABIAPARI, 2015; SANTOS et al., 2015), este acabamento padrao busca eliminar a
influéncia da topografia do corpo nesta parte das analises. A rugosidade média da superficie
(S.) de 0,254 um (realizada por interferometria laser 3D, UBM Microfocus Expert IV®). Para
chegar ao acabamento com lixa de granulometria 600 as amostras passaram antes por

lixamento nas lixas 80, 220 e 320. Adicionalmente, o acabamento na lixa 600 foi planejado
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para que a dire¢do dos sulcos do lixamento seja paralela ao sentido de rotacdo da esfera e

arraste de abrasivo como € indicado na Fig. 3.10-b.

Movimento abrasivo
Movimento abrasivo

Figura 3.10. Esquema de orientagdes relativas dos sulcos ao fluxo de particulas abrasivas:

(a) perpendicular e (b) paralelo.

Apds a preparacao superficial as amostras foram lavadas e levadas ao ultrassom
submersas em acetona por 5 min. Todas as amostras de AlSI 304 foram preparadas de 8 a
14 horas antes da realizagdo do ensaio, para a estabilizagdo da camada passiva, inclusive

para testes de micro-abrasao.

3.3.2 Contra-corpo

No equipamento de micro-abrasdo-corrosdo foram usadas varios tipos de esferas,
enquanto para o Calowear® foi usado como contra-corpo uma esfera comumente utilizada
em ensaios de micro-abrasao, ou seja, um ago AISI 52100. Todas as esferas possuiam 25,4

mm de didmetro e foram adquiridas na S6 Esferas Brasil.

3.3.2.1 Testes da influéncia da topografia da superficie da amostra na micro-abrasao e
micro-abrasdo-corrosgo

Para os ensaios de micro-abraséo feitos no equipamento de esfera livre (Calowear®)
que estudaram a influéncia da topografia da superficie da amostra na micro-abrasao, foi
usado como contra-corpo uma esfera de aco AISI 52100 para rolamentos, este material é
comumente referenciado como contra-corpo em estudos de micro-abrasdo (ALLSOPP;
TREZONA; HUTCHINGS, 1998; SHIPWAY, 1999; SHIPWAY; HODGE, 2000; ADACHI;
HUTCHINGS, 2003; COZZA et al., 2007; SILVA et al., 2011; CALISKAN, 2014). A dureza
aproximada é de 8,45 + 0,35 GPa e a rugosidade média superficial (S;) de 0,83 pm
(realizada por interferometria laser, UBM Microfocus Expert IV®).

Esferas de Zircbnia com alta Alumina foram usadas para a parte do estudo que se

refere a micro-abrasao-corrosdo. Esta esfera foi selecionada por ter sido usada em estudos
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anteriores no equipamento (LABIAPARI, 2015; SANTOS et al., 2015). A rugosidade média
(Ra) controlada entre 0,20 um < R, < 0,26 pm, medicdes feitas no perfilbmetro Taylor
Hobson Talysurf Intra2.

A preparacdo controlada das esferas foi feita por meio de: uma lixa nova de
granulometria 220 de SiC montada numa politriz por 20 minutos, na qual foi acoplada uma
chapa de aco com 400 x 150 x 1 mm, com um orificio de aproximadamente 100 mm de
didmetro em uma das extremidades e no qual foi instalado um cone polimérico de 100 mm
de didmetro dentro do qual a esfera desenvolve um movimento rotativo sobre a lixa d’agua
(LABIAPARI, 2015), o esquema da montagem ¢é apresentado na Fig. 3.11. O tempo de
preparacao foi de 20 minutos, permitindo o controle da rugosidade média (R,) entre os
parametros estabelecidos de 0,20 a 0,26 ym. A preparagao controlada das esferas busca
eliminar a influéncia da topografia da superficie da esfera nos resultados. Com esta
preparagdo controlada da rugosidade das esferas pensou-se em garantir o arraste de
abrasivo de melhor forma. Allsopp; Trezona e Hutchings (1998) concluiram que contra-
corpos mais rugosos melhoram o arraste de abrasivo para a interface do contra-corpo e a

amostra, em particular para esferas com altas durezas como os acos temperados.

Figura 3.11. Esquema de montagem para preparacao da topografia das esferas para testes
de influéncia da topografia da amostra (LABIAPARI, 2015).

3.3.2.2 Testes da influéncia da natureza e mudancga da topografia da superficie do contra-
corpo na micro-abras@o e micro-abrasdo-corrosao
Os materiais da esfera foram selecionados com o objetivo de elaborar um mapa de
influéncia da natureza do contra-corpo e sua mudanca de topografia de superficie com
respeito a resisténcia ao desgaste. Partindo deste principio foram selecionadas esferas das
trés familias de materiais mais importantes: metais, ceramicos e polimeros.
Para os ensaios de micro-abrasdao usaram-se cinco tipos de esferas (contra-corpos),

um ceramico, um metal e trés polimeros termoplasticos. Para os ensaios de micro-abrasao-
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corrosdo foram escolhidos: 0 mesmo material cerdmico € um polimero termoplastico com
comportamento oposto nos ensaios de micro-abrasao.

Como metal foi selecionado o aco AlISI 52100, comumente referenciado em testes de
micro-abrasao como descrito na secao anterior.

Para verificar se os resultados apresentados quando se utilizou esfera de zirconia
(COSTA et al.,, 2015; LABIAPARI, 2015; SANTOS et al.,, 2015) sao caracteristicos de
materiais ceramicos, selecionou-se outro material ceramico o nitreto de silicio (SizN4) que é
majoritariamente referenciado em estudos tribolégicos como revestimento feito por
deposicdes quimicas em fase vapor (CVD) e deposicao fisica em base vapor (PVD). Este
material foi recentemente referenciado como contra-corpo em estudos de tribo corrosao ou
desgaste em meios agressivos (XIA; LI, 2008; HUANG et al., 2016; WANG, Y. et al., 2016;
WANG, Z. et al., 2016). Possui uma dureza Vickers de 14.71 GPa (WANG, Z. et al., 2016).

Observou-se que existe uma grande variedade de polimeros termoplasticos em
formato de esferas, com isto, decidiu-se usar trés diferentes tipos: polipropileno - PP,
poliacetal — POM, poliamida 6.6 — PAG66. O polipropileno ja foi referenciado como contra-
corpo em alguns estudos de micro-abrasdo (ADACHI; HUTCHINGS, 2003; 2005; STACK;
JAWAN; MATHEW, 2005). Para os outros dois polimeros ndo se acharam referencias de
serem usados como contra-corpos na micro-abrasdo. Na Tab. 3.2 apresentam-se algumas

propriedades destes polimeros.

Tabela 3.2 - Propriedades caracteristicas dos polimeros termoplasticos (WYPYCH, 2016a;
b; c).

POM PA-6,6 PP
Cristalinidade [%] 48-85 43 (39) 3,2-60
Rede | Hexagonal Pseudo Hexagonal Monoclinico
Densidade a 20 °C [glcms] 1,35-1,53 1,05-1,14 0,84-0,91
Modulo elastico [Mpa] 3000 3000-3600 (1200-1800) | 1700-2900
Tensao de escoamento [Mpa] 43-74 82-95 (55-60) 31-35,2
Temp. Transigao vitrea [°C]| (-60 a -90) 56-70 (-9a-51)
Impacto Charpy 23 °C, sem entalhe
[kJ/m?]| 70-280 Nao quebra 1600
Impacto Charpy 23 °C, com entalhe
[kJ/m?]| 22-230 4,9-6 (12-20) 18-69
Dureza Rockwell R| 117-120 115 102-103

Todas as esferas testadas ndo sofreram nenhum tipo de preparagédo superficial, ou

seja, foram testadas com a rugosidade superficial inicial fornecida pelo fabricante.
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3.4 Particulas abrasivas

O abrasivo usado para o presente trabalho foi a Silica (SiO,) fabricada pela Sigma
Aldrich. O tamanho médio das particulas abrasivas (2,5 pm) foi medido por meio de
granulometria laser (Malvern Instruments - Mastersizer®). Na Fig. 3.12 apresenta-se o
histograma da distribuicdo granulométrica da Silica e uma visualizagao dos graos abrasivos
via MEV, nesta observa-se que a Silica tem graos preferivelmente arredondados. O valor
indicado pelo fabricante de micro dureza das particulas foi de 8,1 GP (826 HV), este valor
esta na faixa dos registrados na literatura: 740 HV (FERNANDES et al., 2012), 750-1260 HV
(HUTCHINGS; SHIPWAY, 1992), 956 HV (WIROJANUPATUMP; SHIPWAY, 2000), 1220
HV (STACHOWIAK; STACHOWIAK, 2001).

Figura 3.12. Descri¢cao das particulas abrasivas de Silica: (a) histograma da distribuicao de

tamanho da Silica; (b) MEV dos graos de silica.

Particulas abrasivas de Carbeto de Silicio foram usadas em pré-testes com o objetivo
de definir uma metodologia para avaliar a influéncia da topografia da superficie na micro-

abrasdo. Para estas particulas ndo foi medido o tamanho médio das particulas, mas de



47

acordo com o fornecedor (Logitech) o tamanho médio das particulas é de 5,8 ym (1000
“ANSI Grit Size”) e sua forma em blocos e bordas afiadas. O valor de dureza das particulas
é de 26.5 GPa (2600 HV) de acordo com o fabricante, este valor esta préximo da faixa de
dureza registrada na literatura: 2100-2600 HV (HUTCHINGS; SHIPWAY, 1992), 2200 HV
(LAFON-PLACETTE et al., 2015), 2350 HV (STACHOWIAK; STACHOWIAK, 2001).

3.5 Parametros e metodologia dos ensaios tribocorrosivos

Descrito a forma de selegao e preparacao dos equipamentos e materiais usados nos
ensaios tribocorrosivos, neste tépico sdo descritos e detalhados os principais parametros e
metodologia usada para a execugao destes.

Para o estudo da corrosao foi utilizado um potenciostato BioLogic SP150, e o software
de aquisi¢ao de dados EC-LAB® V11.01, fornecido pelo fabricante.

Para a leitura e aquisi¢cao das forcas aplicadas nos ensaios foram usadas células de
carga, sendo:

e parao Calowear® uma célula unidimensional do fabricante HBM modelo Z8, faixa de
trabalho 0,1 a5 N;

e para a micro-abrasdo-corrosdo uma célula tridimensional do fabricante AT/ Industrial
Automation modelo Nano43®, faixa de trabalho 0,1 a 53 N. A aquisicdo dos dados da
célula foi por meio de um sistema de controle do fabricante National Instruments e
gerenciado por um software desenvolvido no LTM-UFU com interface no “software”
LabView.

A taxa de desgaste (k) foide terminada com a medigdo do didmetro da marca de

desgaste (calta) para cada intervalo de acordo com o procedimento descrito na sec¢ao 2.41.

3.5.1 Ensaios micro-abrasivos para avaliar o efeito da topografia superficial da amostra
Para pesquisar o efeito da topografia da superficie do corpo (amostra) na micro-
abrasao realizaram-se testes utilizando o equipamento de esfera livre (Calowear®).
Pré-testes foram realizados para comprovar se a hipétese levantada tinha relevancia e
definir parametros do abrasivo e concentragdo. Para isto dois tipos de abrasivos foram
usados, Silica (SiO,) e Carbeto de Silicio (SiC), e a porcentagem de diluicdo de estes
abrasivos em agua destilada foi de 10% de peso.
Apos os testes foi definida a metodologia dos ensaios, cujos parametros foram:
» esfera de ago AISI 52100 foi usada como contra-corpo, @ = 25,4 mm, Sa = 0,83 um,
HV = 8.45 £ 0.35 GPa;
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* amostras (corpo) de aco de ferramenta, 20 x 25 x 12 mm;

» dois tipos de topografia de superficie para as amostras, lixa de granulometria 80 (S, =
0.414 um) e lixa de granulometria 4000 (S, = 0.025 um) em duas orientagdes relativas
dos sulcos com relacao a direcao do arraste de abrasivo, paralela e perpendicular;

» a velocidade de rotacdo de 150 rpm constante sendo controlada pela velocidade de
rotacao do eixo (293 rpm);

* a combinacao de angulo de inclinacao da amostra e peso do contra-corpo induz uma
carga normal de aproximadamente 0,133 + 0,03 N, monitorada por uma célula de
carga;

* lama abrasiva de particulas abrasivas de Silica diluidas em agua destilada em
porcentagens de 5%, 10% e 20% em peso, numa vazao de 0,9 ml/min;

* 0 gotejamento de lama abrasiva € na esfera de forma que ela arraste as particulas
abrasivas para o contato;

+ os testes de micro-abrasdo foram feitos em intervalos de 1 min até atingir os 15 min e
o coeficiente de desgaste (k) ter entrado no regime permanente;

» coeficientes de desgaste (k), para a micro-abrasido, foram calculados por meio da
medi¢ao das calotas geradas em cada intervalo (1 min);

* 0 regime permanente foi considerado quando a variagao relativa dos cinco ultimos
pontos do coeficiente de desgaste (k) € menor que 5%.

Ap6s os testes, para avaliar as superficies das calotas produzidas pelo desgaste
abrasivo utilizaram-se as técnicas de microscopia eletrénica de varredura (MEV, ZEISS Leo
940A°), e interferometria laser 3D (UBM Microfocus Expert IV®). Para a analise dos perfis
topograficos das superficies das amostras fui utilizado um filtro de forma de polinémio grau 2
e filtro gaussiano para a ondulagao de cut-off de 0,08 mm. Analises de varidncia de fator

unico (Anova), a = 0,05, foram executadas para a comparagao dos resultados.

3.5.2 Ensaios micro-abrasivo-corrosivos para avaliar o efeito da topografia superficial da
amostra

3.5.2.1 Metodologia geral do ensaio micro-abrasivo-corrosivo e definicdo de parédmetros

Os ensaios micro-abrasivo-corrosivos foram feitos sem intervalos para medi¢do da
calota, que s6 foi medida no final do ensaio e desta forma poder avaliar o comportamento
eletroquimico de forma potenciodindmica (curva de polarizagdo anddica). Com base nessa
premissa estabeleceu-se que o tempo de teste fosse de 30 min, tempos mais longos
poderiam mudar de forma consideravel a topografia de superficie do contra-corpo, e desta
forma afetar o resultado do ensaio. Adicionalmente, tempos mais curtos precisariam de uma

taxa de aumento potencial elétrico maior o que poderia provocar perda de resolugcdo na
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elaboracio da curva de polarizacdo. Como isto a taxa de aumento de potencial foi fixada em
0,85 mV/s.

O meio eletrolitico foi uma solugdo 1N de H,SO, em &gua destilada, este meio
eletrolitico apresenta maior facilidade de estabilizacdo do potencial em circuito aberto (OCP)
na célula eletroquimica (LABIAPARI, 2015). Com este meio eletrolitico produziu-se a lama
abrasiva constituida de 20% em peso de Silica misturada no meio eletrolitico mencionado. A
porcentagem de Silica foi selecionada de acordo com os resultados observados na micro-
abrasdo, nos quais foi observado que para maior porcentagem de abrasivo (20%) existe
uma maior sensibilidade da taxa de desgaste (k) em relacao a topografia da superficie da
amostra.

A metodologia definida para os ensaios de micro-abrasdo-corrosdo teve como
referéncia trabalhos anteriores desenvolvidos no equipamento (COSTA et al.,, 2015;
LABIAPARI, 2015; SANTOS et al.,, 2015), explicada no Capitulo Il. De forma geral a
metodologia do ensaio pode ser resumida como:

1) preparagao superficial da amostra (8 a 14 horas antes do ensaio);

2) vedacgao das amostras e colagem no porta-amostras;

3) montagem no equipamento, umidificar com solucdo eletrolitica a superficie da
amostra (garantir a ponte eletrolitica);

4) zeragem das forgas;

5) acionar o bombeamento de lama abrasivo-eletrolitica sobre a amostra, de forma
que seja criada uma ponte eletrolitica;

6) estabelecer o contato amostra / esfera e estabilizacdo do potencial de circuito
aberto (OCP) por 15 min;

7) inicializagdo no mesmo instante do motor e a polarizagao potenciodinamica (Desta
forma se acompanha o crescimento da calota com a evolugdo da curva de
polarizagao potenciodinamica anddica);

8) ensaio micro-abrasivo-corrosivo por 30 min;

9) finalizagdo da micro-abrasdo, no mesmo instante que finaliza o ensaio de
polarizacao;

10) limpeza da amostra (ultrassom por 5 min, submersa em acetona).

3.5.2.2 Parametros gerais do teste
Os parametros gerais do teste foram:
» esfera de zircOnia com alta alumina usada como contra-corpo, 0,20 um < Ra < 0,26
um;

» corpos (amostras) de ago inoxidavel austenitico AISI 304, 30 x 35 x 6 mm;
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» dois tipos de topografia de superficie para as amostras, lixa de granulometria 80 e lixa
de granulometria 4000 em duas orientagcbes relativas dos sulcos com relagdo a
direcao do arraste de abrasivo, paralela e perpendicular;

» avelocidade de rotagao de 150 rpm constante;

* 0 peso morto aplicado no brago de alavanca foi de 0.144 kg, que produz uma forga
normal de saida de 1,85 N (1,22 vezes o peso) como foi indicado na sec¢ao 3.2.1;

» coeficiente de desgaste (k), para a micro-abraséo, foi calculado por meio da medigéo
da calota gerada;

» elaboracgéo da curva de polarizagéo potenciodinamica anddica;

» lama abrasiva-corrosiva de 20% em peso de SiO, em solucao de 1N de H,SO,4 + agua
destilada. Vazao de 1,7 ml/min;

» tempo de ensaio 30 min continuo;

» taxa de aumento de potencial 0,85 mV/min.

3.5.2.3 Ensaios comparativos de corrosdo e micro-abraséo

Para comparar os resultados fizeram-se testes independentes de micro-abrasao e
corrosao usando os mesmo parametros dos ensaios micro-abrasivo-corrosivos.

Portanto, os ensaios de polarizagao potenciodindmica anddica foram parcialmente
submersos, em 180 ml de 1N de H,SO, em agua destilada, sendo este meio recirculado por
bombeamento para a superficie da amostra com a mesma vazéo (1,7 ml/min).

Para os ensaios de abrasao usou-se lama abrasiva de 20% SiO, em peso em agua
destilada, sendo o ensaio sem intervalos até atingir os 30 min, quando foi medida a calota e
calculado o coeficiente de desgaste (k). Objetivando impor as mesmas condi¢des atuantes
nos ensaios de micro-abrasao-corrosao, as amostras foram parcialmente submersas em
agua destilada associada ao bombeamento da lama na interface contra-corpo/interface

amostra.

3.5.2.4 Analises e avaliagdo de resultados

Apo6s os testes, para avaliar as superficies das calotas produzidas pelo desgaste
abrasivo-corrosivo utilizaram-se as técnicas de microscopia eletrénica de varredura (MEV,
ZEISS Evo MA10®), espectroscopia de energia dispersiva (EDS, TESCAN Vega3) e
perfilometria (Taylor Hobson Talysurf Intra2). Para a analise dos perfis topograficos das
superficies das amostras fui utilizado um filtro de forma de polindmio grau 2 e filtro
gaussiano para a ondulacado de cut-off de 0,08 mm. Analises de variancia de fator Unico

(Anova) foram feitas para a comparagao dos resultados.



51

3.5.3 Ensaios micro-abrasivos para avaliar o efeito da natureza e mudancga da topografia
superficial do contra-corpo
Para pesquisar o efeito da topografia da superficie do contra-corpo na micro-abraséao,
realizaram-se testes utilizando um equipamento de esfera fixa (equipamento de micro-
abrasao-corrosao) e que foi calibrado, como mostra a se¢ao 3.2. Os parametros destes
ensaios foram:
» contra-corpo de aco AISI 52100, nitreto de silicio (SizN4) e polimeros termoplasticos:
polipropileno (PP), poliamida 6,6 (PA6,6) e poliacetal (POM);
» corpos (amostras) de aco inoxidavel austenitico AISI 304, 30 x 35 x 6 mm,
acabamento na lixa de granulometria 600, S,=0,254 um;
» velocidade de rotagao constante: 150 rpm;
* 0 peso morto aplicado no brago de alavanca foi de 0.144 kg, que produz uma forga
normal de saida de 1,85 N (1,22 vezes o peso) como foi indicado na secao 3.2.1;
* lama abrasiva de particulas abrasivas de Silica diluidas (10% em peso) em agua

destilada em numa vazao de 1,7 ml/min.

3.56.3.1 Tempo de ensaio e medigdo da calota

Inicialmente determinou-se o tempo necessario para o estabelecimento do regime
permanente para cada uma das situagdes triboldgicas impostas. Foram realizados ensaios
de 30 min de duragdo com interrupcdo em intervalos de 3 min, em cada um deles fazia-se
medicdo da calota e levantamento do valor do coeficiente k. O regime permanente foi
considerado quando a variagao relativa dos cinco ultimos valores do coeficiente de desgaste
(k) € menor que 5%. Da mesma forma durante este tempo foi acompanhada a topografia de
superficie do contra-corpo em cada intervalo de medicao.

