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RESUMO

Ha uma crescente necessidade de substituicdo do carbeto de tungsténio (WC) para
aplicagdes tribolégicas, por motivos ambientais e econdmicos, e neste sentido vem
sendo desenvolvido estudos dentro da area de metalurgia do p6 sobre compadsitos de
matriz metalica (MMC) que combinam a elevada dureza de materiais ceramicos,
presentes como fase de reforco, e a tenacidade de materiais metalicos, provenientes
da matriz. O presente trabalho propde estudar o comportamento tribolégico de
compositos de matriz ferrosa reforgado por carbeto de nidbio gerado in situ com e sem
impregnagao de grafite e comparar com referéncia proxima em condicdo de
porosidade. Foram feitas amostras com 15% de porosidade comunicante
impregnadas e nao impregnadas as quais foram testadas em tribbmetro e
caracterizadas suas durezas (430 Hv1o), microdureza (650 HVo,05) e estudada as suas
tribocamada por meio do MEV. N&o foi possivel obter um resultado adequado para
comparagao de taxa de desgaste para a amostra ndo impregnada, no entanto a

amostra impregnada apresentou desempenho parecido com a referéncia.

Palavras-chave: Compdsito de matriz metalica; Formagao in situ; Tribologia;

Metalurgia do po; Carbeto de niébio.



ABSTRACT

There is a growing need for replacing tungsten carbide (WC) in tribological applications
due to environmental and economic reasons. In this context, studies have been
developed in the field of powder metallurgy on Metal Matrix Composites (MMC) that
combine the high hardness of ceramic materials, present as a reinforcing phase, with
the toughness of metallic materials from the matrix. The present work aims to study
the tribological behavior of iron matrix composites reinforced with in situ-generated
niobium carbide, with and without graphite impregnation, and compare them with a
nearby porous reference condition. Samples with 15% interconnected porosity were
prepared, both impregnated and non-impregnated, and subsequently tested in a
tribometer. Their hardness (430 Hv10), microhardness (650 HV0.05), and tribolayer
were characterized using scanning electron microscopy (SEM). It was not possible to
obtain adequate results for the comparison of wear rate for the non-impregnated
sample. However, the impregnated sample showed performance similar to the

reference.

Keywords: Metal Matrix Composite; In-situ Formation; Tribology; Powder Metallurgy;
Niobium Carbide.
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1 INTRODUCAO

O estudo do comportamento tribolégico, que envolve a interagcdo entre
superficies em movimento, desempenha um papel crucial no desenvolvimento de
materiais avancados para diversas aplicacdes, como aumento de vida util através da
reducdo de desgaste e aumento do desempenho em elevadas temperaturas de
trabalho. Dentre os diversos materiais de reforco utilizados, o NbC destaca-se pela
sua alta dureza e resisténcia ao desgaste. Woydt e Mohrbacher (2015) comentam
sobre a falta de estudos tribolégicos abordando NbC e em outro artigo, (WOYDT et
al., 2016), alertam para as vantagens em relacao a saude e meio ambiente por conta
do NbC e do subproduto gerado, éxido de nidbio (Nb20s), ndo apresentarem os
mesmos efeitos nocivos que os principais semelhantes em aplicacédo, como o carbeto
de tungsténio (WC) (REGISTRATION,... 2023).

Avila (2020) pesquisou sobre compésito de matriz ferrosa reforcado por
carbeto de nidbio formados in situ e seus resultados também indicam que ha uma
promissora linha de pesquisa com a utilizagao de carbeto de niébio como reforgco em
compositos de matriz metalica. Em seu trabalho, Avila (2020) obteve micro dureza
952HVo,05 € dureza de 466HV10 com porosidade de 16,5%. Em seu trabalho, o autor
pontua que a reducdo de porosidade pode aumentar significativamente as
propriedades obtidas, principalmente a macrodureza. No entanto, a porosidade ainda
pode ser favoravel na confeccdo de materiais autolubrificantes, através do processo
de impregnacao desenvolvido também no Laboratério de Materiais da UFSC
(LabMat), no trabalho de Rivera (2020).

A adicao de lubrificante sélido pelo método de impregnacao de compositos de
matriz ferrosa reforcados por NbC pode fornecer uma lubrificacéo sélida eficiente,
reduzindo o atrito e o desgaste entre as superficies de contato. Isso, associado a alta
dureza do compésito in situ, pode tornar esse material aplicavel para buchas e
elementos de maquinas com aplicagcbes em temperaturas acima de 300°C onde a
maioria dos 6leos e graxas ndo permanecem estaveis por tempo muito tempo
(SLINEY, 1982).

1.1 OBJETIVOS
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Através desse estudo, espera-se obter informagdes importantes sobre o
desempenho dos compdsitos de matriz ferrosa reforgados por NbC gerados in situ e
impregnados com grafite, os quais atuam como lubrificante sélido. Os objetivos
especificos séo, portanto:

a) Reproduzir e estudar melhorias no processo dos compodsitos

desenvolvidos por Avila (2020);
b) Adaptar o processo de impregnagédo realizado por Rivera (2020) em
amostras produzidas com base no estudo de Avila (2020);

¢) Auvaliar os resultados obtidos com e sem impregnagao a partir de ensaios

no tribbmetro;

d) Comparar o desempenho tribolégico do material aqui desenvolvido com

resultados de trabalhos anteriores, usando um aco Astaloy CRL + 6% wt.
% C (RIVERA, 2020).
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2  REVISAO DE LITERATURA

2.1 MMCS APLICADOS EM ATRITO E DESGASTE

Os MMCs (do inglés, metal matrix composites) sao utilizados em aplicacdes
tribolégicas por combinarem propriedades desejaveis de diferentes materiais,
aproveitando as caracteristicas positivas da matriz metalica e das fases de reforgo
ceramicas. Os metais apresentam alta tenacidade e condutividade térmica, além de
serem mais versateis a nivel de processamento. Os ceramicos apresentam alta
dureza e baixa condutividade térmica e elétrica.

Os compositos de matriz metalica podem ser classificados em diferentes
tipos, dependendo dos reforgos utilizados. Alguns dos principais tipos incluem:

a) Compésitos de matriz metalica reforcados com particulas: Nesse caso,

particulas ceramicas, como éxidos, carbetos ou nitretos, sao incorporadas
a matriz metalica para melhorar a resisténcia ao desgaste e aumentar a
rigidez;

b) Compdsitos de matriz metalica reforcados com fibras: Nesse tipo de

composito, fibras ceramicas, como fibras de carbono ou ceramicas, sao
utilizadas como reforco para proporcionar alta resisténcia mecanica e
rigidez;

c¢) Compésitos de matriz metalica reforcados com particulas e fibras: Esses

compodsitos combinam as vantagens das particulas e das fibras para

melhorar tanto a resisténcia mecanica quanto o desempenho tribolégico.

