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Resumo

A resisténcia a corrosao do aco inoxidavel austenitico AlSI 316 é usualmente acompanhada por propriedades mecanicas
limitadas dessa liga. A austenita expandida, ou Fase-S, supersaturada em nitrogénio, endurece superficialmente o material,
sem a formacao de precipitados e consequente prejuizo da passivacio, efeitos comumente observados nos métodos
convencionais de endurecimento superficial. Caracterizacées mecanicas dessa camada por ensaios de microesclerometria
instrumentada fornecem um conjunto de dados empiricos relevantes para a compreensao e modelagem de fenémenos
triboldgicos atuantes em um dado sistema mecanico. O presente trabalho apresenta os resultados de uma série de ensaios
de microesclerometria instrumentada realizados em amostras de aco AlSI 316 nitretadas a plasma por 20 h em forno
de corrente continua, utilizando a tecnologia de tela ativa, temperatura de 400°C e atmosfera formada por trés partes
de nitrogénio para uma parte de hidrogénio (3N,:1H,). Também sao discutidos a caracterizagao das amostras e demais
resultados, como o reduzido coeficiente de atrito (< 0,1) e a auséncia de falha adesiva da camada.
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INSTRUMENTED MICROSCRATCH TESTS USAGE FOR STUDY OF
EXPANDED AUSTENITE PROPERTIES

Abstract

Corrosion resistance and poor mechanical properties are both characteristics of AlSI 316 austenitic stainless steel.
Nitrogen supersaturated expanded austenite, or S-phase, promotes surface hardening of the alloy without the formation of
undesirable that can reduce passivation properties. Mechanical characterization of this layer using instrumented microscratch
tests gives an important set of empirical data useful for comprehension and modeling of tribological phenomena occurring
in mechanical system. This work presents results from a series of instrumented microscratch tests performed on Low
Temperature Plasma Nitrided (LTPN) AISI 316 stainless steel samples with an expanded austenite layer. The specimens
were produced by 20 h active screen plasma nitriding treatment, done in direct current reactor at 400°C in an atmosphere
containing three parts of nitrogen for one part of hydrogen (3N,:1H,). The reduced friction coefficient (< 0, I) between
the indenter and the expanded austenite layer observed in the initial stage of scratch test and the absence of adhesive
failure along the test are also discussed.

Keywords: Microscratch test; Expanded austenite; S-phase.

I INTRODUCAO

A demanda por agos inoxidaveis vem aumentando
nas Ultimas décadas em razao da necessidade de se construir
maquinas e equipamentos com materiais que possuam
elevada resisténcia a corrosao [I]. Industrias como a
quimica, de energia, alimentos, bebidas, farmacéuticas e,
mais recentemente, até da construcao civil [2] tém visto

na inoxidabilidade dessa classe de agos uma oportunidade
de reduzir significativamente os custos de manutencao e
aumentar o ciclo de vida de equipamentos e estruturas,
alinhando-se a uma visao moderna de sustentabilidade.
Entretanto, as propriedades mecanicas da austenita
nesses acos, em especial do AlSI 316 [3], restringem as
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aplicacées dessas ligas em sistemas tribologicamente
agressivos devido a necessidade de maior dureza superficial
para melhor resisténcia ao desgaste [4].

O estudo das relagdes entre a microestrutura e
as propriedades dos materiais talvez seja a chave para
possibilitar a combinacao de caracteristicas mecanicas, muitas
vezes conflitantes, tais como elevadas dureza, tenacidade
e resisténcia a corrosdo combinadas a um coeficiente de
atrito bastante baixo, combinacdo de propriedades nao
muito simples de se obter pelos métodos convencionais
de endurecimento. Nos tratamentos de nitretagdo mais
usuais (> 500°C) de acos inoxidavesis, a elevacio de dureza
superficial é acompanhada por uma diminuigao na resisténcia
a corrosao da liga devido a intensa precipitacao de nitretos
do tipo (Cr, Fe)N e (Cr, Fe),N, além de carbonetos do tipo
(Cr, Fe),,C, [5].

