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RESUMO

Revestimentos a base de niquel sédo produzidos para que metais base de menor custo
possam atuar em condi¢cdes extremas. Classificadas como superliga de niquel, séo
uma classe incomum de materiais metalicos e apresentam uma combinagéo
excepcional de resisténcia mecanica a alta temperatura, dureza, e resisténcia a
degradacdo em ambientes corrosivos ou oxidantes e sdo largamente utilizadas na
industria do petréleo. O presente trabalho tem a finalidade de fazer um estudo
tribolégico sobre amostras soldadas por TIG, em substrato de aco ASTM A516 Gr 60,
com alimentacéo de arame a frio. Trés tipos de superligas de niquel foram analisados:
Inconel 625, Hastelloy C276 e Inconel 686. As amostras foram analisadas através de
ensaios de esclerometria linear, realizados no equipamento Universal Micro Tester
modelo APEX da CETR/Bruker. Os resultados foram avaliados através de
perfilometria para a determinacdo dos valores de dureza ao risco e coeficiente fa,
para cada tipo de amostra nas condi¢cdes de ensaio vigentes. A literatura apresenta
informacBes de que ndo existem diferencas de resisténcia ao desgaste abrasivo
nessas amostras, mas o estudo comprova que a liga Inconel 686 apresenta resultados
interessantes quando comparados os valores de dureza ao risco com a fragdo de
precipitados formados apos o ultimo corddo de solda. Estatisticamente, a analise de
variancia dos valores de dureza ao risco sugere gue ela é independente da carga

aplicada.

Palavras-Chave: Esclerometria Linear; Superligas de Niquel; Dureza ao Risco;

Coeficiente fap.



ABSTRACT

Nickel based coatings are manufactured for lower cost base metal be able to act in
extreme conditions. Classified as nickel superalloy, they are a rare class of metallic
materials and have exceptional mechanical combination of high temperature
resistance, hardness, and resistance to degradation in oxidizing or corrosive
environments and are widely used in the petroleum industry. The present work has the
purpose of make a tribological study on samples welded by TIG on steel substrate
ASTM A516 Gr 60 with cold wire feed. Three types of nickel superalloys were analyzed:
Inconel 625, Inconel 686 and Hastelloy C276. The materials were analyzed in scratch
tests, performed by the Universal Micro Tester mode APEX by CETR/Bruker. Results
of the tests were analyzed through surface profiling to assess the scratch hardness
numbers and the fab coefficient for each sample and test conditions. The literature
provides information that there are no differences in abrasive wear these samples, but
the study proves that the Inconel 686 alloy has interesting results when comparing the
scratch hardness with the fraction of precipitates formed after the last weld bead.
Statistically analysis of variance of the scratch hardness values suggests that it is

independent of the applied load.

Keywords: Scratch Test; Nickel Superalloys, Scratch Hardness; fa» coefficient.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Esquema dos micromecanismos de desgaste. Fonte: (ZUM GAHR, 1987)

Figura 2 - llustracdo da importancia do tamanho do contato da particula abrasiva e a
regido de fases duras precipitadas no desgaste abrasivo. (a) o material responde de
maneira homogénea, enquanto (b) responde de forma heterogénea. Fonte:
(HUTCHINGS, 1992) ... . iiiiiiiiieeee ettt ettt e e e e e e e e s re e e e e e e e e s s annsaereeeeaeens 20

Figura 3 - Esquema do ensaio de esclerometria linear. Fonte: (JACOBSSON et al,

Figura 4 — Esquema da secéo transversal do sulco formado. Fonte: (Adaptado de
JACOBSSON €t al, 1992) ....ccoiiiiiiiiiiieee ettt e e e e e e e s s reeeeeeeeennes 22
Figura 5 - Tipos de ensaios de esclerometria linear em equipamentos de baixa

velocidade: a) passe unico, b) mdltiplos passes e c) trajetdria circular. Fonte:

(JACOBSSON €t al, 1992) ....coiiiiiiiiiiiieeee et e e e e e e s raeeeeaeas 22
Figura 6 - Esclerometria linear in situ. Fonte: (JACOBSSON et al, 1992).................. 23
Figura 7 - Equipamentos de esclerometria linear de alta velocidade, a) péndulo e b)
disco girante. Fonte: (JACOBSSON et al, 1992)..........cccoiiiiiiiiiiiiiiie e, 23
Figura 8 — Alguns modelos de indentadores com representacdo de area projetada.
FONte: (WILLIAMS, 1996)........cvivieeeeeeieeeeieeceeesieee ettt en et en et eseesaeeeen e, 24
Figura 9 — Secéo transversal do sulco gerado, para estudo do coeficiente fab. Fonte:
(ZUM GAHR, 1987 .. iiiiiiiiiieeee e ettt e e e e e st e e e e e e e e st e e e e e e e e e s s snnsnaeraeeeeeens 25
Figura 10 — Desenho ilustrando a trajet6ria para cada tipo de tecimento aplicado.
FONE: (SILVA, 2011) ...t e e n e ee et en s eeeeen e 34

Figura 11 - Imagens dos precipitados. (a) Fase Laves, encontrados na liga Inconel
625. (b) Precipitados de fase P, encontrados nas ligas Inconel 625 e Hastelloy C276.
oL Y L= (S | YN 0 5 ) 36
Figura 12 — Analise comparativa de percentual de fases secundarias entre o primeiro
e o0 ultimo cordao de solda. Fonte: (SILVA, 2010)........ccceeeieieeiiiieeiieee e, 37
Figura 13 — Resultados do ensaio de desgaste abrasivo roda de borracha. Fonte:
(SILVA, 2010) ...ttt s ettt s e sttt s e e e, 38
Figura 14 — Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Brucker. Fonte:
(MARTINS, 2004). i i ittt ettt e e et e e e e e e e e s et e e e e e e e e e s e nssnbereneeaaens 39



Figura 15 — Analisador Tridimensional TalySurf CLI 1000 — 3D Surface profiling
Systems do fabricante Taylor Hobson Precision, Laboratério de Caracterizacdo da

Superficie dos Materiais, Centro Tecnoldgico, Universidade Federal do Espirito Santo

.................................................................................................................................. 41
Figura 16 — Amostra T14, sob carga de 19N, na 12 repetiCao..............uuvumrrrnrrrnnnnnnnne 42
Figura 17 — Medida da Largura de um risco da Amostra T2, sob carga de 12N, na 12
1= 011 1 o= T TR 42
Figura 18 — Determinacédo das areas Av, Al e A2 do risco da Amostra T10, sob carga
de 19N, NA 22 rEPELIGED. ...cce oo 43
Figura 19 — Grafico comparativo dos valores médios de dureza ao risco das amostras.
.................................................................................................................................. 47
Figura 20 — Analise de variancia entre as amosStras..........ccccceeveeeeeieeeeiiiiiieeeeeeeeeennnns 48

Figura 21 — Grafico de comparacao entre a dureza média ao risco para a carga normal
de 12N com a fragcdo de precipitados da area total de todas as amostras. ............... 49
Figura 22 - Grafico de dispersdo com a tendéncia entre a fracdo de precipitados e 0
valor de dureza ao risco das amostras, para a cargade 12N .........ccccccceeeiiiieeerennnnn, 50
Figura 23 - Comparagéo entre os valores de Dureza ao Risco para a carga de 12N e
Dureza VIiCKers das amMOSIIAS. .......uuuuuiiieeeieieeiiiis e e e et e e e e e e eeeenan e e e e e e eeeennees 51

Figura 24 — Grafico comparativo dos valores médios do coeficiente fab das amostras.



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — Propriedades fisicas e mecéanicas do Niquel e do Ferro. Fonte: (ASM, apud

]| YN 0 1 0 ) RSP 31
Tabela 2 — Composi¢cao quimica dos metais de adi¢do fornecida pelos fabricantes.
FONEE: (SILVA, 2000) . ..uuuiiiei ettt e e e e e e et s e e e e e e e eeeasban e e eeeeeeeeennes 33
Tabela 3 — Composicéo quimica do metal de base. Fonte: (SILVA, 2010)............... 33
Tabela 4 — Designacéao dos fatores de controlo para o Método Taguchi. Fonte: (SILVA,
720 5 ) OSSP 35
Tabela 5 — Parametros de soldagem referente a planilha L18 gerada pelo Método
Taguchi. Fonte: (SILVA, 2010) ..o 35
Tabela 6 — Quantidade e dimensdes dos precipitados nos corpos de prova. Fonte:
ST 1Y N2 0 K0 ) PSR PSPP 37
Tabela 7 — Valor de Dureza Vickers das amostras. Fonte: (SILVA, 2010)................ 38
Tabela 8 — Largura dos riscos da AMOSEra T16........ccoviiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 42
Tabela 9 — Medida das areas da amostra T5. ... 43
Tabela 10 — Grupos formados para analise de variancia. ............c.ccccceevvvvviiicieneeeennn. 44
Tabela 11 — Dureza ao risco médio das amosStras ..........ccccvvvvveeeeeeveeiieieeeeeeeeeeeeeeeeee 46

Tabela 12 - Coeficiente fab médio das amostras ...........cccevvviviiiiiie e, 52



LISTA DE EQUACOES

o U E= L= o AT 24
EQUAGEAID 2 ... 25
Lo [ = L= Lo T PP 30

Lo [ = L= Lo 1 PP 30



ASM
ASTM

LISTA DE SIMBOLOS

: Angulo de ataque do indentador

: Area projetada pelo indentador

: Areas de material deslocado para as bordas do sulco
: Area resultante da indentac&o

