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RESUMO

A presente pesquisa aborda o desenvolvimento ¢ a caracterizagao de revestimentos com
ligas de alta entropia (LAEs), com foco especifico na liga CoCrFeMnNi, aplicados a
substratos de aco-carbono e aco inoxiddvel por meio do processo de revestimento por
friccao (RF) em centros de usinagem CNC. O principal objetivo foi aprimorar o processo
de RF em centros de usinagem CNC, visando a producdo de revestimentos de
CoCrFeMnNi sobre esses substratos. A metodologia envolveu a preparacdo das amostras
da liga por fusdo em forno a arco, seguida de forjamento e usinagem para obtencdo de
hastes consumiveis. A deposi¢ao por fricgao foi realizada em centro de usinagem CNC,
com parametros controlados para garantir a qualidade do revestimento. A caracterizacao
microestrutural foi conduzida por microscopia eletronica de varredura (MEV), difragdo
de raios X (DRX) e difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD), enquanto a resisténcia
a penetracdo foi avaliada por medigdes de microdureza Vickers. A resisténcia a corrosao
dos revestimentos foi analisada por polarizacdo potenciodinamica e espectroscopia de
impedancia eletroquimica (EIE) em solu¢do de H2SO4 0,5 M. Os resultados indicaram
que os revestimentos de CoCrFeMnNi apresentaram microestrutura homogénea, com
formagao de fase ctibica de face centrada (CFC). As medi¢des de microdureza revelaram
valores inferiores aos da liga bruta, com médias entre 200 e 220 HV. Apesar da
microestrutura heterogénea ter reduzido a resisténcia inicial a corrosdo, o revestimento
de CoCrFeMnNi demonstrou passivagdo superior em H2SO4 0,5 M frente ao ago 316L,

sugerindo maior potencial em meios passivadores.

Palavras-chave: Ligas de alta entropia; Liga de Cantor; Revestimento por fricgdo;

Microestrutura; Corrosao.



ABSTRACT

This research addresses the development and characterization of coatings with high-
entropy alloys (HEAs), with a specific focus on the CoCrFeMnNi alloy, applied to carbon
steel and stainless steel substrates by means of the friction surfacing (FS) process in CNC
machining centers. The main objective was to improve the FS process in CNC machining
centers, aiming at producing CoCrFeMnNi coatings on these substrates. The
methodology involved the preparation of alloy samples by arc melting, followed by
forging and machining to obtain consumable rods. Friction surfacing was carried out in a
CNC machining center, with controlled parameters to ensure coating quality.
Microstructural characterization was performed using scanning electron microscopy
(SEM), X-ray diffraction (XRD), and electron backscatter diffraction (EBSD), while
penetration resistance was evaluated through Vickers microhardness measurements. The
corrosion resistance of the coatings was analyzed by potentiodynamic polarization and
electrochemical impedance spectroscopy (EIS) in 0.5 M H2SOs solution. The results
indicated that the CoCrFeMnNi coatings exhibited a homogeneous microstructure with
the formation of a face-centered cubic (FCC) phase. Microhardness measurements
revealed values lower than those of the as-cast alloy, averaging between 200 and 220 HV.
Despite the heterogeneous microstructure reducing the initial corrosion resistance, the
CoCrFeMnNi coating exhibited superior passivation in 0.5 M H2SO4 compared to 316L

steel, suggesting greater potential in passivating environments.

Keywords: High-entropy alloys; Cantor alloy; Friction surfacing; Microstructure;

Corrosion.
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1 INTRODUCAO

Nos tltimos anos, a pesquisa em Ligas de Alta Entropia (LAE), do inglés High
Entropy Alloys — HEA, tem ganhado destaque devido a sua capacidade de fornecer
materiais com propriedades mecanicas que superam as ligas convencionais, tais como:
alta resisténcia mecanica, elevada dureza, estabilidade térmica e resisténcia a corrosdo, a
fratura e a fadiga (Krishna et al., 2024). As LAEs sdo uma classe relativamente nova de
ligas metalicas que se distinguem pela combinagdo equiatdmica de cinco ou mais
elementos principais, sem a presenca de um elemento majoritario. Essa composi¢ao
resulta, em muitos casos, em microestruturas monofasicas simples e propriedades
superiores, que se distinguem das ligas tradicionais baseadas em um ou dois elementos
principais (George; Raabe; Ritche, 2019; Luo et al., 2018).

De acordo com Gandra et al. (2013), os eventos que ocorrem nas superficies dos
componentes, como desgaste, corrosao ou concentracdo de tensdo, tém aumentado a
relevancia das pesquisas em engenharia de superficies. Existem varios processos de
revestimentos convencionais que permitem melhorar as propriedades superficiais ou
sendo utilizados para recuperagdo de pegas desgastadas, para obtencao de revestimentos
duros e na prote¢do contra corrosdo. Nicholas e Thomas (1998) cita alguns desses
processos: deposicao por soldagem a arco, pulverizagao térmica e revestimento a laser,
que ocorrem por meio da fusdo do revestimento com o substrato. De acordo com
Prabhakar et al. (2022), em consonancia com os resultados de Gandra et al. (2013), as
técnicas de revestimento em estado solido vém sendo cada vez mais exploradas, pois
permitem obter resultados comparaveis aos processos baseados em fusdo, a0 mesmo
tempo em que evitam os defeitos caracteristicos, como distorgdes, concentragao de
tensao, deformacoes elevadas, dentre outros.

O processo de Revestimento por Fric¢dao (RF) € um processo de revestimento em
estado solido que utiliza a deformagao plastica de uma haste metalica consumivel, o que
evita problemas comuns normalmente encontrados nos processos convencionais de
revestimento: como fusdo do material e formacao de defeitos indesejaveis na estrutura do
material (Prabhakar ef al., 2022). O RF utiliza apenas friccdo e deformacao plastica,
permitindo o processamento de materiais a temperaturas abaixo da fusdo e resultando em
uma camada continua com microestruturas de granulacdo fina. Nesse contexto, o RF tem

se destacado como uma técnica promissora na engenharia de superficie, oferecendo a



possibilidade de gerar revestimentos de qualidade compativel com aqueles obtidos por
métodos de fusdo, a exemplo da Manufatura Aditiva por Deposi¢cdo a Arco, podendo
ainda ser aplicado em reparo de componentes (Gandra et al., 2014).

Com a crescente demanda por materiais que oferecam alta resisténcia a corrosao
e durabilidade, as LAEs se destacam como candidatos para revestimentos, especialmente
em setores que exigem protecao de superficies metalicas contra ambientes agressivos. A
combinacdo do RF com ligas de alta entropia surge como uma abordagem inovadora para
criar revestimentos com propriedades otimizadas, satisfazendo essas necessidades
(Sharma, 2021; Kim et al., 2018).