As técnicas baseadas no uso do plasma siao bons
exemplos de tratamentos para obtencao de caracteristicas
superficiais diferenciadas, pois possibilitam o controle sobre
ametalurgia da camada tratada [6], permitindo a combinagao
de propriedades virtualmente dispares no sistema camada-
substrato, de forma planejada e economicamente viavel,
que visa atender as demandas para determinadas aplicacoes
mecanicas.

Em meados da década de 1980 [7], ao submeter
acos inoxidaveis a tratamentos termoquimicos assistidos por
plasma, notou-se a ocorréncia de uma expansao da estrutura
cristalina que Ihe conferia propriedades especificas tais como
elevada dureza, isencio de precipitados e manutencao da
resisténcia a corrosao da liga original. A nova fase, produzida
pela adicao de intersticiais como carbono e/ou nitrogénio
em niveis muito acima do limite de solubilidade na austenita,
foi descrita como uma solucao sélida supersaturada,
posteriormente denominada austenita expandida, ou
Fase-S. Desde entio, essa estrutura metaestavel, isenta de
precipitados (observaveis por técnicas convencionais de
microscopia), vem sendo investigada, no que se refere a
sua natureza fisica e as suas propriedades.

Nao foram encontrados trabalhos na literatura
sobre o comportamento tribolégico de acos inoxidaveis
austeniticos nitretados a plasma em baixa temperatura, em
ensaios de microesclerometria linear instrumentada. Este
trabalho se propde a estudar as propriedades tribolégicas
da austenita expandida por meio de resultados obtidos
experimentalmente em ensaios de microesclerometria
instrumentada, analisando as caracteristicas do risco
produzido na superficie das amostras, utilizando técnicas
analiticas convencionais, tais como medidas de dureza e
andlise metalografica. Pela observacao das interacdes do
penetrador durante o riscamento, pode-se determinar a
carga critica para o inicio de falha coesiva da camada, bem

Tabela |. Composicao quimica tipica dos agos AlSI 316 [3]

como avaliar os demais resultados extraidos ao longo dos
ensaios, como as forcas tangencial e normal, nivel de emissdes
acUsticas no rompimento fragil da camada, coeficiente de
atrito e profundidade atingida pelo penetrador. Esses dados
empiricos se mostram relevantes para a compreensao e
modelagem de fendémenos triboldgicos atuantes em um
dado sistema mecanico, colocando a microesclerometria
instrumentada como uma interessante ferramenta para os
estudos direcionados a Engenharia de Superficie.

2 METODOLOGIA
2.1 Amostras e Equipamentos

As amostras foram confeccionadas a partir de uma
barra de aco AISI 316 comercial, laminada a quente, cuja
composicao tipica é apresentada na Tabela |.

As amostras foram usinadas e retificadas na forma
de discos com 25 mm de diametro por 5 mm de espessura,
conforme mostrado na Figura |b. Apés acabamento dado
por lixas de carbeto de silicio com granulometria até 600 e
polimento com pasta de diamante até 3 Um, as pecas foram
submetidas aos tratamentos superficiais de nitretagcao por
plasma. Adotando-se uma temperatura de tratamento de
400°C e uma composicao atmosférica formada por trés partes
de nitrogénio para cada parte de hidrogénio (3N,:1H,), os
tratamentos foram realizados por 20 h.

O equipamento utilizado neste trabalho foi o UMT
Multi-Specimen Test System (mostrado na Figura la), um
tribdmetro universal que permite diferentes configuracoes
para teste de uma variedade de amostras e pode ser adaptado
para execucao de diversos tipos de ensaios [8] com interesse
tribolégico, tais como pino-disco, esfera-disco, esfera-esfera,
disco-disco, etc. Como caracteristicas principais, pode-se
citar o percurso de movimento vertical de 150 mm, precisao
instrumental de 50 nm para medicées de atrito, células

Figura 1. (a) Equipamento para realizacdo dos ensaios de
microesclerometria instrumentada; e (b) amostra nitretada com
dimensoées e esquema de corte.