O desempenho triboldégico dos compdsitos de matriz metalica depende de
varios fatores, como o tipo e a quantidade dos reforcos, a composicao da matriz
metalica, a microestrutura do compdsito e as condi¢des tribologicas especificas. Em
geral, esses materiais podem apresentar um desempenho triboldégico superior em
comparagao aos metais puros, oferecendo maior resisténcia ao desgaste, menor
coeficiente de atrito (COF) e maior vida util em condi¢cbes de atrito e desgaste.

A equacao de Archard postula que os materiais mais duros sofrem menos

desgaste, tornando a dureza um fator importante para aumentar conforme a Equacéao
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(1) (ARCHARD, 1953), que estabelece que o volume de desgaste é inversamente

proporcional a dureza do material.
Q="+ (1)

Onde Q € o volume total de debris produzido, K € uma constante adimensional
relacionada ao modo de desgaste, W & a carga normal total, L € a distancia de
deslizamento e H é a dureza da superficie de contato mais mole.

Portanto, um aumento na dureza geralmente esta associado a um aumento
na resisténcia ao desgaste do compdsito. Segundo Woydt et al. (2016) a micro dureza
de compdsitos de matriz metalica a base de carbeto de nidbio pode chegar a
aproximadamente 1700 HVo.0s. E importante destacar, no entanto, que a natureza do
desgaste é sistémica ou seja pode sofrer alteracbes a depender da temperatura,
atmosfera, humidade, inclusive durante o desgaste do material, interacbes em escala
microscopica podem afetar localmente sua dureza, como as interacbes na
tribocamada durante o desgaste por exemplo.

Os mecanismos de desgaste mais comuns s&o por abrasao e adesao.

a) Desgaste adesivo:

O mecanismo de adesao ocorre quando ha a deformacgao plastica e
transferéncia de material entre as superficies do contato tribologico. Geralmente
ocorre em fungao da disparidade da dureza dos pontos de contato entre as superficies
e pode ou nao estar relacionada com a temperatura local deles.

A abrasao pode ocorrer de duas maneiras:

b) Desgaste abrasivo de dois corpos:

Ocorre devido a interacao entre as imperfei¢des das superficies. No caso de
MMCs, isso costuma ocorrer quando as forgas de contato e velocidades de
deslizamento sdo baixas e o aquecimento por atrito ndo € suficiente para causar
deformacéo plastica na matriz, permitindo que as particulas ceramicas de reforco ndo
de descolem.

c) Desgaste abrasivo de trés corpos:

Em MMCs, quando ocorre o cisalhamento da matriz e a fratura/arrancamento
dos reforgos, que ficam soltos entre as superficies do par tribolégico, o processo

abrasivo € denominado de trés corpos. Assim, a desgaste € prejudicada devido a
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interacao desta particula dura com as demais regides de matriz que geralmente possui
menor dureza que os reforgos.

Ademais, o desempenho especifico em desgaste varia de acordo com a
aplicagdo e as condi¢cbes de uso, sendo importante considerar as propriedades
especificas do compésito e do par triboldgico na aplicagao e selecionar o material

adequado para cada caso.

2.1.1 Compésitos In situ

A escolha do processo de fabricagdo tem um impacto significativo nas
caracteristicas mencionadas, como o tamanho das particulas de reforco e a
resisténcia da interface. Além disso, a obtengdo de caracteristicas microestruturais
favoraveis pode ser mais desafiadora e dispendiosa, dependendo do método de
fabricagdo escolhido. Por exemplo, ao adicionar nanoparticulas de reforco em
meétodos tradicionais, € comum ocorrer aglomeragado e formacdo de porosidade.
Portanto, é relevante considerar o método de produgao das particulas presentes no
compoésito ao fabricar compdsitos de matriz metalica (DESCHAMPS, 2023).

Nos processos de fabricagao tradicionais de compdsitos de matriz metalica
(MMCs), costuma-se adicionar as particulas de refor¢co a matriz em forma de p6 ou
liquido. Neste processo, denominado “ex situ” o tamanho do reforgo sera tdo pequeno
quanto se encontra no estado em que foi adicionado, sendo que os menores valores
sdo de escala de décimos de microns e raramente chegam a tamanhos menores que
um micron (TJONG, 2000). Apesar deste modo de obtengcdo de MMCs ser utilizado
com sucesso na fabricagao de muitos compdésitos, inclusive com nanoparticulas, ainda
existem limitagdes como:

a) Baixa adesao do reforgo a matriz pela presenga de contaminantes como
oxidos na superficie das particulas (SRIVATSAN; SUDARSHAN;
LAVERNIA, 1995);

b) Segregacao das particulas por conta da diferenga de densidade entre
refor¢co e matriz (RAHIMIPOUR; SOBHANI, 2013);

¢) Aglomeracéo e distribuicdo heterogénea dos reforgos (MARTINELLI et al.,
2006; SLIPENYUK et al., 2006; VEERAVALLI; NALLU; MOHIUDDIN,
2016)
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Para tentar solucionar estes problemas, existe uma estratégia de fabricagao
de MMCs que é chamada de método in situ, na qual as particulas de reforco sao
geradas durante reacdes que ocorrem durante o processamento (TJONG, 2000).
Normalmente, essa técnica possibilita a obtencdo de reforcos mais finos e mais
homogeneamente dispersos pela matriz, além de evitar problemas de interface entre
a matriz e os reforcos, que podem ocorrer pela baixa molhabilidade entre os
componentes (CHAWLA; CHAWLA, 2013).

Algumas vantagens do método in situ sao (AVILA, 2020):

a) Estabilidade termodinamica, garante que o reforco ndao se dissolva na

matriz mesmo a altas temperaturas;

b) Interface matriz-reforco livre de contaminagao, garantindo uma interface

mais resistente;

c¢) Reforcos mais finos e distribuidos homogeneamente, resultando em

melhores propriedades mecanicas.

Ha pesquisas desenvolvidas em torno do tema de materiais avancados de
engenharia com formacao in situ para aplicagdes de atrito e desgaste, as quais
indicam que ha um grande interesse na comunidade cientifica para o aprimoramento
destes materiais. Artigos cientificos como Improvement of tribological properties of as-
sprayed 8YSZ coatings by in-situ synthesis C/MoS2 composite lubricant. (DENG,;
ZHAO; AN; HAO; LI; ZHOU; CHEN, 2018) que explora a utilizagao de deposicao de
camadas ceramicas de zircénia estabilizada por 8 wt. % ytria cuja porosidade permite
impregnacao a vacuo de lubrificantes sélidos, indicam que é recorrente a busca por
melhora nas propriedades tribologicas dos materiais, no artigo € abordado os efeitos
tribologicos positivos da formacao in situ de C/MoS2 somado a impregnagcdo com

politetrafluoretileno.