- Area transversal do sulco gerado

: Coeficiente de remocao de material
: Forca normal

: Forca tangencial

: Profundidade de penetracao

: Hipotese Nula

: Dureza ao risco

: Velocidade de riscamento

: Largura do sulco

: Raio do penetrador

LISTA DE SIGLAS

: American Society for Metals

: American Society for Testing and Materials



SUMARIO

RS0 51U 07-X 0 LT 14
2 OBUIETIVO ... ittiiitie ettt ettt e e e e ettt e e e e e e s s et e e e e e e e e e e nnabraeeeeaens 16
3 REVISAO BIBLIOGRAFICA ...t 17
3L THDOIOGIA .o 17
3.2 Desgaste abrasiVo ... 17
3.3 ESCIEromMEtria LINEAI ......uuuiiiiie ettt e e 21

G 30 700 [ 1o o 11 o> Vo 21
3.3.2 Classificacdo dos Equipamentos de Esclerometria Linear ........................ 22
CIRC IR B B 11 (= 2= U= (o I = {1 ol o 1N 23
R I B O 1= 1ol 1T o] (= Y 25
3.3.5 Par@metros BASICOS 00 TeSIE ....cciiiiiiiiiiiiiiiiee e 26
3.3.6 Norma Padréo para a Determinar a Dureza ao Risco de Materiais Utilizando

um Indentador de DIamante ..........ooeuuuiiiiiiiie e 26

3.4 SUPETTIAS ... 30
3.4.1 Superligas de NIQUEL...........uuuiiiiiieeiiee e 31

3.5 MateriaisS UtIliZadOS ........ccooviiiiiiiiiiiie e 32

4 METODOLOGIA. ...ttt e et e e e e e e e s et r e e e e e e e e e e nnsnreees 39
4.1 ESCIErometria LINGA ......ccovvviiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt 39
4.2 ANAIISE JOS RISCOS.....ceiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee ettt 40
4.2.1 ANAlISE 08 VAIANCIA .....uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiei b ennanannnnnnnne 44

5 RESULTADOS E DISCUSSOES ...t 46
TR U 122 U= (o I [ o o 1P 46
5.2 COBTICIENTE Fah «vvrrreeeiiuiiiie e it e e e ettt e e e et e e e e e e e e e e et e e e e s e e e e s ennreeens 51

B CONCLUSAOD. ..ottt sttt 54
7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS ......coooviiieiieiieceeeeeee e, 55
8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......oooviiiieeeeeeeeeee e ee e, 56

O ANEXO ...t 58



14

1 INTRODUCAO

O petréleo é considerado a principal fonte de energia no mundo e de grande
importancia para a sociedade atual. Combinado com o gas natural, correspondem a
mais da metade da matriz energética mundial. A PETROBRAS é reconhecida
mundialmente pela exceléncia em tecnologias de exploracdo e prospeccao em aguas
profundas, produzindo petrdleo a 7 mil metros de profundidade. Hoje a producao do
0leo em aguas profundas é uma realidade, com a expectativa de que em 2018, 52%
da producédo total virh do pré-sal, levando esta producdo a uma das maiores
oportunidades da economia brasileira.

O aumento constante das profundidades de extracdo e reservas descobertas em
areas mais profundas e ultra profundas, demandam o desenvolvimento de novas
tecnologias. A busca pela aplicacdo de novos materiais resistentes a corrosao que
proporcionem o aumento da vida Gtil de dutos e equipamentos usados na producéo e
no refino de petréleo, bem como transporte e extracdo, é de grande necessidade. A
elevada corrosividade do petréleo € atribuida a presenca de diversas impurezas como
compostos organicos sulfurados, nitrogenados, oxigenados, organometalicos, agua,

sais minerais e areia (SILVA, 2011).

Revestimentos depositados por soldagem com superligas a base de niquel tém
ganhado destaque, uma vez que sao capazes de aliar as propriedades especiais de
elevada resisténcia aos ambientes corrosivos, excepcional resisténcia mecéanica a alta
temperatura e dureza. As boas propriedades mecanicas dependem da composi¢cao
guimica, microestrutura, processo de fabricacdo e dos parametros aplicados e que
dentre estes fatores, a microestrutura tem relacdo direta com as propriedades de
resisténcia ao desgaste (SILVA, 2011).

E importante destacar que existem varios tipos de ligas dentro de uma mesma classe,
como por exemplo a Ni-Cr-Mo. No entanto, informagbes comparativas de
soldabilidade e caracteristica de resisténcia a abrasdo entre estas ligas, para

aplicacdo no setor de petrdleo e gas, ainda sado escassas.

Quando a resisténcia a corrosao e consideravel resisténcia ao desgaste atuam em

conjunto, como no caso da industria do petroleo, esses materiais apresentam elevado
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potencial de aplicacdo. As superligas de niquel acabam por possuir grande valor
comercial, por isso sua aplicacao deve possuir um carater mais descritivo de todas as

caracteristicas que envolvem a sua utilizacéo.

As amostras sdo soldadas com diferentes parametros, logo, além de selecionar a liga
que melhor resistirA ao desgaste abrasivo, podem ser selecionados também, os
melhores parametros de soldagem para tal finalidade. Do ponto de vista operacional
busca-se o desenvolvimento e uma otimizagdo dos parametros de soldagem para a
deposicdo por TIG com alimentagcdo de arame a frio de forma a torna-lo uma

alternativa interessante para uma aplicacdo em potencial.

Com a esclerometria linear € possivel relacionar o efeito de um monoevento abrasivo
sobre os revestimentos soldados, a fim de obter dados mecéanico-tribolégicos, como a
classificagdo das amostras em virtude da resisténcia ao desgaste abrasivo, dureza ao
risco dos materiais, adesdo, e identificacdo do micromecanismo de desgaste

presente.

A presente investigacdo aborda o estudo da deposicéo de revestimentos de superligas
a base de niquel, visando a aplicacao de revestimentos no interior de dutos off-Shore
para a industria de petrdleo e gas. No entanto, a presenca de areia escoando no
interior dos dutos podem acarretar em desgaste prematuro dos revestimentos, embora
em tais aplicacdes a escolha das ligas seja baseada na sua resisténcia a corrosao, é
importante conhecer qual o seu comportamento quando submetida a um processo de
abrasédo (SILVA, 2011).

Silva (2011) avaliou através do Abrasémetro Roda de Borracha o desgaste
abrasivo dos revestimentos a base de superligas de niquel e concluiu que todos os
metais de solda depositados apresentaram um comportamento semelhante do ponto
de vista de desgaste abrasivo, devido a alta severidade obtida através do ensaio

utilizado.
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2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é realizar um estudo do desgaste nas amostras de Inconel
625, Hastelloy C276 e Inconel 686, todas endurecidas por solugcéo sélida, soldadas
através do processo TIG com alimentacdo a frio no substrato do aco ASTM A516
Gr60, através dos ensaios de esclerometria linear, determinando o comportamento
mecanico e triboldgico, em condicbes controladas de carga normal, velocidade,
comprimento do risco e raio de ponta do indentador utilizado.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Tribologia

A Tribologia estuda a interacdo de superficies em movimento relativo, abordando o
atrito, desgaste e lubrificacdo (HUTCHINGS, 1992).

O termo Tribologia, foi utilizado, oficialmente, pela primeira vez em 1966 em um
relatério feito por H. Peter Jost para o comité do departamento Inglés de educacéao e
ciéncia. O termo foi definido como a “ciéncia e tecnologia de superficies interativas em
movimento relativo e dos assuntos e praticas relacionados” (JOST, 1966). Jost foi o
primeiro a estudar os impactos econémicos devido a utilizacdo dos conhecimentos de
Tribologia. As estimativas de reducfes de gastos apresentadas no relatorio de Jost
sdo de que mediante o uso do conhecimento existente podiam-se reduzir as perdas
por desgaste em 20%.

O atrito € definido como sendo a resisténcia ao movimento relativo entre corpos. O
desgaste, por sua vez, é definido como a perda progressiva de material da superficie
de um corpo como consequéncia do movimento relativo entre os corpos. Ambos ndo
sdo propriedades intrinsecas do material, mas uma caracteristica do tribosistema
(ZUM GAHR, 1987).

3.2 Desgaste abrasivo

Desgaste abrasivo é a remocao de material causada pela presenca de particulas
duras. Essas particulas podem estar entre ambas as superficies em movimento
relativo ou aderidas a uma dessas. Esse desgaste pode ser causado, ainda, pela
presenca de protuberancias duras em uma ou ambas as superficies em movimento
relativo (ZUM GAHR, 1987).
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A particula dura pode ser um produto do movimento entre as superficies ou um mineral
presente no meio, como a silica, alumina, entre outros ou um fragmento endurecido

removido do processo de desgaste de uma das superficies.

Caracterizar os mecanismos presentes em condicbes de desgaste abrasivo em
estudos triboldgicos € de fundamental importancia para a analise das caracteristicas
de perda de massa devido ao micromecanismo atuante. Esses mecanismos definem
0S processos de interacdo entre o material abrasivo ou asperidades duras e a
superficie desgastada (STACHOWIAK e BATCHELOR, 2001).

A Figura 1 esquematiza 0os micromecanismos de desgaste presentes no desgaste

abrasivo.

L,
==yt

c) Microfadiga d) Microtrincamento

Figura 1 - Esquema dos micromecanismos de desgaste. Fonte: (ZUM GAHR, 1987)

O microsulcamento (Figura 1.a) € caracterizado por uma elevada deformacéo plastica
da superficie desgastada devido a acao de particulas abrasivas (ZUM GAHR, 1987).
O material deformado plasticamente é deslocado totalmente para as laterais do sulco,
ndo ocorrendo remocdo de material, ou seja, nenhum material € removido, e sim
escoado pelas bordas da particula (HUTCHINGS, 1992).
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As particulas abrasivas podem interagir sucessivamente ou simultaneamente. Se
ocorrer um regime ductil devido as condi¢Bes do desgaste, tem-se a interacdo descrita

como microsulcamento repetitivo ou microfadiga (Figura 1.c) (FERREIRA, 2010).