Estabelecido o tempo de entrada em regime permanente, 18 min aproximadamente,
para todas as esferas (apresentado na segéo 5.1 do Capitulo V), optou-se por fazer 90 min
de ensaio em intervalos de 15 min, igualmente fez-se levantamento do coeficiente k em

cada intervalo e o acompanhamento da topografia de superficie do contra-corpo.

3.6.3.2 Acompanhamento da topografia da superficie do contra-corpo

Para fazer o acompanhamento da modificagéo da topografia da superficie no contra-
corpo utilizou-se o interferdmetro laser 3D UBM Microfocus Expert IV. Foi garantido que, no
ensaio, a esfera atuasse sempre pela mesma trilha de movimentacido do abrasivo (e
desgaste) durante a totalidade do ensaio (90 min), isto com o objetivo de obter uma
modificagdo topografica mais significativa e localizada (se é que esta modificacao existe),

como indica a Fig. 3.13-a. Para isto, usaram-se marcas de referéncia na esfera, com o
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objetivo de que a mesma fosse fixada sempre na mesma posicao e, dessa forma, garantisse
que o arraste do abrasivo fosse aproximadamente na mesma trilha, como explica a Fig.
3.13-b.

Figura 3.13. Metodologia de ensaio para usar a mesma trilha em cada intervalo de medigéo:
(a) comparagdo de ensaio com varias trilhas e ensaio com unica trilha; (b) esquema

explicativo da metodologia de medic&o da trilha do contra-corpo.

Para caracterizar a modificagdo da topografia superficial das esferas, usou-se
interferometria laser em cada intervalo de medicdo, e a medicdo foi sempre na mesma
secgao da trilha (1/4 da circunferéncia), como apresenta a Fig. 3.13-b. Em cada intervalo de
medic¢ao fez-se cinco perfis da superficie de 3 mm de comprimento sob a trilha de arraste de
abrasivo, e destas medi¢cbes descartavam-se o maior e o menor valor dos parametros de
rugosidade. Além dos perfis, fez-se uma medigédo 3D numa area de 1 mm x 1 mm na trilha
de arraste de abrasivo para cada intervalo de medigao. A Fig. 3.14 apresenta o esquema da

medi¢ao dos perfis 2D e a area 3D para cada intervalo de medicao.



53

-

Figura 3.14. Diagrama de medicao perfis da topografia para cada intervalo de medicao.

3.5.3.3 Anadlises e avaliagado de resultados

Apods os testes, para avaliar as superficies das calotas e os contra-corpos produzidas
pelo desgaste abrasivo-corrosivo utilizaram-se as técnicas de microscopia eletrénica de
varredura (MEV, ZEISS Evo MA10%), espectroscopia de energia dispersiva (EDS, TESCAN
Vega3) e interferometria laser 3D (UBM Microfocus Expert IV®). Para a anélise dos perfis
topograficos das superficies dos contra-corpos fui utilizado um filtro de forma de esférico
(polinbmio grau 3) grau 2 e filtro gaussiano para a ondulagdo de cut-off de 0,025 mm.

Analises de variancia de fator unico (Anova) foram feitas para a comparagao dos resultados.

3.5.4 Ensaios micro-abrasivo-corrosivos para evidenciar o efeito da natureza e mudanga
da topografia superficial do contra-corpo

Em cada amostra realizou-se ensaios de micro-abrasao-corrosdo com um tempo de
ensaio de 30 min e seguiu-se a mesma metodologia geral que os ensaios da sec¢ao 3.4.2.
Trés ensaios em diferentes amostras foram feitos para cada contra-corpo, tentando garantir
que os trés ensaios fossem na mesma trilha de arraste de abrasivo como foi explicado na
secao 3.4.3.2. O acompanhamento das mudangas na topografia da superficie dos contra-
corpos foi acompanhado com os perfis 2D explicado na mesma sec¢ao. Estes perfis foram
feitos no perfilbmetro Taylor Hobson Talysurf Infra2. Para a analise dos perfis topograficos

das superficies dos contra-corpos fui utilizado um filtro de forma de esférico (polinbmio grau
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3) grau 2 e filtro gaussiano para a ondulagédo de cut-off de 0,025 mm. A concentragdo de
abrasivo foi de 10% e ensaios de corrosdo e micro-abrasdo foram feitos com os mesmo
parametros dos ensaios para fins de comparagao.

Os parémetros gerais do teste foram:

» esferas de nitreto de silicio (Si3N4) e polimero termoplastico de polipropileno (PP). O
acabamento superficial inicial das esferas foi proveniente da fabrica, ou seja, nao foi
feita uma preparacéao superficial prévia nas esferas;

» corpos (amostras) de aco inoxidavel austenitico AISI 304, 30 x 35 x 6 mm.
Acabamento na lixa granulometria 600, S,=0,254 um;

» velocidade de rotagdo de 150 rpm constante;

* 0 peso morto aplicado no brago de alavanca foi de 0.144 kg, que produz uma forga
normal de saida de 1,85 N (1,22 vezes o peso) como foi indicado na secao 3.2.1;

» coeficiente de desgaste (k), para a micro-abrasao, foi calculado por meio da medigao
da calota gerada;

» elaboracéo da curva de polarizagcao potenciodindmica anddica;

* lama abrasiva-corrosiva de 10% em peso de SiO, em solugédo de 1N de H,SO, + agua
destilada. Vazao de 1,7 ml/min;

+ tempo de ensaio 30 min continuo;

+ taxa de aumento de potencial 0,85 mV/min.



CAPITULO IV

INFLUENCIA DA TOPOGRAFIA DE SUPERFICIE DO CORPO DE PROVA NA
MICRO-ABRASAO E MICRO-ABRASAO-CORROSAO

4.1 Influéncia da topografia de superficie do corpo (amostra) na micro-abrasao

4.1.1 Pré-testes

A evolucado do coeficiente de desgaste (k) ao longo do tempo dos pré-testes é
apresentada na Fig. 4.1.

Inicialmente, observa-se que as taxas de desgaste (k) para os pré-testes usando SiC
como particulas abrasivas sdo mais de duas vezes maiores que as taxas de desgaste
usando particulas de SIO,. A literatura classica afirma que particulas com dureza menor do
que o do material causa muito menos desgaste do que particulas mais duras (GAHR, 1987;
HUTCHINGS, 1992; STACHOWIAK, 2006; STACHOWIAK; BATCHELOR, 2013). A taxa de
desgaste é relacionada com a raz&do de dureza do abrasivo H, e a dureza da superficie Hs
(Ha/Hs), sendo que, quanto maior esta relagdo maior severidade na abrasdo (HUTCHINGS,
1992). Esta relacédo estd fundamentada na teoria de contato de Hertz, capacidade e
quantidade de indentagdo de uma particula que interage com uma superficie, esta
condicionada a relagdo entre as durezas da particula e do material (HUTCHINGS, 1992;
RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996; ADACHI; HUTCHINGS, 2003). Desta forma o a
relagdo H./Hs é 3,12 para os ensaios feitos com particulas de SiC e 0,98 para particulas de
SiO,. O volume de material removido, representado pelo didametro das calotas de desgaste
micro-abrasivo, mostra que a dureza do abrasivo € o principal fator na influéncia da natureza
das particulas abrasivas na micro-abrasdao, mas ndao é o unico fator que contribui no
desgaste, o tamanho e forma (angularidade) das particulas também contribuem nesta
influéncia (SILVA et al., 2011). Como foi indicado no Capitulo Il o tamanho das particulas é
similar, enquanto que a angularidade (nominal) das particulas de Carbeto de Silicio € maior,

ajudando a corroborar os resultados apresentados.



56

Figura 4.1. Taxa de desgaste ao longo do tempo para um ago ferramenta com diferente
topografia superficial num ensaio micro-abrasivo com pariculas abrasivas de: (a) Silica; (b)

Carbeto de Silicio.

Na Fig. 4.1, observou-se que o desgaste atinge o regime permanente apés os 9 min
usando os dois tipos de particulas abrasivas (silica e carbeto de silicio). Uma diferenca entre
acabamento superficial foi percebida para testes usando particulas de silica, obtendo-se
valores menores da taxa de desgaste para lixamentos feitos com granulometria #80 e
maiores para #4000. Para os testes com particulas abrasivas de carbeto de silicio ndo se
detectaram diferengas entre as topografias.

Para melhorar o entendimento calculou-se a média da taxa de desgaste (k) apds o
regime permanente dos pré-testes e é apresentada na Fig. 4.2. A média foi calculada com
18 pontos (3 testes com seis pontos cada). Ao se fazer analise estatistica da variancia,
Anova (BOX; HUNTER; HUNTER, 2005), dos resultados obteve-se que os resultados
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possuem diferenca entre eles, exceto a mudanca de orientagcado perpendicular para paralela

na lixa granulometria 4000 em SiO,.

Figura 4.2. Taxa de desgaste médio no regime permanente de um ago ferramenta com
diferente topografia superficial (acabamento em lixa granulometria 80 e 4000) para solugéo

abrasiva de 10% em peso de: (a) Silica; (b) Carbeto de Silicio.

Nos testes feitos com particulas abrasivas de silica, o coeficiente k teve um aumento
quando se mudou das amostras de acabamento em lixa de granulometria 80 para lixa de
granulometria 4000, sendo este aumento de 17% e 11% para orientagbes perpendicular e
paralela respectivamente. Nos testes feitos com carbeto de silicio a mudanga do
acabamento da amostra, de lixa de granulometria 80 para 4000, apresentou uma variagao
entre os 2 e 4% do coeficiente k.

O sentido relativo do lixamento em relacdo ao movimento das particulas abrasivas
apresentou uma menor influéncia sendo de 6% (lixa granulometria 80) e nenhuma (lixa
granulometria 4000) para ensaios feitos com silica, e de 6 e 8% para ensaios feitos com

particulas de carbeto de silicio.
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Isto indicou uma ligeira influéncia da topografia inicial da amostra no coeficiente k.
Para ampliar o estudo sobre esta influéncia decidiu-se fazer testes com diferentes
concentragdes de particulas abrasivas, sendo estas de silica, ja que este abrasivo induziu

maior sensibilidade do coeficiente k com a mudanga do acabamento superficial da amostra.

4.1.2 Influéncia da concentragao das particulas abrasivas

Os resultados do coeficiente de desgaste (k) ao longo do tempo de ensaio para as trés
porcentagens (5, 10 e 20% em peso) de abrasivo nas duas orientagdes relativas séo
apresentados na Fig. 4.3. Observa-se que o regime permanente foi atingido apés 10 min de

ensaio para todos os casos.

"«
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Figura 4.3. Evolugado no tempo do coeficiente de desgaste abrasivo para um aco ferramenta
com acabamento superficial em lixas de granulometria #80 e #4000, para diferentes

concentragoes de abrasivo: (a) 5% em peso; (b) 10% em peso; (c) 20% em peso.

Na Fig. 4.4, apresenta-se a média dos resultados da taxa de desgaste apos atingir o
regime permanente (Ultimos cinco pontos) para cada curva apresentada na Fig. 4.3. Os
resultados mostram que a variacdo da orientagao relativa dos sulcos de lixamento ndo tem
influéncia significativa. Da mesma forma, quando a concentragdo de abrasivo € de 5%, nédo

se encontrou diferenga significativa na variagéo das topografias superficiais (variagdo menor
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que 5%). Quando a concentracdo de abrasivo aumentou para 10% em peso, uma reducao
na taxa de desgaste (k) (em torno de 12%) foi observada em amostras lixadas em grana 80
quando comparadas com o0s espécimes lixados em grana 4000, coincidindo com as
variagbes apresentadas nos pré-testes. Para a concentragcdo de abrasivo mais elevada
(20% em peso), para amostras com lixamento 80 das amostras, o k é aproximadamente

23% mais baixo do que para amostras com lixamento 4000.

Figura 4.4. Taxa de desgaste médio para as amostras de ago ferramenta com diferentes
topografias de superficie (lixa #80 e #4000) e orientagdes relativas dos sulcos de lixamento

da diregao de arrastamento de particulas (perpendicular e paralelo).

Na Fig. 4.5, observa-se a analise das calotas via MEV para identificar o efeito da
topografia da superficie dos espécimes nos micro-mecanismos de desgaste, onde as setas
brancas apresentam riscos maiores € mais profundos e setas amarelas riscos menores e
menos profundos. A primeira caracteristica comum em todas as imagens é o fato que uma
nova topografia da superficie foi gerada nas amostras devido ao desgaste, sem correlagao
evidente com a topografia original da superficie, seja para orientacéo paralela (Fig. 4.5-a e
d) ou para orientagédo perpendicular (Fig. 4.5-e). Para a concentragdo mais elevada de 20%
em peso, foi observada uma alteragdo no mecanismo de desgaste, que varia de um
mecanismo misto (deslizamento no centro da calota e rolamento nas fronteiras da calota,
Fig. 4.5-b) para deslizamento puro (Fig. 4.5-a). Outra caracteristica interessante & que,
aparentemente, o espagamento entre os sulcos formados na amostra parece ser mais
acentuado, quando se compara com a topografia original mais rugosa (lixa 80). Quando a
concentracdo do abrasivo diminui, ndo houve alteracdo no mecanismo (Fig. 4.5-c a Fig. 4.5-

e). No entanto, a diferenga do espagamento das ranhuras permanece.
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Figura 4.5. MEV das calotas formadas no desgaste micro-abrasivo para concentragao de
particulas: (a) 20% em peso, lixa 80, paralela; (b) 20% em peso, lixa 4000, paralela; (c) 5%
em peso, lixa 80, paralela; (d) 5% em peso, lixa 4000, paralela; (e) 5% em peso, lixa 80,

perpendicular; (f) diagrama explicativo do padrédo das imagens. As setas brancas indicam

sulcos maiores, setas amarelas riscos menores.
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Com base na interferometria laser 3D elaborou-se uma quantificagéo da topografia da
superficie nas calotas geradas do processo de desgaste, que confirmou as tendéncias
qualitativas fornecidas pelo MEV.

Alguns exemplos destas interferometrias nas calotas séo apresentados na Fig. 4.6,

nelas foi filtrada a forma com polinémio grau 3 e a ondulagao usando cut-off de 0,25 mm.

Figura 4.6. Mapas 3D das calotas feitas por interferometria laser: (a) lixa 80 antes do ensaio
de abrasao; (b) lixa 4000 antes do ensaio de abrasao; (c) lixa 80, com concentragao 5%,
paralela; (d) lixa 80, com concentracao 5%, perpendicular; (e) lixa 80, com concentracao
20%, paralela; (f) lixa 80, com concentragdo 20%, perpendicular; (g) lixa 4000, com

concentracao 5%, paralela; (h) lixa 4000, com concentracao 20%, paralela.

Para quantificar a topografia da superficie no interior das calotas, selecionaram-se
alguns parametros de quantificagdo da topografia superficial: S,, um parémetro de
amplitude; Sg,, um parédmetro de distribuicdo de altura; e Sy, a inclinacdo média das

irregularidades. Estes valores sdo apresentados na Tab. 4.1.
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Este quadro mostra que, quando as amostras eram mais rugosas (lixa 80), os valores
da Ssk sdo negativos, enquanto que, para os espécimes menos rugosos (lixa 4000), o Sgx €
positivo. Isso indica que a topografia das crateras nas amostras da lixa 80 é do tipo vale-
planalto, mas do tipo planalto-pico nos espécimes da lixa 4000 (DONG; SULLIVAN; STOUT,
1994). Além disso, com o aumento da rugosidade dos espécimes, a altura média e a
inclinagdo média das irregularidades nas calotas aumentam. Estes valores confirmam a
hipotese de que menos sulcos sdo produzidos para a amostra mais rugosa, deixando uma

topografia composta de regides alternadas relativamente suaves e sulcos profundos.

Tabela 4.1 - Parametros de rugosidade que caracterizam as calotas para as lixas 80 e 4000

em ensaios com concentragdes de Silica de 5 e 20% em peso.

5% Silica 20% Silica
Parametros| #80 | #4000 | #80 | #4000

Sy, (pm)] 0.37 0.193 | 0.835 0.478
Ssk] -1.07 0.382 |-0.211 0.305
Sqq] 0462 0.271 | 0.826 0.401

Resumindo: quando a topografia superficial do corpo foi variada, o efeito sobre os
mecanismos de desgaste e k é pouco pronunciado ou mesmo desprezivel. Isso nao foi
surpreendente, uma vez que a severidade da abrasdo tende a produzir topografias
completamente novas no espécime, como confirmado pela observagéo das crateras (Fig.
4.5 e Fig. 4.6). No entanto, em alguns casos, apesar desse fato, um pequeno efeito da
topografia superficial do espécime nao foi desprezivel. Este foi o caso particularmente para
a concentragdo de particulas abrasivas mais elevadas (20%).

Observou-se que aumento da rugosidade da superficie dos espécimes diminuiu as
taxas de desgaste (k). No sistema investigado, as durezas da esfera e do espécime foram
muito semelhantes, o que dificultaria o arrastamento das particulas, uma vez que os
coeficientes de atrito entre a esfera e o abrasivo e entre o espécime e o abrasivo serdo
muito semelhantes (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996). Isto é particularmente relevante
para particulas abrasivas mais redondas, o que é o caso do presente trabalho.

A anadlise por microscopia eletrbnica de varredura das calotas mostrou que a
quantidade de sulcos é menor para amostras mais rugosas (Fig. 4.5-a) do que para os
espécimes menos rugosos (Fig. 4.5-b e Fig. 4.5-d). Propde-se entao que, embora uma nova
topografia de superficie seja gerada durante a abrasao, a rugosidade superficial original dos
espécimes influéncia a quantidade de particulas abrasivas que entram no contato. Quando o
espécime é mais rugoso, as particulas se incorporardo mais facilmente na amostra e

poderao permanecer estacionarias fora do contato (Fig. 4.5-d), ao contrario de um espécime
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menos rugoso (Fig. 4.5-c). Como €& mostrado com as setas brancas e amarelas, sendo
brancas para os riscos maiores e amarelas para riscos menores.

Quando a concentragdo de particulas abrasivas é pequena (5%), o numero de
particulas abrasivas que participam do contato provavelmente ¢é reduzido, como
normalmente referenciado ou relatado na literatura (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS,
1999; ADACHI; HUTCHINGS, 2003), pelo qual, o deslizamento de particulas abrasivas
prevaleceu independentemente da rugosidade da superficie do espécime.

Para durezas similares do corpo e contra-corpo (razao préoxima de 1), esperava-se que
ocorressem indentagdes produzidas pelo rolamento das particulas abrasivas (ADACHI;
HUTCHINGS, 2003), mas a maioria dos testes mostraram sulcos por deslizamento das
particulas abrasivas. Isto sugere que, quando se utilizam particulas abrasivas mais macias,
combinadas com uma pequena diferenca no coeficiente de atrito entre a esfera e o abrasivo,
e entre a amostra e o abrasivo, o arrastamento de particulas torna-se dificil. Os resultados
para maior concentracao abrasiva indicam que provavelmente a utilizacdo de amostras mais
lisas pode ajudar o deslizamento de particulas, como é proposto no modelo indicado na Fig.
4.7.

Movimento particulas

Figura 4.7. Esquema que sugere o efeito da topografia de superficie da amostra sobre o
arrastamento de particulas: (a) contra-corpo duro e amostra macia; (b) contra-corpo e

amostra lisa de dureza similar; (c) contra-corpo e amostra rugosa de dureza similar.

Outro aspecto importante a considerar € a possibilidade de fragmentagdo das
particulas abrasivas, que deve ser particularmente relevante para o abrasivo relativamente
macio, mas quebradico, K. < 1 MPa.m'® (BOZZI; DE MELLO, 1999), utilizado neste
trabalho. Se ocorrer fragmentagéo de particulas, € provavel que o numero de particulas com

o contato aumente, o que também poderia ser responsavel pelos fendmenos observados. A
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granulometria a laser foi utilizada para medir a distribuicdo de tamanho das particulas
abrasivas. Houve uma tendéncia para os espécimes mais lisos induzir mais fragmentacao
das particulas. No entanto, os resultados para a distribuicdo do tamanho de particula para
diferentes ensaios em condigbes semelhantes ndo eram muito repetitivos. O efeito da
rugosidade das amostras na fragmentagdo das particulas precisa ser investigado mais a

fundo.