O desenvolvimento do processo de revestimento por friccdo em centros de
usinagem Comando Numérico Computadorizado (CNC), em vez de equipamentos
dedicados, pode expandir significativamente as aplicagdes industriais dessa técnica. Isso
se deve a ampla difusdo dos centros de usinagem CNC na industria, que, quando
adaptados para o processo RF, permitem a criagcdo de revestimentos com boa aderéncia e
controle de espessura e largura, a um custo potencialmente menor (Troysi et al., 2019).
Contudo, o uso de equipamento ndo especializado impde desafios na adaptagdo dos
parametros do processo, exigindo um estudo aprofundado para garantir a eficiéncia dos
revestimentos obtidos (Silva et al., 2020).

A aplicagdo do processo RF, especificamente para o recobrimento de superficies
de aco-carbono com LAEs tem o intuito de oferecer uma alternativa eficaz para aumentar
a resisténcia a corrosao desses materiais (Song et al., 2025; Ni et al., 2025), estendendo
sua vida util e reduzindo os custos associados a manutencdo e substituicdo de
componentes (Sonar et al., 2024). Assim, este trabalho insere-se em um contexto mais
amplo de inovagdo na engenharia de superficies, configurando-se como o primeiro a
utilizar a deposi¢ao de LAEs por RF, com foco em solugdes que combinem eficiéncia

técnica e viabilidade economica.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

O objetivo geral do presente projeto de pesquisa ¢ desenvolver o processo de

revestimento por friccdo em centro de usinagem CNC para a elaboragdo de revestimentos



de liga de alta entropia CoCrFeMnNi em ago-carbono ABNT 1020 e inoxidavel ABNT
304.

1.1.2  Objetivos Especificos

i.  Realizar uma analise bibliométrica sobre o tema;

il.  Obter revestimentos de liga de alta entropia em ago carbono e aco inoxidavel;

iii.  Analisar os revestimentos quanto a microestrutura, dureza, analise termografica e
tamanho de grao;

iv.  Investigar o desempenho dos revestimentos obtidos em termos de sua

resisténcia a corrosao.

1.2 Justificativa

Existe um grande potencial para o desenvolvimento do processo de revestimento
por fricgdo na area da engenharia de superficie, pois ele possibilita a melhoria nas
propriedades superficiais, levando ao aumento da vida util dos componentes e das
estruturas, reduzindo as taxas de desgaste e diminuindo os custos relativos as pausas nao
programadas e/ou substituicdo de componentes. O desenvolvimento do processo RF em
um centro de usinagem CNC pode ampliar as possiblidades de aplicagdao pela grande
inser¢do no meio industrial do primeiro tipo de equipamento, sem a necessidade de
investimento em maquinario dedicado. Por sua vez, o emprego de equipamento nio
especializado impde a adaptacao dos parametros do processo e um estudo das relacdes
desses com o comportamento dos revestimentos obtidos para que se possa atestar a sua
eficiéncia. Especificamente no caso deste trabalho, a aplicacao do processo RF tem como
motivacao elevar a resisténcia a corrosao de uma superficie de agco-carbono de baixo custo
pelo seu recobrimento com ago inoxidavel. Especificamente no caso deste trabalho, a
aplicacdo do processo revestimento por friccdo, tem como motivacdo um processo
alternativo para a obtencao de revestimentos de ligas de alta entropia em substrato de ago

convencional que permite obter maiores espessuras para a camada de revestimento.



2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Liga de Alta Entropia

Na metalurgia, os metais puros tém aplicagdes limitadas, sendo frequentemente
necessario melhorar suas propriedades por meio de ligas. As ligas convencionais,
geralmente compostas por um elemento principal combinado com outros, podem formar
compostos intermetalicos complexos que comprometem o desempenho do material em
diversas aplicagdes (Tsai; Yeh, 2014). Em contraste, as Ligas de Alta Entropia (LAEs),
compostas por cinco ou mais elementos principais em propor¢des molares semelhantes
(porcentagem atomica), favorecem a formagdo de estruturas cristalinas simples e
apresentam propriedades superiores. O aumento da entropia nessas ligas estabiliza a fase
de solugdo solida, mitigando a formagdao de compostos intermetalicos (Zhang et al.,
2014). Projetadas para conter de 5% a 35% de cada elemento principal em percentagem
atomica, as LAEs diferem das ligas tradicionais, onde um ou dois elementos predominam
(Hsu et al., 2004).

As LAEs, com suas microestruturas simplificadas, tendem a favorecera formacgao
de fases de solugdo solida em vez de compostos complexos. Essa simplificagdo estrutural
resulta em propriedades mecanicas singulares, como alta resisténcia, dureza, resisténcia
ao desgaste e a corrosdo, indicadas para aplicagdes na industria aeroespacial, militar e
outros setores de alto desempenho (Yeh ef al., 2004). A estrutura cristalina simplificada
das LAE:s, incluindo as fases cubicas de face centrada (CFC) e cubicas de corpo centrado
(CCC), podem favorecer a obtengao propriedades mecanicas superiores, essenciais para
aplicagdes em ambientes extremos (Zhang et al., 2008; Li et al., 2016; Miracle; Senkov,
2017).

No setor aeroespacial, as LAEs sdo investigadas como alternativas promissoras as
superligas a base de niquel usadas em turbinas a gas. Essas ligas nao s apresentam alta
resisténcia a temperaturas elevadas, como também demonstram excelente resisténcia a
corrosao ¢ a oxidagdo, atributos indispensaveis para a seguranga e a eficiéncia de motores
a jato e outros componentes criticos expostos a ambientes agressivos. As LAEs tém
mostrado desempenho superior na manutencdo da integridade estrutural sob condi¢des

extremas de temperatura e pressao, posicionando-se como candidatas preferenciais para



o desenvolvimento de materiais avancados na industria aeroespacial (Dada; Popoola;
Mathe, 2023).

A aplicacdo das LAEs em componentes militares também tem ganhado destaque
devido a sua resisténcia ao desgaste e a corrosdo, caracteristicas essenciais para prolongar
a vida util de equipamentos operando em ambientes hostis. O uso dessas ligas em
blindagens, revestimentos protetores e outros componentes estruturais criticos € cada vez
mais explorado, gragas a sua capacidade de suportar condigdes operacionais rigorosas
sem comprometer o desempenho. Em grande parte, a alta resisténcia, tenacidade e
durabilidade das LAEs fazem delas uma escolha estratégica para tecnologias militares
avangadas, oferecendo vantagens significativas em relagdo aos materiais convencionais
(Xiong et al., 2023; Varma; Sanchez; Ramana, 2020). Além do setor militar, essas ligas
tém se mostrado igualmente promissoras no campo da energia nuclear. Recentemente, as
LAEs vém sendo investigadas como candidatas potenciais para Revestimentos Tolerantes
a Acidentes (Accident Tolerant Fuel — ATF) em reatores nucleares. Essa aplicacao se
justifica por sua microestrutura altamente desordenada, que promove uma recombinagao
eficiente dos defeitos induzidos por irradiagdo. Como consequéncia, essas ligas
apresentam elevada resisténcia a radiacdo, além de notavel tolerancia a corrosdo em agua
e a oxidagdo por vapor em altas temperaturas (WANG et al., 2018).