Elemento C Mn Si

P Cr Ni Mo

% em peso <0,03 2 0,5

<0,01

<0,02 17 12 2,5
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de cargas independentes capazes de registrar as cargas
aplicadas e forcas desenvolvidas durante o ensaio, com
precisao de miligramas e sensor ativo de forca normal que
mantém constante a intensidade da forca aplicada ao longo
do teste. Os dados podem ser exibidos em tempo real ou
armazenados para futuro tratamento no microcomputador
que controla o equipamento. A unidade de teste possui uma
estrutura de ferro fundido com alta capacidade de absorcao
de vibragdes e sistema motorizado de posicionamento lateral
e vertical do indentador.

O equipamento foi preparado para utilizacdo de
um penetrador cénico de diamante, tipo Rockwell C, com
angulo de vértice de 120° e raio de 200 um.

Para analise da secao transversal, aamostra foi cortada
com disco diamantado de forma a permitir a observacao
da espessura e regularidade da camada, preservando-se o
resto da amostra para a eventualidade de confirmacao dos
resultados dos ensaios mecanicos.

A nitretacao a plasma, utilizando a técnica de tela ativa
(“Active Screen Plasma”), foi feita em um forno de corrente
continua Kléckner lonon 60 kVA.

Para confirmacao da presenca de austenita expandida,
foi realizado ensaio de difragao de raios-X em um equipamento
X’Pert pelo método de varredura simples, continua, usando
tubo de cobre (A = 0,15419 nm), com 40-40 kV/mA, a
partir de um angulo inicial de 30° até 110°, com passo de
0,02° e tempo total de andlise de 50 s.

As medidas de dureza foram realizadas em um
durémetro Shimadzu, série HMV-2, com cargade [0 ge
as analises metalograficas, em microscépio 6tico Olympus,
modelo BX60M, e microscépio eletrénico de varredura
Philips, modelo XL-30.

2.2 Ensaios e Analises

Inicialmente, as amostras foram submetidas a analise
de difracao de raios-X apenas para a confirmagao da presenca
de austenita expandida, sem a aplicacdo de modelos de
refinamento. Os resultados serviram para o calculo estimado
do teor de nitrogénio dissolvido na fase segundo a relacao
proposta por Picard [9] que correlaciona a diferenga entre

Parametros de Teste

For¢a Normal (N)

t(s)

Forca Normal = = Posicdo

0,0

os parametros de rede da austenita (ay) e da austenita
expandida (ayN) com o teor de nitrogénio (C,)) em percentual
atéomico no ferro. O coeficiente de expansao da estrutura,
ou constante de Vegard, é dado por A = 0,00078 nm/at.%N
na austenita virgem, conforme Equacao |.

a,=a,+AC, Q)

AEquacao |, demonstra a relacao entre o parametro
de rede da austenita expandida e o teor de nitrogénio na fase.

A superficie de austenita expandida foi analisada
por microscopia eletronica de varredura e submetidas
aos testes de microdureza Vickers com carga de 10 g. Os
parametros do microesclerémetro foram ajustados para
realizar uma impressao de 5 N no inicio do teste, seguindo
com o riscamento por |0 mm durante 60 s, com taxa de
carregamento crescente de 0,5 N a 10,5 N ao longo do
teste. Os parametros estabeleceram 0,167 mm/s para
a velocidade de deslocamento linear do penetrador e
0,167 N/s para a taxa de carregamento, conforme Norma
ASTM C162405 [10].

Previamente ao teste, as amostras foram imersas em
acetona e deixadas no aparelho de ultrassom por 5 minutos
para serem removidos quaisquer residuos de lubrificante
ou particulas exégenas aderidas a superficie. O penetrador
do microesclerémetro, apos ter sido inspecionado no MEV
para confirmacao de sua integridade, foi limpo com um
tecido embebido em acetona.

Na superficie de cada uma das amostras foram
realizados cinco riscos paralelos, iniciando da extremidade
para o centro da sec¢do circular. Foi preservada uma distancia
de pelo menos | mm entre os riscos. A Figura 2 ilustra
as configuracbes para a realizagao do teste, disposicao e
direcao dos riscos.