4.1.3 Conclusées parciais e resumo

Para a micro-abrasdo de esferas e amostrass com dureza similar usando SiO, em
uma configuracdo de esfera livre, o efeito da topografia dos espécimes é muito pequeno
(variagdes menores que 15%). No entanto, o uso de amostras mais rugosas sob altas
concentragdes de particulas abrasivas (20%) mudou os mecanismos de desgaste abrasivo
de misto (deslizamento e rolamento) para rolamento de particulas e a taxa de desgaste (k)
foi reduzida (23%). Acredita-se que os espécimes mais rugosos tornam o arrastamento de
particulas mais dificil quando ficam acomodadas nos vales da topografia da superficie.
Além, nao foi evidenciada influéncia da rugosidade da amostra nos ensaios feitos com

particulas abrasivas de SiC.

4.2 Influéncia da topografia de superficie do corpo (amostra) na micro-abrasao-

corrosao

4.2.1 Resultados e discusséo
4.2.1.1 Taxa de desgaste e Coeficiente de atrito

Partindo dos resultados da secdo 4.1 analisa-se a influéncia da topografia de
superficie da amostra na micro-abrasao conjunta com corrosao.

A média dos resultados do coeficiente de desgaste (k) para amostras de aco
inoxidavel 304, apés 30 minutos de teste continuo de micro-abrasdo e micro-abrasao-
corrosdo para amostras com acabamento de lixa de granulometrias #80 e #4000, sao
apresentados na Fig. 4.8. Como primeira observagéo destes resultados € o fato da taxa de
desgaste (k) ser maior na micro-abrasao do que na micro-abrasédo-corrosédo, sendo entre 45
e 48% maior nas amostras com orientacao relativa dos sulcos perpendicular e, entre 24 e
32% para orientagcdes paralelas, ou seja, existe uma sinergia negativa da taxa de desgaste.
Esta sinergia negativa para a abrasao-corrosao ja foi reportada na literatura (BATENI et al.,
2005; SINNETT-JONES; WHARTON; WOOD, 2005; PERRET et al., 2010; LABIAPARI,
2015; SANTOS et al., 2015; LABIAPARI et al., 2017).
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Figura 4.8. Taxa de desgaste médio para as amostras AlISI 304 com diferentes topografias
de superficie (lixa #80 e #4000) e orientagdes relativas dos sulcos de lixamento com a
direcdo de movimento das particulas abrasivas (perpendicular e paralelo), durante 30 min de

teste continuo.

Outro fato relevante é que os resultados para micro-abrasdo mantiveram o mesmo
comportamento, independente de ter-se mudado o par triboldgico (o contra-corpo mudou de
acgo para zirconia; o corpo de ago ferramenta para ago inoxidavel AISI 304; e a disposicao
do contra-corpo no teste de esfera livre para esfera fixa). Desta forma os resultados da
secao anterior (4.1.2) foram reiterados, sendo que ao diminuir a rugosidade das amostras,
de acabamento em lixa de granulometria #80 para #4000, o coeficiente k aumenta (entre 10
e 14%), enquanto que a mudancga da orientacao relativa dos sulcos ndo apresenta uma
variacgao significativa (entre 1 e 6%).

O comportamento do coeficiente kK mudou na micro-abrasido-corrosao sendo que a
orientacdo relativa dos sulcos de lixamento apresentou maior relevancia que a mudanga de
acabamento superficial das amostras. Ao mudar a orientacdo relativa dos sulcos de
lixamento com respeito a diregcdo de movimento das particulas abrasivas, de perpendicular
para paralelo, na micro-abrasao-corrosao, a taxa de desgaste aumentou 36 e 20% para
acabamento em lixa de granulometria #80 e #4000 respectivamente. Além disto, se
observou que a mudanga de rugosidade manteve sua influéncia relativa na taxa de desgaste
para orientagdes perpendiculares (18% aumento) e a influéncia para orientagdes paralelas
n&o possui variancia estatistica significativa (3%).

Na Fig. 4.9-a apresentam-se as curvas de evolugéo do coeficiente de atrito médio nos
30 minutos de teste. A curva foi calculada fazendo a média das forgas de atrito e normal em

cada ponto de aquisicéo.



66

Na Fig. 4.9-b apresenta-se os valores medios de coeficiente de atrito apds o regime

permanente ser estabelecido (a partir de 18 min).

Figura 4.9. Coeficiente de atrito médio para os ensaios de micro-abrasao e micro-abraséo-
corrosao: (a) Evolugao do coeficiente de atrito médio com o tempo; (b) valores do coeficiente

de atrito médio.

De formal geral, o coeficiente de atrito € maior para a micro-abrasdo do que para a
micro-abrasao-corroséo, de 43 a 50% para granulometria #80 e de 20 a 28% para a
granulometria #4000, coincidindo com estudos anteriores (LABIAPARI, 2015; SANTOS et
al., 2015). Da mesma forma o coeficiente de atrito apresentou maior instabilidade (maiores

oscilagées durante o tempo) na micro-abrasdo do que na micro-abrasido-corrosao. Estes
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valores de coeficiente de atrito (0,25-0,29) para testes micro-abrasivos com silica ja foram
relatados na literatura para ensaios micro-abrasivos (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996;
KUSANO; HUTCHINGS, 2005).

Ainda que a variacdo do coeficiente de atrito na micro-abrasdo apresente uma
significancia estatistica minima (menor a 3%), comparando-se a Fig. 4.9-b com a Fig. 4.8,
observa-se que o coeficiente de atrito apresenta uma tendéncia de comportamento inversa a
taxa de desgaste (k) para a micro-abrasao.

Para a micro-abrasao-corrosédo o coeficiente de atrito acompanha a mesma tendéncia
de comportamento que a taxa de desgaste, obtendo aumentos no coeficiente ente 24 e 29%
quando a orientagdo dos sulcos mudou de perpendicular para paralelo. Para orientagdes
relativas perpendiculares o coeficiente de atrito € 49 e 55% maior na micro-abrasdo do que
na micro-abrasdo-corrosao, enquanto que para orientagdes relativas paralelas esta variagao
foi entre 28 e 35%. De acordo com o analise de variancia, Anova (BOX; HUNTER;
HUNTER, 2005), estes resultados s&o distintos entre eles.

Estas variacbes entre micro-abrasdo e micro-abrasdo-corrosdo podem ser explicadas
pela capacidade de passivagao e repassivacao. Wu e Celis (2004) demonstraram que com
solucdes de pH mais alto, o aco inoxidavel pode passivar mais rapidamente do que em
solugdes com pH mais baixos, e este pH mais elevado corresponde a um coeficiente de
atrito mais elevado. Labiapari (2015) mostrou que pH mais elevado induz um maior
coeficiente de atrito e mais elevada taxa de desgaste, durante o teste com Silica em
solugbes com pH = 7,0 para a agua e pH = 0,3 para a solugdo 1IN H,SO,. Os testes
abrasivos reportados por Labiapari (2015) foram executados em condigdes semelhantes as
utilizadas no presente trabalho (particulas abrasivas de Silica, mesmo equipamento de
esfera fixa, velocidade de 150 rpm, cargas normais similares, contra-corpo de zircbnia e
corpo de aco inoxidavel AlSI 304).

Labiapari et al. (2017) verificaram a resposta cinética dos efeitos da corroséo sobre o
coeficiente de atrito, realizando duas sequéncias de teste micro-abrasivo-corrosivo. A
primeira sequéncia de ensaio comegou com a utilizacdo de uma suspensdo de particulas
abrasivas de silica em agua, a qual foi mudada (no decorrer do teste) para uma suspenséo
de particulas abrasivas de silica em solugédo 1N H,SO,. Na segunda, o ensaio de abrasao-
corrosdo comegou com a utilizagdo uma suspensao de abrasivo em solugdo de 1N H,SOy,,
que foi mudada (no decorrer do teste) para uma suspensado de particulas abrasivas em
agua. Labiapari et al. (2017) observaram que quando o 1N H,SO, foi adicionado na
distribuicdo das particulas, o filme de FeSO, pareceu se formar muito mais rapidamente que

novos filmes de Cr,0O; e F,03, assim, reduzindo o coeficiente de atrito. Quando a abrasao
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remove a pelicula, e esta ndo é restaurada na auséncia de H,SO,, faz com que o atrito
aumente.

Para observar a influéncia do pH na micro-abraséo realizamos testes micro-abrasivos
no acgo inoxidavel 304 mudando o pH da solugao de diluicdo das particulas abrasivas apés o
material atingir o regime permanente de desgaste (18 min). Foram utilizados como
parametros: contra-corpo uma esfera de zirconia (inerte ao pH diferente usado); 10% em
peso de particulas de silica diluidas em: agua (pH 7), agua com 3,6%de NaCl (pH 5), agua
com 0,05N de H,SO, (pH4,5) e agua com 1N de H,SO, (pH7). Os demais parametros
utilizados sao idénticos aos usados para ensaios de micro-abrasao reportados nesta secéo.

O resultado é apresentado na Fig. 4.10.

NacI  H,0 [H.SO, H:S0,|H,SO,
pHS B pHT Bl pH 3 pH4,5 pH 3

Figura 4.10. Comportamento do ago inox 304 na micro-abrasao apds o regime permanente

ao mudar a o pH da solugao da diluicao das particulas abrasivas.

Observa-se que quando existe mudang¢a do pH, devido & mudanga de composi¢cao
quimica da solugao, aparece uma forte influéncia na forga de atrito enquanto a forga normal
permanece constante (1,7 N), consequentemente o coeficiente de atrito é influenciado pela
mudanc¢a do pH. Quando o pH diminui (de pH 0,7 até pH 0,3) a forca de atrito também
diminui (de 0,73N - 0,51 N - 0,46 N) e, consequentemente, o coeficiente de atrito (0,44 —
0,31 — 0,27). A forga e o coeficiente de atrito tem um valor especifico para todos os pH,
independentemente da sequéncia de mudanca das solugdes. A esfera é inerte para as
diferentes solugdes usadas. Mas quando é mudado o pH de 4,5 a 3 com o mesmo tipo de

componentes quimicos na solugdo o efeito da mudanca de no pH nao foi observado, o
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coeficiente de atrito diminui em maior proporcdo para solugdes a base de H,SO,
independentemente do pH. Pode-se pensar que o tipo de tribo filme formado na superficie
influencia tanto a for¢a de atrito entre as particulas e a superficie do corpo de ago inoxidavel
quanto a forca de atrito gerada pela interagdo entre as particulas, sendo de FeCl, para
solucao de 3,6% de NaCl (SINGH et al., 2015; WANG et al., 2015; JAVADIAN et al., 2017;
USMAN; UMOREN; GASEM, 2017) e FeSO, para solugdes de H,SO, (FLORIANOVICH;
SOKOLOVA; KOLOTYRKIN, 1967; BALA, 1984).

Na Fig. 4.10 mostrou-se que a solugdo contendo acido sulfurico gera um menor
coeficiente de atrito. A literatura descreve que a formacao de FeSO, em sistemas
tribocorrosivos contendo acido sulfurico € o principal fator responsavel pela reducdo do
coeficiente de atrito (KOLESNICHENKO; TRUSHKO, 1970; MIYOSHI, 1990). A presenca de
enxofre foi identificada nas superficies testadas na micro-abrasdo-corrosédo ao fazer analise
por espectroscopia de raios X por dispersdo de energia (EDS), cujo espectro tipico &
apresentado na Fig. 4.11. Sabe-se que o ferro na presenca de uma solugao eletrolitica com
H,SO,, leva a formagao de FeSO, na superficie metalica pela a dissolucdo quimica de ferro
(FLORIANOVICH; SOKOLOVA; KOLOTYRKIN, 1967; BALA, 1984).

A presenga de enxofre na superficie junto com Fe e O pode ser um indicativo da
formacéao de filmes de FeSO, nas superficies muito embora esta camada seja nanométrica e
a técnica EDS nao seja suficientemente sensivel para concluir de maneira definitiva a
presenca desta camada. A espessura de filmes FeSO, formados em superficies de ferro na
presenca de H,SO, foi medida por Mischler et al. (1993) via microscopia Auger sendo em

torno de 3 nm.

Figura 4.11. Analise EDS tipica da marca de desgaste de aco inoxidavel 304 submetido a

ensaios de micro-abrasao-corrosao.
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Labiapari et al. (2017) tentaram mostrar a existéncia do filme de FeSO,, expondo uma
amostra de acgo inoxidavel 410D a um meio 1N de H,SO, durante uma hora e em seguida
submetendo-o a analise de FTIR (“Fourier transform infrared spectroscopy”). Apos analise
de FTIR constatou-se no espectro a presenga de picos de umidade, H,O, e principalmente,
a confirmacéo da formacgao de FeSO, como produto de corrosdo. Mas os autores relataram
que a técnica nao possui a suficiente sensibilidade para detectar de forma adequada os
filmes de FeSO, nas marcas de desgaste produzidas na micro-abrasao-corroséo.

Com isto, supbe-se que as modificagdes oriundas dos processos mecano-
eletroquimicos produzidas no processo tribo-quimico influenciam favoravelmente o
comportamento do material pela formacao de filmes oriundos do processo eletroquimico na
superficie (F>S0,), evidenciado de forma nas amostras com orientacao relativa dos sulcos
perpendicular. Portanto, pode-se concluir que quando o ago inoxidavel passa a passivar ou
repassivar mais facilmente, a superficie passiva pode induzir menores coeficientes de atrito.
Para observar mais detalhes do aspecto da passivacdo € necessario avaliar-se o

comportamento eletroquimico, objeto da proxima segéao.

4.2.1.2 Curvas de polarizacdo potenciodindmica

Com o objetivo de aprofundar o entendimento dos resultados apresentados pela taxa
de desgaste e coeficiente de atrito (Fig. 4.8 e Fig. 4.9) foram realizados estudos de
polarizagdo potenciodindmicas. Na Fig. 4.12 comparam-se as curvas representativas de
polarizagdo potenciodindmicas durante 30 min de testes corrosivos e micro-abrasivo-
corrosivo em solucao 1 Normal de H,SO,.

Observa-se um comportamento passivo para todas as configuragbes, o qual possui
um comportamento similar para os dois tipos de acabamento (lixa granulometria #80 e
#4000) e as duas orientagdes relativas. Este comportamento passivo mostra que existe uma
cinética continua da passivagdo no ago inoxidavel AISI 304, o que leva a pensar que a
mesma influencia as variacdes da taxa de desgaste (k) e do coeficiente de atrito entre micro-
abrasdo e micro-abrasdo-corrosdo, como foi indicado na segao anterior, além de coincidir
com o relatado por Bateni et al (2005), Sinnett-dJones; Wharton e Wood (2005) e Bello; Wood
e Wharton (2007).

Uma evidéncia desta constante remogao e geragao da camada passiva € a flutuagao
(ruido) observada na densidade de corrente, nos ensaios micro-abrasivo-corrosivos quando
comparados com ensaios corrosivos. A flutuacdo na corrente deve-se a repassivagao
espontanea dentro da calota de desgaste e posterior despassivacao devido a acao de
particulas abrasivas (WOOD et al.,, 2010). Mischler et al. (1998) relataram um

comportamento (ruido) semelhante durante o desgaste em deslizamento alternativo de
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metais passivos (ago inoxidavel 316), e afirmaram que a variagdo abrupta (ruido) da
corrente anddica medida corresponde a taxa de remocao de metal eletroquimico na marca
de desgaste. Thakare et al. (2008) propuseram um modelo do mecanismo de ruptura da

camada passiva e repassivacao subsequente que foi apresentado no Capitulo Il.

Figura 4.12. Curvas de polarizacao para ensaios de corrosao (Corr) e abraséo-corrosao (Ab-
C) para acgo inoxidavel AlSI 304 com diferentes topografias de superficie (lixa #80 tons azuis
e #4000 tons vermelhos) e orientagdes relativas dos sulcos de lixamento (perpendicular e

paralelo).

Para conseguir comparar de forma mais efetiva os resultados das curvas de
polarizagao (Fig. 4.12) apresenta-se na Tab. 4.2 as médias dos principais dados
comparativos destas curvas: potencial de corrosdo (E..), densidade de corrente de
passivacgao (ipass) € potencial de quebra ou pite (Epie).

Observa-se que existe uma variagédo de duas ordens de grandeza na densidade de
corrente de passivagdo (ipsss), quando de corrosdo passou-se para abrasdo-corrosdo, ou
seja, 0 ago AISI 304 é mais suscetivel a corrosdao na abrasdo-corrosao (menor i,ss maior

resisténcia a corroséo). Esta variacdo de duas ordens de grandeza pode ser explicada pela
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interacdo da constante remogao e geracao da camada passiva com o aumento da tenséo de

contato (forgca normal e deformacgéo plastica na superficie) do AlSI 304 na abrasdo-corrosao.

Tabela 4.2 - Parametros relevantes das curvas de polarizagao potenciodindmicas durante
30min de testes corrosivos (Corr) e micro-abrasivo-corrosivos (Ab-C) em solugdo 1 N de
H,SO,, para o aco inoxidavel AISI 304, com acabamento em lixas de granulometria #80 e
#4000.

L#80 L#4000

Perpendicular Paralelo Perpendicular Paralelo
Evor [V] Ab-C| -0,291 + 0,019 | -0,241 + 0,021] -0,248 + 0,025 | -0,252 + 0,034
Corr| -0,075 + 0,023 | -0,075 + 0,028] -0,039 + 0,036 | -0,020 + 0,011
lpass Ab-C| 0,098 + 0,014 | 0,111 £ 0,019} 0,071 £ 0,041 | 0,135 £ 0,009
[mA/em?] | corr 0,007 + 0,001 | 0,008 + 0,001| 0,006 + 0,000| 0,006 + 0,001
Ab-C| 0,943 + 0,010 | 0,941 + 0,009] 0,949 + 0,007 | 0,950 + 0,006
B [V] Corr| 0,923 + 0,005| 0,895 + 0,001| 0,928 + 0,002| 0,909 + 0,008

A influéncia da aplicacdo e/ou aumento da forca normal e deformacdo plastica na
superficie de um corpo em estado de passivagao esta bem reportado na literatura (WANG et
al., 1993; GUTMAN; SOLOVIOFF; ELIEZER, 1996; SADIQ; BLACK; STACK, 2014;
SANTOS et al., 2015).

Wang et al. (1993) estudaram a influéncia da frequéncia de variagdo da forga normal
na corrosao de agos inoxidaveis ferriticos (26% Cr -1% Mo), em solugdes de 1 M H,SO, e
0,6 M NaCl. As amostras de ago foram submetidas a fadiga por meio de uma maquina
“Shenck" servo-hidraulica a temperatura ambiente aplicando uma carga de 40 KN em
frequéncias de 0,1 e 0,5 Hz. Neste teste foi imposto um sistema potenciostatico usando um
eletrodo de prata suturado como referéncia e uma area exposta de 3x7 mm?2. Os autores
observaram que a densidade de corrente aumentou com a ruptura do filme passivo devido a
deformacgéao plastica e caiu novamente apds a regeneragao do filme na superficie virgem
exposta ao meio corrosivo. Vale ressaltar que a principal diferenga entre baixas e altas
frequéncias é o tempo de repassivagao da superficie do metal exposto, isto é, se a
destruicao da pelicula passiva for mais rapida do que a sua formagéao e crescimento.

Gutman; Solovioff e Eliezer (1996) observaram um aumento da densidade de corrente
com a tensdo para agos inoxidaveis 316L, mediante a instalagdo de uma célula
eletroquimica com um eletrodo de referéncia de prata numa maquina de testes de tragao,
com o objetivo de fazer tracao e polarizagao (taxa de aumento de potencial 1,6 mV/s e faixa

de varredura de - 400-1600 mV) conjuntas. Da mesma forma Gutman; Solovioff e Eliezer
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(1996) demonstraram que isso ocorre tanto em estados passivos como transpassivos,
independentemente da natureza do filme passivo na superficie. Santos et al. (2015) em
ensaios micro-abrasivos-corrosivos num ago AlSI 304, usando particulas abrasivas de silica
em meio de 1N de H,SO, e esfera de zircOnia, mostraram a influéncia da for¢ca de contato na
corrente de passivacdo, na polarizacdo e no coeficiente de atrito. Santos et al. (2015)
observaram que quando a forca foi diminuida (de 1,5 N para 0,5 N) a corrente de
passivagdo e coeficiente de atrito diminuiram. Os autores atribuiram os resultados a
efetividade de remocgdo e regeneracdo da camada passiva, sendo uma remogao mais
efetiva para cargas de contato maiores.

Sadiq; Black e Stack (2014) desenvolveram mapas de abrasao-corrosdo para a liga
ASTM F1537 fazendo testes num equipamento de micro-abrasdo de esfera-fixa de
polietileno de ultra-alto peso molecular com uma célula eletroquimica adaptada num meio de
solucao fisiologica (0.9% NaCl e 10% soro fetal de vitela FCS). Variando a forga aplicada os
autores observaram que para um potencial na faixa de 200 mV a corrente é o dobro quando
a forca muda de 2 N para 3 N. Este fenbmeno esta associado a capacidade do processo de
abrasao em remover a camada passiva mais rapidamente do que é formada, expondo assim
grandes areas de superficie de metal fresco ao meio corrosivo.