Os primeiros resultados das pesquisas com ligas cristalinas multicomponente e de
alta entropia foram publicados em 2004, conforme discutido por Zhao et al. (2024). Yeh
et al. (2004) constatou que a resisténcia ao desgaste das LAEs era similar as ligas ferrosas
com a mesma dureza. Além disso, muitas das LAEs, especialmente aquelas que contém
Cu, Ti, Cr, Ni ou Cr, exibiram resisténcia a corrosdo comparavel a dos acos inoxidaveis,
sendo que as LAEs que contém Cr ou Al demostraram uma excelente resisténcia a
oxidagdo, até 1100 °C. Nos estudos de Cantor et al. (2004), uma liga de cinco
componentes FexoCra0MnzoNizoCoz0 forma uma tnica solucao solida CFC que solidifica
de maneira dendritica. Dois conceitos principais dessa abordagem incluem a exploragao
de um vasto campo de composigdes de ligas e o potencial de influenciar a estabilidade da
fase de solu¢do sélida por meio do controle da entropia configuracional (Gludovatz ef al.,
2014). Esses conceitos despertaram grande interesse na comunidade cientifica, resultando
em novas descobertas, controvérsias e questdes fundamentais. Como consequéncia, a

literatura sobre LAEs cresceu rapidamente, fornecendo dados que tanto apoiam quanto



desafiam os conceitos iniciais, evidenciando um campo em rapida evolugdo e com muito
a ser explorado (Miracle; Senkov, 2017).

De acordo com JIEN-WEI (2006), uma liga equimolar de cinco elementos pode
ser classificada como de alta entropia quando a entropia molar configuracional total em
uma solucdo sélida ideal (S°*4?) atinge a ordem de 1.61R, onde R ¢ a constante universal
dos gases perfeitos. A entropia configuracional ¢ expressa pela Equacao 1, onde x;

representa o percentual atomico de cada elemento na composicao da LAE.

SSS,ideal = —R z X; ln(xl-) (1)
i

Pesquisas como as de Li ef al. (2019) e Zhang et al. (2014) concentram-se em
LAEs que formam solugdes solidas monofasicas, com destaque para a liga Cantor,
composta por Cr-Mn-Fe-Co-Ni em proporc¢des atdomicas de 20% para cada elemento. A
liga Cantor possui estrutura cristalina CFC, com diferencas significativas nos raios
atomicos, o que induz tensodes internas que dificultam o movimento das discordancias,
promovendo um endurecimento por solucdo sdlida e aumentando a resisténcia a
deformacao (Li et al., 2023).

Conforme Gludovatz, George e Ritchie (2015), essa estrutura homogénea e a
complexidade atomica da liga Cantor melhoram a resisténcia a fratura e a tenacidade,
equilibrando alta resisténcia com boa ductilidade, caracteristicas essenciais para
aplicacdes exigentes como € o caso de temperaturas criogénicas, com niveis de tenacidade
comparaveis com agos criogénicos, especificamente certos agos inoxidaveis austeniticos
e acos de alta concentragdo de Ni. O mapa de Ashby, Figura 1, mostra a tenacidade a
fratura como uma fung¢do da resisténcia ao escoamento para ligas de alta entropia em
relacdo a uma ampla gama de sistemas de materiais. A excelente tolerancia ao dano
(tenacidade combinada com resisténcia) da liga CrMnFeCoNi ¢ evidente, pois a liga de
alta entropia supera a tenacidade da maioria dos metais puros e¢ das ligas metalicas, e
apresenta uma resisténcia comparavel a de ceramicas avancadas e proxima a de alguns
vidros metalicos.

Cantor et al. (2004) investigaram por meio de uma combinag¢do de microscopia
Optica, microscopia eletronica de varredura, difracdo de Raios X e medi¢des de dureza de

uma liga de alta entropia obtida partir da fundi¢do e resfriamento rapido. A Tabela 1



apresenta a composicao quimica em porcentagem das regides dendriticas (D) e
interdendriticas (I) da liga Cantor (Fe2oCr20Mn2oCo20Niz). Observa-se que a regiao
dendritica possui uma distribuicao relativamente homogénea dos cinco elementos, com
valores proximos a 20%, refletindo a formagao de uma solugao solida tipica. Na regido
da micro-segregacao de solidificacdo exibe maior variagdo na composi¢do, com uma
reducdo significativa no teor de Fe (16,1%) e aumento nos contetidos de Cr (27,0%) e Mn
(23,0%). Essas diferencas podem influenciar as propriedades mecanicas e de corrosao das
diferentes regides da liga, destacando a importancia da microestrutura no desempenho

global do material.

Figura 1 — Mapa de Ashby mostrando a tenacidade a fratura em funcéo da resisténcia ao escoamento para
as principais classes de materiais.
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Fonte: Adaptado de Gludovatz ef al. (2014).

Ainda sobre o estudo realizado por Cantor ef al. (2004), a Figura 2 ilustra a analise

detalhada da liga Cantor utilizando diversas técnicas de caracteriza¢dao. A Figura 2 (a),



obtida por microscopia Optica, apresenta a microestrutura da Liga de Cantor fundida. Na
Figura 2 (b), a microscopia eletronica de varredura (MEV)/microanalisador de sonda
eletronica (electron probe microanalyser — EPMA) mostra a distribui¢do elementar,
confirmando a homogeneidade na regido dendritica e variagdes composicionais na regiao
interdendritica. A difracdo de Raios X, representada na Figura 2 (c), corrobora a
existéncia de uma solucao s6lida monofasica com estrutura CFC. Esses resultados, junto
aos dados da Tabela 1, oferecem uma visdo integrada da microestrutura da liga,

evidenciando a correlagdo entre a distribui¢do elementar e as propriedades mecanicas do

material.
Tabela 1 - Composicdo (em % atdmica) Dendritica (D) e Interdendritica (I)
Liga Regido Fe Cr Mn Ni Co
Cantor D 20.2 20.5 19.4 19.5 20,4
(Fe20Cr20Mn20Co20Niz0) I 16.1 27.0 23.0 17.0 17.0

Fonte: Adaptado de Cantor ef al. (2004).