2.2 MATERIAIS AUTOLUBRIFICANTES

Os materiais autolubrificantes sdo aqueles que possuem propriedades de
lubrificacdo incorporadas em seu volume ou superficie, 0 que significa que séo
capazes de reduzir o atrito e o desgaste entre as superficies em contato, sem a
necessidade de adicionar lubrificantes externos. Esses materiais podem ser

produzidos de diferentes maneiras, dependendo da aplicacdo e das propriedades
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desejadas. Alguns métodos comuns de produgdo de materiais autolubrificantes
incluem:

a) Incorporacao de lubrificantes solidos: Adiciona-se particulas ou aditivos
sélidos com propriedades de lubrificagdo, como grafite, dissulfeto de
molibdénio (MoSz2) ou politetrafluoretileno (PTFE), a matriz do material.
Esses lubrificantes sdlidos s&o liberados durante o atrito, formando uma
camada lubrificante entre as superficies;

b) Revestimento com filmes lubrificantes: Uma camada de filme lubrificante é
aplicada nas superficies em contato, criando uma barreira de lubrificagao.
Os filmes lubrificantes podem ser compostos por materiais como PTFE,
oxido de zinco ou 6xido de estanho;

¢) Auto-lubrificagdo por meio de reagdes quimicas: Certos materiais tém a
capacidade de gerar lubrificantes através de reagdes quimicas internas.
Por exemplo, materiais como o bronze sinterizado autolubrificante contém
elementos que reagem com o oxigénio do ar para produzir uma camada

lubrificante.

Em relacdo ao desempenho tribolégico, os materiais autolubrificantes
geralmente apresentam baixo coeficiente de atrito e redugcao do desgaste entre as
superficies em contato. Isso ocorre devido a formacdo de uma camada lubrificante
que reduz o contato direto entre as superficies e diminui a geragdo de calor. Além
disso, esses materiais podem oferecer propriedades como autolimpeza, capacidade
de absorver impactos e resisténcia a corrosao.

Os materiais autolubrificantes sao amplamente utilizados em varias
aplicagdes onde a reducgédo do atrito e do desgaste é essencial. Alguns exemplos estao
na industria automotiva presente em componentes como rolamentos, buchas,
engrenagens e valvulas que podem se beneficiar de materiais autolubrificantes para
reduzir o desgaste e aumentar a eficiéncia dos sistemas (QUINTAS... 2022). Em
ambientes de alta temperatura e vacuo, lubrificantes soélidos podem ser usados em
componentes criticos, como rolamentos, para garantir um desempenho confiavel e
duradouro (O QUE... 2019). Na industria de energia, turbinas, geradores e
equipamentos de energia em geral podem se beneficiar da utilizagdo de materiais

autolubrificantes, que reduzem o atrito e o desgaste, melhorando a eficiéncia e a vida
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util dos equipamentos (OMRANI et al. 2015). Em resumo, esses materiais sao
necessarios em uma ampla variedade de aplicagbes industriais, onde a redugao do
atrito, a durabilidade e a eficiéncia sdo essenciais.

No estudo de Rivera (2020), foi estabelecida a relagdo entre o desempenho
tribolégico e os parametros de processo de componentes autolubrificantes ferrosos
impregnados com grafite.

Na primeira etapa Rivera (2020) obteve amostras com diferentes porosidades,
mantendo a microdureza da matriz constante. Isso foi importante para as etapas
seguintes, pois permitiu desconsiderar o efeito da microdureza da matriz nas analises
posteriores. Para tanto, foram feitos corpos de prova porosos usando pés de liga
comercial Astaloy CRL que contém Ferro 98,3%, Cromo 1,5%, 0,2 Molibdénio e
adicionou a esta liga 6% wt de grafite.

Na segunda etapa ele desenvolveu um processo de impregnagao que induziu
com sucesso a lubricidade (capacidade de lubrificagcdo) nas amostras de aco
sinterizado, preenchendo os poros superficiais com grafite. Os corpos de prova foram
impregnados com diferentes tamanhos de particula D50 de 1,10; 6,07; 21,54 um. O
numero de ciclos de impregnacao foi relacionado ao tamanho de particula do grafite.

O tamanho de particula do grafite influenciou o desempenho tribolégico das
amostras impregnadas. Grafites com tamanhos 6,07 e 21,54 pym mantiveram a
lubricidade por aproximadamente 120 metros nos testes, mas ndo conseguiram
manté-la durante os ensaios de carga constante. Os resultados apontaram que a
combinagao de porosidades homogeneamente distribuidas de 10~15% e a utilizagéao
de grafite 1,10 ym apresentou baixos coeficientes de atrito e melhor desempenho
entre as amostras testadas.

A porosidade das amostras impregnadas afetou sua durabilidade e taxa de
desgaste. Quanto maior a porosidade, maior a durabilidade, mas também maior a taxa
de desgaste devido a perda de propriedades mecanicas.

Durante os ensaios de carga incremental, as marcas de desgaste mostraram
reducao da porosidade e aumento da microdureza do material dentro delas, mantendo
a taxa de desgaste constante. Em seu trabalho Rivera (2020), apontou que as
amostras impregnadas tiveram um comportamento de auto lubricidade até um

carregamento de 42N.
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Poros menores e estreitos retiveram melhor o grafite durante os ensaios
tribolégicos, liberando-o gradualmente, ao contrario dos poros maiores que liberaram
rapidamente o grafite e ndo participaram do fendmeno de lubrificagdo. O estudo
revelou também que a diminuigdo progressiva da porosidade, causada pela
deformagado da matriz durante os ensaios no tribdmetro, podem ter ocasionado um
aumento vertical no coeficiente de atrito (COF) das amostras por quase suspender o
acesso de grafite na tribocamada.

O aumento da carga resultou em maior densidade de defeitos nos pontos do
grafite e na aparicdo de carbono sp3, o que diminuiu sua capacidade lubrificante. O
desempenho tribolégico do grafite impregnado melhorou com seu nivel de
cristalinidade nos ensaios de durabilidade, mas outros fatores além da estrutura
cristalina também influenciaram os resultados nos ensaios de desgaste. Foi utilizada
uma metodologia de analise de imagem para avaliar a distribuicdo de carbono nos
poros via MEV e EDS.

Em resumo, o estudo mostrou a influéncia da porosidade, tamanho de
particula do grafite e sua estrutura cristalina no desempenho tribolégico do ago
sinterizado impregnado, fornecendo informagdes valiosas para o entendimento e
aprimoramento desse tipo de material.

O presente trabalho se baseou na metodologia de impregnagao a vacuo e
analise do desempenho triboldgico, a qual sera descrita com mais detalhes na etapa

de materiais e métodos.

2.21 Ensaio de Carga Incremental:

O ensaio de carga incremental, também conhecido como ensaio de carga
variavel, € um método no qual através de uma esfera (neste caso 10mm de didmetro
de ago SAE 52100), se aplica uma carga de forma normal a superficie da amostra,
aumentada gradualmente de 7 N em 7 N a cada 10 minutos. Durante o ensaio, s&o
medidos parametros como o coeficiente de atrito, resistividade e temperatura em
diferentes niveis de carga. Esses parametros sao registrados para avaliar o
comportamento do material e determinar sua resisténcia a carga e ao desgaste

através da observacao da variacao da forga de atrito.
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O ensaio de carga incremental permite entender como o material resiste a
esse aumento de carga, como ele se deforma, quais sdo seus limites de forca de atrito
do sistema e como ocorre o desgaste durante o processo. Isso é especialmente util
para avaliar a durabilidade e a vida util de materiais e sistemas mecanicos. Neste
trabalho, esse ensaio foi util para entender os limites de carga para qual a amostra

impregnada mantinha coeficiente de atrito médio abaixo do limite estabelecido.