Quando as condi¢cdes de desgaste ndo permitem elevados niveis de deformacéao
plastica do material, ocorre o mecanismo de microcorte (Figura 1.b), com consequente
producédo de debris (FERREIRA, 2010). A perda de material igual ao volume do sulco
produzido ocorre através do microcorte puro. Existe também o mecanismo de
formacgéo de proa, sendo um comportamento intermediario entre o microsulcamento
e 0 microcorte. O deslocamento é limitado, podendo haver apenas a adesado entre a

face da particula e a protuberancia do material (HUTCHINGS, 1992).

O microtrincamento (Figura 1.d) pode ocorrer quando altas tensdes concentradas sao
impostas ao material por particulas abrasivas. Esse mecanismo é mais comumente
observado na abrasdo de materiais frageis, onde grandes porc¢des da superficie se
destacam em forma de debris, devido a formacédo e propagacao de trincas (ZUM
GAHR, 1987). O tamanho do debri gerado é muito maior que a profundidade do sulco

formado no material.

Alguns materiais que sao expostos ao desgaste abrasivo, possuem fases duras em
uma matriz macia. Essas segundas fases podem ser carbonetos, que possuem uma
dureza bastante elevada, e podem ser precipitados através da fundicdo ou
tratamentos térmicos na liga. A resposta desses materiais depende do tamanho da
fase dura em relacéo ao tamanho da deformacao causada por cada particula abrasiva
individualmente (HUTCHINGS, 1992). Caso o tamanho do dano seja maior do que as
particulas de segundas fases formadas e maior que o tamanho da separacdo dessas

particulas o material ira comportar-se homogeneamente, conforme a Figura 2.
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Figura 2 - llustrac@o da importancia do tamanho do contato da particula abrasiva e a regido de fases
duras precipitadas no desgaste abrasivo. (a) o material responde de maneira homogénea, enquanto
(b) responde de forma heterogénea. Fonte: (HUTCHINGS, 1992)

Segundo Hutchings (1992), a regra geral de que uma grande fracao de particulas de
segundas fases duras sao desejaveis para melhorar a resisténcia ao desgaste nao €,
contudo, universalmente verdadeira. A matriz deve ter boa tenacidade para absorver
a energia do contato da particula abrasiva com a fase dura, caso contrario, se a matriz
for fragil, as particulas duras agirdo como concentradores de tensdo que formardo a
trinca que se propagara pela matriz e removerd o material junto com as segundas

fases, que podem agir, como abrasivos no sistema.

Se as particulas duras forem comparadas com o tamanho do abrasivo e do dano
causado por ele, o material se comportara de forma heterogénea. A acdo da particula
abrasiva podera levar ao escoamento ou a fratura, dependendo da carga, tamanho,
geometria e propriedades do abrasivo e da resisténcia da interface com a fase dura
HUTCHINGS (1992).

No estudo do desgaste abrasivo, podem ser feitas abordagens de andlise local. Na
abordagem local busca-se compreender os fenébmenos do desgaste abrasivo,
estudando parametros e aspectos do desgaste na interacdo de uma particula dura
com a superficie do material (FERREIRA, 2010). Na abordagem local, uma grande

técnica em potencial de uso é a esclerometria linear.
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3.3 Esclerometria Linear
3.3.1 Introducao

Também conhecido como Scratch Test (teste de riscamento), o ensaio de
esclerometria linear é utilizado para avaliar mecanicamente a superficie de um
material através da simulacdo de um monoevento abrasivo. Com elemento duro, ou
seja, um indentador, é possivel gerar um sulco sobre a superficie do material a ser
analisado. Os resultados podem variar desde um sulcamento com presenca apenas
de deformacdo plastica para materiais dlcteis a geracdo de trincas e debris em
materiais frageis, bem como a delaminacédo do revestimento sobre o substrato. Os
ensaios podem ser utilizados para obter as seguintes informac¢des (JACOBSSON et
al, 1992):

e Caracterizar os mecanismos de deformacgéo e remoc¢ao de material
e Avaliar ou classificar materiais relacionando a resisténcia a abrasao
e Medir Dureza ao Risco

e Avaliar a adesao entre o revestimento e o substrato

A Figura 3 mostra um esquema do ensaio, com alguns parametros que podem ser
definidos durante o inicio do ensaio como: a velocidade (V), e forca normal (Fn). Outro

parametro que é obtido com o ensaio realizado € a forca tangencial (Fr).
-
$ - Y

FN\EF?

.

Figura 3 - Esquema do ensaio de esclerometria linear. Fonte: (JACOBSSON et al, 1992)
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Apds o ensaio realizado, a secéo transversal do sulco é obtida conforme o esquema

da Figura 4.

A1+ A2

==

Figura 4 — Esquema da secao transversal do sulco formado. Fonte: (Adaptado de JACOBSSON et al,
1992)

3.3.2 Classificacao dos Equipamentos de Esclerometria Linear

O ensaio de riscamento deve ser realizado em condi¢cdes padrdes e controladas.
Tendo em vista essa necessidade de padronizacdo alguns parametros sao
estabelecidos da seguinte forma (JACOBSSON et al, 1992):

|. Baixa velocidade: o elemento riscante (indentador) normalmente € montado
para se mover ao longo da superficie a velocidades de poucos milimetros por
segundo, gerando assim um sulco de passe Unico. O elemento pode ser
configurado também de forma a gerar um sulco de multiplos passes, ou ainda
de forma a deslizar em trajetorias circulares. As trés configuracdes estdo

mostradas na Figura 5.

Figura 5 - Tipos de ensaios de esclerometria linear em equipamentos de baixa velocidade: a) passe
Unico, b) multiplos passes e c) trajetéria circular. Fonte: (JACOBSSON et al, 1992)

. Baixa velocidade in situ: equipamentos que realizam o0s ensaios de

esclerometria no interior de um microscépio eletrénico de varredura (MEV),
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utilizado em estudos mais detalhados dos mecanismos de desgaste e formagéao
do sulco. Esse tipo de ensaio é mostrado na Figura 6.

Figura 6 - Esclerometria linear in situ. Fonte: (JACOBSSON et al, 1992)

lll.  Alta velocidade: nesta configuracdo tanto simples como multiplos passes
podem ser feitos. Duas formas que podem ser realizadas estédo ilustradas na
Figura 7, sendo o elemento riscante montado em um péndulo ou na periferia
de um disco girante.

a) b)

Figura 7 - Equipamentos de esclerometria linear de alta velocidade, a) péndulo e b) disco girante.
Fonte: (JACOBSSON et al, 1992)

3.3.3 Dureza ao Risco

A dureza ao risco (Hs) foi uma das primeiras técnicas utilizadas por meio da
esclerometria para classificar os materiais em diferentes categorias de acordo com a
resisténcia a deformacdo no contato. Medido em unidades de for¢ca por area,
caracteriza a resisténcia de uma superficie sélida ao riscamento usando um
indentador tipico de alta dureza, com raio definido de ponta submetido a forca e

velocidade constantes. A dureza ao risco é definida como a raz&o entre a carga normal



24

de riscamento e a area normal projetada da face ativa do penetrador, segundo a

equacgao 1:

Forca Normal

57 Area Projetada

(1)
A area normal projetada é determinada em funcdo do modelo do indentador utilizado
no teste de riscamento. Essa area é estimada através do sulco resultante de um
ensaio e da geometria do elemento riscante, assumindo-se algumas hipéteses sobre
a area de contato indentador-material. De modo a padronizar os ensaios de
esclerometria, € comum utilizar penetradores de ensaios de dureza para representar

tais particulas abrasivas, conforme ilustrado na Figura 8.

IDENTADORES

] —
N ~g

a) Penetrador Vickers  b) Penetrador ¢) Penetrador
riscando com a Vickers riscando Rockwell-C
aresta com a face

SULCOS RESULTANTES

_|

)

S
=/

ALE—.!‘;E -F'-L['.'I-”EI;‘-1

Figura 8 — Alguns modelos de indentadores com representacéo de area projetada. Fonte:
(WILLIAMS, 1996)
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3.3.4 Coeficiente fab

Durante a abrasdo de materiais macios, somente uma parte do volume do desgaste
produzido por particulas abrasivas € removida em forma de detritos. O restante é
deslocado plasticamente para as bordas do sulco (STROUD e WILLMAN, 1962). O
fator fan € definido como sendo a razdo entre o volume de material removido por

desgaste e o volume do sulco gerado, expresso pela equacao 2 (ZUM GAHR, 1987):

Ay — (A + 4;)
Ay

far =
2)
A, = area transversal do sulco gerado
(A, + A,) = areas de material deslocado para as bordas do sulco

A Figura 9 mostra um esquema representativo do coeficiente fap para a secao

transversal de um sulco tedrico.

A A2

Figura 9 — Secéao transversal do sulco gerado, para estudo do coeficiente fab. Fonte: (ZUM GAHR,
1987)

O coeficiente fap pode ser relacionado diretamente com 0s micromecanismos de
desgaste apresentados. Para fan = 0, ha a presenca de microsulcamento puro. Para
fap = 1, 0 mecanismo encontrado sera o microcorte puro. Valores de fap > 1 séo
encontrados apenas em ensaios de esclerometria em materiais frageis, com a
predominancia do mecanismo de microtrincamento, grandes fragmentos de desgaste

sdo removidos da superficie devido a formacéao e propagacéo de trincas.
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3.3.5 Parametros Basicos do Teste

Dentre os parametros basicos que influenciam na realizacdo dos testes de
esclerometria linear e os quais devem ser observados e selecionados de forma que

busque a melhor aplicacao, séo citados:

Material do Indentador

e Forma do Indentador

e Orientacéo do Indentador em relacéo a direcao de riscamento
e Preparacdo das Amostras

e Velocidade de Riscamento

e Carga Normal ou Profundidade do Sulco

e Numero de Passes

3.3.6 Norma Padrao para a Determinar a Dureza ao Risco de Materiais Utilizando

um Indentador de Diamante

A norma ASTM G171-03 é usada para determinar 0os parametros necessarios na
determinacdo do numero de dureza ao risco de materiais utilizando indentador de
diamante conico com ponta hemisférica. E apresentado a seguir um resumo da norma

utilizada.