Figura 2 - Caracterizagio da Liga Cantor (FexCraoMnagNizCoa): (a) Microscopia Optica, (b)
Microscopia Eletronica por Varredura, e (c) Difragéo por Raios X.
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Fonte: Adaptado de Cantor ef al. (2004).



A Figura 3 mostra os mapas de composi¢ao obtidos por MEV-EDS, demonstrando
que os cinco elementos principais (Cr, Mn, Fe, Co e Ni) estdo distribuidos de maneira
homogénea na liga na escala de caracterizagao utilizada, corroborando a formagao de uma
unica fase solida. Esse comportamento ¢ consistente com estudos anteriores que
evidenciam a importancia da homogeneidade composicional na estabilidade mecénica e

quimica da liga Cantor (Cantor et al., 2004; Li et al., 2019; Zhang et al., 2014).

Figura 3 - Mapas de Composicao da liga de Cantor (MEV-EDS).

100 pm
fooave =i
Composigao
Elemento Quimica
(em %)
Cr 19.610.9
Mn 19.51+0.9
Fe 20.310.4
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Ni 20.210.8

Fonte: Adaptada de Li ez al. (2019).

Armendariz et al. (2024) refor¢a a importancia das descobertas pioneiras de Yeh
e Cantor em 2004, que transformaram a metalurgia moderna. A liga Cantor destaca-se
por sua estabilidade termodinamica e resisténcia em atmosferas ricas em hidrogénio (alto
fator de empacotamento de materiais CFC), propriedades que a tornam ideal para
aplicagcdes na industria de hidrogénio e energia. Li et al. (2023) enfatizam que o
comportamento de corrosdo das LAEs, especialmente em solugdes como acido sulfidrico
(H2S04), tornou-se um foco de pesquisa fundamental. O Cr € crucial para a resisténcia a
corrosao devido a formacao de filmes passivos de 6xidos de cromo, enquanto Ni e Mn,
embora importantes para manter a estabilidade da estrutura CFC, podem comprometer
essa resisténcia em solugdes de H2SO4, indicando a necessidade de ajustes na composi¢ao

das ligas para otimizar seu desempenho (Li et al., 2023). De acordo com os resultados
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das curvas de polarizagdo potenciodinamica e da espectroscopia de impedancia
eletroquimica obtidos por Yang et al. (2020), a adicdo de Mn retarda o processo de
passivacao, reduzindo a estabilidade dos filmes para a liga Cantor em solugdes aquosas
de H2SO4. Huang ef al. (2021) investigaram a influéncia da adi¢do de Ni em uma LAE
baseada em CoCrNiAlTi exposta a uma solugdo aquosa de H2SOs4. Os resultados
mostraram que o aumento do teor de Ni prejudicou a resisténcia a corrosao da liga. O Ni
tendia a se acumular na superficie, formando uma camada de NiS, que se revelou instavel.

Pesquisas sobre o comportamento de corrosdo das LAEs em ambientes acidos,
especialmente em solugdes de HoSO4, demonstram a importancia da composi¢ao
elementar ¢ da microestrutura na resisténcia a corrosao. A liga Cantor apresenta
resisténcia moderada a corrosao em H>SOs, influenciada pela presenga do elemento Cr
que permite uma melhor estabilidade quimica (Wang et al., 2021).

Apesar dos efeitos adversos de Ni e Mn, as propriedades de resisténcia a corrosao
da liga Cantor em meios acidos e neutros sdo comparaveis as do ago inoxidavel 304 ou
304L (Banik et al., 2023). Luo et al. (2018) investigou a resisténcia a corrosao € as
propriedades do filme passivo da liga Cantor em comparagdo com o aco inoxidavel 304L
em solucao aquosa de H>SO4 a 0,1M. Ambos os materiais apresentaram boa capacidade
de formar filmes passivos, com o filme da LAE sendo mais espesso e sem dissolu¢do
seletiva de elementos metalicos durante a passivacdo. Sob a condi¢do de Potencial de
Curto-Circuito (Open Circuit Potential - OCP), os dois materiais apresentaram
mecanismos semelhantes de corrosao, evidenciando um processo misto de transferéncia
de carga e controle de difusao.

A Figura 4, apresenta as curvas de polarizagdo potenciodinamica ciclica para a
liga Cantor ¢ o0 ago 304L SS em 0,1 M de H>SOs4. Nao foi observado nenhum laco de
histerese evidente nas varreduras reversas, indicando que tanto a LAE quanto o 304L nao
sdo suscetiveis a corrosao localizada a temperatura ambiente. Em soluc¢ao aquosa de acido
cloridrico a 10%, a liga Cantor apresentou excelente resisténcia a corrosao comparada ao

mesmo aco inoxidavel (Luo et al., 2018).
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Figura 4 - Curvas de polarizagdo potenciodinanica ciclica da liga de Cantor e 304L SS.
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Fonte: Adaptado de Luo ef al. (2018).

Embora grande parte das pesquisas sobre LAEs se concentra na estrutura € no
comportamento dos elementos de sua composi¢do, Bhaskaran Nair et al. (2023) afirmam
que estudos publicados até a metade da década passada se concentraram, principalmente,
na compreensao do comportamento mecénico das LAEs obtidas por fundi¢do a arco.
Malatji et al. (2020) sugeriu que a deposi¢cdo de metal a laser na manufatura aditiva
poderia ser usada para evitar os defeitos dos processos de fundigdo. As técnicas de
revestimento por meio de pulverizagdo térmica ganharam mais atengdo, sendo observado
um aumento significativo de publicacdes a partir do ano de 2016, destacando-se as
técnicas de deposicao fisica de vapor (PVD), revestimento a laser, aspersdo térmica e

High Velocity Oxygen Fuel (HVOF) (Bhaskaran Nair ef al., 2023).

2.2 Revestimento Usando Ligas de Alta Entropia

Como visto, um grande nimero de LAEs tem sido desenvolvido, apresentando
propriedades como endurecimento por precipitagao, resisténcia a oxidacao, ao desgaste e
a corrosdo, dentre outras. Essas caracteristicas ampliam significativamente o escopo de

suas aplicagdes em diversos segmentos industriais.
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Os revestimentos de LAESs tem potencial por apresentar propriedades
excepcionais, com uma ampla gama de aplicagdes em materiais funcionais e estruturais.
No setor nuclear, sdo valorizados por sua alta resisténcia a radia¢do e a corrosdo. Além
disso, esses revestimentos sdo amplamente empregados para prote¢do contra desgaste e
altas temperaturas em ambientes industriais, como mostra Zhang et al. (2014). Na
industria aeroespacial, revestimentos de LAEs sdo apropriadas para motores a jato e
turbinas, devido a sua resisténcia superior a oxidagdo e estabilidade em temperaturas
elevadas (Doleker et al., 2023). Em processos de manufatura, essas ligas sdo aplicadas
como aglutinantes de ferramentas de corte a base de Ti (C,N), prolongando sua vida util
e aumentando a eficiéncia nas operagdes de acabamento (Ye; Yin; Yuan, 2024). As LAEs
também se destacam em sistemas de geragdo de energia, como turbinas a gas e reatores
nucleares, onde sdo exigidas alta durabilidade e resisténcia a corrosdo em condig¢des
severas (Armendariz ef al., 2024; Zhang et al., 2020).