2.2.2 Ensaio de Carga Constante:

O ensaio de carga constante, como o préprio nome sugere, € um ensaio em
gue uma carga fixa & aplicada sobre uma amostra durante um determinado periodo.
Nesse tipo de ensaio, os parametros medidos também incluem o coeficiente de atrito,
resistividade, temperatura etc.

A principal diferenca em relacao ao ensaio de carga incremental € que, no
ensaio de carga constante, a carga € mantida constante ao longo de todo o ensaio,
em vez de ser incrementada progressivamente. Isso permite avaliar o comportamento
do material em condi¢des estaveis de carga e determinar a taxa de desgaste sob uma
carga fixa. Com este ensaio foi possivel estudar o comportamento de ambas as
amostras impregnadas e nao impregnadas estimando seus respectivos limites dentro

da margem de configuracao do ensaio.

2.3 METALURGIA DO PO

A metalurgia do pd se baseia na producédo de componentes através da
sinterizagcéo das particulas . Esse fenébmeno ocorre abaixo da temperatura de fuséo,
devido a tendéncia termodinamica de reducao da area de superficie. Resumidamente,
0 processo parte de matérias primas na forma de pos, seguido de uma etapa de
compactacao ou moldagem, que conforma o pdé geralmente na forma geométrica final
da peca, a qual por fim é sinterizada em um forno. Essa técnica € mais vantajosa em
pecas com tamanho pequeno de alguns poucos centimetros e geometria complexa,
pois frequentemente oferece precisdao dimensional suficiente para obtencdo de

produtos near net shape.
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A metalurgia do p6 possibilita produzir pecas e ferramentas com propriedades
unicas através do controle microestrutural do material durante as etapas de
processamento. Conforme comentado anteriormente, o controle da microestrutura é

fundamental para conseguir desenvolver novos materiais como os MMC.

3  MATERIAIS E METODOS

O compdsito foi obtido através de um processo de sinterizacao reativa. Partiu-
se de uma mistura de p6s de Fe2Nb + C para obter Fe + NbC formado in situ de acordo
com o trabalho de Avila (2020). A seguir sao descritas as etapas de selecédo e mistura
das matérias primas, as quais foram entao granuladas, compactadas e sinterizadas.

Em seguida, o composito, que apresenta porosidade em torno de 15%, foi
impregnado em uma suspensao de grafite com o intuito de conferir propriedades
autolubrificantes ao mesmo. O desempenho tribolégico das amostras foi testado
quanto ao seu coeficiente de atrito, carga maxima e durabilidade, comparando as
amostras contendo grafite e as amostras ndo impregnadas. Também foi feita a

caracterizacao da tribocamada desses materiais.

3.1 SELEGAO E MISTURA DE MATERIAS PRIMAS

As etapas de obtengcdo e moagem do p6 de Fez2Nb, usado como matéria prima
deste trabalho, foram baseadas no trabalho de Avila (2020), produzido no LabMat.
Para validar que o p6 foi obtido € composto exclusivamente de fase Laves Fez2Nb e
possui granulometria conforme o esperado, utilizou-se difracdo de raios-x (DRX)
Rigaku Miniflex 600 com radiagdo Cu Ka e um analisador de tamanho de particulas
Cilas modelo 1190 (40 nm - 2500 um).

O pé de ferroniobio foi misturado a 6 wt % de grafite em um misturador Alphie®

3D mixer por 20 minutos para cada lado de mistura e uma velocidade de 50 RPM.

3.2 GRANULACAO
A granulacdo consiste em uma técnica para melhorar a escoabilidade e
densificacao através da adicao de um ligante, geralmente polimérico, durante ou apos

a etapa de mistura dos pés. Esta técnica se baseia em diminuir o atrito entre as
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particulas e favorecer o escoamento e preenchimento da matriz durante a
compactacao.

Nesta etapa foi utilizado 1 wt. % de PVB (Polivinilbutiral) como ligante do
processo, 150g de etanol absoluto para 50g de pé. O ligante, solvente e pés foram
adicionados a um baldo de fundo redondo que foi acoplado a um equipamento de
destilacdo e de rotavapor (RV 10 basic, IKA, Alemanha). O baldo foi aquecido por
banho térmico em uma cuba com agua destilada a uma temperatura de 110°C e
rotacionado a 40 rpm até evaporar todo o alcool. Apés o resfriamento, os granulos
foram separados em peneiras de 500 ym e 80 um e o material acima da medida de

500 um foi moido até passar pela peneira e o abaixo de 80 um foi descartado.

3.3 COMPACTACAO

Foi realizado um estudo de compactabilidade usando pressdes de 200 a 700
MPa em uma prensa Bovenau® de 10 toneladas de duplo efeito e molde de 9,9 mm
de diametro. Antes de serem prensados, foi adicionado 0,4 wt. % de lubrificante sélido
Kenolube (H6ganas®) aos pos.

Para a etapa de compactacao foi utilizada uma prensa hidrostatica Gabrielli
de 80 toneladas, com duplo efeito, e um conjunto de matriz e puncdes de 31 mm para
a compactagao do material granulado. A presséo de 700 MPa foi utilizada segundo

um estudo de compactabilidade.

3.4 SINTERIZACAO

Nesta etapa foi usado um reator do tipo PADS desenvolvido por Machado et.
al. (2006). A amostra ficou em potencial flutuante e foi aplicada uma tensao de 400V,
ton de 57 ys, frequéncia de 7KHz, fluxo de gas de 200 sccm. Foi usada presséao de 1
Torr e atmosfera de 99,99% hidrogénio durante um aquecimento de 5°C/min da
temperatura ambiente até atingir um patamar de 300°C. O ciclo térmico segue o
esquema da Figura 1.

Utilizou-se mobilia de molibdénio e placas de alumina para posicionar as
amostras na regidao central do reator. As amostras ficaram com uma das faces

voltadas para a placa de alumina.
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Figura 1: Ciclo do reator
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Fonte: Do autor, 2023

3.5 IMPREGNACAO

A impregnacao foi feita usando uma dessecadora ligada a uma bomba de
vacuo. Utilizou-se grafite micrograph 99501 UJ (tamanho de particula médio de 1 um)
e acetona PA na proporcéo inicial de 100 mg de grafite para cada 1ml de acetona. O
corpo de prova foi colocado na solucido de grafite e posicionado dentro da
dessecadora, coberto com um pano. Em seguida, é feito vacuo aos poucos até atingir
a pressao minima do sistema para que o gas presente nos poros saia e o solvente
com a grafite se aloje nos poros. Apds o vacuo, retorna-se o sistema para a pressao
ambiente através da abertura de uma valvula, isso faz com que mais grafite seja
empurrado para dentro dos poros. O procedimento é executado oito vezes, contando
apenas as vezes que nao transbordaram, para garantir que a pec¢a figue bem
impregnada.