Cada um dos riscos foi avaliado por microscopia 6tica,
com aumento de 500 X, para determinacao das regides
onde foi possivel detectar as primeiras trincas na camada. A
distancia entre a origem do risco e o inicio de trincamento
foi medida com o micrémetro do préprio microscépio, com
precisao de 0,05 mm. Para determinacao da forga critica
de trincamento, essas distincias foram correlacionadas aos

{wuw) oedisod

Figura 2. Esquema para teste de microesclerometria, mostrando (a) o posicionamento e a forca aplicada no penetrador ao longo do tempo;

e (b) disposicdo e direcao dos riscos.
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respectivos registros da forca normal aplicada na posicao
especifica.

As amostras foram, entdo, cortadas transversalmente
por um disco diamantado para avaliacio metalografica e
determinagao da espessura de camada na face riscada.
Os segmentos foram embutidos em baquelite, lixados em
carbeto de silicio até granulometria de 1.200, polidas com
pasta de diamante até granulometria de | Um e atacadas
com reagente de Vilela por | h.

3 RESULTADOS

As amostras numeradas como | e 3 foram submetidas
aanalise por difracao de raios-X para confirmacao da presenca
de austenita expandida. Os dados foram utilizados para o
calculo da estimativa do teor de nitrogénio em solucao
sélida, conforme mostra os difratogramas da Figura 3. Os
valores utilizados no calculo do parametro de rede sao
apresentados na Tabela 2.

Usando a relacao proposta por Picard, foi possivel
calcular o valor tedrico da concentragao de nitrogénio
dissolvido na camada de austenita expandida, obtendo-se uma
concentragao estimada de nitrogénio na austenita expandida
de CN = 34,8 at.%N paraa amostra | e CN = 34,2 at. %N
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Figura 3. Difratogramas das amostras (a) | e (b) 3.

para a amostra 3. Neste célculo, ndo foram considerados
os efeitos da tensao atuante na camada.

Os valores de microdureza Vickers medidos no topo
da superficie nitretada, com carga de 10 g, sao mostrados
na Tabela 3. Vale notar que a profundidade atingida pelo
penetrador durante essas medidas foi calculada, resultando
em 0,9 um naamostra | e 0,7 um naamostra 3. Tais valores
sao ligeiramente superiores a 10% da profundidade da
camada de austenita expandida, com aproximadamente 6 Um,
indicando que os resultados podem ter sido influenciados
pela dureza do substrato.

Previamente aos ensaios no microesclerémetro, foi
avaliada a superficie das amostras no MEV, observando-se
(Figura 4) o relevo causado pela movimentacao relativa dos
graos austeniticos em decorréncia das tensoes desenvolvidas
pela supersaturacao do reticulado cristalino da austenita
pelo nitrogénio.

Durante o ensaio de microesclerometria instrumentada,
foram registradas as forgas tangencial e normal, posicao do
penetrador e a profundidade de risco. O coeficiente de atrito
aparente é calculado pela relagao entre as forcas tangencial
e normal, instantaneamente registradas ao longo do ensaio.

A Figura 5 mostra os resultados de dois dos riscos
obtidos no ensaio de microesclerometria instrumentada
para as amostras | e 3. Observa-se no grafico da
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Tabela 2. Cilculo dos parametros de rede da austenita expandida das amostras | e 3

Amostra  Fase h k | 26 0 (rad) send A (nm) n d(nm) a(nm)
| Vo I | | 40,32 20,16 0,3446 0,1542 | 0,2237 0,3875
Y I I | 43,51 21,76 0,3706 0,1542 I 0,2080 0,3603
Verp 2 0 0 46,31 23,16 0,3932 0,1542 | 0,1961 0,3921
Y 2 0 0 50,38 25,19 0,4256 0,1542 | 0,1811 0,3623
3 Verp I I | 40,37 20,19 0,3451 0,1542 I 0,2234 0,3870
Y I | | 43,51 21,76 0,3706 0,1542 | 0,2080 0,3603
Vop 2 0 0 46,29 23,15 0,3931 0,1542 | 0,1961 0,3923
Y 2 0 0 50,38 25,19 0,4256 0,1542 | 0,1811 0,3623
Tabela 3. Valores de dureza Vickers medidos diretamente sobre a camada de austenita expandida com cargade 10 g
Medida 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Média
Am. | 1126 872 838 946 1296 1126 1030 1030 1076 1126 1038
Am. 3 908 1296 1362 1362 1235 1362 1126 1779 1433 1509 1337
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Figura 4. Imagem da superficie das amostras (a) | e (b) 3 no MEV (sem ataque). O relevo observado decorre da movimentacéo relativa de
graos na superficie, ocasionada pelas tensoes residuais compressivas desenvolvidas durante nitretacao.
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Figura 5. Resultados dos ensaios de microesclerometria instrumentada obtidos em riscos das amostras | e 3.