Neste contexto, a Figura 5 apresenta uma solugdo para melhoria da resisténcia ao

desgaste de componentes dos compressores de turbinas a gas, onde aplicou-se LAEs.

Figura 5 - Aplicacdes industriais de revestimentos LAE em turbinas a gas
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Fonte: Adaptado de Zhao ef al. (2024).

A Figura 6, por sua vez, exibe um revestimento de LAE (FeCoNiMnCu) aplicado
por sinteriza¢do por microondas sobre aco inoxidavel 304. De acordo com Sharma et al.
(2024), as regides mais escuras nas imagens de MEV (Figura 6a-d) indicam a

concentracdo dos elementos da liga.
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Figura 6 - Microestrutura de um revestimento LAE (FeCoNiMnCu) aplicado sobre substrato de aco
inoxidavel 304 obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV).
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Fonte: Sharma et al. (2024).

Os métodos de deposicdo sdo determinantes para as propriedades finais dos
revestimentos. Técnicas como Deposicado Fisica de Vapor (PVD), Deposicao Quimica de
Vapor (CVD) e aspersdo térmica sdo comumente empregadas para aplicar LAEs em
superficies metalicas. A aspersao térmica, em particular, proporciona camadas densas e
aderentes, ideais para resistir ao desgaste e a corrosao. Comparativamente, a técnica PVD
oferece revestimentos mais finos ¢ homogéneos, enquanto a aspersdo térmica cria
camadas mais espessas e com melhor adesdo (Okokpujie et al., 2024).

A eficacia dos revestimentos de LAEs ¢ confirmada por Li et al. (2023), que
estudaram a liga CoCrFeMnNi aplicada a laminas de turbinas, observando melhorias
significativas na resisténcia a corrosao e ao desgaste. Ensaios realizados em solugdes de
H>SO. comprovaram a protecdo superior oferecida contra corrosao localizada e “pitting”,

superando revestimentos convencionais. A estabilidade térmica dessas ligas foi mantida
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mesmo em temperaturas e pressoes elevadas, reforgando sua aplicabilidade em ambientes
exigentes (Li et al., 2023; Wang et al., 2022).

Como um exemplo de comprovagao dessa estabilidade, a Figura 7 apresenta o
resultado da microestrutura de um revestimento de LAE (Cuo.sNiAlCoCrFeSi) apds

exposicao em solucdo desaerada de IN H2SOa (Chen et al., 2005).

Figura 7 - Teste de corrosao em solugdes de H.SOa4 aplicado a revestimentos de LAEs

16pm 611611

Fonte: Adaptado de Chen et al. (2005).

Nos tltimos anos, as LAEs tem sido usadas como material ideal para revestimento
em aplicagdes nucleares, principalmente quando em contato com fontes de energias mais
seguras como foco na integridade e confiabilidade das instalagdes (Zhang et al., 2018).

No estudo de Ddéleker et al. (2023), foi investigado a resisténcia a corrosdo em
elevadas temperaturas de uma LAE (Co, Cr, Fe, Ni, Al, Nb) submetida ao método
convencional de boretagdo por pd para aplicacdes aeroespaciais. Os resultados de
corrosdo em alta temperatura evidenciaram menor degradagdo nas amostras de LAEs
boretadas, menor espessura de camada de corrosdo e reducdo da éarea danificada,
indicando maior estabilidade.

Uma outra solucdo para mitigar os danos em aplicagdes severas ¢ o uso de
sistemas de revestimentos de barreira térmica (Thermal Barrier Coatings — TBC). No

estudo de Odabas, Ozgurluk e Karaoglanli (2024), foram produzidas amostras de material
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de revestimento com trés camadas: material do substrato (Inconel-718), revestimento de
ligacdo metalica (CoNiCrAlY) e revestimento superior LAE (AlCoCrFeNiTi). O sistema
de revestimento foi submetido a ensaios de corrosdo a quente, apresentando resultados

desejaveis sem danos, como trincas, empenos ou descamagao.
2.3 Revestimento por Fric¢ao

O uso de processos de revestimentos baseadas em fricgao tem sido utilizado como
uma tecnologia de conformagdo industrial, seus campos de aplicagdes incluem
processamento de superficie, fabricagdo de aeronaves, fabricagdo de compdsitos
metalicos, dentre outros (Gao; Li, 2021). Nesse processo, as pe¢as sdo submetidas a
movimento relativo sob pressdo, o que permite que o calor gerado pela friccdo na
interface entre as superficies em contato seja aproveitado para unir metais similares ou
dissimilares (Qu; Tatman; Wharry, 2024).

Hoffmann et al. (2024), afirmaram que os revestimentos em estado solido
possuem vantagens em relagdo as técnicas de unido baseadas em fusdo (alta energia
térmica), evitando formacdo de porosidades, trincas, distor¢des significativas e tensdo
residuais. A maioria destes problemas citados podem ser evitados por meio de aplicagao
de técnicas de deposicao em estado solido, em particular devido as menores temperaturas
comparadas aos processos por fusdo (Frazier, 2014). Uma dessas técnicas que se destaca
¢ o processo de Revestimento por Fricgdo — RF (Friction Surfacing) (Soujon et al., 2022).
Kramer de Macedo et al. (2010), admitiu, em sua publicagdo, que o RF ja se despontava
com uma alternativa promissora para diversas aplicacdes industriais devido a sua
capacidade de operar abaixo do ponto de fusdo, utilizando calor e pressdo para depositar
material consumivel sobre o substrato, resultando em uma ligagdo metalica robusta. Este
método oferece vantagens, como a producdo de revestimentos com microestruturas
refinadas, melhorando as propriedades mecanicas e a resisténcia ao desgaste. E
amplamente utilizado na reparagdo de componentes desgastados, na obtencdo de
superficies resistentes ao desgaste e na fabricacdo de componentes com propriedades
superficiais especificas, como, por exemplo, a resisténcia a corrosdo (Gandra et al., 2013).
Assim, o RF representa uma inovagdo significativa para a melhoria das propriedades

superficiais dos materiais em diversas aplicagdes industriais (Hoffman et al., 2024).
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Por outro lado, técnicas de processamento em estado solido que ndo envolvem a
transformag¢ao do material para a fase liquida durante o processamento oferecem diversas
vantagens sobre os métodos convencionais de processamento em fase liquida (Kumar et
al., 2021). O processo de revestimento por friccdo ¢ exemplo proeminente de tecnologia
de processamento que ocorrem no estado sdlido, utilizada para modificar e/ou obter
superficies metalicas compodsitas. O RF tem demonstrado grande potencial no
processamento de materiais diversos com diferentes propriedades, como resisténcia ao
desgaste e a corrosao (Puli; Ram, 2012).