Esta “susceptibilidade” a corrosdo pela constante remog¢ao do material na abraséao-
corrosdo, também é percebida ao observar o potencial de corrosédo (E.) 0 qual € uma
ordem de grandeza maior, o potencial de corrosdo cai quando o material apresenta uma
superficie mais “ativa”, como indicado na literatura.

Quando é observado o efeito da rugosidade (mudanga de granulometria da lixa), de
acordo com a Tab. 4.2, observa-se uma tendéncia de incrementar os valores da curva de
polarizagéo (Ecorr € ipass) cOM 0 aumento da rugosidade (maior granulometria da lixa) para os
testes corrosivos, ou seja, nos testes corrosivos o aumento da rugosidade diminui a
resisténcia a corrosao. Da mesma forma observa-se que o potencial de quebra da camada
passiva ou pite (Epe) € similar na corrosdo e na abrasdo-corrosdo, isto possivelmente
corresponde a uma maior influéncia dos elementos de ligas do ago para este parametro,
sendo o mesmo ago trabalhado em todos os testes. Para os testes abrasivo-corrosivos esta
tendéncia foi influenciada pelas orientagdes relativas do lixamento para a densidade de
corrente de passivacao (iess). Mas, de acordo a andlise de varidncia, Anova (BOX;
HUNTER; HUNTER, 2005), estas tendéncias entre lixamento nao possuem grande
significdncia estatistica.

Ao comparar a tendéncia apresentada, nos testes abrasivo-corrosivos, com os
resultados de taxa de desgaste (Fig. 4.8), observa-se que quanto maior a corrente de

passivacgao (i,ass) Mmaior € a taxa de desgaste (k), sendo apresentadas as maiores medigoes
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em orientacdes relativas paralelas. Isto mostra que o processo de remocdo da camada
passiva € mais efetivo em amostras de orientagcdes paralelas, desta forma gera menor
resisténcia a corrosao indicada pela maior corrente e maior desgaste. Esta afirmagao pode
ser corroborada também quando se observa o coeficiente de atrito (Fig. 4.9) na micro-
abrasao-corrosdo, sendo maior em amostras com orientacdes paralelas, o que indica que a
camada de F,SO, é removida de forma mais efetiva.

Teoricamente superficies mais rugosas possuem maior area real de agao corrosiva
que superficies menos rugosas. Ao observar a literatura, esta indica que, em ensaios
corrosivos, existe uma relagcdo direta entre a rugosidade (acabamento superficial) e a
geracao inicial de pites (pite metaestavel) e seu crescimento na corrosao eletroquimica em
aco inoxidavel (PISTORIUS; BURSTEIN, 1992; BURSTEIN; PISTORIUS, 1995; SASAKI;
BURSTEIN, 1996; HONG; NAGUMO, 1997; QIAO et al., 2009; ZATKALIKOVA;
LIPTAKOVA, 2011).

Superficies com picos e vales mais profundos e menos abertos possuem uma maior
probabilidade de gerar um pite em fase de crescimento (metaestavel), do que uma
superficie rasa e mais aberta (PISTORIUS; BURSTEIN, 1992). A taxa de geracdo de um
pite em acgo inoxidavel é controlada por difusdo de cations metalicos em meio eletrolitico de
cloreto; para o crescimento de pite metaestavel é necessario manter a difusdo controlada na
ponta do pite: localizagbes com maior profundidade na superficie (maior rugosidade)
protegem este de repassivar e desaparecer, em locais mais abertos e lisos, os pites
metastaveis tem maior probabilidade de ser repassivados.

Sasaki e Burstein (1996), estudando um aco inoxidavel 304 em meio 0,6M de NaCl,
demonstraram que para superficies acabadas por lixamento em papel de carbeto de silicio,
o potencial de formagdo de pites cai linearmente com o aumento do numero da
granulometria da lixa, o que implica uma relagdo linear entre granulometria de lixa e
potencial de pite. Hong e Nagumo (1997) apresentaram que o potencial do surgimento de
pite metaestavel (E,,) tem uma relacao linear direta com a granulometria da lixa usada para
0 acabamento da amostra, em que, ao diminuir a granulometria da lixa o potencial de
iniciacéo de pite (E) aumenta, ou seja, gera maior resisténcia ao surgimento de pites,
sendo usado para o estudo um ago inoxidavel 301 em meio 0,5M de NaCl.

Quando sao comparados os resultados de polarizagdo para os diferentes tipos de
lixamento com o apresentado na literatura, estes discrepam, sendo que as grandes
diferengas entre lixamento ndo foram observadas como indica a literatura, embora a
tendéncia de maior suscetibilidade a corrosdo com menor granulometria de lixamento foi
observada numa escala menor. Acredita-se que esta discrepancia entre os resultados se

deve as condi¢des do teste. Os ensaios descritos na literatura foram feitos em ambientes
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controlados, sendo: desaerados, totalmente submersos e sem agitagdo ou fluxo do meio
eletrolitico na superficie (turbuléncia), presenca de cloretos; enquanto os ensaios do
presente trabalho foram realizados: aerados, parcialmente submersos, e turbulentos (fluxo
de eletrdlito de 1,7 ml/min), sem presenga de cloretos, pH maior e também vibracbes
mecanicas no caso da micro-abrasao-corrosdo. A Fig. 4.13 mostra a influéncia do pH, da
aeracao, da disposi¢ao e da turbuléncia nas curvas de polarizagdo no aco inoxidavel AlSI
304 com um lixamento final em lixa de granulometria #600 (intermediario entre as
granulometrias #80 e #4000). As curvas foram realizadas com taxa de aumento de potencial

de 0,85 mV/min em meio eletrolitico de 1N de H,SO, e em meio de 3,56% NaCl.

Figura 4.13. Curvas de polarizagao tipicas para um ago inoxidavel 304 (com lixamento de

granulometria #600, ao mudar os parametros de: pH, aeragao, disposi¢ao e turbuléncia.

Observa-se que o pH, o conteudo de oxigénio (aerado ou desaerado) a turbuléncia
(fluxo na superficie) e a metodologia do teste influenciam diretamente a densidade de
corrente e o potencial de corrosdo (E¢qr). Ao diminuir o pH do meio eletrolitico de 5 para 3 a
densidade de corrente aumentou, ou seja, maior susceptibilidade a corrosdo. O mesmo
aconteceu quando o teste foi aerado e turbulento (parcialmente submerso e fluxo eletrolitico

na superficie). Além disto, quando se aumenta a turbuléncia a instabilidade (ruido) aumenta.
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A literatura classica mostra que as curvas de polarizagao (baseadas na teoria de Pourbaix)
possuem mudang¢as no comportamento com a mudanga da temperatura de teste, agitagéo
do meio eletrolitico (turbuléncia) e pH (GENTIL, 2007; ROBERGE, 2008; QIAO et al., 2009;
REVIE; UHLIG, 2011). O potencial de corroséo (Ec.r) € a corrente de passivagéo (ipass)
também séo influenciados pelo conteudo de oxigénio e a concentracado de acido (maior pH)
(QIAO et al., 2009).

Embora exista uma discrepancia com a literatura em relagao a variagdo da corrente de
passivagdo (iass) € potencial de corroséo (Ecr), @ tendéncia do material ser menos
resistente a corrosdo com lixamentos com granulometrias maiores existe. As tendéncias
apresentadas na corrosao (variagdes de Ecor de -0.75 para -0.39 - -0.20 V € iysss de 0.008 -
0.007 para 0.006 mA/cm?) podem ser geradas pela alta frequéncia de ocorréncias de etapa
inicial de pite (pite metaestavel) nas amostras mais rugosas (lixa granulometria #80) que em
superficies menos rugosas (lixa granulometria #4000). Porém, Burstein e Pistorius
(BURSTEIN; PISTORIUS, 1995) concluiram que, muito embora, numa superficie rugosa
exista uma maior probabilidade de geracéo de pontos de crescimento superficial de pite (pite
metaestavel) estes tem menor probabilidade de alcangar a estabilidade (pite). Isto €, devido
a que nas superficies mais rugosas a profundidade dos vales diminui a densidade de
corrente, fato que nao favorece o crescimento do pite, e desta forma os pites metaestaveis
nestas superficies tem menor probabilidade de crescimento e de propagagao para a regido
subsuperficial, sendo interrompidos na mesma superficie e consequentemente
repassivados. Este fato apresentado na literatura pode dar um indicio do comportamento do
ipass Na abras&o-corrosdo, em que, para superficie com sulcos de lixamento orientados
paralelamente sua densidade de corrente de passivacao foi maior no lixamento na
granulometria menor (#4000).

Pode-se concluir que, para a corrosido, condicdes mais agressivas minimizam os
efeitos do lixamento dos corpos na polarizagdo, embora as tendéncias ainda estejam
presentes. Da mesma forma, pensa-se que o comportamento apresentado pdde ser afetado
pela efetividade de remogéo da camada passiva na abrasdo-corrosao: uma remog¢ao mais
efetiva da camada passiva torna mais suscetivel a corroséo o ago AISI 304, sendo mais
efetiva a remogdo em amostras com orientagées relativas paralelas, embora o processo
abrasivo gere uma nova topografia na superficie que diminui as influéncias da topografica
superficial inicial.

Os elementos de liga exercem uma grande influéncia na quebra da camada passiva
(BIEFER, 1970; ROBERGE, 2008; REVIE; UHLIG, 2011), e esta quebra tem fundamentos
eletroquimicos, mas é possivel que os fatores mecanicos afetem de forma significativa este

comportamento da curva de polarizagao, isto €, a influéncia do fator abrasivo no
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comportamento corrosivo. Com este raciocinio pensa-se que outras caracteristicas
mecanicas da superficie, como a dureza na superficie, podem influenciar a taxa de desgaste
e desta forma a geracao e crescimento da camada passiva.

A anadlise das microdurezas nas areas testadas e dos mecanismos de desgaste pode

facilitar o entendimento destes fendbmenos.

4.2.1.3 Analise de microdureza

Na Fig. 4.14-a apresenta-se a média das microdurezas medidas dentro e fora da
calota; a Fig. 4.14-b apresenta-se as porcentagens absolutas das variagdes das
microdurezas dos testes por micro-abraséo e micro-abrasdo-corrosdo quando comparadas

com as microdurezas do material virgem.

Figura 4.14. Microdureza [HV, ¢s] na superficie do ago inoxidavel AISI 304 dentro das calotas

testadas (micro-abrasdo e micro-abrasao-corrosdo) e sem testar para acabamento em lixa
#80 e #4000: (a) média das microdurezas; (b) porcentagens absoluta da variagao relativa da

microdureza em amostra testada comparada com amostra sem testar.
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Como esperado, o lixamento das superficies com granulometria #80 gerou uma
deformacéo plastica que levou ao encruamento inicial da superficie maior que o gerado com
a granulometria #4000. Esta variagdo das microdurezas entre granulometrias do lixamento
foi entre 0 46 e 49%. Além disto, observou-se uma variacdo da dureza entre as amostras
sem testar e testadas com lixamento #80 e #4000 (entre 15 e 28%).

A microdureza para os ensaios de micro-abrasao foi ligeiramente maior para os testes
com lixamento de granulometria #80. Para os ensaios micro-abrasivo-corrosivos a
microdureza dentro da calota apresenta diferenca entre os lixamentos, sendo maior para os
lixamentos feitos com granulometria #80.

Ao observar as taxas de desgaste (k) da Fig. 4.8 observou-se que as mesmas sao
ligeiramente menores para as amostras lixadas com granulometria #80 quando comparados
com seus pares no lixamento com granulometria #4000, assim pode-se correlacionar estes
resultados com o encruamento sofrido pelo lixamento.

Estas diferengcas podem estar relacionadas com a profundidade que o encruamento
induzido pelo processo de lixamento e, também pelo encruamento gerado pela prépria
determinagdo da microdureza. De acordo com a literatura (LABIAPARI, 2015; DE MELLO et
al., 2017) pode-se dizer que as microdurezas apresentadas na Fig. 4.14 nao foram geradas
pela deformacao proveniente da micro-abrasdo, sendo que a profundidade de encruamento
superficial produzida durante a micro-abrasao é facilmente removida pelo préprio processo
abrasivo, tendo pouco efeito sobre a resisténcia a abrasdo. No entanto, o encruamento
prévio gerado pelo lixamento pode ter influenciado as pequenas diferengas apresentadas na
taxa de desgaste entre o lixamento de granulometria #80 e #4000.

A relagao entre dureza e taxa de desgaste abrasivo € altamente afirmada na literatura
classica e considera-se um conceito geral na Tribologia (GAHR, 1987; HUTCHINGS;
SHIPWAY, 1992), nesta existe um consenso geral que as tensdes geradas durante a
abrasao sao suficientemente elevadas para gerar endurecimento por deformagéo plastica,
de modo que o endurecimento por deformagéo prévia nao teria, de fato, efeito na resisténcia
a abraséo.

No entanto, algumas evidéncias na literatura mostraram que a deformagao prévia a
frio pode afetar consideravelmente a resisténcia ao desgaste, quando se considera
condicdes de desgaste menos severa, tal como desgaste por deslizamento (YAN et al.,
2007; TOPPO; SINGH; RAY, 2009; ABBASI et al., 2010; LABIAPARI, 2015; DE MELLO et
al., 2017). Recentemente, De Mello et al. (2017) estudando os efeitos do encruamento
gerados pela laminacdo a frio na micro-abrasdo de agos inoxidaveis ferriticos e um ago
inoxidavel austenitico (usado como comparacao), mostraram que a deformacao plastica

efetiva gerada pela interacdo de uma particula abrasiva é limitada a uma pequena
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profundidade a partir da superficie (1,12 ym), em testes micro-abrasivos de esfera fixa de
zircOnia com 10% de Silica e forga normal de 1,47 N (condigdes similares aos testes desta
tese); enquanto que o processo de laminacao a frio com uma reducgéo de 20% na espessura
de 6,0 a 4,8 mm promove endurecimento por deformagéo ao longo de toda a espessura da
placa. Os autores mostraram, também, que a profundidade para outros testes abrasivos
desenvolvidos na literatura foi muito maior, 35 um para pino-lixa (ALLEN; BALL,;
PROTHEROE, 1981).

De Mello et al. (2017) mostraram que ha ocorréncia de encruamento por deformacgao
induzida durante medicbes de dureza para seccdes transversais cuidadosamente
preparadas de indentagdes Vickers em acos inoxidavel austenitico AlSI 304. Anteriormente,
o trabalho classico de Tabor (1956) mostrou que para as medi¢cdes de dureza Vickers, a
distribuicdo de tensbes ao redor das indentacbes € geometricamente similar e, portanto, a
deformacéo é sempre a mesma de cerca de 8% independentemente do tamanho da
indentacéo.

A Fig. 4.15 mostra uma estimativa da profundidade de encruamento e os esforgos
maximos causados no aco AIS|I 304 pelas particulas abrasivas de Al,O; usadas no
lixamento com grana #80 e #4000, o calculo foi feito usando a teoria de contato de Hertz. O
didmetro médio da particula usado foi 201 um para granulometria #80 e 6,35 pym para
granulometria #4000. Os médulos de Poisson para ago AlISI 304 e Al,O; foram 0.3 e 0.21
respetivamente. Os moédulos elasticos foram de 136 GPa para o aco e 270 para o Al,Os;.
Devido ao lixamento ter sido de forma manual, a forca normal média foi estimada pela
medi¢ao da forga exercida pelo executor do lixamento numa amostra com dimensdes iguais
as usadas nos testes através da leitura forga por uma célula de carga. Para isto foram
coladas lixas de granulometria #80 e 4000 numa balanga na qual e se observou a forga
normal que realizava o executor do lixamento no processo de lixamento, a leitura média foi
de 109 + 19 N. A forga normal foi dividida pelo numero de particulas abrasivas das lixas na
area do tamanho das amostras (30 x 35 mm).

A profundidade maxima alcangada pelo lixamento com granulometria #80 foi maior
que o alcangado com a granulometria #4000, sendo de 1,8 e 0,04 pm respetivamente. Os
esforgos na superficie sdo similares sendo maiores no lixamento com #80 (de 620 MPa),
além de serem comparaveis com os valores de esforgo relatados por De Mello et al. (2017)
para a micro-abrasao.

A evidente diferenca da profundidade do encruamento gerado pelos lixamentos com
granulometria #80 e 4000 poderiam explicar os resultados de dureza apresentados, mas
quando estes resultados sdo comparados com a profundidade média das calotas de

desgaste na micro-abrasao, observa-se que estas profundidades foram pouco significativas



80

se comparadas com o desgaste pelo processo micro-abrasivo, como € apresentado na Fig.
4.16. Com estas evidéncias as diferencas de comportamento e valores de dureza apés os

testes micro-abrasivo-corrosivos nao estao suficientemente entendidos sendo assunto para

desenvolvimentos futuros.

Figura 4.15. Distribuicdo de tensdo de cisalhamento abaixo do contato entre uma particula
abrasiva de Al,O; da lixa e a superficie do ago AlISI 304, para as granulometrias: (a) #4000;
(b) #80.

Figura 4.16. Profundidade média (h) das calotas geradas na micro-abrasdo e micro-abraséo-
corrosdo comparada com a profundidade de encruamento gerada pelo lixamento (linhas

tracejadas).

4.2.1.4 Microscopias MEV das calotas geradas

Para observar as caracteristicas do desgaste micro-abrasivo e micro-abrasivo-
corrosivo foram realizadas microscopias MEV dentro das calotas, estas sao apresentadas
na Fig. 4.17.
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De forma geral a Fig. 4.17 mostra que o deslizamento das particulas abrasivas foi
predominante, isto é observado pelo conjunto de ranhuras que s&o visiveis em cada

amostra.

Abrasao - Corrosao

Paralelo

#80

0'.-‘1'_.”“1. QB um
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: ‘08 {im
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Figura 4.17. Microscopia eletrénica de varredura do centro das calotas geradas na micro-

abrasao e micro-abrasao-corrosao.
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Este mecanismo varia sua severidade quando passa de micro-abrasdo para micro-
abrasdo-corrosao como evidenciado pela variagdo do espagamento e largura dos sulcos. A
largura dos sulcos é indicada na Fig. 4.17 pelas medi¢gdes em branco, o espagamento entre
sulcos esta indicado pelas medi¢des em amarelo.

No caso da micro-abrasao, a severidade, espacamentos e largura dos sulcos variam,
também, quando se muda a topografia superficial da amostra (de um lixamento inicial de
granulometria #80 para 4000), enquanto que na micro-abrasido-corrosao estes aspectos sao
visivelmente variados quando se muda a orientacdo dos sulcos do lixamento prévio de
paralelo para perpendicular. O maior espagamento entre sulcos é observado na micro-
abrasdo, sendo as calotas das amostras lixadas com granulometria #80 as que
apresentaram o maior distanciamento (Fig. 4.17-a e b); e o menor espagamento foi
apresentado nas calotas de amostras com orientagdo perpendicular feitas em ensaios de
micro-abrasao-corrosao (Fig. 4.17-f e h). A maior largura dos sulcos foi vista nas calotas
feitas também por micro-abrasdo, sendo a maior nas calotas das amostras com lixamento
de granulometria #4000 (Fig. 4.17-c e d). O menor espagcamento foi visto nas calotas das
amostras com orientacao perpendicular feitas em ensaios de micro-abrasao-corrosao (Fig.
4.17-f e h).

Com o objetivo de quantificar o observado nas microscopias da Fig. 4.17, apresenta-
se na Fig. 4.18 a média do espagamento e largura dos sulcos para cada disposigao de teste.
Os sulcos foram medidos em 4 microscopias de duas calotas geradas para cada disposig¢ao
de ensaio. A medicao foi feita trangando retas nas regides mais escuras (largura) e claras
(espagamento) dos sulcos. Para saber o tamanho destas retas, elas foram comparadas com
o a reta de tamanho de 10 um, fazendo a proporgdo geométrica. Confirmou-se que a micro-
abras&o gerou sulcos mais largos e com um espagamento, maiores que 0s gerados na
micro-abrasdo-corrosdo. Além disto, para a micro-abrasdo, os sulcos sdo mais largos e
menos espagados nas amostras com acabamento com menor granulometria; para a micro-
abrasdo-corrosdo, os sulcos sdo mais largos e mais espagados com lixamentos com
orientagao relativa dos sulcos paralela independente da granulometria do lixamento. Este
comportamento é equivalente aqueles apresentados pela taxa de desgaste e pelo
coeficiente de atrito (Fig. 4.8 e Fig. 4.9).

Comparando com a distribuicdo do tamanho das particulas abrasivas de silica (Fig.
3.12) as larguras dos sulcos estdo entre as maiores frequéncias de tamanhos das particulas
(1,5 — 5,5 ym), sugerindo que a micro-abrasao tende a criar caminhos preferenciais para a
movimentacdo dos abrasivos, principalmente em amostras com lixamentos em
granulometria #4000. Ja, na micro-abrasao-corrosdo as particulas abrasivas nao

conseguem indentar profundamente a amostra criando sulcos com larguras menores do que



83

as particulas abrasivas e com menor espagamento entre estes, sendo este comportamento

mais evidente em amostras com orientacéo de lixamento perpendicular.