Como uma forma de avaliar a impregnacao, foi feita uma clivagem a frio de
uma das amostras usando nitrogénio. A face quebrada foi analisada no microscépio
eletrénico de varredura para averiguar a presenca de grafite nos poros mais internos

da amostra.
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3.6 CARACTERIZACAO

As amostras foram analisadas em relacao a suas caracteristicas mecanicas,
microestruturais e tribologicas. A seguir, sdo descritos cada um desses métodos como

e como foram utilizados.

3.6.1 Densidade

A medicao da porosidade foi feita a partir da densidade geométrica dos corpos
de prova, utilizando um micrémetro Mitutoyo IP65 de abertura de 25 mm e resolugao
de 0,001 mm. Além disso, foi realizado a medicdo da massa com uma balanca de

precisdao Mettler toledo XS205 DualRange com resolucéo de 0,0001 g.

3.6.2 Microscopia Optica

As medidas das calotas de desgaste do contra corpo foram medidas utilizando

um microscoépio 6ptico modelo Leica DM4000 M LED.

3.6.3 Microscopia eletronica de varredura

A analise microestrutural das amostras foi feita em um microscopio eletrénico
de varredura (MEV) TESCAN VEGA3 LMU. visando avaliar qualitativamente o

tamanho e dispersao de carbetos e formacéao de fase liquida.

3.6.4 Difracao de raios X

Foi usado um difratdbmetro de raios-x Rigaku Miniflex 600 com radiacéo Cu
Ka. O difratograma foi adquirido com 206 entre 20 e 90°, velocidade de varredura de
10°/min e passo de 0,05°. Foi confeccionado um porta-amostras adaptado que
comporta amostras solidas de altura abaixo de 0,5mm, por conta de o equipamento

ser projetado para analise de materiais na forma de pé.
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3.6.5 Medidas de dureza

Foi utilizado o equipamento Emcotest modelo M4C/R G3 para fazer as
medidas de dureza Vickers HV1o. Para as medidas de microdureza utilizou-se o
equipamento LM 100AT da marca LECO HVo,05. Foram coletadas 5 medidas para a

dureza e 10 para a microdureza.

3.6.6 Ensaios tribolégicos

Foi utilizado um tribbmetro CETR UMT-2 para realizacdo dos ensaios
tribologicos. Utilizou-se célula de carga 10 KN e pista de comprimento de 10mm com
contra corpo de esfera de ago SAE 52100 e 10mm de diametro, frequéncia de ensaio
de 2 Hz. Para o ensaio de carga incremental foram usados degraus de 7 N até o
coeficiente de atrito ultrapassar 0,2. Para obtengao de resultados com rigor estatistico,
foram feitas 3 medigdes/pistas com carga constante por amostra/corpo. Foram usadas

3 amostras por condicéo, isto €, 3 impregnadas e 3 nao impregnadas.

3.6.7 Interferometria

Utilizou-se o equipamento de luz branca da marca Zygo modelo Newview
7300 para analise da topografia das amostras e das pistas de desgaste. Para tanto,
foram avaliados dados da superficie da amostra como rugosidade média (Ra, Rz e
Rmax) e geometria geral. Os resultados da interferometria foram analisados usando

o software Mountains Map Universal v7.0, da empresa Digital Surf.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 MATERIA PRIMA

O Fez2Nb utilizado como matéria prima ndo se encontra disponivel para
compra direta no mercado brasileiro, portanto realizou-se os mesmos processos de
producao que Avila (2020) para obtencao desse intermetalico na forma de p6. Para
confirmar a formacao da fase desejada, foi utilizada a técnica de difracao de raio-X e
o resultado se encontra na Figura 2. Pela analise dos picos do difratograma do
material, foi confirmada a obtencéo da fase Fe2Nb Laves (/norganic Crystal Structure
Database, carta numero 197487) e que nao ha presenca significativa de outras fases.
O resultado da analise de composicéo se encontra na Tabela 1.

Figura 2 Resultado de analise DRX com destaque para os picos indexados de Fe2Nb
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Fonte: Do autor, 2022
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Tabela 1 Composi¢ao percentual em massa na composi¢cao do Fe2Nb

Elemento r:?agsr,r;
Fe 50,321

Nb 41,858

N 6,308

Mn 0,297

Si 0,963

Al 0,210

Ti 0,043

Fonte: Do autor: 2023

O tamanho de particula do pé obtido foi determinado através de difracdo a

laser e esta apresentado na Figura 3.

Figura 3 Grafico onde g3 diz respeito a distribuicdo de densidade populacional por

diametro e Q3 a curva cumulativa em fung¢ao do tamanho de particula
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Fonte: Do autor: 2023

Nota-se no grafico que a distribuicdo € unimodal e que 95% das particulas de

po estdo entre 1,05 um e 2,51 ym. O tamanho do pé resultante contribui para que a

velocidade da reagao in situ seja maior e, portanto, diminui o tempo de reagdo com a

grafita. E notavel pela Figura 4 de MEV que as particulas tém formato irregular,
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caracteristico de pos obtidos por moagem. Tal morfologia e tamanho, no entanto, ndo
contribuem para um bom empacotamento das particulas durante o processo de
compactagao e pode gerar pegas a verde com baixa densidade. Segundo James
(2018), este po é classificado como fino e de dificil escoabilidade, o que faz com que,
para obtencao de pecgas, ele geralmente seja conformado por moldagem de pds por
injecao.

Figura 4: P6 de Fe2Nb, com aglomerados de particulas com formato irregular, visto
em MEV aumento 10kx
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Fonte: Do autor, 2023

No entanto, o trabalho de Rivera (2020) e, o autor concluiu que a porosidade
impregnada de melhor performance para atrito e desgaste de pecgas sinterizadas é de
15~17 % e, portanto, nesse trabalho algum nivel de porosidade é desejavel. Mesmo

assim, foi necessario utilizar a técnica de granulacdo para homogeneizar o processo
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de densificacdo de amostras, o que colaborou para que a porosidade se mantivesse
uniformemente distribuida na peca e para melhorar a compactabilidade e assim
conseguir o nivel de porosidade descrita no trabalho de Rivera (2020).

Foi adicionado 6% wt. % de grafite na etapa de granulagcéo. Essa proporgao
foi escolhida para conseguir os reforcos de NbC e ainda fornecer carbono para formar

uma matriz perlitica de acordo com o trabalho de Avila (2020).

4.2 ESTUDO DO PROCESSO

A forca de compactacao e a granulagao tem grande impacto no controle da
porosidade da peca sinterizada. Primeiramente, foi avaliada a influéncia da pressao
de compactacao na densidade final das amostras em comparagao com a densidade
da amostra “a verde”. O efeito da pressdo de compactacdo no pé sem e com

granulacao pode ser observado na Figura 5.