Alguns autores consideram o revestimento por fricgdo como sendo uma derivagao
melhorada do Friction Stir Welding - FSW para modificagdo de superficie no estado
solido (Liu et al., 2008), sendo patenteado em 1941 como revestimento de metal (metal
coating) (Chandrasekaran, 1997). O FS ¢ um processo ambientalmente limpo, sem
fumaga, respingos ou emissdes de luz de alta energia. E energeticamente eficiente, visto
que o calor gerado fica concentrado na regido da deposigao, sendo possivel a juncdo de
materiais metalurgicamente incompativeis e com boa adesao (Nicholas e Thomas, 1998).
Ao contrario dos processos tradicionais que envolvem fusdo, como a soldagem a arco, a
ocorréncia de poros, escorias ou inclusdes nos revestimentos ndo ¢ observada, comum
ndo ocorrerem poros, escorias ou inclusdes nos revestimentos (Fukakusa, 1997). Em
alguns casos, o processo de revestimento exige a aplicacdo de forgas elevadas. Uma
desvantagem desse processo € a necessidade de maior rigidez do equipamento (Vitanov;
Voutchkov, 2005).

A espessura da camada revestida varia de 0,5 a 3 mm, dependendo do didmetro e
do material da haste consumivel (Voutchkok et al., 2001). Esse processo ¢ amplamente
utilizado para criar revestimentos com propriedades de superficie desejadas, como
revestimentos resistentes ao desgaste. Por exemplo, a empresa Frictec Ltd. (Portsmouth,
Inglaterra) utilizou com sucesso esse processo para aplicar revestimentos de ago
inoxidavel em chapas e eixo de aco (Bedford; Richards, 1986).

No entanto, existem duas limitagdes que tém retardado a aplicagdo mais ampla
dessa técnica: a falta de dispositivos de detecgdo precisos para o monitoramento confiavel
em tempo real do processo e a auséncia de um modelo de processo adequado (Voutchkok
et al., 2001). O processo de superficie de friccdo envolve uma série de parametros que
influenciam diretamente a qualidade do revestimento. Para desenvolver um modelo

matematico ou analitico valido desse processo, ¢ essencial considerar com precisao esses
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parametros. Fukakusa (1996) atirmou na época que os modelos existentes para superficie
de friccdo eram baseados principalmente em equagdes empiricas ou em experiéncias
praticas, sem levar em conta a dindmica dos parametros do processo de revestimento por
fricgdo. Voutchkov et al. (2001), propuseram continuar o trabalho de pesquisa para usar
abordagens matematicas e estatisticas na coleta, armazenamento e analise de informagdes
do processo, a fim de desenvolver relacionamentos precisos e uteis que permitam um
monitoramento e controle eficazes do processo de superficie de fric¢ao.

Gandra (2014), descreveu o processo de revestimento por friccdo (RF) como
sendo revestimento em estado sélido baseado na deformacdo plastica de uma haste
metalica consumivel. Conforme ilustrado na Figura 8, uma barra rotativa ¢ pressionada
contra o substrato sob uma carga axial aplicada. O calor gerado por friccdo cria uma
camada limitrofe viscoplastica na ponta da barra. As condi¢des de pressdo e temperatura
resultam em um processo de interdifusao, formando uma ligacao metalica entre o material
plastificado e o substrato. A condugdo de calor para o substrato permite que essa camada
se consolide perto da interface ligada, resultando na formagdo de uma interface de
cisalhamento viscoplastico entre a barra consumivel rotativa e a camada depositada. Com
a condugdo continua de calor, essa interface de cisalhamento viscoplastico se afasta da
superficie do substrato, aumentando a espessura da camada. Ao aplicar um movimento
de translagdo, o material viscoplastico ¢ depositado continuamente na superficie do
substrato em um processo continuo. E importante notar que o RF  depende
exclusivamente da friccdo interfacial e da deformagdo plastica como fonte de calor,
permitindo o processamento de materiais a temperaturas abaixo do ponto de fusdo.
Devido ao processo termomecanico, uma camada continua de microestruturas finas ¢é
depositada, a medida que a barra ¢ progressivamente consumida. O processo também ¢
caracterizado pela formag¢ao de um revolvimento de material na ponta da barra,
conferindo-lhe uma geometria caracteristica em forma de cogumelo (Esther; Dinaharan;

Murugan, 2019).
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Figura 8 - Esquematico do processo de revestimento por fric¢ao
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Fonte: Troysi (2019).

Em seu artigo, Bedford (1992) afirma que a primeira maquina para aplicar
revestimentos duros sobre acos em escala comercial foi produzida no inicio da década de
80 (Figura 9), em um projeto liderado pela Frictec. Sendo capaz de revestir componentes
de até 2800 mm de comprimento por 800 mm de largura. O equipamento era dotado de

controle por CNC, que oferecia um desempenho preciso, boa repetibilidade e baixa

interferéncia do operador.

Figura 9 - Primeira maquina para revestimento por friccao
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Fonte: Bedford (1992).
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A implementa¢do comercial do processo de Revestimento por Fric¢do ¢ baseada
em maquinas especialmente projetadas e desenvolvidas, Figura 10, o que limita o nimero
de aplicagdes industriais e requer um investimento inicial significativo. Para que a
tecnologia se expanda e seja comercialmente viavel, ¢ necessario o uso de maquinas
padrdo para o processo de revestimento por atrito com capacidade para processar uma
variedade de geometrias de substrato e combinacdes de materiais (Bedford, 1992). Diante
desse cenario, Vitanov, Javaid e Stephenson (2010) propde, em seu trabalho
experimental, a adaptacdo de um centro de usinagem CNC para o processo de micro
revestimento por atrito, tendo como base os seguintes parametros de entrada: rotagdo
(RPM), taxa de avango da haste consumivel (Vz) e a taxa de deslocamento do substrato
(Vx). A forca axial, que ¢ ajustada diretamente no equipamento dedicado para o
revestimento por friccdo, é representada no centro de usinagem CNC como sendo uma
composi¢ao das taxas de avancgo da haste em relagdo ao avango do substrato (Vz/Vx).