3.3.6.1 Sumaério da Metodologia

O ensaio se baseia na producéo de um sulco em uma superficie sélida a partir da
movimentagdo de um indentador de diamante de geometria especifica ao longo de
um caminho especifico sob carga e velocidade constantes. A largura média do sulco

€ medida e esse valor é usado para calcular o numero de dureza ao risco.

by

Este ensaio € geralmente conduzido na auséncia de lubrificacdo a temperatura

ambiente. Esta metodologia permite, porém, que ensaios sejam realizados sob
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lubrificacdo e altas temperaturas, desde que os requerimentos para validacdo do
ensaio sejam atendidos e que as condi¢cles de teste sejam cuidadosamente descritas.

Efeitos da umidade do ar entre outras condi¢cdes atmosféricas do ambiente podem
afetar os resultados do ensaio dependendo da sensibilidade do material aquele
ambiente. Se tais efeitos forem observados, precaucdes devem ser tomadas para o

controle da atmosfera e as condigdes desta devem ser descritas.

3.3.6.2 Significado e Uso da Norma

Sendo o teste desenvolvido com o objetivo de determinar a resisténcia da superficie
sélida a deformacéo permanente quando submetida a acao de uma forca pontual pela
ponta do indentador. O nimero de dureza ao risco envolve uma diferente combinagéo
de propriedades da superficie, pois o indentador move-se tangencialmente em relacéo

a esta.

O teste pode ser realizado com diferentes materiais, como metais, ligas, polimeros e
até ceramicas. O critério principal envolve a determinacéo de um risco que pode ser
medido na superficie testada, sem que sofra fratura catastréfica, ou delaminacéo

excessiva na superficie.

Casos de danos severos a superficie testada, assim como imprecisao na medicdo da
largura do risco e casos em que a borda do risco esteja distorcida ou sofra perda de

material excessivo invalidam o teste.

3.3.6.3 Aparato Experimental

Numa descri¢cdo geral, o aparato utilizado em um ensaio de esclerometria linear

consiste em;

¢ Que o indentador seja conico, com angulo de ponta de 120° (+ 5°), e o cone
deve terminar numa ponta hemisférica de 200 pm (x 10 um) de raio. O material

do indentador deve ser diamante.
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e Porta amostra para o material a ser ensaiado;

e Meios de aplicar a carga normal enquanto o indentador possui trajetoria

definida a velocidade constante;
e Meios de medicao da largura do sulco resultante com preciséo adequada;

Todo o aparato deve estar dentro das especificagOes e devidamente calibrado.

3.3.6.4 Procedimento Experimental

Visando uma melhor padronizacdo para obtencdo dos resultados, o procedimento
experimental, determina os o tratamento dos principais fatores que influenciam no

teste, como:

e Preparo da Amostra: A superficie da amostra deve ser polida para facilitar

medicao e observacédo da largura do risco. Deve apresentar baixa rugosidade.

e Limpeza da Amostra: As amostras devem ser limpas para livra-las de

qgualquer tipo de contaminacdo como poeira, digitais, graxa, oleosidade e etc.

e Inspecdo do Penetrador: O penetrador deve ser inspecionado atraves de
microscoépio 6ptico ou mesmo através de perfis topogréaficos para certificar-se
gue ndo haja defeitos, desgaste ou material residual aderido resultante dos
processos de fabricacdo do elemento ou mesmo de testes anteriores. Presenca
de 6leo na ponta do penetrador pode lubrificar a sua superficie e reduzir o
numero aparente de Dureza ao Risco. Material aderido pode aumentar a forca
de riscamento e formar estrias na extensdo do risco. Limpar o penetrador com
algoddo ou um pano limpo umedecido com acetona ou outro solvente de

limpeza é usualmente adequado.

e Forca Normal: Deve ser escolhida de tal forma que gere um sulco mensuravel,
mas néo deve ser grande a ponto de gerar fratura, delaminacao, fragmentacéo
ou outro tipo de defeito superficial grosseiro. Uma série de riscos com cargas
variadas podem ser utilizados para avaliar a resisténcia do material de teste ao

aumento de tensdes localizadas.
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Tamanho e Forma do Risco: O tamanho do risco deve ser, no minimo, 5 mm.
Esses riscos ndo sao necessariamente lineares, eles podem ter forma de arco.
Para evitar efeitos associados as bordas e ao inicio e fim do risco, o tamanho
do risco deve ser, também, maior que 20 vezes a largura ou a profundidade do
mesmo, deve-se escolher o maior desses dois parametros e multiplica-lo por
20.

Velocidade de Riscamento: A velocidade deve ser constante durante todo o
teste. E deve variar entre 0.2 e 5 mm/s.

Conduzindo o Teste: O teste deve ter no minimo 3 riscos paralelos e
separados de uma distancia equivalente a no minimo 5 vezes a largura do risco

anterior.

Medindo a Largura: Utilizando um microscopio Optico de medida ou um
perfilbmetro, mede-se a largura de cada risco. Devido a efeitos de aceleracao
e desaceleracéo, as extremidades dos riscos ndo devem ser incluidas nessas

medidas.
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3.3.6.5 Calculos

Com as caracteristicas geométricas do indentador conico utilizado nesta andlise, a

area projetada (ALs) no contato € dada pela equacéo 3:

Ap =

(3)
Onde, w € a largura do sulco.

Aplicando esta area a equacéao (1), € possivel representar a dureza ao risco para um

indentador conico em funcao da largura do sulco gerado pelo ensaio, equacéo 4.

_ 8XFy

He = —~
ST x w2

(4)

H € a dureza ao risco; Fy € a for¢ca normal aplicada; w € a largura do sulco.

3.4 Superligas

As superligas constituem uma classe especial de materiais de engenharia, as quais
sao classificadas em trés grandes grupos: Superligas a base de niquel, superligas a
base de cobalto e superligas a base de ferro, Esta classificacdo considera o elemento
quimico majoritario presente na liga. Sims (1978) propés uma definicao de superligas,
com razoavel aceitagcdo da comunidade cientifica e tecnol6gica, como sendo: “Ligas
desenvolvidas para aplicagcbes em servico a alta temperatura, geralmente baseadas
em elementos quimicos do grupo VIIIA, na qual tensionamentos mecanicos
relativamente severos sdo encontrados, e no qual alta estabilidade superficial é

frequentemente requerida’.
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3.4.1 Superligas de Niquel

As superligas de niquel constituem uma das principais classes das superligas. O
niquel puro apresenta estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) estavel até
seu ponto de fusdo, sem transformacgdes alotropicas de fase. Possui solubilidade total
ao cobre, e ampla faixa de solubilidade para elementos como cromo e ferro. Sob
alguns aspectos, apresenta uma marcante similaridade com o ferro, sendo um pouco
mais denso, e tendo propriedades mecéanicas e magnéticas bastante similares (SILVA,
2010). A partir de uma comparacdo com o principal elemento formador do aco,

algumas propriedades do niquel e ferro sao listadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Propriedades fisicas e mecénicas do Niquel e do Ferro. Fonte: (ASM, apud SILVA, 2010)

Propriedade Niquel Ferro
Densidade (g/cmS) 8,89 7,87
Ponto de fusdo (°C) 1.453 1.535
Coef. de expansao térmica (m/(m-°C) 13,3 x 10° 11,8 x 10°®
Condutividade térmica (25°C) (W/m*K) 92 80
Resistividade elétrica ((m) 9,7 x 10°® 7.0x 10
Médulo de elasticidade (kPa) 204 x 10° 211 x 10°
Limite de resisténcia (MPa) 462
Limite de escoamento, 0,2% (MPa) 148
Alongamento em 51 mm (%) 47

Embora niquel e ferro apresentem caracteristicas muito semelhantes, a estrutura
cristalina das ligas de niquel é completamente diferente do ferro. Isto torna metalurgia
do niquel e de suas ligas de ferro, possibilitando uma alta versatilidade na elaboragéo
de ligas com composi¢cbes quimicas das mais variadas para garantir excelente
resisténcia mecanica e elevada resisténcia ao desgaste, especialmente em condi¢cbes
de elevada temperatura, além de excelente resisténcia a corrosdo em uma infinidade
de meios agressivos (ASM, apud SILVA, 2010).
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O uso inicial das ligas de niquel para aplicacdes criticas em sistemas que operam em
alta temperatura se deve especialmente a sua alta resisténcia a corrosdo e oxidacao,
a qual é baseada na adicdo de cromo a liga, e a sua alta resisténcia mecanica a
elevada temperatura, conferida pela presenca de outros elementos quimicos
(BROOKS, 1984).

Essas ligas possuem uma matriz gama (y) com estrutura cubica de face centrada
(CFC), e séo classificadas em quatro grupos, com base no mecanismo de aumento
de resisténcia (BROOKS, 1984; ASM, 1990):

Ligas endurecidas por solucao sélida
Ligas endurecidas por precipitacao

Ligas endurecidas por disperséo de éxido.

AN

Ligas fundidas

O endurecimento por solucéo soélida pode ser aplicado em praticamente todas as ligas
a base de niquel. O segundo grupo usa como mecanismo endurecedor a formacéao de
precipitados, como fases intermetalicas tipo vy, y’, Laves, além de boretos e
carbonetos (ASM, 1990). O terceiro grupo obtém o aumento de resisténcia pela
dispersédo de particulas muito finas de 6xido refratario ao longo da matriz. O dltimo
grupo é constituido por ligas que sédo destinadas a aplicagdes de fundicdo e podem

ter sua resisténcia aumentada por solucédo soélida ou por precipitacéo.

3.5 Materiais Utilizados

Os materiais utilizados nesse trabalho foram obtidos por Silva (2010), com todos os
procedimentos de producdo das amostras apresentados em sua tese de doutorado e

resumido no presente trabalho através deste topico.