Figura 4.18. Largura e espagamento médios dos sulcos: (a) espacamento; (b) largura.

Adicionalmente, observa-se na Fig. 4.17 areas escuras que estdo indicadas por
setas brancas, que parecem ser areas de remoc¢ao intensa de material (micro crateras).
Andlises de composi¢cdo quimica via EBSD e perfis topograficos da superficie destas
crateras foram realizados. A Fig. 4.19 mostra analises tipicas na micro-abrasdo e micro-
abrasdo-corrosao e confirmam que estas areas realmente consistem em depressées na
superficie de onde o material foi removido, e que ndo possuem composi¢cdo quimica
diferente do resto da calota. Este comportamento nos agos inoxidaveis foi evidenciado em
trabalhos anteriores (DE MELLO et al., 2017; LABIAPARI et al., 2017). Pensa-se que este
comportamento ocorre devido a maior participacao de particulas abrasivas na interface que
pode levar a uma maior taxa de desgaste e perda de massa, pela superimposicdo de
interagbes das particulas abrasivas com a superficie (DA SILVA; DE MELLO, 2009; DA
SILVA; COSTA; DE MELLO, 2011), mas ndo existem, ainda, evidéncias &bvias para

confirmar esta hipotese.
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Figura 4.19. Andlises tipicas de composicao quimica via EDX e perfilometria da superficie
das calotas nos pontos de remocgao intensa de material, geradas em testes: (a) micro-

abrasivos; (b) micro-abrasivo-corrosivos.

Procurando um maior entendimento dos fendémenos encontrados, analisou-se a
entrada de abrasivo na calota gerada. Na Fig. 4.20 apresentam-se aspectos tipicos da
regido de entrada de abrasivos das calotas geradas na micro-abrasdo e micro-abrasao-
corrosdo. Observa-se que para a micro-abrasao foi criada uma tribocamada na parte
superior da calota e que esta ndo existe na micro-abrasao-corrosdo. A analise por EDX

apresentada na Fig. 4.21 mostra que a tribocamada ¢é constituida por elementos
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provenientes dos trés materiais que interferem na interface, sendo a zircbnia do contra-

corpo, silicio e oxigénio das particulas de silica e ferro do ago.

Figura 4.20. Microscopia eletrdnica de varredura tipica da regido de entrada do abrasivo,
correspondente a parte superior das calotas: (a) lixa #80 micro-abrasao; (b) lixa #4000
micro-abrasao; (c) lixa #80 orientagdo paralela micro-abrasdo-corroséo; (d) lixa #4000

orientacio paralela micro-abras&o-corrosao.

Para micro-abrasao-corrosao existe uma ligeira diferenga entre o aspecto apresentado
em amostras lixadas com orientacdes relativas paralelas e perpendiculares. As orientacbes
paralelas apresentam uma grande quantidade de pontos na borda superior da calota, que
parecem ser indentacdes, enquanto que nas orientagdes perpendiculares estas indentagdes
sdo minimas ou pouco evidentes. Este padrao na entrada do abrasivo pode influenciar a
distribuicdo e movimentacdo das particulas ao entrar na interface corpo/contra-corpo,
levando a diferencas na remogao de material da superficie, sendo evidenciado pelas taxas
de desgaste (Fig. 4.8) e correntes minimas de passivagado (Tab. 4.2), menores para as
orientagdes perpendiculares na micro-abrasdo-corrosao. Este comportamento também
aparece no coeficiente de atrito (Fig. 4.9), igualmente menor em orientagdes

perpendiculares.
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Figura 4.21. Analise EDX tipica da parte superior da calota do aco 304 gerada por micro-

abras3ao.

Para conseguir entender a geracdo da tribocamada para os testes micro-abrasivos,
observada na Fig. 4.20-a e b, observou-se a evolugcédo da calota de desgaste. A Fig. 4.22
mostra esta evolugéo, nela observa-se que antes do material entrar no regime estavel (antes
dos 18 min) a tribocamada gerada pela acumulagao de abrasivo antes do contato se localiza
préxima da parte superior da calota (Fig. 4.22-a); quando o ensaio atinge o regime
permanente (18min) esta acumulagao de abrasivo distribui-se na borda superior da calota e
comecga a se propagar dentro da calota (Fig. 4.22-c e d) ao longo do teste no regime
permanente (apds 18 min). Pode-se pensar que para a micro-abrasdo corrosao existe maior
dificuldade das particulas abrasivas entrarem no contato, isto pode ser evidenciado quando
se observa os valores de coeficiente de atrito maiores (Fig. 4.9) na micro-abrasao que na
micro-abrasao-corrosao (se¢do 4.2.1.1). Como foi mencionado anteriormente a geragao de
uma camada de FeSO, funciona como “lubrificante” para o deslizamento das particulas
entre 0 corpo e o contra-corpo, esta camada nao esta presente na micro-abrasao. Da
mesma forma, quando é atingido o regime permanente e a calota comega aumentar de
forma constante esta camada é propagada dentro da calota mantendo alto o coeficiente de

atrito.
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Figura 4.22. Evolugéo tipica da calota de desgaste e a tribocamada gerada nos testes de

micro-abrasao do ago 304: (a) 12 min; (b) 18 min; (c) 21 min; (d) 27 min.

4.2.2 Conclusbées parciais e resumo

A Fig. 4.23 sintetiza os principais resultados obtidos no presente capitulo. Tanto para
micro-abrasao quanto para micro-abrasao-corrosdo o deslizamento de particulas abrasivas
€ predominante.

Os valores médios de taxa de desgaste, coeficiente de atrito e larguras de sulcos do
deslizamento de particulas foram maiores nos testes- micro-abrasivos que os valores
apresentados em testes micro-abrasivos-corrosivos. Esta diferenca foi atribuida
principalmente ao filme de FeSO, gerado nas superficies dos ensaios miro-abrasivo-
corrosivos com acido de H,SO,4 e a sua constante dindmica de regeneragdo durante os
testes.

A natureza do tribofilme influencia o coeficiente de atrito independentemente do grau
de pH da solugao.

Na micro-abrasao, a topografia da superficie da amostra mostrou uma ligeira influéncia
na taxa de desgaste, largura dos sulcos e coeficiente de atrito, amostras mais rugosas
apresentaram maiores taxas de desgaste e menor coeficiente de atrito. Atribui-se este

comportamento a efetividade das particulas abrasivas entrarem no contato.
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A topografia da amostra na micro-abrasdo-corrosdo influencia significativamente a
taxa de desgaste e coeficiente de atrito quando foi variada a orientagdo dos sulcos gerados
pelo lixamento, apresentando valores menores para sulcos com orientagcao perpendicular. A
orientagdo dos sulcos afetou a dindmica de remogao e regeneragdo da camada passiva e
tribofilme de FeSO,, evidenciado na corrente minima de passivacido, sendo menor para as
orientagdes perpendiculares — maior resisténcia a corrosdo menor efetividade de remocgao

do filme.

Figura 4.23. Gréafico resumo dos testes micro-abrasivos e micro-abrasivo-corrosivos

realizados em aco 304 com diferente topografia.



CAPITULO V

INFLUENCIA DA NATUREZA E EVOLUGAO TOPOGRAFICA DA SUPERFICIE
DO CONTRA-CORPO NA MICRO-ABRASAO E MICRO-ABRASAO-CORROSAO

5.1 Influéncia da natureza e evolucao topografica da superficie do contra-corpo na

micro-abrasao

5.1.1 Pré-testes

Os resultados dos testes de micro-abrasédo com intervalos de 3 min e diferentes
contra-corpos sao apresentados na Fig. 5.1.

Observou-se que, de forma geral, o regime permanente é atingido pelo agco 304 apds
os 15 min independente do contra-corpo sendo observada uma diferenca consideravel entre
0s contra-corpos poliméricos e o ceramico.

As médias das taxas de desgaste no regime permanente sdo apresentadas na Fig.
5.2. Foi observado também, que a taxa de desgaste (k) foi aproximadamente 4 vezes maior
para os ensaios utilizando contra-corpos poliméricos (PP, POM e PA 6,6) quando
comparado com o ceramico.

Da mesma forma acompanhou-se a rugosidade dos contra-corpos, isto com o fim de
ver se existiu alguma mudanga na topografia de suas superficies. Na Fig. 5.3 apresenta-se
os parametros de rugosidade R, e S, das esferas usadas como contra-corpos antes e
depois dos testes (30 min de teste), sendo estes representativos da rugosidade da
superficie dos contra-corpos. Nela ndo se observou mudanga na rugosidade, a analise por
meio da Anova (BOX; HUNTER; HUNTER, 2005) definiu que os dados amostrais das
rugosidades para cada um dos contra-corpos sdo semelhantes quando se comparou 0s
dados antes e depois do teste.

De acordo com estes resultados dos pré-testes definiu-se que o tempo total de ensaio
fosse maior para tentar observar mudangas topograficas significativas na superficie dos

contra-corpos. Para isso definiu-se intervalos do tempo de 15 min, ja que apds este tempo, a
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taxa de desgaste (k) do aco inoxidavel AlSI 304 atinge o regime permanente para todos os

contra-corpos testados.

Figura 5.1. Evolugao no tempo da taxa de desgaste abrasivo (k) para um acgo inoxidavel AlSI
304 com diferentes contra-corpos (PP, POM, PA 6,6 e SisN4) e particulas abrasivas de SiO,

concentracao 10% em peso em agua destilada.

Figura 5.2. Média da taxa de desgaste (k) do aco inoxidavel AISI 304 no regime permanente
para diferentes contra-corpos (PP, POM, PA 6,6 e SizN,).

5.1.2 Resultados e discusséo

5.1.2.1 Natureza do contra-corpo, relagao entre coeficiente de atrito e taxa de desgaste
Fazendo-se testes micro-abrasivos no ago inoxidavel AlISI 304 com contra-corpos

poliméricos, cerdmico e metalico, em intervalos de 15 min até atingir os 90 min, os

resultados da taxa de desgaste s&o apresentados na Fig. 5.4.
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A Fig. 5.4-a mostra o comportamento do k nos intervalos de tempo, neles observa-se
que as tendéncias de comportamento do k variam para cada contra-corpo mesmo estando

no regime permanente.

Figura 5.3. Média da rugosidade dos contra-corpos (PP, POM, PA 6,6 e SisN4) antes e
depois de 30 min de teste micro-abrasivo em amostras de aco AISI 304 e particulas

abrasivas de silica em concentragéo de 10% em peso. (a) R; e (b) S

De forma geral, na Fig. 5.4-b observa-se dois grupos de comportamento do k: um
grupo ente os 75 e 100 x 10" m*N-m e outro em torno dos 15 e 35 x 10" m*N-m. Esta
divisdo corresponde aos materiais poliméricos, menor dureza (moles), e os materiais com
maior dureza (metal e cerdmica). Entre os poliméricos a poliamida 6,6 (PA 6,6) produziu
uma maior taxa de desgaste (98 x 10"° m*N-m), e as populagdes amostrais séo distintas
(Anova) quando os resultados entre polimeros sdo comparados. Estes resultados foram
distintos do resultado dos pré-testes, no qual tinha-se observado os dois grupos de materiais
duros e moles, mas nao tinham-se diferenciado entre eles. A menor taxa de desgaste foi do
SisN4 (20 x 10° m*/N-m).
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Figura 5.4. Taxa de desgaste (k) do ago inoxidavel AISI 304, no teste micro-abrasivo, com
10% em peso de concentragao de particulas abrasivas de SiO, para testes com diferentes

tipos de contra-corpos. (a) comportamento do k nos intervalos de tempo; (b) k média total.

Objetivando ver as carateristicas do desgaste gerado com os diferentes contra-corpos
no aco inoxidavel AISI 304, observou-se via microscopia eletrénica de varredura (MEV) as
calotas geradas nos testes de micro-abrasao (Fig. 5.5). Nelas quantificou-se a largura e
espacamento dos sulcos, sendo caraterizadas pelas cores amarelo e branco
respetivamente.

Nelas observa-se uma predominancia do deslizamento das particulas abrasivas,
sendo caracterizada por ranhuras paralelas na superficie das calotas, onde predominam os
micro-mecanismos de micro-sulcamento e micro-corte (GAHR, 1987; HUTCHINGS, 1992). E
evidenciado que para contra-corpos mais duros (Si3N4 e ago AlSI 52100) o deslizamento de
particulas gera sulcos mais largos, mais espagados e, aparentemente, mais profundos, Fig.
5.5-a e b. Entre os polimeros, o poliacetal (Fig. 5.5-c) possuiu um espagamento similar ao
apresentado nos contra-corpos duros, mas a largura dos sulcos sdo menores. Os contra-

corpos de polipropileno (PP) e de poliamida 6,6 (PA 6,6) possuem espagamento e larguras
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menores que o0s contra-corpos mais duros de metal e cerdmica, Fig. 5.5-d e e.
Aparentemente, os testes feitos com o contra-corpo de POM aparentam ter um aspecto de

desgaste intermediario entre os contra-corpos mais duros e os contra-corpos polimeéricos.
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Figura 5.5 - Microscopia eletrbnica de varredura (MEV) das calotas geradas do teste micro-

abrasivo num acgo inoxidavel AlSI 304 usando contra-corpos de: (a) SisNg4; (b) AlSI 52100; (c)
POM:; (d) PP; (e) PA 6,6

Na Fig. 5.6 apresenta-se a média das larguras e dos espagamentos dos sulcos nas
calotas geradas com os diferentes tipos de contra-corpo. Para o calculo das médias foram

coletados 40 pontos para cada contra-corpo.
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Comparando a média da largura dos sulcos com a distribuicdo do tamanho das
particulas abrasivas de silica apresentada na Fig. 3.12 (2.0 — 5,5 ym), pode-se dizer que os
sulcos foram menores que o tamanho médio das particulas, ou seja, ndo se formaram
caminhos preferenciais para o fluxo de abrasivos nos testes feitos com todos os tipos de
contra-corpo. Da mesma forma confirmou-se que os contra-corpos ceramico (SisN,) e
metalico (aco AISI 52100) geraram sulcos com larguras maiores (2,0 e 1,5 um) que os
contra-corpos poliméricos de POM, PA 6,6 e PP (0,9, 0,5, e 0,4 um), comportamento
idéntico foi encontrado para o espagamento entre sulcos (maior espacamento para SizN, e
52100, menor para PA 6,6 e PP). Para o contra-corpo de POM o espacamento foi similar
aos contra-corpos ceramico e o metalico, podendo-se dizer que o contra-corpo de POM
induziu um comportamento de deslizamento de particulas e mecanismo de desgaste

intermediario entre os contra-corpo duros (ceramicos/metalicos) e os moles (PA 6,6 e PP).

\ '
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Figura 5.6. Largura média e espagamento dos sulcos apresentados nas calotas geradas no

aco AlSI 304 com diferentes tipos de contra-corpo.

Na literatura é relatado que o movimento das particulas abrasivas na interface entre o
corpo e contra-corpo pode depender de pardmetros associados ao sistema, entre eles a
forma e dureza da particula, a carga aplicada e as durezas da superficie de teste e do
contra-corpo (FANG; ZHOU; LI, 1991; GATES, 1998; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS,
1999; ADACHI; HUTCHINGS, 2003; 2005).

Para os resultados apresentados as particulas abrasivas e sua concentragdo foram
sempre as mesmas. A forca normal média lida pela célula de carga manteve-se nas
mesmas faixas (1,08 a 1,16 N) durante todos os testes para os diferentes tipos de contra-

corpo, como é apresentado na Fig. 5.7.
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Figura 5.7. Forga normal média lida pela célula de carga nos testes micro-abrasivos para os

diferentes tipos de contra-corpos usados.

Pensa-se entdo que o principal fator nas mudancas dos resultados do desgaste micro-
abrasivo do presente trabalho, quando é variada a natureza do contra-corpo, é a relagao de
dureza entre este e o corpo. Desta forma, pode-se relacionar o coeficiente de desgaste (k),
a largura dos sulcos das calotas geradas e a relagdo de durezas (H./H.), sendo H; a dureza
do corpo e H, a dureza do contra-corpo. Esta relagao é apresentada na Tab. 5.1, nela pode-
se identificar dois grupos: o Grupo 1 com a relagdo H./H. menor que 1 (nitreto de silicio e
aco AlSI 52100) e o Grupo 2 com a relagao H./H. maior que 1 (PP e PA 6,6). Observa-se
que para POM o desgaste abrasivo apresentou uma largura e espagamento dos sulcos
maior que para o PP e PA 6,6 (Fig. 5.6), sugerindo uma transigédo entre o Grupo 1 e o Grupo
2, mesmo que sua relagao de dureza (H./H.) seja maior que 1.

As durezas dos contra-corpos de nitreto de silicio e aco 52100 foram feitas por ensaio
Vickers, enquanto os contra-corpos foram medidos por ensaio de penetracdo esférica.
Todos os valores obtidos pelos fabricantes das esferas.

A relagdo de dureza entre as duas superficies (corpo e contra-corpo) pode afetar
diretamente a participacao e a dindmica das particulas abrasivas e consequentemente a
taxa de desgaste, k (FANG; ZHOU; LI, 1991; AXEN; JACOBSON; HOGMARK, 1994;
GATES, 1998; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999; ADACHI; HUTCHINGS, 2003;
COZZA; TANAKA; SOUZA, 2009; 2011). Estudos anteriores mostraram que severidades de
contato maiores sao apresentadas para relagbes de dureza H/H. menores que 1 para o
deslizamento de particulas abrasivas (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999;
TREZONA; HUTCHINGS, 1999; ADACHI; HUTCHINGS, 2003; SHIPWAY, 2004),

coincidentemente como os apresentados pelo Grupo 1. Quando H./H. € superior a 1,2, a
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abrasdo levara a taxas de desgaste muito maiores (HUTCHINGS, 1992; BATISTA,
MATTHEWS; GODOQY, 2001).

Tabela 5.1 - Associagédo do coeficiente de desgaste (k) e a largura e o espagcamento dos

sulcos das marcas de desgaste com a relagao de dureza do corpo (H;) e contra-corpo (H,).

K H: |H./H.]Largura| Espagamento

10"°*m3/N-m | MPa pm pm
Nitreto 20 14710| 0,13 1,5 3,7

GRUPO 1 : : :
AISI 52100 29 8450 | 0,23 2,0 4,6

Intermediario | POM 77 150 (12,73 0,9 4.1
PA 6,6 98 170 [11,24] 0,5 1,6

RUPO 2 ’ ’ ’ ’
GRUPO PP 89 70 |27,29] 04 1,3

Axen; Jacobson; Hogmark (1994) afirmaram que no desgaste abrasivo quando a
amostra é mais macia do que o contra-corpo, os abrasivos penetrardo na superficie da
amostra, resultando numa baixa taxa de desgaste. Estas particulas incorporadas podem
também oferecer um efeito protetor a amostra, sendo que, quando a dureza da amostra vai
aumentando quando comparada com a dureza do contra-corpo, ocorre uma diminuicdo da
taxa de desgaste (k). Trezona; Allsopp; Hutchings (1998) sugerem que para amostras mais
macias que o contra-corpo existe facilidade para que as particulas abrasivas possam ficar
engastadas na amostra (corpo). As particulas engastadas nao serdo por si préprias
arrastadas, e podem também dificultar a entrada de outras particulas na area de contato.

De fato, nas superficies das calotas feitas com contra-corpos mais duros € menor taxa
de desgaste (Grupo 1) foram encontradas, sistematicamente, particulas abrasivas de silica,
como é indicado nas Fig. 5.8-a e b. Estes engastamentos de silica também foram
observados nas calotas feitas com o contra-corpo de poliacetal (POM), porém, com menor
frequéncia (Fig. 5.8-c). O POM induziu a menor taxa de desgaste entre os contra-corpos
poliméricos. Para os demais polimeros do Grupo 2 (PP e PA 6,6) nao foram encontradas
incrustagoes de silica. A Fig. 5.8 mostras microscopias de elétrons retroespalhados onde se
observam manchas pretas, que ao fazer analise de composi¢gao quimica por EDS, mostrou
ter como principais componentes Si, Fe e O, demonstrando a presenca de engastamento de
particulas de silica nas superficies dos agos testadas com contra-corpos de nitreto de silicio,
aco AISI 5210 e poliacetal (POM).