Embora o estudo de Vitanov, Javaid e Stephenson (2010) tenha produzido
resultados interessantes, ha pouca literatura cientifica que explore a aplicagdo de
revestimentos por fric¢do utilizando um centro de usinagem CNC, o que indica um campo

a ser mais explorado.

Figura 10 - Maquina dedicada de RF da ETA Technology

Fonte: ETA Technology (2024).
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Algumas pesquisas relevantes neste campo incluem: Da Silva et al. (2018), que
avaliou a viabilidade da producao de revestimentos de liga de aluminio em ago de baixo
carbono, Figura 11; Troysi ef al. (2019), que investigou o revestimento de aco inoxidavel
austenitico (ABNT 304) em aco de baixo carbono (ABNT 1020), Figura 12; e Silva e
Brito (2023), que analisaram a influéncia da velocidade de rotagdo na formacdo da
microestrutura do revestimento de ABNT 316L sobre aco ABNT 1020. A Figura 13
apresenta a influéncia no tamanho de grao (d) e no tipo de distribui¢ao em funcado do

parametro de rotacdo da haste consumivel de aco inoxidavel ABNT 316L sobre substrato

de ABNT 1020 no processo de RF.

Figura 11 - RF de liga de aluminio aplicado sobre ago de baixo carbono
- - &1

Fonte: Adaptado Da Silva et al. (2018).

Figura 12 - Revestimento de ago inoxidavel austenitico (ABNT 304) sobre aco de baixo carbono (ABNT
1020)
Q =2000 rpm Q =2000rpm Q =1500rpm Q =1500rpm
Vx = 250 mm/min Vx = 190mm/min Vx = 250 mm/min Vx = 190mm/min
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Fonte: Adaptado de Troysi ef al. (2019).
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Figura 13 - Varia¢ao na velocidade de rotacdo durante o processo de revestimento por fric¢do afeta a
microestrutura do revestimento
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Fonte: Adaptado de Silva e Brito (2023).

As Figuras 11 e 12, ilustram diferentes aspectos do processo de revestimento por
friccdo (RF) aplicado a diversos substratos, evidenciando a eficacia e os desafios
associados a essa técnica. A Figura 11 apresenta uma macrografia do revestimento de liga
de aluminio sobre ago de baixo carbono, conforme investigado por Da Silva et al. (2018).
Essa figura demonstra a interface uniforme entre o revestimento e o substrato, destacando
a boa adesdo e a auséncia de defeitos significativos, fatores essenciais para a integridade
estrutural do revestimento em aplicag¢des industriais.

Na Figura 12, observa-se a macroestrutura resultante do revestimento de ago
inoxidavel austenitico (ABNT 304) sobre aco de baixo carbono (ABNT 1020), estudado
por Troysi et al. (2019). A imagem revela a diferenca nas microestruturas dos dois
materiais, evidenciando a formac¢do de uma camada continua e resistente, capaz de
melhorar as propriedades de resisténcia a corrosao e ao desgaste do substrato.

A Figura 13 exibe a influéncia da velocidade de rotacdo na formacdo da
microestrutura durante o processo de revestimento por friccdo de ABNT 316L sobre
ABNT 1020, conforme analisado por Silva e Brito (2023). O gréfico ilustra como
variacoes na velocidade de rotagdo podem afetar significativamente a qualidade do

revestimento, influenciando fatores como a espessura da camada, a uniformidade ¢ a
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presenca de possiveis imperfeicoes. Essa andlise ¢ relevante para otimizar o processo €
garantir a producdo de revestimentos com propriedades mecanicas e de resisténcia
adequadas para aplicagdes exigentes.

Karar, Kumar e Chattopadhyaya (2025), recentemente analisaram as propriedades
e a microestrutura do RF utilizando diferentes parametros e processos. A analise do
processo de RF evidenciou alteragcdes microestruturais significativas no revestimento,
substrato e haste consumivel, atribuidas ao resfriamento rapido que promove o refino de
graos e o endurecimento do material depositado. Por operar em estado s6lido, o processo
minimiza distor¢des e viabiliza o uso de materiais macios, dispensando a fusdo dos
componentes envolvidos. Estratégias como o resfriamento controlado pos-deposicao, a
aplicacdo de blindagem com nitrogénio por conveccdo forgada (Forced convection
nitrogen shielding - FCNS) e o uso de refor¢os nos materiais consumiveis para formagao
de compdsitos ampliam a eficiéncia e o apelo ambiental do processo. Ainda assim,
desafios como a formagao de cortes nas bordas durante a deposicao persistem. O estudo
de abordagens alternativas, como o RF lateral e revestimentos multicamadas e
multitrilhas, demonstra potencial para a melhoria das propriedades finais. Além disso, o
desenvolvimento de modelos baseados na otimiza¢cdo dos pardmetros contribui para o
entendimento mais aprofundado do comportamento do material durante o processo.

Em outra pesquisa contemporanea, foram avaliadas as microestruturas resultantes
do processo RF de duas ligas de aluminio (AA6061 e AA6063) aplicadas sobre substrato
de ago carbono com variagao da taxa de deslocamento, mantendo a carga axial e a rotagao
constantes. As microestruturas apresentaram graos finos e uniformemente distribuidos,
sugerindo boa qualidade de deposi¢do. A interface entre o revestimento e o substrato
mostrou-se sensivel a geragdo de calor durante o processo, com a presenga de
descontinuidades em velocidades extremas e melhor adesdo em velocidades
intermediarias. Além disso, variacdes na rugosidade e na dureza superficial foram
atribuidas a natureza da liga e as condi¢des térmicas e mecanicas do processo,
evidenciando o impacto direto dos parametros operacionais na qualidade final dos
revestimentos (Karar et al., 2025). Zhou et al. (2025), também publicou resultados das
analises da microestrutura e o comportamento da corrosao de hastes de A¢o Inoxidavel
Austenitico ABNT 201 aplicadas por meio de RF sobre substrato de ABNT 304. Este
estudo constatou que o aumento da rotacao favoreceu o refinamento microestrutural e o

aumento da dureza, sem influéncia significativa na resisténcia a corrosao.
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3 METODO

Neste capitulo serdo apresentados os materiais, equipamentos e procedimentos
metodologicos utilizados para o desenvolvimento do trabalho. A Figura 14 apresenta a

estrutura organizacional adotada.

Figura 14 - Diagrama do procedimento experimental.

,'l/ ’ Etapal + Andlise bibliométrica. \\'I
. i
E ’ Etapall * Materiais e preparagao. E
; \ Em:III + Caracterizagao Microestrutural.
’ E’;IV * Resisténcia a corrosao.
i‘ ’ Et:zy » Conclusao. ’E

Fonte: Elaborado pelo autor.