Os revestimentos foram produzidos através de soldagem TIG com alimentacédo de
arame frio. Os processos foram todos feitos em uma bancada robotizada para garantir
maior reprodutibilidade dos resultados. Foram utilizados metais de adicdo de
superligas a base de Niquel classificadas segundo a AWS como AWS ER-NiCrMo-3
(Inconel 625), AWS ER-NiCrMo—4 (Hasteloy C-276) e AWS ER-NiCrMo—-14 (Inconel
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686), todas em arame bobinado com diametro de 1,12 mm. As composi¢cfes quimicas

dos metais de adicdo encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicao quimica dos metais de adicdo fornecida pelos fabricantes. Fonte: (SILVA,

2010)
Item Composicao, peso %

Ni Cc Cr Mo w Fe Al Ti
INCONEL 625 64,43 | 0,011 22,2 9,13 - 0,19 0,09 0,23

(ERNiCrMo-3) Nb Mn Si Cu Co v P S
3,53 0,01 0,05 0,01 0,03 - 0,002 | 0,002

Ni Cc Cr Mo w Fe Al Ti

HASTELOY Cc-276 | 56.80 | 0,002 | 16,13 | 16,28 | 3,38 6,07 - -

(ERNiCrMo-4) Nb Mn Si Cu Co v P s
- 0,52 0,03 0,06 0,13 0,17 0,07 | 0,002

Ni C Cr Mo w Fe Al Ti
INCONEL 686 58,22 | 0,01 20,53 | 16,39 | 3,97 0,29 0,26 0,04

(ERNiCrMo-14) Nb Mn Si Cu Co ' P s
- 0,23 | 0,059 | 0,01 - - 0,002 | 0,001

As ligas Inconel 625 e Hastelloy C-276 possuem alta resisténcia a corroséo, ja
conhecida, e sdo muito utilizadas na industria do petréleo e gas. A liga Inconel 686 foi
escolhida por ser uma liga nova, com alta resisténcia a corrosdo, maior do que as ligas
anteriores, cuja elaboracao foi baseada na composicao da liga Hasteloy C-276 com
um acréscimo no teor de Cr para aumentar a resisténcia a corrosdo generalizada e
corrosao por pites (SILVA, 2010).

O metal de base utilizado foi 0 aco ASTM A516 Gr 60, que foi escolhido por se tratar
de um aco usado na construcdo de equipamentos na industria de petrdleo e gas
natural, os quais sédo passiveis de revestimento. As composi¢cdes quimicas deste

metal de base sdo encontradas na Tabela 3

Tabela 3 — Composicao quimica do metal de base. Fonte: (SILVA, 2010).

Composigdo, peso %
Ni c Cr Mo Fe Al Mn Si
0,01 0,15 0,02 0,01 Bal. 0,02 0,95 0,2

Item

ASTM A516 Gr. 60
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Os gases de protecao utilizados foram argonio puro (99,99%), argdénio com 30% de
hélio e argénio com 0,01% de NO. O eletrodo de tungsténio utilizado no processo TIG

foi do tipo Tério, com diametro de 4,0 mm.

Para garantir a largura minima da camada foram depositados de 4 a 7 corddes
dispostos lado a lado, cuja sobreposicéao foi suficiente para proporcionar um bom
acabamento superficial e auséncia de defeitos. Todas as chapas foram previamente
identificadas e passaram por processo de limpeza superficial. Alguns parametros
foram previamente estudados e mantidos constantes. A Distancia da Ponta do
Eletrodo a Peca (DPEP) de 10 mm foi escolhida por resultar em baixos niveis de
diluicdo, uma caracteristica importante para os revestimentos. JA& o modo de
alimentacao de arame foi a frente da tocha com o arame passando por dentro do arco
e com uma distancia da Ponta do Arame a Peca (DPAP) fixada em 3 mm, o angulo
de alimentacéo do arame foi de 50°, 0 angulo de afiacdo do eletrodo de 50° e a vazéo

de gas de 15 I/min.

Para avaliar as inUmeras variaveis consideradas importantes para a soldagem de
revestimentos foi utilizada uma ferramenta de planejamento de experimentos capaz
de indicar os parametros Otimos de um processo industrial que resultem na
maximizacdo de uma determinada propriedade/caracteristica, como por exemplo, a
qualidade do produto (SILVA, 2011). Dentre os diversos métodos foi escolhido o
método Taguchi o qual utiliza um arranjo ortogonal planejado especialmente para
cada condicao a ser avaliada, tornando possivel estudar os efeitos dos parametros
com um reduzido nimero de experimentos. Os fatores de controle (ou variaveis) a
serem avaliada foram a técnica da energia (TE), o nivel e energia de soldagem (E), o
tipo de liga (L), o tipo de gas de protecdo (G), e o tipo de tecimento (T). A Figura 10
ilustra os trés tipos de movimento descritos pela tocha de soldagem durante a

deposicao: espiral, triangular, duplo 8.

(a) Espiral (b) Triangular (c) Duplo 8

Figura 10 — Desenho ilustrando a trajetéria para cada tipo de tecimento aplicado. Fonte: (SILVA,
2011)
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A Tabela 4 apresenta os fatores de controle utilizados para a soldagem dos
revestimentos, e consequente classificacdo em niveis com os parametros que
facilitam a obtencdo do arranjo ortogonal de uma matriz do tipo L18 gerada pelo
meétodo de Taguchi, apresentado na Tabela 5. Todos os fatores foram obtidos a partir

de testes preliminares e ensaios definitivos em SILVA (2010).

Tabela 4 — Designacéo dos fatores de controlo para o Método Taguchi. Fonte: (SILVA, 2011)

Niveis
Fatores de controle 1 > 3
Técnica da energia (TE) TEV TEI -
Energia de soldagem (E) Baixa Meédia Alta
Liga (L) Inconel 625 Hasteloy C-276 Inconel 686
Gias deProtegdo (G) Ar puro Ar + NO Ar + He
Tecimento (T) Espiral Triangular Duplo 8

TE | — variando a corrente de soldagem para variar a energia e mantendo a velocidade constante; TE V — variando a
velocidade de soldagem e mantendo constante a corrente de soldagem

Tabela 5 — ParAmetros de soldagem referente a planilha L18 gerada pelo Método Taguchi. Fonte:
(SILVA, 2011)

Corrente Eficaz | Velocidade de soldagem
Ensaio|TE| E LIG|T le (A) Vs (cm/min)
1 1 1 11111 25
2 1 1 212 |2 25
3 1 1 31313 25
4 1 2 11112 21
5 1 2 2123 335 21
6 1 2 3131 21
7 1 3 112 |1 17
8 1 3 2132 17
9 1 3 31113 17
10 2 1 11313 285
11 2 1 2111 285
12 2 1 31212 285
13 2 2 11213 335
14 2 2 2131 335 21
15 2 2 31112 335
16 2 3 113 ]2 385
17 2 3 21113 385
18 2 3 31211 385

Foram realizados a preparacéo de 18 amostras conforme os parametros da Tabela 5.
Ao final de todo o processo foi verificado que as condi¢des 1, 7, 11, 12 e 15, ndo
puderam ser produzidas adequadamente durante a etapa de soldagem, devido a

combinacdo de parametros de soldagem inadequada.
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A caracterizacdo microestrutural de alguns corpos de prova foram feitas por
Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV). A microestrutura dos revestimentos
depositados com as trés ligas estudadas (Inconel 625, Hastelloy C276 e Inconel 686)
foi constituida por uma matriz y e precipitados interdendriticos e intergranulares. A
quantificacdo das fases formadas no primeiro e ultimos corddes de solda foi o primeiro
resultado analisado. Embora cada conjunto de liga apresente, em geral, duas
principais categorias de fases, dependo da composicdo quimica (fase Laves e o
complexo NbTiC/TiNbN para a liga 625 (Figura 11.a) com adicdo de Nb e as fases P
(Figura 11.b), o e p para as ligas C276 e 686 com alto teor de molibdénio e adicao de
W). Informacgdes detalhadas sobre a morfologia de distribuicdo e composicao quimica

detalhada podem ser encontradas na tese de doutorado de SILVA (2010).

2pm EHT = 20,05 kv Signal A = SE1 Date :4 Feb 2009 2ym EHT =20.00 KV, Signal A = SE1 Date :3 Feb 2009
WD = 8.0mm Mag= 500KX UFES WD = 80mm Mag= 5.00 KX UFES

Figura 11 - Imagens dos precipitados. (a) Fase Laves, encontrados na liga Inconel 625. (b)
Precipitados de fase P, encontrados nas ligas Inconel 625 e Hastelloy C276. Fonte: (SILVA, 2011)

Na analise considerou-se somente a diferenciacdo entre matriz e precipitado,
independentemente do tipo de fase secundéaria presente. Os resultados da
quantificacdo de fases estdo apresentados em um comparativo na Figura 12, extraido
do trabalho de SILVA (2010). Estes valores correspondem ao valor médio obtido pela
analise de pelo menos 40 imagens, de forma a produzir resultados com 95% de
confiabilidade. Para o estudo dos resultados as condi¢des testadas foram acrescidas
da letra T, para facilitar a identificacdo das amostras.
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Figura 12 — Andlise comparativa de percentual de fases secundérias entre o primeiro e o ultimo
cordao de solda. Fonte: (SILVA, 2010)

Dados como area de cada precipitado, fracdo da area total e perimetro de cada
precipitado, do primeiro e do ultimo corddo de solda, sendo esses, dados importantes
para posterior relacdo com o desgaste do monoevento abrasivo, sdo apresentados na
Tabela 6. Ensaios de Dureza Vickers (Tabela 7), também foram realizados na

extensao do revestimento.

Tabela 6 — Quantidade e dimensdes dos precipitados nos corpos de prova. Fonte: (SILVA, 2010).