Figura 5 : Grafico de compactabilidade Fe2Nb + C com e sem granulagéo

Grafico de compactabilidade Fe2Nb + C
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Pressao de compactacao em MPa

Fonte: Do autor, 2023.

Pode-se observar que ligas contendo um percentual elevado de Nb tem
sinterabilidade dificil (WOYDT; MOHRBACHER, 2014). Uma explicacéo se deve a
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densidade do Fe2Nb ser maior que a densidade do compésito que se formou de
FeNbC e devido a formacao da fase ceramica de reforcos tenha desencadeado tal
resultado. Observa-se que para pressao de 200 MPa nao houve uma diferengca muito
grande e isso, possivelmente, se deve a baixa formagao do compésito por conta das
distancias iniciais entre as particulas. Devido as limitagdes de quantidade de material
base opou-se por focar nos melhores resultados tendo como referéncia o que foi
elaborado por Deschamps (2023). A densificacdo expressiva das amostras
granuladas e compactadas a 700 MPa em relacao as demais apresentadas pode ser
devido a resultado de um ou mais mecanismos de densificagcdo como a capilaridade
e a formacao de fase liquida transiente como abordado por Avila (2020), além do
processo de granulacao em si.

A pressao de compactacao foi escolhida com a intencao de obter um material
com porosidade final entre ~15-17%. Essa porosidade coincide com a pressao de 700
MPa usando p6 granulado, contudo nao foi averiguado por qual motivo se deu tal
porosidade.

Durante essa etapa houve uma melhoria incremental em relagcéo ao trabalho
realizado por Avila (2020), que consiste no material usado no processo de granulacéo.
Além de usar um processo automatizado, nesse processo foi possivel utilizar um outro
tipo de polimero e assim substituir o solvente (anteriormente hexano) para um menos

agressivo ao meio ambiente, o etanol.

4.3 SINTERIZAGAO

As amostras foram sinterizadas no reator a plasma a 1250°C, novamente de
acordo com o processo desenvolvido por Avila (2020). Pode-se observar mais
detalhes do ciclo na secao de materiais e métodos, Figura 1.

Apos a sinterizacao as amostras apresentam porosidade média e desvio
padrao de 15,30% e 0,9187 respectivamente. Amostras com teor de poros superior a
8% costumam ter porosidade comunicante e isso é imprescindivel para realizacao da
impregnacao das amostras, conforme sera discutido mais adiante. Ademais, nao
houve ganho de massa nas amostras indicando que elas nao oxidaram durante o
processo de sinterizacado, conforme observa-se na Tabela 2. A perda de massa pode

ser explicada pela extracao do ligante PVB durante a sinterizacao.
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Durante a analise da superficie das amostras no microscépio eletrénico de
varredura notou-se que a superficie que ficou voltada para cima no reator apresenta
uma microestrutura diferente da que ficou voltada para a placa ceramica na qual as
amostras estavam apoiadas. Na Figura 7 de MEV pode-se observar uma regidao da
superficie sem a presenga de particulas de reforgo visiveis, que corresponde
superficie que ficou em contato com plasma. Através do mapa EDS dessa superficie
(Figura 6) foi possivel verificar a presenga homogénea de ferro e nidbio em (a) e em
(b), que sugere que essa superficie seja composta de Fe2Nb nao reagido. Essa
hipétese é reforgcada pela analise de uma das regides que apresenta particulas de
NbC. Nos pontos onde ha particulas, € detectado apenas sinal de EDS do Nb, e nao
do ferro, mostrando que o equipamento tem resolucdo para detectar as particulas
submicrométricas de reforgo. A presencga de Fe2Nb n&o reagido pode ter ocorrido pelo
contato da superficie da amostra com o plasma de hidrogénio na etapa de extragao,
que pode ter reagido com carbono de forma prematura e que empobreceu a superficie
de modo que nao houvesse carbono suficiente para reacdo in situ de formacéao
completa de Fe + NbC. Essa hipétese é reforgada pelo fato de que as amostras cujas
faces nao tiveram contato com o plasma, isto é, que estavam voltadas para o suporte
de alumina, ( Figura 8) apresentam microestrutura composta por Fe e NbC. Por esse
motivo, optou-se por utilizar apenas as faces que ficaram voltadas para baixo no
reator, pois elas sdo compostas pelo material de interesse, Os poros estao na faixa
de 2 a 3 microns de tamanho e os carbetos possuem forma arredondada e estéao
interconectadas ( Figura 8). Pela observagao da superficie, aparenta haver pouco
volume de matriz ferrosa, diferente do que € encontrado em amostras feitas com
preparagao metalografica, como no trabalho de Avila (2020). Acredita-se que durante
a formacgao de fase liquida transiente na etapa de sinterizagao, a matriz liquida tenha
diso puxado por capilaridade para dentro da amostra, por entre a através da estrutura
formada pelo carbeto de nidbio. Assim os carbetos de nidbio ficaram mais

protuberantes na superficie.



Tabela 2 Variagao de massa das amostras

AT 10,0249 9,6297 -0,3952
A2 14,5201 13,9834 -0,5367 7,79
I A3 146182 14,1786 -0,4396 6,42
A4 15,0093 14,5627 -0,4466 6,7
I A5 150165 14,5548 -0,4617 6,93
I A6 15,0027 14,5322 -0,4705 7,05
I A7 15,067 14,5039 -0,5631 8,48
I A8 151495 14,5865 -0,563 8,52
I A9 150335 14,518 -0,5155 7,74
- 1,6479 1,6127 0,0592 1,3833
| Média 14,3824 13,8944 -0,4880 7,06

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 6: Mapa EDS face da amostra voltada para o reator onde em (a) temos uma
distribuicdo homogénea e em (b) temos a presencga de algumas particulas de reforgo
circuladas em amarelo

BSE Fe Nb

(b)

Fonte: Do autor, 2023

As imagens presentes na Figura 6 serdo dispostas em maior resolugédo no

apéndice A.
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Figura 7 Face da amostra que ficou exposta ao plasma durante a sinterizagcédo, onde
nao se vé as particulas de reforco

SEM HV: 15.0 kV WD: 12.19 mm | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.89 kx Det: BSE 20 pm
View field: 71.2 um | Date(m/d/y): 07/26/23 Performance in nanospace

Fonte: Do autor, 2022
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Figura 8 :Micrografia da face da amostra que néao ficou exposta ao reator.

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.97 mm | B VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 pm
View field: 55.4 ym | Date(m/d/y): 02/27/23 Performance in nanospace

Fonte: Do autor, 2023.

Na Figura 9 estdo apresentados os valores de macrodureza e micro-dureza
medidos para os materiais desenvolvidos nesse trabalho, bem como das amostras do
material estudado por Rivera (2020), compactado em 600 MPa e com porosidade de
10 a 15%. Pode-se observar que a amostra desenvolvida pelo autor tem
aproximadamente o dobro do valor de dureza em relagdo ao material de referéncia.