Figura 5a que o coeficiente de atrito se mantém em niveis
muito baixos até cerca da metade da duracao do teste,
enquanto que a forga tangencial F, varia linearmente
nesse intervalo até atingir cerca de 0,5 N, conforme
mostra a Figura 5c.

Todos os riscos foram documentados por meio
de microscopia ética em trés regides: no inicio, onde as
primeiras trincas na camada comegam a aparecer e no
final do risco. A Figura 6 apresenta as imagens dos riscos
produzidos nas amostras | e 3 referentes aos resultados
mostrados na Figura 5.

As forcas normais, relativas a cada uma das posicoes
indicadas como criticas, foram relacionadas na Tabela 4, bem
como as forgas normais criticas do sistema estudado, calculadas
pela média aritmética das forcas normais correspondentes
as regides onde as trincas na camada se iniciavam.

Posteriormente aos ensaios de riscamento, as amostras
foram cortadas e analisadas metalograficamente quanto a
homogeneidade de recobrimento e para determinacao
de sua espessura média de camada. Ambas apresentaram
camadas homogéneas ao longo de toda superficie com
espessura média em torno dos 6 um (Figura 7).
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Figura 6. Micrografia do inicio (a;d), zona critica (b;e) e final (c;f) dos riscos produzidos sobre a camada de austenita expandida das amostras | e 3,

respectivamente.

]
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Figura 7. Secdo transversal da (a) amostra | e (b) 3, evidenciando a homogeneidade de recobrimento, com espessuras de camada em torno

dos 6 um. Ataque: Vilella.

Tabela 4. Forgas normais criticas determinadas na analise dos riscos

Risco | 2 4 5 Média
Amostra | (N) 57 5.8 6,3 59 5,9
Amostra 2 (N) 6,6 6,6 6,8 6,6 6,7

4 DISCUSSAO

Nao foram encontrados na literatura técnica outros
estudos sobre a utilizacao de ensaios de microesclerometria
instrumentada na investigacao das propriedades tribolégicas
da austenita expandida. A Norma ASTM C1624-05 [10],
que trata desse ensaio em materiais metalicos com
recobrimentos do tipo ceramico, foi empregada com sucesso
na padronizacao dos ensaios e andlise dos resultados, bem
como na investigacao das propriedades da camada de
austenita expandida.

Na formagao da camada de austenita expandida
nao ha a presenca de uma interface abrupta, ou mecanica,
entre os graos do substrato e da camada superficial. Assim,
o desplacamento, que para os filmes ceramicos serve como
referéncia na determinacao experimental da forca normal
critica, ndo ocorre da mesma maneira, pois o tratamento
termoquimico, formador da camada de austenita expandida,

induz um gradiente de composicao responsavel pela
adesao ideal ao substrato, praticamente impossibilitando o
destacamento da camada.

Considerando os resultados nos ensaios, pode-se
observar que o indentador desliza com coeficiente de
atrito constante e muito baixo sobre a camada de austenita
expandida, mesmo com a carga crescente. O rompimento
da camada se inicia quando a forca normal atinge valores
criticos, préximos aos 6 N na amostra | e 6,5 N na
amostra 3, quando surgem as primeiras trincas observaveis
por microscopia ética (Figura 6) na trilha do risco. O evento
pode ser detectado por técnicas auxiliares como a emissao
acustica dos rompimentos frageis na camada, ou até mesmo
pela inflexao da curva do coeficiente de atrito obtida.