PRIMEIRO CORDAO ULTIMO CORDAO
FRACAD | PERIMETRO FRACAO | PERIMETRO
CORPO |\ epope | AREADE CADA | (RUCLS | PLETADA. | womemooe |AREACEcADA | SRER | FOE EAOA
PRECIPITADOS TOTAL PRECIP. PRECIPITADOS TOTAL PRECIP.
iy i) %) {jam) Ll %) (pm)

T-4 | 897,04 1066 | 277 | 1259 | 844,75 7,49 1,84 | 10,19
T-10 | 629,27 8,05 1,48 | 1042 | 4805 6,69 094 | 8,82
T-13 | 824,27 7,156 1,55 | 942 813,77 575 135] 829
T-16 | 593,25 823 1,38 | 10,60 | 54217 6,74 1,06 | 9.16
T3 | 777,25 14,54 | 3,28 | 16,41 753 1094 | 2,31 | 14,24
T-6 | 113796 | 12,78 | 4,02 | 14,86 | 669,56 18,05 | 3,44 | 18,36
T-9 | 678,00 22,50 | 424 | 20,34 | 543,54 20,19 | 3,16 | 19,11
T-18 | 596,55 21,35 | 399 | 1961 | 512,88 2406 | 3,58 | 22,54
T-2 | 512,89 23,33 | 3,37 | 23,24 | 374,73 1543 | 1,68 | 17,01
T-5 | 904,56 1570 | 4,13 | 17,94 | 841,69 6,88 1,69 | 10,50
T-8 | 14635 7,06 298 | 11,31 | 1249,81 7,05 2,53 | 10,09
T-14 | 1410.85 8,96 3,18 | 1261 | 513,64 13,53 | 1,98 | 14,55
T-17 | 593,00 2399 | 391 | 2262 | 58554 1569 | 2,65 | 18,24




Tabela 7 — Valor de Dureza Vickers das amostras. Fonte: (SILVA, 2010)

Dureza Vickers (HV)
Amostras | T2 | T3 | T4 | T5 | T6 | T8 | T9 | T10 | T13 | T14 [ T16 | TIT | T18
Média (HV) | 253 | 223 | 227 | 230 | 235 | 182 | 228 | 178 | 237 | 246 | 182 | 228 | 216
Desvpad 35 | 37 | 48 | 32 | 29 (18 | 26 | 27 | 36 | 32 | 13 | 33 | 31
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Os resultados de desgaste abrasivo utilizando o abrasémetro roda de borracha

horizontal mostraram que de uma forma geral, todos os metais de solda depositados

apresentaram um comportamento semelhante do ponto de vista de desgaste abrasivo,

com pode ser observado na Figura 13.
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Figura 13 — Resultados do ensaio de desgaste abrasivo roda de borracha.
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Fonte: (SILVA, 2011)
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4 METODOLOGIA

Este trabalho possui como base as amostras produzidas em SILVA (2010), e cedidas
pelo autor para o presente estudo. Buscando uma melhor parametrizagdo em relagéo
ao trabalho original as amostras seguiram a mesma identificacdo, como apresentados
na Tabela 7. Durante a realizacdo dos ensaios, ndo foi possivel o contato com a

amostra T9, assim sendo, ela foi excluida das analises.

Através deste capitulo é apresentado mais claramente o procedimento experimental
para a realizacdo do trabalho através dos ensaios de esclerometria linear, juntamente

com uma validacao para analise dos resultados obtidos.

4.1 EsclerometriaLinear

Os ensaios de esclerometria linear foram produzidos atravées do equipamento
Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Bruker (Figura 14), classificado como
um equipamento de baixa velocidade, localizado no Laboratorio de Caracterizacdo da
Superficie dos Materiais (LCSM) do Centro Tecnolégico da Universidade Federal do
Espirito Santo.

Figura 14 — Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Brucker. Fonte: (MARTINS, 2014).



40

Nos ensaios foi utilizado um indentador de diamante (tipo Rockwell C) com angulo e
raio de ponta de 120° e 200 um, respectivamente. Os riscos foram feitos seguindo a
norma ASTM G 171-3: “Standard Test Method for Scratch Hardness of Materials
Using a Diamond Stylus”, para servir de referéncia na preparacdo das amostras e do
equipamento utilizado, além do auxilio na escolha dos parametros do teste. As
amostras tiveram as superficies preparadas no Laboratorio de Tribologia, Corroséo e
Materiais da Universidade Federal do Espirito Santo. Os procedimentos para
preparacdo das superficies iniciaram-se com um lixamento juntamente com agua,
onde foram utilizadas lixas de 600, 800 e 1000, e apds houve polimento com abrasivo
de 1 um. Ao final de cada etapa as amostras eram lavadas e utilizava-se alcool sobre
as superficies para facilitar a evaporacdo da agua. As amostras eram conservadas

em estufas.

Com o intuito de analisar uma maior area das amostras, foram realizados 3 riscos com
cargas normais distintas entre si e constantes durante o teste, com magnitude de 5N,
12N e 19N, e para cada amostra houve trés repeticdes do processo de riscamento em
regides aleatorias da amostra, totalizando 9 riscos sobre cada amostra. A velocidade
definida para o indentador foi de 0,2 mm/s, e 0 comprimento de cada risco com cargas

diferentes foi de 5 mm, com espacamento de 1 mm entre 0s riscos.

4.2 Analise dos Riscos

Para obtencao da dureza ao risco é necessario medir a largura dos riscos, e para isso
segundo a norma ASTM G 171-3 deve-se utilizar o método de microscopia Optica.
Contudo, através de analise de trabalhos anteriores sobre 0 mesmo ensaio em
guestao, verificou-se a necessidade da utilizacdo de uma analise topografica atraves
da perfilometria, pois a baixa profundidade de foco do microscopio 6ptico torna dificil
a visualizagc&o das bordas do risco em amostras de alta dureza ou em cargas baixas
(MARTINS, 2013).
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Para este trabalho uma diferente metodologia foi utilizada, onde as amostras foram
levadas ao Analisador Tridimensional TalySurf CLI 1000 — 3D Surface Profiling
Systems do fabricante Taylor Hobson Precision (Figura 15) e para cada um dos riscos
foram gerados aproximadamente 20 perfis para a obtencédo da topografia do risco,
como mostrado na Figura 16 (para analise dos dados foi utilizado o software Talymap
4.1, do mesmo fabricante). A partir desta topografia os perfis tracados foram
sobrepostos a fim da obtencdo de um perfil médio para caracterizar cada risco
realizado. Como houveram trés repeticbes dos riscos realizados foi possivel
estabelecer que cada amostra tivesse 3 perfis médios para cada uma das trés cargas

normais.

Figura 15 — Analisador Tridimensional TalySurf CLI 1000 — 3D Surface profiling Systems do fabricante
Taylor Hobson Precision, Laboratério de Caracterizagdo da Superficie dos Materiais, Centro
Tecnoldgico, Universidade Federal do Espirito Santo
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25

Figura 16 — Amostra T14, sob carga de 19N, na 12 repetico.

A partir da secéo transversal média é possivel determinar a largura dos ricos medida
de pico a pico (Figura 17), para o calculo do valor de dureza ao risco utilizando a
equacao 4. Para melhor exemplificar a forma como foram realizadas as leituras é

apresentado a Tabela 8 da amostra T16.
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Figura 17 — Medida da Largura de um risco da Amostra T2, sob carga de 12N, na 12 repeti¢éo.

Tabela 8 — Largura dos riscos da Amostra T16

Amostra T16 5N 12N 19N

12| 46,4032 ym | 61,7674 uym | 76,6605 um
Repeticdo |22| 50,8435 uym | 59,3221 um | 75,054 um
32| 46,3424 uym | 59,7389 um | 75,8006 um
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Para o calculo do fator fan, € necessario medir a area de material removido do sulco

e a area de material deslocado para as laterais, como mostra a Figura 18. A Tabela 9

exemplifica a forma como foram organizados os dados obtidos das areas da amostra

T5. O fator fan € calculado segundo a equacao 2, apresentada no capitulo 3, no item

3.3.4.

7

Para obtencdo dos resultados € retirado uma média e desvio padrdo entre as

repeticdes para melhor caracterizar as amostras. E possivel através dos parametros

utilizados, verificar uma area maior da amostra e poder descobrir se existe a influéncia

dos precipitados de segunda fase sobre a matriz do revestimento, em relacdo aos

dados calculados no ensaio de esclerometria linear.
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Figura 18 — Determinagéo das areas Av, A1 e A2 do risco da Amostra T10, sob carga de 19N, na 22
repeticéo.

Tabela 9 — Medida das areas da amostra T5.

5N 12N 19N
Amostra T5
Av A1 + A2 Av A1+ A1 Av A1+ A2
12 13,2898 ym? | 12,1588 ym? | 39,3002 ym? | 34,1177 uym? | 72,2122 ym? | 61,3273 ym?
Repeticdo 22114,8696 ym? | 13,3575 um? | 40,2627 ym? | 37,0712 ym? | 78,4278 um? | 78,0471 uym?
32| 14,2009 ym? | 12,5016 uym? | 43,2223 uym2 | 42,5866 um? | 77,4613 um? | 62,3469 um?
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4.2.1 Anélise de Variancia

Com base nos dados calculados e em uma andlise prévia, foi necessario a utilizacao
de um método estatistico sobre os resultados. Escolhido de forma a gerar um simples
estudo, utilizou-se a analise de variancia (ANOVA) com obijetivo de verificar se existe

diferenca significativa entre as médias dos valores calculados para os riscos.

A andlise de variancia € um teste estatistico amplamente difundido, e visa
fundamentalmente verificar se ocorre uma diferenca significativa entre as médias e se
os fatores exercem influéncia em alguma variavel dependente. Os fatores propostos
podem ser de origem qualitativa ou quantitativa, mas a variavel dependente
necessariamente deve ser continua. Esse teste foi realizado com auxilios de softwares
estatisticos e planilhas, por isso ndo houve um aprofundamento desta técnica neste
trabalho.