Nao foi avaliada a dureza da face que ficou em contato com plasma.
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7

FeNbC sao as amostras do presente estudo em amarelo e “Esfera 52100” é
referente ao contra corpo em vermelho

Figura 9 Grafico comparativo de durezas das amostras de Rivera (2020) em azul,

B Astaloy CRL +0,6%C FeNbC @ Esfera 52100
1000 -
750
¢ |
]
S
< 500 I
e
= e 650
250 — 430
0
Macro dureza Micro dureza

Fonte: Do autor, 2023

Figura 10: Indentagdo HV10 na face da amostra que ficou voltada para placa
ceramica
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4.4 IMPREGNAGAO

De acordo com o esperado pelos valores de densidade, as amostras possuem
porosidade comunicante, que permitiu a realizacédo da impregnacao com grafite ao
longo de seu volume conforme observado através da Figura 11, que apresenta uma
micrografia da secao transversal de uma amostra impregnada com grafite e quebrada
a frio ap6s imersao em nitrogénio liquido. Na imagem é possivel verificar a presenca
de grafite em regides mais internas da amostra, o que valida a presenca de poros

comunicantes e indica boa deposicao de material lubrificante no volume da amostra.

Figura 11: Face quebrada a frio da amostra impregnada com grafite retido nos poros
da imagem de MEV com aumento Skx

A éa C s i

Fonte: Do autor, 2021
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4.5 COMPORTAMENTO TRIBOLOGICO

Foram realizados ensaios no tribbmetro para melhor entender o
comportamento do COF em relacao as cargas aplicadas para determinar qual delas
aplicar, portanto fez-se o ensaio de carga incremental. Utilizou-se como limite maximo
a maior carga que o sistema atingiu ao ultrapassar o valor médio de COF de 0,2. Este
valor foi estabelecido segundo Rivera (2020), pois amostras impregnadas devem
exibir algum nivel de lubricidade. Apos estabelecer o limite escolheu-se a carga com
valor abaixo do limite e com um comportamento de COF estavel para o ensaio de
desgaste fazendo uma comparacgao entre amostras impregnadas e nao impregnadas.

As amostras impregnadas apresentaram um baixo COF, com valores entre
0,08 e 0,1 em carga constante de 21N. O COF das amostras ndo impregnadas tem
um comportamento muito mais variado e elevado, com valores que ficam em torno de
0,45 e 0,55 em média (cerca de 5 a 7 vezes superior a amostra impregnada). Ja as
amostras ensaiadas por Rivera (2020) que foram compactadas a 600 MPa e tém um
COF de forma geral abaixo de 0,075, supde-se que este resultado € devido ao bom
desempenho do lubrificante sélido e da capacidade dos poros da matriz prover a
presenca do lubrificante na tribocamada durante o periodo do ensaio. Na Figura 14 é

possivel verificar o comportamento apresentado nos ensaios de Rivera (2020).

Figura 12 Coeficiente de atrito da amostra A6 referente a pista 4

0.7 100

Coeficiente de atrito
For¢a normal (N)

Distancia (m)

Fonte: Do autor, 2022
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Figura 13 Coeficiente de atrito da amostra A7 pistas 1

Coeficiente de atrito
For¢a normal (N)

0 20 40 G0 20 100 120 140

Distancia (m)

Fonte: Do autor, 2023
A resistividade baixa obtida para o ensaio das amostras impregnadas,

conforme apresentada na Figura 12, indica que houve pouca formacao de éxidos (nédo
condutores) na tribocamada. Pode-se observar que estes acabaram por se alojar na

porosidade da amostra, como pode-se observar na imagem de MEV na Figura 21.

Figura 14 Coeficiente de atrito de amostra Astaloy CRL compactada a 600MPa
sinterizada a 1100°C e impregnada com grafite 1,10um
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Fonte: Rivera (2020)
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Foi medida a taxa de desgaste utilizando interferometria. Observou-se as
alteracdes de morfologia e rugosidade da tribocamada e mediu-se a calota do contra
corpo utilizado para as amostras impregnadas, Figura 15, e n&o impregnadas, Figura
16.

Figura 15 Contra corpo amostra impregnada A6 pista 4

552.773 um

465.350 pm

Fonte: Do autor, 2022

Figura 16 : Contra corpo da amostra ndo impregnada A7 pista 1

1655.603 um

500 um

1585.945 um

Fonte: Do autor, 2023
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As taxas de desgaste das amostras impregnadas, nao impregnadas e a

amostra produzida por Rivera (2020) podem ser observadas na Figura 17.

Figura 17 Taxa de desgaste em 10 mm?3/N*m das amostras

B Impregnado M NAO Impregnado Rivera (2020)

2,0

1,5

1,229

1,0
0,989

0,5

0,149
0,067

Taxa de desgaste

0,0

-0,5
Corpo Contra corpo

Fonte: Do autor, 2023

A taxa de desgaste da amostra impregnada € préxima similar tanto para o
corpo quanto para o contra corpo, a amostra produzida por Rivera (2020) . Isso
caracteriza um sistema com boa lubricidade, mas sem aumento marcado da
resisténcia ao desgaste pela incorporagao de particula de reforgo.

As amostras nao impregnadas, por outro lado, apresentam COF mais alto e
se caracterizam por um desgaste muito elevado do contra-corpo. A analise em
microscopio 6ptico ilustra essa diferenga em relagdo as amostras impregnadas, que
fica em aproximadamente 1 mm, entre a calota do contra corpo da amostra
impregnada e nao impregnada. Além disso, foi observado um desgaste negativo do
corpo da amostra ndo impregnada como visto na Figura 17. Uma possivel hipétese
seria de que houve uma evolugdo nos mecanismos de desgaste durante a realizagao
do ensaio onde se iniciou com um modelo de dois corpos e terminou com a deposigao
do material da esfera na tribocamada caracterizando o modelo adesivo de desgaste,

que levou a uma leitura de perfil com resultados préximos de zero e negativos no



47

interferdmetro. A hipotese foi baseada no cruzamento de informagdes adquiridas pelo
MEV na Figura 18 e pela analise dos resultados do Interferdbmetro com software
Mountains Map® Figura 19.

Figura 18: Pista da amostra ndo impregnada recoberta por camada de 6xido

SEM HV: 10.0 kV WD: 10.00 mm | | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 5.00 kx Det: BSE 10 ym
View field: 55.4 yum Date(m/d/y): 02/27/23 Performance in nanospace

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 19: Analise com software Moutains Map® onde area dos picos € maior que
area dos vales indicando a formag&do de uma camada na superficie.
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Fonte: Do autor, 2023

As amostras impregnadas tiveram um comportamento semelhante com as de
Rivera (2020), embora ndo se tenha observou grandes deformacgdes na matriz nesse
trabalho. Nesse trabalho, as particulas de NbC nas amostras do aluno provavelmente
contribuem para que a matriz ndo deforme, mas também aumentam a rugosidade da
superficie da amostra, como visto na Figura 20: Analise com software Moutains Map®

onde se verifica uma diferenca de altura entre picos e vales de pelo menos 20
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pm.Figura 20. Seria interessante analisar o comportamento tribolégico das amostras
produzidas nesse trabalho com um contra corpo um material ceramico. Assim seria
possivel evitar o desgaste do contra-corpo e quantificar o desgaste da superficie das
amostras, bem como também detectar uma maior resisténcia ao desgaste em relagéo

as amostras de River (2020).