Da mesma forma, observou-se que as particulas engastadas estdo dentro dos sulcos,
e que as larguras médias destes sulcos s&0 menores que os abrasivos representativos da
distribuicdo granulométrica (2,0 — 5,5 um, Fig. 3.12). Este fato sugere que existe uma

fragmentagéo das particulas abrasivas nos testes feitos com contra-corpos de ago 52100,
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SisNs e POM, que tanto pode acontecer pela agao conjunta do engastamento na superficie
da amostra e o arrastamento pelo contra-corpo quanto pela interacdo das particulas
engastadas na amostra com outras particulas que estdo sendo arrastradas. Com estas
interacdes na interface pode-se supor que o coeficiente de atrito no teste aumenta. Assim,
os testes feitos com contra-corpos do Grupo 1 devem gerar um maior coeficiente de atrito
que as testes feitos com contra-corpos do Grupo 2, como de fato acontece, e é apresentado
na Fig. 5.9.

v
@
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Figura 5.8. Microscopia de varredura por elétrons retroespalhados e analise de composicao
via EDS das calotas feitas no ago AlSI 304 testadas com contra-corpos: (a) ago AlSI 52100;
(b) nitreto de silicio; (c) poliacetal (POM).
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Figura 5.9. Coeficiente de atrito para testes micro-abrasivos em ago inox AISI 304 com
diferentes tipos de contra-corpo: (a) ao longo do tempo de ensaio; (b) Média para cada

intervalo, 15min; (c) média total apds atingir o regime permanente (18 min).

A Fig. 5.9 mostra que o coeficiente de atrito segue a ordem largura/espagcamentos dos
sulcos indicado na Fig. 5.6, ou seja, a maior largura/espagcamento dos sulcos corresponde
aos testes feitos com contra-corpos de nitreto de silicio e ago 52100 (Grupo 1) e a menor

largura/espagcamento aos testes feitos com poliamida 6,6 e polipropileno (Grupo 2).
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Observa-se, também (Fig. 5.9—a) descontinuidades na evolugédo dos coeficientes de atrito
para cada intervalo de tempo (15 min), isso evidencia a desaceleragdo e aceleracdo do
contra-corpo, nos quais se pausava o0 ensaio para o acompanhamento do tamanho da calota
e da rugosidade do contra-corpo. Existe uma maior oscilagdo dos dados para amostras
testadas com contra-corpos com durezas maiores. Estas maiores oscilagbes podem ser
consideradas como o resultado da entrada de particulas de tamanhos diferentes da média,
tendo maior dificuldade de entrada quando os atritos sdo maiores, como ja postulado na
literatura (KUSANO; HUTCHINGS, 2005; COZZA; TANAKA; SOUZA, 2009; 2011).

A Fig. 5.9-b mostra que para os testes feitos com contra-corpos de PP e PA 6,6 (grupo
2) o coeficiente de atrito permanece muito mais estavel do que para testes com contra-
corpos do Grupo 1. A média total dos testes apds atingir o regime permanente (Fig. 5.9-c)
mostrou que os coeficientes de atrito dos contra-corpos do Grupo 1 (SisN, e AlSI 52100) séo
de 1,7 a 2,5 vezes maiores que os coeficientes do Grupo 2 (PP e PA 6,6). O poliacetal
(POM) tem um coeficiente de atrito intermediario entre os contra-corpo do grupo 1 e grupo 2.

A Fig. 5.10 mostra a correlacédo existente entre o coeficiente de atrito e a taxa de
desgaste, a largura dos sulcos relacionada com a severidade do deslizamento de particulas
para o aco inoxidavel AlSI 304 testado com diferentes contra-corpos e particulas abrasivas
de silica. O coeficiente de atrito tem um comportamento inverso ao da taxa de desgaste (k).
Menores coeficientes de atrito correspondem a maiores taxas de desgaste (k) e menor
largura dos sulcos (severidade do deslizamento de particulas). Uma tendéncia quase linear
€ observada. Ressalta-se que, muito embora mapas de desgaste relacionando parametros
dos testes micro-abrasivos com a severidade e dindmica das particulas abrasivas sejam
comuns na literatura mapas correlacionando a taxa de desgaste e o coeficiente de atrito néo
sdo comuns na literatura.

A primeira instancia pode-se pensar que este comportamento esta relacionado a
severidade de contato o qual esta relacionado a relagédo de dureza H./H..

A Fig. 5.11 mostra a severidade de contato no ago AlISI 304 para os diferentes tipos de
contra-corpo. A severidade foi calculada de acordo com o conceito de severidade de contato
relatado por Adachi e Hutchings (2003). A severidade de contato no ago AISI 304 com os
contra-corpos poliméricos (PP, PA 6,6 e POM) é uma ordem de grandeza maior que a
severidade calculada com os contra-corpos ceramico e metalico (SizN4 e AISI 52100). Entre
0s contra-corpos poliméricos a severidade de contato do PP é o dobro quando comparado
com o PA 6,6 e POM.

Ao comparar os resultados da severidade de contato (Fig. 5.11) com a relagéo
apresentada na Fig. 5.10 da taxa de desgaste com o coeficiente de atrito e largura de

sulcos, ndo se observou relagéo direta.
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Figura 5.10. Mapa de desgaste micro abrasivo para o ago inox AlSI 304, relacionando o
coeficiente de atrito com a taxa de desgaste e a largura dos sulcos do deslizamento de

particulas, para testes feitos com difrentes tipos de contra-corpo.

Figura 5.11. Severidade de contato no ago inoxidavel AISI 304 com diferentes tipos de

contra-corpo.

As principais discrepancias observam-se nos comportamentos dos materiais
poliméricos. Este fato leva a pensar que existem outros fatores no contra-corpo que
influenciam o comportamento apresentado na micro-abrasao, além da influéncia principal da
relagdo de dureza do corpo e contra-corpo, por exemplo, um maior amortecimento para

esferas poliméricas e caracteristicas topograficas da superficie do contra-corpo.



101

Foi analisada, via microscopia eletrénica de varredura e EDS, a superficie dos contra-
corpos na trilha gerada pelo arrastre de abrasivo apds 90 min de testes micro-abrasivos.
Uma modificagao fisico-quimica na superficie dos contra-corpos poliméricos foi identificado,
neles é formada uma tribo-camada. A Fig. 5.12 mostra o aspecto e composi¢do quimica
tipicos desta tribo-camada para cada contra-corpo polimérico.

Foi verificado que as superficies formam tribo-camadas com as particulas abrasivas
de silica. Nos trés contra-corpos observa-se a presenca de Si e O, além de C préprio dos
polimeros. Fe e Cr provenientes do corpo (AISI 304) também estdo presentes nas tribo-
camadas. Acredita-se que esta tribo-camada tem sua génese pela interacdo das particulas
abrasivas na superficie o contra corpo e ao longo do crescimento vao sendo incorporadas
particulas de ago provenientes da remocédo de material no processo micro-abrasivo. Esta
modificacdo fisico-quimica da superficie dos contra-corpos pode mudar de forma
consideravel a severidade de contato do sistema micro-abrasivo. Desta forma, a capacidade
e consisténcia da formacao destas tribo-camadas podem ser uma causa das diferengas nos
resultados de taxa de desgaste (k) e coeficiente de atrito apresentados com os contra-
corpos poliméricos.

Pensa-se que a principal influéncia na formagao da tribo-camada formada nos contra-
corpos poliméricos € a interagcao (dindmica) das particulas abrasivas na superficie dos
contra-corpos. A interacdo e penetracdo das particulas abrasivas tem uma relagdo com a
dureza do contra-corpo, de acordo com os modelos de dindmica de particulas encontrados
na literatura (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996; ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS,
1998; SHIPWAY, 1999; TREZONA; HUTCHINGS, 1999; STACHOWIAK; STACHOWIAK,
2001; ADACHI; HUTCHINGS, 2003; SHIPWAY, 2004; SILVA et al.,, 2011). Mas estes
modelos sao baseados na teoria hertziana de contato e ndo possuem uma simulagao efetiva
guando os materiais possuem caracteristicas poliméricas (JOHNSON, 1987).

A literatura classica indica que a viscoelasticidade é uma das principais caracteristicas
dos polimeros e seu comportamento em aplicagbes tribologicas (JOHNSON, 1987;
HUTCHINGS, 1992; FELDER; BUCAILLE, 2006; STACHOWIAK; BATCHELOR, 2006). Do
Nascimento et al. (2009) fazendo indentacdo de materiais poliméricos (NBR, PU, PTFE e
PEEK) evidenciaram diferengas nos resultados experimentais quando comparado com os
tedricos calculados pelo modelo de contato de Hertz. Os autores usaram 4 cargas normais
(9, 45, 90 e 135 N) de indentacdo e um penetrador circular de 6,35 mm de didmetro e
atribuiram estas diferencas ao comportamento viscoelastico dos polimeros. Johnson (1987)
desenvolveu modelos modificados do contato considerando caracteristicas de contato
viscoelasticas, nos quais a dureza ja ndo €& o parametro determinante para o

comportamento. Assim, aponta-se entdo as caracteristicas viscoelasticas dos polimeros
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como principal fator para o comportamento de criagdo de tribo-camadas e incrustagdo de

particulas abrasivas na superficie dos contra-corpos no desgaste micro-abrasivo.

Figura 5.12. Analise EDS nas trilhas de arraste de abrasivo dos contra-corpos gerados apds
dos 90 min de testes micro-abrasivos: (a) PA 6,6; (b) PP; (c) POM.

Na Fig. 5.13 apresenta-se os resultados do teste DMA (Dynamic Mechanical Analysis,

explicado no Capitulo Il) para os contra-corpos poliméricos. Os testes foram realizados no
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modo de compressdo, com uma frequéncia constante de 1Hz, amplitude de 140 um e carga
ciclica entre 8 e O N.

Os valores extraidos do teste DMA estao no intervalo de temperatura de 20 a 30 °C,
considerando que todos os testes micro-abrasivos foram conduzidos na temperatura de
22°C. Observa-se que, pelo comportamento dos picos caracteristicos da curva de E’, o PA
6,6 na faixa de temperatura entre 20 e 30 °C possui um comportamento vitreo, enquanto o
POM e PP estdo na regido de transicdo para o comportamento viscoelastico. Esta
identificacdo da transicao viscoelastica € bem reportada na literatura (CASSU; FELISBERTI,
2005; MENARD, 2008; FENG; GUO, 2016; LORANDI, 2016), e foi explicado no Capitulo II.

No comportamento vitreo o material possui maior rigidez (LORANDI, 2016). Este fato
pode explicar o porqué da diferenca de comportamento do PA 6,6 e POM, uma vez que
possuem propriedades mecanicas diferentes. Acredita-se que esta maior rigidez no contra-
corpo PA 6,6 influencia na formacgéo da tribo-camada e o arrastamento de particulas para a
interface corpo contra-corpo, evidenciado nas menores taxas de desgaste (Fig. 5.4) e maior
coeficiente de atrito (Fig. 5.9) dentre os polimeros.

Os resultados mostram também que o POM possui 0s menores valores de
armazenamento e dissipagcdo de energia (E’ e E”), sendo de 70 e 3,45 MPa
respectivamente. Da mesma forma os maiores valores de E’ e E” foram encontrados no PP
com 142 e 13 MPa respectivamente. Como foi descrito no Capitulo Il a relagao E7/E’ é
descrita como a tfan & e descreve capacidade de amortecimento do material polimérico
(CASSU; FELISBERTI, 2005; MENARD, 2008; LORANDI, 2016); o POM possui uma menor
tan 6 (0,050), seguido pelo PA 6,6 (0,071) e a maior tan 6 foi reportada no PP (0,091).

Sdlidos que possuem apenas a componente elastica, como metais e ceramicos,
apresentam tan ¢ igual a zero (CASSU; FELISBERTI, 2005), portanto, o POM possui uma
proporcao elastica maior que o PP e PA 6,6. Maior proporgao elastica de POM pode levar a
um comportamento mais proximo dos metais e cerédmicos (Grupo 1), no qual, seu
coeficiente de atrito e larguras e espagcamento de sulcos apresentaram um comportamento
intermediario entre o Grupo 1 (nitreto e a¢o) e o Grupo 2 (PP e PA 6,6). Sendo assim, a
elasticidade do POM quando comparada com o PP e PA 6,6 pode explicar o comportamento
do contra-corpo de POM na taxa de desgaste, largura e espagamento de sulcos e
coeficiente de atrito.

Da mesma forma, a diferengca da capacidade de amortecimento e transigao
viscoelastica leva a pensar que a formacgéao da tribo-camada acontece de forma distinta para

cada contra-corpo polimérico embora seja composta pelos mesmos elementos.
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Figura 5.13. Resultados do teste DMA nos contra-corpos poliméricos. (a) PA 6,6; (b) PP; (c)

POM.
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De acordo com os resultados apresentados levanta-se a hipétese de que o coeficiente
de atrito e a taxa de desgaste estdo ligadas a efetividade do contra-corpo no arraste de
particulas abrasivas para a interface, o que reflete na participagcdo de particulas abrasivas
no contato. Para isto, foi feita uma aproximacado da quantidade de particulas participantes
entre o0 aco inoxidavel e os diferentes tipos de contra-corpo, ao longo dos testes. Adotou-se
de forma inicial o modelo proposto por Adachi e Hutchings (2003), o qual modela a zona de
contato entre a esfera a amostra e o abrasivo. Eles descreveram que a area de contato esta
descrita pelo contato hertziano inicial entre o corpo e o contra-corpo e a area de interacéo
inicial das particulas (Fig. 5.13-a).

Admitindo que a interagdo das particulas abrasivas na calota de desgaste depende da
fracdo volumétrica, como foi suposto no modelo de Adachi e Hutchings (2003), pode-se
pensar que a area da superficie da calota (A.) € igual a area da particulas (A,) abrasiva
vezes sua quantidade (N,) por sua fragdo volumétrica (v), como é indicado na Eq. (5.1).
Considerando que as particulas abrasivas se distribuem de tal forma que geram uma unica
camada (VERSPUI et al., 1995), pode-se estimar a quantidade de particulas participantes
na interface Eq. (5.2).

At = AN,
(5.1)
Ac*v
N - C
1Y Ap
(5.2)

A geometria associada ao modelo estd apresentada na Fig. 5.14-b.

Figura 5.14. (a) modelo da zona de contato entre a esfera, a amostra e o material abrasivo
(ADACHI; HUTCHINGS, 2003); (b) geometria do modelo.
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De acordo com a geometria a profundidade da calota (h;), Fig. 5.14-b, pode ser

expressa pela Eq. (5.3) e a area da superficie da calota (A.) pela Eq. (5.4).

he=(Re)-, / (Re+h)2-r;? (5-3)
A= 2T(Ro+h)h, = 21(Re+h) [(Re+h)- /(Re+h)2-r02] (5.4)

Sendo que, R é o radio da esfera, r, 0 radio medido da projecao circular da calota e h
0 espacamento entre superficies. Considerando que o raio da esfera € muito maior que o
espacamento entre as superficies (Re>>>h), 0 espagamento h n&o sera considerado para
esta estimagéo (h=0), desta forma as Eq. (5.3) e Eq. (5.4) s&o reescritas pelas equagdes
Eq.(5.5) e Eq. (5.6).

he=(Re)-, ’ (Re)?-rc? (5.5)
Ac=21m(Re)he = 2m(Re) [(Re)x ’ (Re)z-fcz] (5.6)

Na secao 3.3 observou-se a distribuicdo média dos didmetros das particulas abrasivas
e suas caracteristicas de formatos arredondados, com isto considera-se que as particulas

sao aproximadamente esferoidais.
nD?
Ap= p/4 (5.7)

Sendo D, o didmetro médio das particulas abrasivas. Desta forma a Eq. (5.2) pode-se

reescrever como a Eq. (5.8).

8(Re) [(Re)Z (Re)z'rc2

2
Dp

*

Ny =

(5.8)

A Fig. 5.15 mostra o resultado da estimativa da quantidade de particulas participantes
ao final de cada intervalo (15 min) do teste micro-abrasivo com os diferentes tipos de contra-
corpos. A participacdo aumenta com o tempo de ensaio 0 que é razoavel sendo que a calota
vai aumentando seu tamanho com o tempo. Além disto, observa-se que a participagao é

aproximadamente 2 a 2,5 vezes maiores para os materiais do grupo 2 quando comparado
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com o Grupo 1. Observa-se, entdo, que existe uma maior participacdo de particulas
abrasivas na ordem observada no mapa de desgaste da Fig. 5.10 (PA
6,6—>PP—-POM—52100—Si3N,).

ki

Figura 5.15. Estimativa da quantidade de particulas na interface para teste micro-abrasivo

de AlSI 304, com 10% em peso de particulas de SiO, e diferentes tipos de contra-corpo.

Supondo que o arraste de abrasivo para interface € mais efetivo para os contra-corpos
poliméricos teriamos uma maior probabilidade de movimentacdo de abrasivo aumentando
assim a probabilidade de arraste em contra-corpos duros (cerdmicos e metalicos) com o
aumento da fracdo volumétrica de abrasivo. Para validar esta premissa foram realizados
testes micro-abrasivos com contra-corpos de PA 6,6 e aco AISI 52100, mantendo a mesma
qualidade superficial dos testes anteriores. Os testes tiveram duragao de 45 min continuos,
usando o0 mesmo corpo (ago inoxidavel AISI 304), sendo variada a fragdo volumétrica das
particulas abrasivas.

Para testes com o contra-corpo de PA 6,6 foram realizados testes com 5% e 10% de
particulas abrasivas diluidas em &agua. Para testes com o contra-corpo de aco 52100
elaborou-se testes com 10%, 40% e 60% de particulas abrasivas diluidas em agua. A forga
normal, medida pela célula de carga ao longo dos testes, foi similar para todos os testes
(entre 1,60 e 1,68 N). A taxa média de desgaste (k) é apresentada na Fig. 5.16.

Observa-se que, para 0 mesmo contra-corpo, maior quantidade de particulas
abrasivas aumenta a taxa de desgaste. Quando foi usada a mesma quantidade de
particulas abrasivas os contra-corpos poliméricos apresentaram maiores taxas de desgaste

quando comparados com o0 contra-corpo metdlico ou ceramico, Fig. 5.4, fato que foi
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comprovado novamente, a taxa de desgaste para 10% de particulas abrasivas foi de 182 x
10™"° m®*N-m para contra-corpo de PA 6,6 e de 67 x 10™"° m®N-m para contra-corpo de ago
AISI 52100.

Figura 5.16. Taxa de desgaste média para contra-corpos de PA 6,6 e ago AISI 52100 com

diferentes concentracdes de particulas abrasivas.

Maior participagdo de particulas leva a maior numero de eventos na interface de
contato. Uma maior quantidade de eventos ou interagbes das particulas pode gerar um
maior desgaste pela maior probabilidade de acontecer superimposicdo de eventos (DA
SILVA; DE MELLO, 2009; DA SILVA; COSTA; DE MELLO, 2011). Baixos graus de
superposicdo podem resultar em micro-sulcamento puro, sem perda de material, enquanto
altos graus de superposicéo resultam em desgastes mensuraveis, que logo levam a maiores
quantidades de material removido (DA SILVA; DE MELLO, 2009; DA SILVA; COSTA; DE
MELLO, 2011).

Analisadas as calotas geradas, observou-se uma semelhanga nos sulcos gerados
pelos testes feitos com contra-corpo de PA 6,6 com 5% de particulas abrasivas e com
contra-corpo de ago 52100 com 60% de particulas abrasivas. Esta semelhanga pode ser
observada na Fig. 5.17. De fato, a largura e o espagamento dos sulcos aparentam ser
similares para os dois testes.

O comportamento do coeficiente de atrito também foi verificado. Na Fig. 5.18-a
apresentasse a evolugéo do coeficiente de atrito ao longo dos 45 min de teste. Observa-se
que o coeficiente de atrito diminui com o aumento de porcentagem de particulas abrasivas.
O coeficiente de atrito € mais instavel para o contra-corpo duro (aco 52100) quando

comparado com o contra-corpo mole (PA 6,6), fato que foi observado anteriormente na Fig.
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5.9, quando a porcentagem de particulas abrasivas foi diminuindo a instabilidade do

coeficiente de atrito para contra-corpos de aco 52100.

3.4 L

2.6 um

Figura 5.17. Microscopias ¢tica das calotas geradas do teste micro-abrasivo num ago
inoxidavel AlSI 304 usando contra-corpos e porcentagem de particulas abrasivas de: (a) PA
6,6 e 5% de particulas abrasivas; (b) AISI 52100 e 60% de particulas abrasivas.

Na Fig. 5.18-b apresenta-se o coeficiente de atrito médio ao longo dos 45 min de teste.
Para os testes com o contra-corpo de ago 52100, ao aumentar a porcentagem de particulas
abrasivas o coeficiente de atrito diminuiu, o coeficiente de atrito € a metade para testes com
porcentagem 60% de particulas abrasivas quando comparado com a porcentagem de 10%.
O coeficiente de atrito do teste com combinagdo contra-corpo de agco 5210 e 60 % de
particulas abrasivas chega a ser similar ao coeficiente de atrito apresentado pela
combinagéo de contra-corpo de PA 6,6 com 10% particulas abrasivas.

Uma maior participacdo de particulas abrasivas na zona de contato aumenta a
distribuicdo da carga. Maiores cargas por particula entre as superficies supdem maiores
penetragbes das particulas que, por estar mais indentadas na superficie geram maior
oposicdo ao deslizamento destas, gerando, assim, maiores forgas de atrito e, por
conseguinte, maiores coeficientes de atrito.