A principal aplicacdo da ANOVA é a comparacdo de médias oriundas de grupos
diferentes. Esta analise é utilizada sobre os resultados de dureza ao risco das
amostras, com a finalidade de descobrir a influéncia da mudanca de carga sobre o
valor médio obtido. Através disso, foram formados grupos para a analise contendo os
valores calculados a partir do perfil médio nas trés repeticdes de risco sobre cada
amostra, e separados a partir da carga normal aplicada. Segue na Tabela 10 o

exemplo utilizado para montagem da planilha a ser analisada para uma das amostras.

Tabela 10 — Grupos formados para anélise de variancia.

ANOVA | Repeticdo | Carga (N) | Amostra Durezslggiséig Perfi

12 12 T2 7274084643
Grupo 1 22 12 T2 6879696394

3 12 T2 5942102145

12 19 T2 7315562204
Grupo 2 22 19 T2 6583017783

32 19 T2 5754268084
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Os resultados para a carga normal de 5N foram excluidos dessa andlise por
apresentarem diferenca nitida nos resultados de dureza ao risco médio em relagdo as

outras cargas, sendo melhor explicado no topico de Resultados e Discussodes.

A analise consiste no objetivo de descobrir quais amostras possuiram estatisticamente
a mesma meédia entre 0s grupos para os valores de dureza ao risco, ja que a mudanca
da carga aplicada diferencia os grupos (Tabela 10). Os valores de dureza dependem
das caracteristicas de um material, e ndo dos fatores utilizados no ensaio, por isso o
esperado é que estatisticamente 0os grupos possuem significativamente a mesma

média.

Para este caso foi aplicado o teste de hipdteses, através de uma comparacao entre
as médias de dureza de ao risco dos grupos de cada amostra pelo teste de Tukey,
utilizando o software Minitab. A hipotese assumida para o teste foi de que os grupos
possuiam estatisticamente médias iguais (Ho — Hip6tese Nula), e caso o efeito de
mudanca de carga fosse significativo, ocorria a alteracdo para a hipéteses de que

eram diferentes estatisticamente.

Para validar ou nao a hipotese, é analisado o p-value de cada comparacao entre as

meédias. O p-value € a probabilidade de se obter uma estatistica de teste igual ou mais
extrema da qual é observada. Partindo de um nivel de significancia () de 5%, caso
o p-value fosse maior do que @, a hipétese nula (Ho) era aceita, e vice-versa. Sendo
a a probabilidade de se cometer o erro de se rejeitar a hipétese nula quando a mesma

é verdadeira. Os dados obtidos através dessa metodologia, empregados no software
estatistico encontram-se no Anexo, e 0s resultados obtidos séo discutidos no proximo

capitulo.



46

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Com os ensaios de esclerometria linear finalizados e todas as informagdes sobre os
riscos coletadas, sdo calculados a Dureza ao Risco e o Coeficiente fan, para
classificacdo das amostras quanto a resisténcia na deformacdo do contato e

caracterizacdo do micromecanismos de desgaste, respectivamente.

5.1 Dureza ao risco

Através da utilizacdo da metodologia apresentada para realizacdo dos ensaios, 0S
dados de largura dos riscos sao medidos. A equacao (5) é utilizada para o calculo da
dureza ao risco das amostras e sdo representadas através da Tabela 11, os valores

médios entre as repeticdes com os respectivos desvios padrdes.

Tabela 11 — Dureza ao risco médio das amostras

Amostra Dureza ao Risco (GPa)
5N 12N 19N
T2 5,653 + 0,817 6,698 + 0,684 | 6,551 £ 0,781
T3 5,843 £ 0,331 7,042 + 0,321 | 6,909 £ 0,315
T4 6,219+ 0,414 7,311 +£0,734 | 7,078 £ 0,841
T5 5,922 +0,019 | 7,000 + 0,469 | 7,593 + 0,095
T6 5,735 + 0,032 8,151 £ 0,02 | 7,530 = 0,065
T8 6,829 + 0,381 7,905 + 0,555 | 7,364 £ 0,225
T10 6,287 + 0,085 7,440 £ 0,349 | 7,248 £ 0,413
T13 6,001 £ 0,274 7,420 £ 0,104 | 7,597 £ 0,126
T14 5,399 + 0,204 6,767 £ 0,165 | 6,558 £+ 0,056
T16 5,480 + 0,058 6,722 + 0,091 | 6,280 = 0,377
T17 5,583 +0,059 | 7,156 +0,321 | 6,783 + 0,205
T18 7,420 + 0,123 8,812 + 0,186 | 8,419 + 0,606
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A Figura 19 apresenta um grafico comparativo entre os valores meédios de dureza ao

risco das amostras com os respectivos desvios padroes.
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Figura 19 — Gréfico comparativo dos valores médios de dureza ao risco das amostras.

Na maioria das amostras foi possivel verificar que para as cargas de 5N o valor
encontrado foi menor em relacdo a média das outras cargas. Isso pode ser explicado
pela da dificuldade de obtencéo dos perfis médios para esta carga, devido a baixa
deformacdo aparente em alguns pontos. A respeito do valor de dureza ao risco, optou-

se por excluir da discusséao os resultados para a carga de 5N.

Analisando a Figura 19, foi possivel verificar, que valores mais préximos de dureza ao
risco ocorreram entre as cargas de 12N e 19N. Buscando compreender a relevancia

desta igualdade foi proposto a andlise de variancia (ANOVA).

Inicialmente foi realizado uma analise por regressao envolvendo todas as amostras, e
foi possivel verificar que as médias de dureza ao risco se alteraram apenas mudando
a amostra nos ensaios, conforme a Figura 20. Com isso € possivel validar que as
amostras possuem caracteristicas diferentes baseando-se em parametros do
processo de producao. Também foi possivel verificar a diferenca dos resultados para
as cargas de 5N, confirmando a exclusdo na discussédo dos resultados para esta
carga.
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Figura 20 — Andlise de variancia entre as amostras.

Através da Figura 20, foi possivel verificar certa relevancia entre os valores médios de
dureza ao risco dentro da mesma faixa de variancia, alterando-se a carga de 12N e
19N. Para comprovar se as amostras possuiram estatisticamente as médias iguais de
dureza ao risco entre as cargas de 12N e 19N, foram realizados teste de comparacéo

entre médias, conforme descrito na metodologia.

Os dados obtidos do software estatistico se encontram no Anexo. Avaliando os dados
foi possivel obter os resultados de que apenas a amostra T6, apresentou diferenca
significativa ao alterar o efeito da carga normal no ensaio de esclerometria e que no
restante das amostras foi possivel verificar a hipdtese de que as cargas,
estatisticamente, ndo alteram significativamente os valores médios de dureza ao risco.
Uma possivel explicacdo para que a amostra T6 tenha apresentado diferenca seria o
Size Effect, em que a dureza pode diminuir com o0 aumento da carga, mas é
necessario uma investigacdo mais profunda sobre este efeito. A amostra T6
apresentou menor desvio padrdo dos resultados, e um valor relativamente alto,
posicionando-se entre as amostras de maior dureza ao risco. Outra amostra que
apresentou alta dureza ao risco foi a amostra T18, para a qual ndo houve influéncia

na mudanca de carga normal aplicada.
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As amostras T6 e T18 fazem parte da liga Inconel 686 e em comparacéo com a Tabela
6, apresentam a maior fracao de precipitado da area total da amostra no ultimo cordao
de solda. Na Figura 21, é apresentado uma comparacédo entre a dureza média ao risco
para a carga normal de 12N com a fracdo de precipitados de todas as amostras no

ultimo cordao de solda.
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Figura 21 — Grafico de comparacao entre a dureza média ao risco para a carga normal de 12N com a
fracdo de precipitados da &rea total de todas as amostras.

E possivel verificar que a liga Inconel 686 destaca-se das outras ligas, pois apresenta
tendéncia a uma relagéo crescente entre a fracdo de precipitados da area total da
amostra com a dureza ao risco média. Nas outras ligas ndo é possivel afirmar essa
relacdo, devido a algumas amostras que obtiveram comportamento diferente. Igual
resultado € verificado em comparagédo com a carga normal de 19 N, mesmo a amostra

T6 apresentando significancia ao alterar a carga.

A figura 22 mostra a relacdo da fragdo de precipitados com os valores de dureza ao
risco através de um grafico de dispersdo. E possivel verificar certa tendéncia dos
resultados para maioria das amostras o aumento do valor de dureza ao risco
aumentando com o aumento da fracdo de precipitados, mesmo com pontos que se

distanciam da linearidade.
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Figura 22 - Gréfico de dispersdo com a tendéncia entre a fracdo de precipitados e o valor de dureza
ao risco das amostras, para a carga de 12N

Silva (2010) concluiu que a fracdo de precipitados dessas amostras dependem
principalmente do tipo de liga e do nivel de energia de soldagem aplicado. As amostras
T3, T6 e T18 que sdo amostras de Inconel 686, obtiveram relacéo crescente também

na energia de soldagem utilizada, conforme a Tabela 5.

A dureza ao risco € um parametro relacionado com o comportamento plastico de um
material, € comum esperar que exista uma relacdo direta entre dureza ao risco e
dureza Vickers (convencional), ou mesmo que estas sejam iguais. Na pratica, esses
dois parametros sédo raramente iguais e a razao entre eles apresenta uma grande
diversidade de valores para diferentes materiais. Williams (1996) demonstra grande
diversidade de valores para essa razdo. Neste trabalho também é possivel verificar
analisando os resultados de dureza ao risco para as cargas de 12N com os da Tabela
7, mostrado na Figura 23. Afirmando a grande complexidade dos mecanismos de
deformacgéo plastica atuantes durante o ensaio de esclerometria linear e como as
caracteristicas mecanicas, microestruturais e superficiais influenciam nos resultados

de tal ensaio.
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Figura 23 - Comparacéo entre os valores de Dureza ao Risco para a carga de 12N e Dureza Vickers
das amostras.