AFigura 8 mostra um comparativo entre resultados
obtidos para a austenita com e sem tratamento, realizado
a uma taxa de carregamento de 0,353 N/s e velocidade de
riscamento de 0,159 mm/s. Verifica-se que ainflexao da curva
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Figura 8. Comparacio entre (a) os coeficientes de atrito aparente obtidos em ensaio de microesclerometria instrumentada para a austenita
expandida e sem tratamento nos agos AlSI 316; (b) e comparagao entre sinais de emissao acUstica detectada para os mesmos materiais.
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Figura 9. (a) Esquema de trincamento transgranular; e (b) intergranular, promovendo o destacamento na camada de austenita expandida.

Micrografia da secao transversal da amostra |. Ataque: Vilella.

do coeficiente de atrito obtido para a austenita expandida
(Figura 8a) coincide com o aumento de intensidade de emissao
acustica (Figura 8b), indicando falha coesiva da camada.

Holmberg e Matthews citam o coeficiente de atrito
entre o diamante e o metal como sendo de até 0,1 [ 1] e,
de fato, no inicio dos ensaios o valor permanece bastante
abaixo desse limite, em torno de 0,05, até o aparecimento das
primeiras trincas na trilha desgastada, em torno dos 10 s de
ensaio, concomitantemente ao aumento dos sinais de emissao
acustica que também podem ser registrados como forma
auxiliar de deteccao dessa transicao. O intervalo em que o
coeficiente permanece constante é desejavel para aplicacoes
que demandem baixo atrito e pode servir de indicativo para
aintegridade da camada superficial. Contrariamente, o risco
sobre a austenita virgem mostra um coeficiente de atrito
aparente crescente do inicio ao fim do ensaio.

Analisando os destacamentos encontrados ao longo
do risco, verifica-se que nao houve falha adesiva da camada
ao substrato, mas a propagacao intergranular de trincas sob
Os graos que nao possuem raiz no substrato austenitico
original. O esquema mostrado na Figura 9ailustra a presenca
de trincas transgranulares que atravessam a camada na
trilha desgastada. A Figura 9b ilustra a ocorréncia de trincas
intergranulares que acabam por promover o destacamento
de pequenos graos nao enraizados na matriz austenitica,
tal como mostrado na micrografia da Figura 9¢, cuja secao
transversal evidencia regides de destacamento na camada.

No final do teste, mesmo com o rompimento fragil de
toda a espessura da camada, momento em que o penetrador
entra em contato direto com o substrato austenitico menos
resistente, o destacamento nao ocorre devido a excelente
adesio ao substrato. E possivel observar o trincamento
gradativo em trés estagios distintos, sem nenhuma evidéncia
de desplacamento da camada superficial.

Embora a dureza da austenita expandida ao nitrogénio
seja bastante elevada, os resultados mostram que a fase
possui uma boa tenacidade, haja vista que nao terem sido
observadas trincas frageis no inicio do riscamento, mesmo
quando a superficie aparece visivelmente deformada. Essa
tenacidade se contrapde a dos recobrimentos ceramicos,
notadamente menor, além da maior aderéncia da camada
superficial ao substrato, favorecida pelo gradiente de
concentragao gerado na formacao da austenita expandida,
indicando uma possivel melhora no desempenho sob impacto
e, consequentemente, ampliacdo da vida Gtil na aplicacao.

5 CONCLUSAO

Foram realizados, de forma inédita, ensaios de
microesclerometria instrumentada para o estudo tribolégico
da austenita expandida, com base em Norma ja existente,
ASTM C1624-05 [10], para avaliacao de recobrimentos do
tipo ceramico (TiN e CrN). Verificou-se que, diferentemente
do comportamento dos recobrimentos ceramicos, nao
houve desplacamento da camada de austenita expandida
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no riscamento, devido, entre outras razoes, a inducao de
gradientes de concentracao de nitrogénio em solucao sélida
intersticial, promovida pela nitretacao a plasma com tela
ativa. Dessa forma, a camada de austenita expandida pode
ser considerada uma continuidade dos graos originais do
substrato, garantindo uma adesao ideal, que pode ser de
grande valor para as aplicagoes cuja solicitagdo nao ultrapasse
o limite de resisténcia da camada formada.

A despeito de sua elevada dureza, a austenita expandida
apresenta boa tenacidade, nao evidenciando rompimentos
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