Evidenciou-se que em testes micro-abrasivos em aco inoxidavel 304 ao usar contra-
corpos mais moles, poliméricos como o PA 6,6, arrastaram mais particulas na interface
corpo e contra-corpo. Adicionalmente, contra-corpos mais duros, como o ago 52100 podem
se apresentar comportamentos similares aos apresentados pelos testes realizados com
contra-corpos poliméricos, uma vez que é aumentada a probabilidade de participacdo de
particulas na interface corpo e contra-corpo. Ao se aumentar a quantidade volumétrica de
particulas abrasivas, aumentou-se a probabilidade destas particulas serem arrastadas pelos
contra-corpos mais duros, assim a taxa de desgaste, coeficiente de atrito e largura e
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espacamento dos sulcos foi similar aos apresentados com contra-corpos moles

(poliméricos) com menor quantidade volumétrica de particulas abrasivas.

Figura 5.18. Coeficiente de atrito médio para contra-corpos de PA 6,6 e ago AISI 52100 com

diferentes concentracbes de particulas abrasivas. 5 e 10% para contra-corpo de PA 6,6;
60,40 e 10% para contra-corpo de ago AlSI 52100: (a) ao longo do tempo de ensaio; (b)

valor médio.

Em sintese através do estudo da influéncia da natureza da contra-corpo, na micro-
abrasao do aco inoxidavel AlISI 304, obteve-se uma relagéo entre a taxa de desgaste (k), o
coeficiente de atrito e a largura dos sulcos gerados pelo deslizamento de particulas. Esta
relagdo tem uma tendéncia linear, em que, aos maiores coeficientes de atrito correspondem
as menores taxas de desgaste e maior largura dos sulcos (Fig. 5.9). Observou-se que o
principal parametro de influéncia é a relagéo de dureza entre o corpo e contra-corpo (H./He),
que pode-se definir em dois grupos: H/He, menores que 1 e HJ/H. maiores que 1.
Evidenciou-se que estes resultados tém relagdo com a efetividade do contra-corpo em levar

particulas abrasivas para a interface. Maior efetividade de arrastamento de particulas na
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interface, leva a uma maior quantidade de particulas participando na interface com
consequente maior taxa de desgaste (k) (por superimposicdo de eventos), um menor
coeficiente de atrito e largura de sulcos menores, sendo este comportamento caracteristico
do grupo com H./H, > 1. Para o grupo H/H, < 1 este comportamento € o inverso.

A natureza do contra-corpo tem uma forte influéncia no comportamento em micro-
abrasao do aco 304, sendo sua principal influéncia a efetividade com que o contra-corpo
arrasta as particulas para a interface. No entanto, ainda ndo esta completamente entendido
se outros parametros podem influenciar a quantidade de particulas que participam da
interface. Pensa-se que as caracteristicas da topografia superficial podem influenciar este

comportamento e sera discutido na proxima secgao.

5.1.2.2 Influéncia da evolugéo topografica do contra-corpo
Interferometria laser 3D foi utilizada para acompanhar a evolugdo da topografia

superficial dos contra-corpos durante os testes micro-abrasivos (Fig. 5.19).

Ago AISI 52100

Figura 5.19. Interferometria laser 3D dos contra-corpos no inicio dos testes, apos 30 min de

teste e ao final dos testes (90 min).
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Apds os 90 min de ensaio, foi possivel observar uma modificagdo superficial mais
notéria nos contra-corpos de nitreto de silicio, aco AISI 52100 e poliacetal (POM),
coincidentemente o0s contra-corpos que mostraram menor taxa de desgaste, maior
coeficiente de atrito (Fig. 5.9) e maior largura e espagamento de sulcos pelo deslizamento
de particulas abrasivas (Fig. 5.6). Na secédo 5.1.2.1 mostrou-se que estes contra-corpos
arrastaram particulas abrasivas com menor efetividade, o que levou a uma menor
participacao de particulas abrasivas induzindo maior for¢a por particula, o que leva maiores
tensdes na superficie do contra-corpo o que deve causar maiores mudancas na topografia
de superficie. Foi observado, também, que com 30 min de teste ndo existiu mudancas
notaveis da topografia de superficie, confirmando os resultados dos pré-testes (se¢ao 5.1.1).

A andlise quantitativa da rugosidade, ao longo dos testes micro-abrasivos, é
apresentada na Fig. 5.20.

As 20-a e ¢ mostram que os parametros R, e S; mudaram ao longo do tempo. Da
mesma forma observa-se que os contra-corpos de nitreto de silicio, AlSI 52100, poliacetal
(POM) e polipropileno (PP) apresentam uma redugdo da rugosidade ao longo tempo, ou
seja, tendem a ficarem mais lisos com o tempo, como foi observado nas interferometrias 3D
(Fig. 5.19).

Adicionalmente as Fig. 5.20-a e ¢ mostram que para materiais poliméricos (PP, POM,
PA 6,6) existe um aumento da rugosidade antes do corpo (AISI 304) entrar no regime
permanente (antes dos 18 min). Este aumento de rugosidade pode ser devido a génese e
crescimento de tribocamadas com alto conteudo de silica nos contra-corpos poliméricos
(Fig. 5.12). Aparentemente, a tribocamada fica estavel a partir dos 15 minutos de ensaio.
Desta forma, quando a taxa de desgaste da amostra (corpo) estabiliza (apés 15 min, Fig.
5.4) a tribocamada no contra-corpo também estabiliza. Apds a estabilizagdo do crescimento
da tribocamada, os parametros de rugosidade diminuem ao longo do tempo.

As Fig. 5.20-b e d mostram que os contra-corpos de nitreto, 52100 e POM diminuiram
sua rugosidade ao final do tempo testado; o ago 52100 diminuiu 67% sua rugosidade, o
SisNg diminuiu 30% e o POM diminuiu 23%. Os contra-corpos de PP e PA 6,6 nao
apresentaram variacdes da rugosidade estatisticamente significativas ao final do teste.
Desta forma pode-se dizer que existiu um “polimento” da superficie dos contra-corpos de
nitreto, 52100 e POM quando comparada com a superficie inicial.

Na literatura afirma-se que altos coeficientes de atrito dificultam o arraste de abrasivo
(ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS, 1998; COZZA; TANAKA; SOUZA, 2011; COSTA et
al., 2015; KRELLING et al., 2017), de fato, os contra-corpos de ago 52100, Si;N, e POM
apresentaram os maiores coeficientes de atrito tendo sido evidenciado que os mesmos

apresentam maior dificuldade para o arraste das particulas abrasivas.
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Figura 5.20. Rugosidade Rq e Sq dos contra-corpos para os testes micro-abrasivos no ago
inox AlSI 304: (a) Ry média ao longo do tempo; (b) R, média antes e depois do teste; (c) S,

média ao longo do tempo; (d) S, média antes e depois do teste.
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Esta dificuldade pode gerar acumulagédo de particulas abrasivas na entrada da zona
de contato, esta acumulagdo pode interagir com o contra-corpo, gerando um desgaste
(micro-polimento) na superficie do contra-corpo. Adicionalmente, a Fig. 5.8 evidenciou
engastamento de particulas na superficie do ago inoxidavel AISI 304 (corpo), estes
engastamentos podem criar uma superficie micro-abrasiva para o contra-corpo.

A analise dos contra-corpos via MEV, antes e depois dos testes micro-abrasivos (90
min), é sintetizada pela Fig. 5.21. As mudancgas mais visiveis acontecem para o AlISI 52100
e o POM, confirmando ainda mais o apresentado na Fig. 5.19 e Fig. 5.20. De forma geral,
todos os contra-corpos tiveram uma mudanca no seu aspecto superficial com exceg¢ao do
nitreto, o qual tem o mesmo aspecto antes e depois do teste, apresentando s6 alguns
“arranhoes” na sua superficie final. Apds os 90 min de teste nota-se a existéncia de sulcos
(indicados com setas brancas) nas superficies, fato que confirma as hipéteses avancadas
no paragrafo anterior.

Além disto, a presenga de sulcos concorda com modelos de arrastamento e dindmica
de particulas da literatura, no qual as particulas abrasivas também podem indentar a
superficie do contra-corpo (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996; ALLSOPP; TREZONA,;
HUTCHINGS, 1998; SHIPWAY, 1999; TREZONA; HUTCHINGS, 1999; STACHOWIAK;
STACHOWIAK, 2001; ADACHI; HUTCHINGS, 2003; SHIPWAY, 2004; SILVA et al., 2011).

A maior ocorréncia de sulcos por deslizamento de particulas € observada no aco
52100 que apresenta a mudancga superficial mais drastica (Fig. 5.21-e) seguido pelo POM,
depois pelo PP e por ultimo pelo PA 6,6. Como ja reportado, no nitreto nao foi possivel
observar padroes de desgaste na sua superficie (Fig. 5.14-d), salvo alguns arranhdes na
superficie.

E possivel correlacionar, entdo, a taxa de desgaste (Fig. 5.4) e o coeficiente de atrito
(Fig. 5.9) do corpo (ago inox. AISI 304) com a ocorréncia dos sulcos apresentados nos
contra-corpos (Fig. 5.21) e com a mudanca da rugosidade ao final do teste (Fig. 5.20-b e
5.20-d). Contra-corpos que apresentam as menores taxa de desgaste e 0s maiores
coeficientes de atrito no corpo, apresentam maior ocorréncia de sulcos na superficie (exceto
o nitreto) e uma diminuig¢&o significativa dos parametros de rugosidade ap6s 90 min de teste
micro-abrasivo.

Na secdo anterior mostrou-se que existe uma relagdo entre a taxa de desgaste, o
sulcamento e o coeficiente de atrito no corpo de ago AISI 304. Com menores coeficientes de
atrito a taxa de desgaste e largura dos sulcos aumenta. Considerou-se que a efetividade
com a que o contra-corpo “arrasta” particulas para a interface tem papel fundamental neste
comportamento, maior efetividade gera maior participacao de particulas no contato, levando

a um maior desgaste por superposicdo de eventos. Menor participacdo de particulas
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abrasivas induz maior carga por particula que geram maiores deformagbes plasticas e

desgaste na superficie do contra-corpo.

Figura 5.21. Microscopia eletrénica de varredura da superficie dos contra-corpos antes e
depois dos testes micro-abrasivos. Setas vermelhas para indicar presenga de sulcos. (a) PP;
(b) POM; (c) PP 6,6; (d) Nitreto; (e) 52100.
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Desta forma, pode-se concluir que as maiores reducbes dos pardmetros da
rugosidade correspondem aos contra-corpos que conduziram a menor participacdo de
particulas na interface (Fig. 5.15), coincidindo com o observado na Fig. 5.20-b e d.

A descricdo da evolugao topografica das superficies dos contra-corpos durante o
ensaio micro-abrasivo no aco inoxidavel AISI 304, deixou claro que os contra-corpos
também sofrem modificacbes superficiais. Para analisar se estas modificacbes superficiais
exercem influéncia no teste micro-abrasivo, comparou-se diferentes parametros de
rugosidade (R,, Ry, Sq, Rsk, Rku, € Aq) cOM a taxa de desgaste especifica do corpo de ago
AISI 304, para cada intervalo de medigcao (15 min). A obtencéo dos perfis de rugosidade e
analise dos dados foi descrito no Capitulo Ill, secdo 3.5. Foi analisada a relacéo entre a taxa
de desgaste (k) do corpo (AlISI 304) e diversos parametros topograficos: a rugosidade média
Ra, a rugosidade meédia quadratica R,, a rugosidade média quadratica da superficie S e o
comprimento de onda medio quadratico A,. Para caracterizar a altura das irregularidades foi
selecionado o Ry, que mostrou ter uma relagdo linear com a taxa de desgaste (k).
Selecionou-se, também, o A, que € um pardmetro hibrido representativo da distribuigéo das
irregularidades.

A Fig. 5.22 mostra, além da tendéncia geral em que maiores rugosidades médias
correspondem a maiores taxas de desgaste, a clara existéncia de dois grupos
caracterizados, principalmente, pela relacdo H/H.. Observa-se, ainda, que para cada
natureza de contra corpo existe uma tendéncia de relagdo linear entre a taxa de desgaste da
amostra e a rugosidade meédia do contra-corpo, quando a rugosidade do contra-corpo
aumenta a taxa de desgaste do corpo aumenta, com excegcdo do PP que apresenta
comportamento invertido.

Acredita-se que a inversdo de comportamento no POM deve-se as propriedades de
amortecimento (viscoelasticas) do PP. A Fig. 5.13 mostrou que nas condi¢cdes de teste
(temperaturas de 20 a 30 °C) o PP possui a maior capacidade de amortecimento (fan 8) e
um comportamento de transigdo para viscoelasticidade, sendo este o contra-corpo com as
maiores caracteristicas viscoelasticas entre os contra-corpos testados.

Ja para o caso da influéncia da distribuicdo das irregularidades, representada pelo
comprimento de onda quadratico médio das irregularidades, foi encontrada uma
aproximacao linear. Ou seja, quando o A, do contra-corpo aumenta a taxa de desgaste do
corpo aumenta, independente da natureza do contra-corpo (relacdo H./H,), (Fig. 5.23) e que
nao existe uma relagao linear para cada natureza de contra-corpo.

Estudos anteriores mostraram que a contra-corpos mais rugosos levam uma maior
taxa de desgaste do corpo na micro-abrasdo (ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS, 1998;
COSTA et al.,, 2015; KRELLING et al., 2017).
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Figura 5.22. Relagéo da taxa de desgaste do acgo inox AISI 304 com o pardmetro R, dos

contra-corpos durante os testes micro-abrasivo.

Figura 5.23. Relacdo da taxa de desgaste do ago inox AISI 304 com o pardmetro A, dos

contra-corpos durante os testes micro-abrasivos.

Allsop; Trezona; Hutchings (1998) estudando corpos de ago ao carbono temperado e
aluminio comercialmente puro, em testes micro-abrasivo de esfera fixa com particulas
abrasivas de carbeto de silicio e contra-corpo de ago de rolamentos martensiticos,
observaram que usando um contra-corpo novo as taxas de desgaste foram

significativamente maiores na segunda e terceira baterias de teste do que na primeira. Os
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autores explicaram os fendbmenos em termos da facilidade de arrastamento das particulas
abrasivas. Uma esfera nova com uma superficie lisa é ineficiente para arrastar as particulas
para o contato de desgaste.

Costa et al. (2015) evidenciaram que ao aumentar a rugosidade média Ra de contra-
corpos de zircbnia a taxa de desgaste aumentava para testes de micro-abrasao feitos em
aco inoxidavel AISI304 (igual ao presente trabalho) e particulas abrasivas de silica com 10%
de concentracdo em peso. A variagdo da topografia da esfera induziu mudangas nos
micromecanismos de desgaste. Para a esfera mais lisa os sulcos sdo predominantes
indicando o deslizamento das particulas abrasivas. O uso da esfera mais rugosa levou a
ocorréncia de indentagcdes multiplas, indicando o rolamento dos abrasivos. Um regime misto
foi observado para a rugosidade superficial intermediaria da esfera. Os autores atribuiram
este comportamento a capacidade de arrastamento e entrada de particulas abrasivas na

zona de contato de maneira similar ao postulado por Allsop; Trezona; Hutchings (1998).

5.1.3 Conclusées parciais e resumo

Ao fazer testes micro-abrasivos em acgo inoxidavel 304, usando particulas abrasivas de
silica e mudando a natureza do contra-corpo, observou-se uma predomindncia de
deslizamento de particulas abrasivas na superficie do ago, apresentando maior largura de
sulcos para contra-corpos ceramicos e metalicos.

Assim mesmo, existe uma mudanca nos valores médios da taxa de desgaste e
coeficiente de atrito quando se mudou a natureza do contra-corpo, obtendo maior taxa de
desgaste para testes feitos com contra-corpos poliméricos, porém apresentando os
coeficientes de atrito menores. Estas mudangas possuem como parametro predominante a
relagdo de dureza entre o corpo e contra-orpo (H./H.). Foi evidenciado que a relagao H./H.
possui uma influéncia na quantidade de particulas que participam na interface.

Existe uma mudancga topografica da superficie dos contra-corpos ao longo dos testes
micro-abrasivos. Os contra-corpos poliméricos, com H/H, > 1, apresentaram a geragao de
uma tribocamada composta por particulas de silica, ferro e o proprio polimero. Esta
tribocamada foi associada com as carateristicas viscoelasticas dos contra-corpos
poliméricos. Os materiais ceramicos e metalicos, com H./H. < 1, geraram engastamento de
particulas abrasivas de silica na superficie do ago inoxidavel, comportamento que também
foi observado no POM.

As mudancgas topograficas de superficie dos contra-corpos foram evidenciadas ao
comparar os parametros de rugosidade R, e A, diminuindo apds o regime permanente (15
min). Estes pardmetros mostraram uma relago linear com a taxa de desgaste. O R, possui

uma relagao linear para cada material de contra-corpo testado, aumentando, de forma geral,
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a taxa de desgaste quando aumenta o R,. Enquanto o A, possui uma relagéo linear geral
independente da natureza do contra-corpo, sendo que, com maiores valores de A, aumenta
a taxa desgaste independentemente do material do contra-corpo. Atribuiu-se que com
maiores valores dos parametros de R, e A, consegue-se maior efetividade no transporte de

particulas abrasivas ao contato.

5.2 Influéncia da natureza do contra-corpo na micro-abrasao-corrosao

5.2.1 Modificacbes da topografia dos contra-corpos apos os testes

Avaliou-se as mudancas da topografia superficial dos contra-corpos de polimero (PP)
e ceramico (Si3N4) apos realizacao de trés baterias de testes micro-abrasivo-corrosivos em
amostras de aco inoxidavel AISI 304 com cada contra-corpo, sendo de 30 min cada bateria,
totalizando 90 min de teste para cada contra-corpo, como foi explicado na metodologia
(Capitulo I11).

Na Fig. 5.24 apresenta-se a mudanga dos parametros R, e A; ao longo dos testes,
sendo estes paradmetros os que apresentaram uma maior influéncia nos testes micro-
abrasivos como foi discutido na se¢éo 5.1.2.2.

O comportamento de R, e Aq € similar para cada contra-corpo. Observa-se que
existiram mudangas nos parametros de rugosidade para todos os contra-corpos. Para o
contra-corpo polimérico (H/H. > 1) os pardmetros de rugosidade aumentaram apés os 90
min, enquanto para o contra-corpo ceramico (H./H. < 1) a rugosidade diminuiu. A rugosidade
aumenta de maneira suave e gradual e equivalente para cada intervalo de 30 min.

Ao comparar o comportamento do parametro R, nos testes micro-abrasivos (Fig. 5.20-
a) e micro-abrasivo-corrosivos (Fig. 5.24-a), a mudanga de comportamento é evidente no
contra-corpo polimérico (PP), o R, diminui nos testes micro-abrasivos enquanto que
aumenta nos testes micro-abrasivo-corrosivos. Para o contra-corpo ceramico (SizNs) o
comportamento do R, € similar, embora a proporgao de diminuigdo do paradmetro seja maior
nos contra-corpos usados nos testes micro-abrasivo-corrosivos.

Foi usada microscopia eletrbnica de varredura para observar as modificagbes
superficiais dos contra-corpos (Fig. 5.25). E evidente que existe uma significativa
modificagdo superficial no contra-corpos polimérico (Fig. 5.25-a). O contra-corpo de nitreto
também apresentou carateristicas superficiais diferentes do inicial (Fig. 5.25-c). Quando foi
comparado o aspecto topografico final dos testes micro-abrasivo-corrosivos com os testes
micro-abrasivos (Fig. 5.21), foi observado que o aspecto superficial final é diferente. Nos

testes micro-abrasivos nao foi observado nenhuma mudanga significativa na superficie do
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contra-corpo de nitreto de silicio, enquanto que nos testes micro-abrasivos-corrosivos
existem algumas descontinuidades no aspecto liso da superficie, estas sdo sinalizadas com
setas vermelhas na Fig. 5.25-b. Para os contra-corpos poliméricos (PP e POM) os testes
micro-abrasivos apresentam predominancia de sulcos na superficie, enquanto que para os
testes micro-abrasivos-corrosivos a presenca de sulcos foi esporadica, e uma aparente
remocao de material foi predominante (buracos e deformacgao plastica com aspecto de

lamelas).

Figura 5.24. Mudanca média da topografia da superficie dos contra-corpos ao fazer testes
micro-abrasivo-corrosivos em acgo inoxidavel AISI 304 com 10% de particulas abrasivas em
meio de 1N de H,SO,. (a) Ry; e (b) A,.