Figura 20: Analise com software Moutains Map® onde se verifica uma diferenca de
altura entre picos e vales de pelo menos 20 um.
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Fonte: Do autor, 2022
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Figura 21 Pista de desgaste amostra impregnada com imagens de EDS indicado
que ha presenca de 6xidos na tribocamada

Electron Image 6
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Fonte: Do autor, 2023
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Figura 22 : MEV com BSE da pista da amostra ndo impregnada com pontos de
analise “Spectrum 2” em cima da tribocamada, “Spectrum 3” na regido intermediaria
e “Spectrum 4” na matriz fora da tribocamada.
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Fonte: Do autor, 2023
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Através da comparacdo entre as pistas de desgastes das amostras
impregnadas e nao impregnadas da Figura 21 e Figura 22 pode-se € possivel observar
que a primeira apresenta uma pista de desgaste muito mais estreita, provavelmente
devido ao menor desgaste do contra corpo. Em ambos os casos se encontram 6xidos

de ferro dispersos em particulas de varios tamanhos e em placas também.

Nos dois grupos de amostras, a fase de debris se caracteriza por ter em sua
composicao principalmente 6xido de ferro, que pode ser visto na Figura 23. Sobre a
estrutura formada apds o ensaio com tribémetro, ndo se sabe também a evolucao da
formacéao dos éxidos na tribocamada se foram formados in loco ou se advém do contra
corpo. Contudo, é possivel afirmar que a estrutura formada pelos carbetos se
apresentou como uma boa maneira de reter os debris mais finos, ja as placas de
oxidos, suspeita-se que foram se destacando pelas beiradas por conta de a forma da
superficie ser mais ondulada, ou seja, apresenta uma regiao de saida para os 6xidos.
Com isso podemos justificar a oscilagao da resistividade durante o ensaio, Figura 13,
pois ndao ocorre um acumulo e sim um regime de geracao e expulsao dos oxidos da
tribocamada. A menor oscilagdo de resistividade na amostra nao impregnada

provavelmente se da ao menor volume de oxido gerado.

Figura 23: BSE do ponto “Spectrum 2” da Figura 22 localizado sobre os debris que
compdem a tribocamada da pista de desgaste
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Fonte: Do autor, 2023
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CONCLUSAO

O objetivo geral deste trabalho foi adquirir informacdées a respeito do

desempenho triboldgico de compdésitos de matriz ferrosa reforgcados por NbC gerados

in situ e impregnado com grafite. Baseado nos resultados e nos objetivos do trabalho,

foi possivel concluir que:

a)

b)

Conseguiu-se, com sucesso, reproduzir e realizar melhorias sob o
processo dos compdsitos desenvolvidos por Avila (2020), onde foi
adicionado um método de granulacao automatizado;

Conseguiu-se, com sucesso, replicar o processo de impregnhacao
realizado por Rivera (2020) nas amostras produzidas com base no estudo
de Avila (2020);

Foi possivel comparar os resultados das amostras desenvolvidas com as
amostras de Rivera (2020). A amostras impregnadas tiveram desempenho
com valores de taxa de desgaste préximos (ambos na casa de 10
mm?3/N*m), enquanto a nao impregnada nao se conseguiu avaliar por conta
do corpo ter apresentado uma taxa de desgaste negativa. A escolha da
esfera SAE 52100 como contra corpo, que foi usada no trabalho de Rivera
(2020), nao foi a mais adequada para analise das amostras estudadas pelo
aluno, pois apresentaram um desgaste muito mais acentuado nas

amostras nao impregnadas.
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6 SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

a) Avaliar a influéncia do acabamento da superficie no comportamento tribologico
do material,

b) Repetir os experimentos utilizando esferas com maior dureza como as
compostas por alumina ou nitreto de silicio;

c) Avaliar a influéncia de tratamento de térmico das amostras no comportamento

tribolégico do material
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APENDICE A - Face da amostra voltada para o reator

Figura 24: Face da amostra que ficou em contato com plasma com preciptados

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 25: Mapa EDS de detecgao de Ferro

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 26: Mapa EDS de deteccao de Nidbio

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 27: Face da amostra que ficou em contato com plasma sem preciptados

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 28: Mapa EDS de detecg¢ao de Ferro sem precipitados
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Figura 29: Mapa EDS de detecgao de Nidbio sem precipitados




APENDICE B - Curvas de ensaio e calotas do contra corpo

Figura 30 Amostra 4 pistas 4, 5 e 9 respectivamente
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Figura 31 Contra corpo da amostra 4 pistas 4, 5 e 9 respectivamente

744277 ym

441.183 ym

500 pm

500 um

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 32 Amostra 5 pistas 3, 6 e 7 respectivamente
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Figura 33 Contra corpo da amostra 5

553.718 pm

pistas 3, 6 e 7 respectivamente

468.330 ym

577.189 ym

509.033 pm

544.087 ym

500 pm

Fonte: Do autor, 2023
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Figura 34 Amostra 6 pistas 5 e 6 respectivamente
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Figura 35 Contra corpo da amostra 6 pistas 5 e 6 respectivamente

507.622 ym

500 um

529.371 um
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Fonte: Do autor, 2023
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Figura 36 Amostra 2 pistas 1, 2 e 3 respectivamente
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Figura 37 Contra corpo da amostra 2 pistas 1, 2 e 3 respectivamente
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Fonte: Do autor, 2023
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Figura 38 : Amostra 7 pistas 2 e 3 respectivamente

0,7 100
——(OF =7 =R 90
0,6
80
[e]
g - M’MMMNAW "E
® =
60 o
3 04 v L E
[
g 50 2
] (1]
= 03 e
& 0 3
Q w
S 02 30
20
01
M 10
0 ; ; ; ; : . . 0
0 20 10 60 80 100 120 140
Distancia (m)
0,7 100
e (O R R
COF Fz R 90
0,6
80
] Py —_—
P ML’\W“ .-
® g
60 jut
S 04 — - - 13
[
g 50 2
U ©
2 03 ) o
2 G-
Q w
]
S o2 30
20
01
10
i ' . r . ; : ; 0
0 20 40 60 80 100 120 140

Distancia (m)

Fonte: Do autor, 2023

71



Figura 39 Contra corpo da amostra 7 pistas 2 e 3 respectivamente
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Fonte: Do autor, 2023
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Figura 40 Amostra 9 pistas 1, 2 e 3 respectivamente
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Figura 41 :

1667.145 pm

Contra corpo da amostra 9

pistas 1, 2 e 3 respectivamente

1646.579 pm

1485.426 um

1497.952 um

500 pm

1493.488 pm

1463.303 pm

Fonte: Do autor, 2023
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