A dureza convencional € um parametro de grande importancia no que se refere a
resisténcia de determinado material & abrasdo. Entretanto, ndo é o Unico parametro,
determinante. Devem ser levados em conta fatores como propriedades do elemento
abrasivo e mecanismos de deformacdo (HUTCHINGS,1992). Assim comparacao de
diferentes tipos de amostra quanto ao desgaste abrasivo ndo deve ser baseada

apenas em seus valores de dureza convencional.

A dureza ao risco também ndo € um parametro determinante da resisténcia a abraséo
de um material. Apesar de a esclerometria linear ser a simulagdo de um monoevento

abrasivo, o desgaste abrasivo em si envolve mecanismos muito mais complexos.

5.2 Coeficiente fap

Seguindo a metodologia apresentada, as areas foram medidas para cada perfil médio
de cada repeticdo de um risco, e o Coeficiente fa, foi calculado através da equacao
(2), com isso foram obtidas as médias entre as repeticdes. Os valores médios
juntamente do desvio padréo para cada carga aplicada séo apresentadas na Tabela
12.



Tabela 12 - Coeficiente fan médio das amostras

Coeficiente fab

Amostra
5N 12N 19N
T2 0,04+0,01 | 0,5+0,09 | 0,11 £0,03
T3 0,04+0,01 | 0,09+0,08 | 0,11 £0,08
T4 0,13+0,09 | 0,20+0,04 | 0,11 £0,06
T5 0,10+0,02 | 0,08 +0,06 | 0,12+0,10
T6 0,12+0,07 | 0,5+0,05 | 0,11 £0,03
T8 0,11+0,05 | 0,11 +0,06 | 0,18 £0,02
T10 0,11+0,06 | 0,12+0,04 | 0,23 £0,06
T13 0,21+0,08 | 0,27 +£0,02 | 0,18+0,11
T14 0,12+0,09 | 0,20+ 0,05 | 0,08 £0,07
T16 0,16 0,11 | 0,19+0,01 | 0,10£0,05
T17 0,27+0,11 | 0,0+0,06 | 0,11 £0,04
T18 0,23+0,09 | 0,12+0,08 | 0,18 +0,04
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A Figura 22 apresenta um grafico comparativo entre os valores médios do coeficiente

fab das amostras com os respectivos desvios padrdes.
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Figura 24 — Gréfico comparativo dos valores médios do coeficiente fab das amostras.
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Verificando a Figura 22, é possivel perceber pequenos valores para o coeficiente fa, quando
comparados ao valor maximo de 1, que € quando ocorre predominancia do microcorte. Na
maioria, as amostras ndo presentaram destaque entre si, principalmente devido aos baixos
valores do coeficiente. Os valores dos desvios padrdes relativamente grandes em funcao dos
peguenos valores médios deduzem uma diferenca entre as regides onde foram realizadas as

repeticdes, mas isso nao pode ser concluido devido a diferencga entre alguns valores.

Através dos coeficientes calculados, mesmo ndo havendo destaque entras as amostras,
podemos verificar a tendéncia de predominéncia do microsulcamento em todas as amostras
analisadas, com algumas amostras apresentando um pequeno percentual de material
removido devido ao microcorte.
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6 CONCLUSAO

Apos os resultados, algumas conclusées podem ser obtidas ao final deste trabalho:

A analise de variancia mostrou que a dureza ao risco ndo dependeu em sua grande

maioria da carga aplicada.

Através da analise de variancia de comparacéo entre médias, foi verificado que a
amostra T6 apresentou significancia no valor de dureza ao risco mudando a carga

normal aplicada.

Cargas de 5N foram insuficientes para obtencédo de resultados coerentes de

dureza ao risco.

A liga Inconel 686 no geral apresentou tendéncia a maiores valores de Dureza ao
Risco para maiores valores de fracdo de precipitados da area total da amostra,
facilitando sua escolha para uma possivel aplicacdo em que o os parametros do

processo de fabricag&o facilitem o controle de precipitados.

A energia de soldagem contribui para a formacao de precipitados e consequente
aumento do valor de dureza ao risco, principalmente na Liga Inconel 686.

Através do coeficiente fap, foi verificado a tendéncia do micromecanismo
predominante em todas as amostras, que foi o microsulcamento, devido aos baixos
valores médios calculados para este coeficiente, com pequeno percentual de

material removido entre as amostras.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Realizar ensaios de esclerometria linear com cargas maiores para uma melhor

avaliagdo das transi¢coes dos mecanismos de desgaste;

e Verificar com mais precisao e através de outros testes a influéncia de diferentes
cargas no ensaio de esclerometria linear para obtencédo de valores de dureza

ao risco

e Realizar analise de variancia entre os valores de Coeficiente fap
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9 ANEXO
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Segue abaixo a descricdo obtida dos testes de comparacao entre médias, a partir de

software estatistico:

Amostra T2-12N; Amostra T2-19N

Paired T for Amostra 2-12 - Amostra 2-19 1

Mean StDev SE Mean
6698627727 684202996 395024784
6550949357 781140909 450991914

147678370 172617377 99660689

Amostra 2-12
Amostra 2-19 1
Difference

w ww=z

95% CI for mean difference: (-281126965; 576483705)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value

= 1,48

Amostra 3T-12N; Amostra 3T-19N
Paired T for Amostra 3-12 - Amostra 3-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 3-12 3 6977344098 427354411 246733184
Amostra 3-19 1 3 7096086082 624047577 360294037
Difference 3 -118741985 740413107 427477707
95% CI for mean difference: (-1958030107; 1720546137)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = -0,28

Amostra T4-12N; Amostra T4-19N

Paired T for Amostra 4-12 - Amostra 4-19 1

Mean StDev SE Mean
7311243238 733656875 423576994
7077918787 840933898 485513412

233324451 358398277 206921342

Amostra 4-12
Amostra 4-19 1
Difference

wwwZ=

95% CI for mean difference: 656986224; 1123635126)

(_
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,13

Amostra T5-12N; Amostra T5-19N

Paired T for Amostra 5-12 - Amostra 5-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 5-12 3 7000140349 469935145 271317183
Amostra 5-19 1 3 7593080761 94804550 54735432
Difference 3 -592940412 504925830 291519064

P-Value =

P-Value = 0,807

P-Value = 0,377

0,277



95% CI for mean difference: (-1847245708; 661364885)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = -2,03 P-Value = 0,179

Amostra T6-12N; Amostra T6-19N

Paired T for Amostra 6-12 - Amostra 6-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 6-12 3 8150873205 20448422 11805902
Amostra 6-19 1 3 7530490695 64678776 37342309
Difference 3 620382510 52759081 30460470

95% CI for mean difference: (489321687; 751443333)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 20,37

P-Value = 0,002

Amostra T8-12N; Amostra T8-19N

Paired T for Amostra 8-12 - Amostra 8-19 1

Mean StDev SE Mean
7905223321 555294644 320599512
7364462443 225393355 130130914

540760878 686068691 396101943

Amostra 8-12
Amostra 8-19 1
Difference

w wwZz

95% CI for mean difference: (-1163528229; 2245049986)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,37 P-Value = 0,305

Amostra T10-12N; Amostra 10-19N

Paired T for Amostra 10-12 - Amostra 10-12 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 10-12 3 7446202103 349792800 201952967
Amostra 10-12 1 3 7247867374 413381040 238665654
Difference 3 198334729 184832854 106713298

95% CI for mean difference: (-260815534; 657484992)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,86 P-Value = 0,204

Amostra T13-12N; Amostra T13-19N

Paired T for Amostra 13-12 - Amostra 13-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 13-12 3 7420238511 104395829 60272960
Amostra 13-19 1 3 7596605925 126383753 72967694
Difference 3 -176367414 228590639 131976867

95% CI for mean difference: (-744218042; 391483214)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = -1,34 P-Value = 0,313

Amostra T14-12N; Amostra T14-19N



Paired T for Amostra 14-12 - Amostra 14-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 14-12 3 6767456624 165256824 95411072
Amostra 14-19 1 3 6557967861 55708119 32163097
Difference 3 209488763 216196416 124821059

95% CI for mean difference: (-327572906; 746550433)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,68 P-Value = 0,235

Amostra T16-12N; Amostra T16-19N

Paired T for Amostra 16-12 - Amostra 16-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 16-12 3 6722035397 90726653 52381057
Amostra 16-19 1 3 6279518968 377198915 217775895
Difference 3 442516429 313005815 180713991

95% CI for mean difference: (-335033119; 1220065977)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 2,45 P-Value = 0,134

Amostra T17-12N; Amostra T17-19N

Paired T for Amostra 17-12 - Amostra 17-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 17-12 3 7156198893 320779138 185201921
Amostra 17-19 1 3 6782591604 205376841 118574375
Difference 3 373607289 469170525 270875729

95% CI for mean difference: (-791876905; 1539091484)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,38 P-Value = 0,302

Amostra T18-12N; Amostra T18-19N

Paired T for Amostra 18-12 - Amostra 18-19 1

N Mean StDev SE Mean
Amostra 18-12 3 8812360719 186412760 107625457
Amostra 18-19 1 3 8418522333 606213060 349997273
Difference 3 393838385 510630904 294812890

95% CI for mean difference: (-874639101; 1662315871)
T-Test of mean difference = 0 (vs not = 0): T-Value = 1,34 P-Value = 0,313
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E apresentado algumas imagens obtidas pelo software Talymap Gold 4.1 do
Laboratorio de Caracterizacdo da Superficie dos Materiais da Universidade Federal

do Espirito Santo e que serviram de base para a obtencdo dos daods de cada amostra

Amostra 14, 32 repeticdo, carga de 19N
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Amostra 16, 32 repeticdo, carga de 12 N
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Amostra T18, 22 repeticéo, carga de 5N
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