Da mesma forma, nos testes micro-abrasivos existiu alteragdo fisico-quimica na
superficie dos contra-corpos poliméricos, a geragao de tribocamada foi predominante; fato
que nos testes micro-abrasivo-corrosivos parece nao existir de forma consistente para os
contra-corpos poliméricos. Na Fig. 5.26 apresenta-se a analise de EDS das superficies dos
contra-corpos de PP apds os testes micro-abrasivo-corrosivos, nelas foram identificadas a

presenca de C, Si, O e S. Observa-se que nas superficies existe predominancia do C,
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elemento que é o principal componente dos materiais poliméricos, possuindo picos de alta
intensidade quando comparada com os picos dos outros elementos encontrados (Si, O e S).
A presenca de Si e O indica a presenca de residuos de particulas abrasivas, mas pela sua
baixa intensidade entende-se que nao existe uma tribocamada continua na superficie. O
enxofre, S, & proveniente do meio eletrolitico que deve ter contaminado a superficie dos

contra-corpos.

Figura 5.25. Microscopia eletrénica de varredura tipica da trilha de arrastre de abrasivos dos
contra-corpos usados nos testes micro-abrasivo-corrosivos, antes e depois destes: (a) PP;

(b) Nitreto de silicio.

Os aspetos superficiais do PP sao similares aos apresentados no desgaste por
deslizamento em polimeros e compdésitos termoplasticos (POOLEY; TABOR, 1972; HASHMI
et al., 2001; DWIVEDI; CHAND, 2009; DELVA et al.,, 2014; KORPELA; SUVANTO;
PAKKANEN, 2015), nestes os mecanismos de desgaste predominante sdo a adesao e
fadiga. A ndo formagdo de tribocamada continua na superficie dos contra-corpos
poliméricos na micro-abrasao-corrosdo influenciou para que as mudangas topograficas
superficiais fossem diferentes do observado na micro-abrasdo e isto pode explicar o
comportamento inverso nos parametros de rugosidade.

Na segdo 4.2.1.1 e 4.2.2.2 explicou-se que uma tribocamada é gerada na superficie do
corpo para testes em meio de H,SO,. Foi enfatizado que esta tribocamada (FeSO,) reduz o
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coeficiente de atrito. Ao mudar as caracteristicas fisico-quimicas da superficie do corpo
(AISI 304) é possivel que exista uma mudanca de comportamento na interacdo das
particulas, tanto com o corpo quanto com o contra-corpo, e isto pode ter levado a uma

variagdo no modo de evolugéo da topografia do corpo.

Figura 5.26. Analise EDS tipicas nas trilhas de arraste de abrasivo dos contra-corpos de PP

gerados apoés 90 min de testes micro-abrasivos-corrosivos.

Embora a existéncia de uma tribocamada na superficie dos contra-corpos apos os
testes micro-abrasivo-corrosivos ndo tenha sido constatada, a presenca de particulas
abrasivas engastadas parece ser evidente. Na Fig. 5.25-a observa-se particulas com
morfologia similar ao apresentado pelas particulas abrasivas de silica (Fig. 3.12). A Fig.
5.27-a mostra a comparacao morfoldgica das particulas abrasivas de silica (Fig. 3.12) com
as particulas vistas na superficie dos contra-corpos, as quais apresentam similaridade
morfoldgica, ressaltadas pelos circulos verdes. A analise de composi¢ao via EDS confirma
que na composicao destas particulas existe um alto porcentual de Si e O (Fig. 5.27-b),

corroborando que as mesmas sao particulas de silica (SiO5).

5.2.2 Influéncia do contra-corpo na taxa de desgaste (k)

A Fig. 5.28 mostra o comportamento médio do k para o ago AISI 304) em cada bateria
de teste, ou seja, ao tempo de uso do contra-corpo para testes micro-abrasivos-corrosivos.
Neles observa-se que as tendéncias de comportamento do k variam para cada tipo de
contra-corpo e pelo tempo de uso deste.

Os testes feitos com contra-corpo polimérico (H./He > 1) apresentaram uma taxa de
desgaste maior que os testes realizados com o contra-corpo ceramico (H./He < 1), similar ao

ja apresentado em micro-abrasao (Fig. 5.4). Este comportamento foi atribuido a relagdo de
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dureza entre o corpo e contra-corpo (H/He) em primeira instancia e, em segunda instancia a

efetividade do contra-corpo em acarrear particulas abrasivas para a zona de contato.

MORFOLOGIA
PARTICULAS DE SIO-.

Figura 5.27. (a) Comparagdo morfolégica das particulas abrasivas de silica com as
particulas apresentadas na superficie do contra-corpos poliméricos de PP; (b) anadlise EDS

tipica das particulas na superficie dos contra-corpos.

Figura 5.28. Evolugao da taxa média de desgaste (k) do ago inoxidavel AISI 304 em testes

micro-abrasivo-corrosivos de acordo ao tempo de uso de diferentes contra-corpos.
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Ao comparar as taxas de desgaste da micro-abrasdo-corrosdo com os resultados da
micro-abrasao para 30 min (Fig. 5.4) observou-se que as taxas de desgaste foram maiores
para a micro-abrasao-corrosdo. Este resultado discrepa com o apresentado e discutido no
Capitulo 1V, no qual se observou uma reducgao significativa da taxa de desgaste nos testes
micro-abrasivos-corrosivos. Ao comparar as metodologias dos testes micro-abrasivos com
os estes micro-abrasivo-corrosivos com diferentes contra-corpos (secao 3.5.3 e 3.5.4), estas
se discrepam. No teste micro-abrasivo fez-se intervalos de 15 min, ou seja, o teste foi
parado e reiniciado uma vez antes de atingir os 30 min; enquanto no teste micro-abrasivo-
corrosivo o teste foi continuo até atingir os 30 min. Atribui-se, entdo, que o fato de ter
maiores taxas de desgaste apdés 30 min de ensaio na micro-abrasdo-corrosdo com
diferentes contra-corpos ocorre por ser realizado de forma continua e sem intervalos. Desta
forma, desgastes micro-abrasivos sdo muito mais agressivos quando a distancia deslizada
total (tempo) foi de forma continua, quando comparado com desgastes com distancia
deslizada total de forma acumulada.

Os testes feitos com contra-corpos poliméricos de PP mostraram tendéncia de
aumento da taxa de desgaste com o tempo de uso do contra-corpo, enquanto que para o
contra-corpo de nitreto de silicio o comportamento foi o inverso sendo similar ao observado
para os parametros de rugosidade do contra-corpo (Fig. 5.24).

Para entender esta inversdo do comportamento foram analisadas as calotas formadas

nas amostras de aco AlSI 304 via microscopia eletronica de varredura (Fig. 5.29).

Bateria 1 (Topografia inicial Bateria 2 (Topografia do Bateria 3 (Topografia do
do contra-corpo) contra-corpo apés 30min) contra-corpo apos 60min)

ol
S
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Figura 5.29 - Microscopias eletrénica de varredura (MEV) das calotas geradas do teste

micro-abrasivo num aco inoxidavel AlSI 304 usando contra-corpos de: (a) PP; (b) SizN,.
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O deslizamento de particulas abrasivas foi predominante nos testes realizados, o qual
€ caracterizado por sulcamentos que apresentam um aspecto de linhas paralelas. A forma
(espagamentos, profundidade e largura) dos sulcamentos originados pelo deslizamento de
particulas foi variando entre os diferentes tipos de contra-corpo € com o tempo de uso do
contra-corpo, correspondendo ao comportamento observado na taxa de desgaste (Fig.
5.28).

O aspecto do deslizamento de particulas do contra-corpo polimérico (PP) é similar
quando o contra-corpo foi usado nas diferentes baterias de teste (Bateria 1, 2 e 3, Fig. 5.29-
a). Este comportamento corresponde com a taxa de desgaste (Fig. 5.28) apresentada nos
quais a taxa de desgaste é similar para cada bateria de teste (entre 131 e 159 x 107"
m*/N*m), mas com um aumento de forma gradual e suave.

As calotas geradas com contra-corpos de nitreto de silicio apresentam um aspecto
diferente quando comparadas com as calotas geradas com os contra-corpos poliméricos. Da
mesma forma a taxa de desgaste foi de 2 a 5 vezes menor. Igualmente, a taxa de desgaste
foi diminuindo em razdo do numero de testes realizados pelo contra-corpo de nitreto, assim
como o aspecto do deslizamento foi mudando com o numero de testes realizados pelo
contra-corpo (Fig. 5.29-b).

As diferengas na taxa de desgaste e seu correspondente aspecto superficial sao
atribuidas a dindmica de repassivacdo na superficie das mostras de AISI 304, como foi
discutido na secao 4.2. Maiores taxas de remocao de material levam a uma remocédo mais
efetiva da camada repassivada que é formada por um filme de FeSO,, o qual leva a
coeficientes de atrito mais baixos. Para observar esta dindmica de repassivacdo foram
avaliadas as curva de polarizagao geradas durante os testes micro-abrasivo-corrosivos (Fig.
5.30).

A Fig. 5.30 mostra que a tendéncia de comportamento passivo do ago AISI 304 nao foi
alterada pelo uso de diferentes contra-corpos. Mas para cada tipo de contra-corpo existiu
uma faixa de passivagao distinta, ou seja, uma capacidade de passivagao distinta do ago
304. As curvas obtidas utilizando o contra-corpo de nitreto apresentaram maior oscilacéo da
densidade de corrente, pode-se pensar que este fato estd associado a capacidade de
amortecimento dos materiais poliméricos associado com seu comportamento viscoelastico
explicado no Capitulo Il e evidenciado na secao anterior (5.1.2.1, Fig. 5.13).

Ao comparar as mudangas dos parametros de rugosidade para os diferentes contra-
corpos (Fig. 5.24) com a taxa de desgaste (Fig. 5.28) e densidade de corrente (Fig. 5.31),
observa-se que as mudancas dos parametros acompanham as mudangas apresentadas na

taxa de desgaste e densidade de corrente, reafirmando o dito no paragrafo anterior.
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Figura 5.30. Curvas de polarizacao tipicas para ensaios de abrasdo-corrosdo para ago

inoxidavel AISI 304 ao longo do tempo de uso de diferentes contra-corpos (PP e SizNy).

As menores densidades de corrente foram apresentadas por testes feitos com contra-
corpos de nitreto de silicio. Para maior facilidade a densidade de corrente de passivacao a
0,5V ¢é apresentada na Fig. 5.31. De forma geral a densidade de corrente apresentou um
comportamento similar ao da taxa de desgaste (Fig. 5.28). Isto mostra que a capacidade de
passivagdo e a taxa de desgaste estdo correlacionadas: maiores taxas de desgaste
correspondem a maiores densidades de corrente de passivagdo (menor resisténcia a
corrosao). As maiores taxas de desgaste removem de forma mais efetiva o filme de FeSOy,
refletido no aumento da densidade de corrente (menor capacidade de repassivagao) da
superficie da amostra, levando a uma diminuicao do coeficiente de atrito, o que, por sua vez,
facilita a entrada de particulas abrasivas na interface, o que leva a um maior nimero de
eventos acontecendo na zona de contato.

Seguindo esta linha de raciocinio, pensa-se que a mudan¢a de topografia da
superficie de cada contra-corpo altera a probabilidade das particulas abrasivas entrarem na
interface. Sendo assim, topografias com parametros de rugosidade maiores aumentam a
probabilidade de participagao de particulas e desta forma aumentam o numero de eventos
acontecendo na zona de contato, como foi discutido na secdao 5.1.2.1. Como foi dito

anteriormente na literatura, afirma-se que altos coeficientes de atrito dificultam o arraste de
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abrasivo (ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS, 1998; COZZA; TANAKA; SOUZA, 2011;
COSTA et al,, 2015; KRELLING et al., 2017). O coeficiente de atrito dos testes micro-
abrasivo-corrosivos estdo apresentados na Fig. 5.32. O coeficiente de atrito foi menor para
testes feitos com o contra-corpo de nitreto de silicio. O comportamento do coeficiente de
atrito para cada contra-corpo é inverso ao comportamento apresentado na taxa de desgaste
(Fig. 5.28), densidade de corrente (Fig. 5.31) e mudanca dos parametros de rugosidade

(Fig. 5.24), o que pode reforgar o afirmado anteriormente.

Figura 5.31 - Média da densidade de corrente de passivacao a 0,5 V para os ensaios de

abrasao-corrosao de acordo ao tempo de uso de diferentes contra-corpos

[ ] 1]

Figura 5.32 - Coeficiente de atrito para os ensaios de abrasao-corrosdo de acordo ao tempo

de uso de diferentes contra-corpos

Podem-se associar entdo os parametros de rugosidade com a taxa desgaste, isto é
apresentado na Fig. 5.33. De forma geral, novamente é evidenciado que os fatores

mecanicos possuem um maior influéncia que os fatores topograficos, como foi dito na segao
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5.1.2.2. As taxas de desgaste sdo uma ordem de grandeza maior quando a relagdo de
durezas H,/H>1 correspondente a contra-corpos poliméricos.

Observa-se, também, que a taxa de desgaste possui uma relagcdo linear com os
parametros de rugosidade R, e A,. Quando a R, e A, aumentam a taxa de desgaste também
aumenta. Adicionalmente observa-se que contra-corpos mais duros possuem maior
sensibilidade as mudangas dos paradmetros R, e A,. Como foi dito anteriormente contra-
corpos mais rugosos aumentam a probabilidade de participagao de particulas na interface e,

assim, aumentam o numero de eventos que levam a taxas maiores de desgaste.

Figura 5.33 - Relacdo da taxa de desgaste do ago inox AISI 304 com a topografica da

superficie dos contra-corpos durante os testes micro-abrasivo-corrosivos. (a) Rg; (b) Aq
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5.2.3 Consideragbes e conclusées preliminares

Ao fazer testes micro-abrasivo-corrosivos em aco inoxidavel 304, usando particulas
abrasivas de silica e mudando a natureza do contra-corpo entre nitreto de silicio (ceramico)
e polipropileno (polimero), observou-se uma predominéncia de deslizamento de particulas
abrasivas na superficie do ago, sendo evidente a maior largura de sulcos para testes com
contra-corpo de nitreto de silicio.

As modificagdes da topografia dos contra-corpos nao foram significativas quando
comparadas com os ensaios de micro-abrasdo. Para o PP os parametros aumentaram ao
longo do tempo de trabalho do contra-corpo, enquanto que para o nitreto de silicio
diminuiram. Além disso, nao foi criada tribocamada no contra-corpo polimérico, diferengcando
dos ensaios somente micro-abrasivos.

Os testes feitos com contra-corpos ceramicos de nitreto de silicio possuem menor taxa
de desgaste e coeficiente de atrito quando comparados com os testes com contra-corpos
poliméricos de PP. Foi evidenciado através da densidade de corrente minima de passivagao
(iass) que a remogdo da camada passiva e o filme de FeSO, € menos efetiva nos testes com
contra-corpos ceramicos (i,ass menor), sendo mais efetivo o filme de FeSO, que diminui o
coeficiente de atrito.

As taxas de desgaste foram maiores nos testes micro-abrasivo-corrosivos quando
foram comparados com os testes micro-abrasivos. Atribuiu-se este resultado da metodologia
dos testes, sendo testes continuos para ensaios micro-abrasivo-corrosivos e em intervalos
(acumulativos) de 15 min para testes micro-abrasivos. Desta forma Desgastes micro-
abrasivos possuem taxas de desgaste mais elevadas quando o tempo total de teste foi
desenvolvido de forma continua que quando é desenvolvido de forma acumulada.

Os paradmetros de rugosidade R, e A, mostraram uma relagéo linear com a taxa de
desgaste para cada material do contra-corpo. Quando o R, e/ou A,, de cada material do
contra-corpo, aumentam a taxa de desgaste também aumenta. Esta relagdo dos parametros
aparenta ter maior sensibilidade em testes micro-abrasivo-corrosivos que em testes micro-

abrasivos.



CAPITULO VI

CONCLUSOES

Modificagbes no equipamento de micro-brasdo-corrosdo e nova metodologia de
calibragdo foram feitas. Objetivou-se obter uma maior sensibilidade na leitura das forgas
atuantes, o ruido maximo lido pela célula de carga foi diminuido uma ordem de grandeza:
para a forga normal, de 0.9 N passou a ser 0.08N, e, para forca de atrito, de 0.01N passou
para 0.009N.

O deslizamento das particulas abrasivas foi predominante nas calotas geradas em
todos os testes realizados.

Os valores médios de taxa de desgaste, coeficiente de atrito e larguras de sulcos do
deslizamento de particulas foram maiores nos testes micro-abrasivos que os valores
apresentados em testes micro-abrasivos-corrosivos. Esta diferenca foi atribuida
principalmente ao fiime de FeSO, gerado nas superficies geradas dos ensaios micro-
abrasivo-corrosivos e a sua constante regeneragdo durante os testes.

A natureza do tribofilme influencia o coeficiente de atrito independentemente do grau
de pH da solugao.

Desgastes micro-abrasivos possuem taxas de desgaste mais elevadas quando o
tempo total de teste foi desenvolvido de forma continua que quando é desenvolvido de
forma acumulada.

Existe uma mudanga nos valores médios da taxa de desgaste e coeficiente de atrito
quando se mudou a natureza do contra-corpo, obtendo maior taxa de desgaste para testes
feitos com contra-corpos poliméricos, porém apresentando os coeficientes de atrito
menores. Estas mudangas possuem como parametro predominante a relagdo de dureza
entre o corpo e o contra-corpo (H./H.), que, por sua vez, influencia a quantidade de

particulas que participam na interface.
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A topografia de superficie do corpo e contra-corpo mostrou ter relacdo com a taxa de
desgaste na micro-abrasdo e micro-abrasdo-corrosdo. Topografias de superficie com
parametros de rugosidade maiores apresentam taxas de desgaste maiores, sendo mais
sensivel na micro-abrasado-corrosdo. Atribuiu-se que, com maiores valores dos parametros
de rugosidade consegue-se maior efetividade no transporte e participagao de particulas
abrasivas no contato.

Na micro-abrasao, a topografia da superficie da amostra (gerada por lixamento)
mostrou uma ligeira influéncia na taxa de desgaste, largura dos sulcos e coeficiente de
atrito: amostras mais rugosas apresentaram maiores taxas de desgaste e menor coeficiente
de atrito. Atribui-se este comportamento a efetividade das particulas abrasivas entrarem no
contato. A topografia da superficie da amostra (gerada por lixamento) na micro-abrasao-
corrosao influencia significativamente a taxa de desgaste e coeficiente de atrito quando foi
variada a orientagdo dos sulcos gerados pelo lixamento, apresentando valores menores
para sulcos com orientacdo perpendicular. A orientacdo dos sulcos afetou a dindmica de
remogao e regeneracdo da camada passiva e tribofime de FeSO, evidenciado pela
corrente minima de passivacédo, sendo menor para as orientacdes perpendiculares — maior
resisténcia a corrosdo, menor efetividade de remocgao do filme.

Na micro-abrasdo as mudancgas topograficas da superficie dos contra-corpos foram
evidenciadas ao comparar os parametros de rugosidade R, e A4, diminuindo apds o regime
permanente (15 min). Na micro-abraséo-corrosao as modificagdes da topografia dos contra-
corpos nao foram significativas quando comparadas com os ensaios de micro-abras&o. Para
0 PP os parédmetros aumentaram ao longo do tempo de trabalho do contra-corpo, enquanto
que para o nitreto de silicio diminuiram. Além disso, foi criada uma tribocamada nos contra-
corpos poliméricos nos ensaios micro-abrasivos, enquanto esta tribocamada nao foi gerada

nos testes micro-abrasivo-corrosivos.



CAPITULO VII

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se dar continuidade ao estudo dos seguintes pontos:
Foi evidenciado que, para o processo micro-abrasivo, a quantidade de eventos na
superficie é relacionado com a taxa de desgaste e o podendo, inclusive, ser mais
influente que a relagcdo de dureza do corpo e contra-corpo para certas condicbes de
teste. Sugere-se a continuidade e aprofundamento da pesquisa levando a obtencao
de um modelo que relacione a topografia superficial, dureza dos pares, taxa de
desgaste e participacao de particulas abrasivas;
A realizacao de testes com diferentes topografias iniciais do contra-corpo que amplie
o conhecimento da relagdo da taxa de desgaste k com os parametros de rugosidade;
As diferencas de endurecimento apds os testes micro-abrasivos e micro-abrasivo-
corrosivos para diferentes topografias iniciais da amostra ndo foram bem entendidas
e explicadas. Neste sentido ha a necessidade de explorar de forma mais ampla estes
fendmenos;
A natureza do filme gerado na superficie do corpo por diferentes meios eletroliticos
teve maior influéncia no coeficiente de atrito que o pH deste meio. Uma maior
exploragao destes resultados pode abrir uma nova linha de pesquisa;
Para o PP, a relacédo entre sua topografia e taxa de desgaste na micro-abrasao é
inversa aquelas apresentadas pelos demais contra-corpos. Uma pesquisa mais
ampla para o entendimento deste fendmeno é recomendada, como a busca de

outros materiais com este comportamento.
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