3.1 Etapa I - Analise Bibliométrica

Um aumento significativo de estudos sobre as Ligas de Alta Entropia— LAE (High
Entropy Alloy) tem sido conduzido ao longo das ultimas duas décadas, dificultando a
sintese por meio de métodos tradicionais de revisao de literatura (Verma et al., 2024).
Essas informagdes sdo essenciais para a compreensao das propriedades e aplicacdes das
LAE. Neste contexto, a Analise Bibliométrica contribui para criagdo de estruturas de
avaliagdo criteriosa e se destaca como uma ferramenta valiosa para identificar lacunas no
conhecimento e na pesquisa (Alviz-Meza et al., 2023). As ferramentas de analise

bibliométrica possibilitam uma compreensao abrangente do panorama de pesquisa em um
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campo académico por meio da gestdo eficaz e analise de vastas pesquisas. Diversas areas
pertinentes t€ém adotado ferramentas bibliométricas computadorizadas recentemente,
concentrando-se na analise do volume de publicagdes e na colaboragdo entre diferentes
organizagdes, regides e autores (Salman; Sorokin; Aw, 2024).

A analise bibliométrica ¢ uma metodologia de pesquisa quantitativa amplamente
utilizada para avaliar o impacto e as tendéncias em diversos campos de pesquisa. Ela pode
identificar os principais pesquisadores, apontar lacunas e estimular propostas para estudos
inovadores, conforme destacado por Vaxevanidis et al. (2019). Quando aplicada no
contexto das engenharias, Alviz-Meza et al. (2023) ressalta a importancia da
recomendacao da comunidade cientifica de usar bases de dados renomadas, como Scopus
e Web of Science, para realizar revisdes bibliograficas de alta qualidade.

Seguindo essa diretriz, foram realizadas pesquisas abrangentes sobre as producoes
cientificas recentes, utilizando esses bancos de dados renomados ¢ considerando o
periodo de acordo com o surgimento e desenvolvimento das publicacdes. Esse cuidadoso
processo de coleta e analise de dados permitiu uma visdo abrangente e atualizada do
cenario cientifico nas engenharias, possibilitando a identificacdao de tendéncias, lacunas e
oportunidades para futuras pesquisas e desenvolvimento tecnologico.

A coleta de dados para a analise bibliométrica foi conduzida e atualizada em 01
de julho de 2024, empregando uma abordagem exploratoria em cada base de dados. Os
critérios iniciais aplicados foram: artigos e revisdes publicados em revista, em lingua
inglesa e com os termos que aparecem dentro dos campos: Titulo do Artigo, Resumo e
Palavras-chave. As andlises foram divididas em etapas, de acordo com o tema a ser
pesquisado, iniciando com: “high entropy alloy” a partir de 2004 (+20 mil artigos); em
seguida: “Cantor alloy” a partir de 2016; na sequéncia os termos semelhantes para FS:
“friction surfacing” ou “friction surface” ou “friction stir surface” a partir de 1970. E
para identificar lacunas e justificar o uso da Liga de Cantor no processo de FS, fizemos
algumas combinagdes: “FS” e “LAE”; “FS” e “Cantor alloy”; e “FS” e “CNC machining
center”.

Os resultados obtidos foram exportados na forma de arquivos eletronicos no
padrao BibTeX, com extensao ".bib". Por meio de uma série de instrucdes especificas, os
arquivos foram integrados e tratados no software RStudio (versdao 2023.09.1). No
ambiente do referido software, foram removidos os artigos duplicados e aqueles que nao

continham palavras-chave no campo "Keywords”. Em seguida, a analise bibliométrica foi
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realizada no ambiente online interativo denominado "biblioshiny", que foi desenvolvido
na linguagem de programacdo R pela comunidade "Bibliometrix". Apresentado na Figura
15, o fluxograma ilustra o processo de andlise bibliométrica para o FS, que contém as
etapas de: coleta, tratamento e andlise visualizacdo dos dados. O mesmo fluxograma foi

aplicado para os demais termos pesquisados.

Figura 15 - Procedimento metodologico da andlise Bibliométrica

Coleta de Dados Tratamento de Dados Analise dos Dados

Critério de Busca:

Artigos ou Revisdes publicados em Revista. em
Lingua inglesa. sobre: “fiiction surfacing” ou
“fiiction surface™ ou “fiiction stir surface”.
publicados nos iltimos 55 anos.

]

Resultados obtidos nos bancos de ! Total e registros tratados no
dados: | g

S —2718 - RStudio:
: copus (n = ) Ple n=4162

Web of Science (n =1 444) I

Critérios de eliminacao:
Artigos em duplicidade
* Artigos sem palavras-chave

!

Total de registros remanescente: : Analise bibliométrica realizada no }

n=2787 ambiente Biblioshiny

Fonte: Elaborado pelo autor.

3.2 Etapa Il — Materiais e preparacio

Ap6s a andlise por meio da bibliometria, deu inicio a fase do método envolvendo
a caracteriza¢do dos materiais usados no substrato e na haste consumivel, juntamente com
0s preparativos para o processo de revestimento por friccdo. Apds a aplicagdo do
revestimento, foram conduzidos testes experimentais para avaliar a qualidade da

deposicao e verificar sua integridade.

3.2.1 Preparacgio da haste consumivel - LAE

As amostras de LAE foram elaboradas por fusdo em forno a arco voltaico, Figura
16, com atmosfera controlada, com posterior homogeneizagao e forjamento, conforme a
metodologia utilizada por Campo et al. (2020 e 2021). A matéria-prima para a elaboragao
da liga de alta entropia investigada neste trabalho (CoCrFeMnNi) foi adquirida na forma
de pd. O processo de preparagdo para a fusdo foi iniciado com a limpeza do forno com
acetona para remoc¢ao das impurezas. Em seguida, as misturas dos pos-metalicos foram

depositadas em cadinhos e, ap6s a inser¢do dos metais, foram realizadas trés purgas de



26

argonio de alta pureza no forno, sendo que a ultima injecao de argdnio manteve a pressao

em aproximadamente -0,2 bar.

3 , Thgae avorre de
tesfriamento.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O forno utilizado para a fusao das ligas, instalado no laboratério do Departamento
de Engenharia de Manufatura e Materiais da Universidade Estadual de Campinas
(Unicamp), foi construido em ago inoxidavel com parede dupla, permitindo refrigeracao
por circulacdo de dgua. O equipamento era dotado de um eletrodo de tungsténio ndo
consumivel. A fusdo dos elementos ocorreu por meio da abertura de um arco elétrico,
gerado por uma fonte capaz de ionizar o gas argonio. Para a igni¢do do arco, foi necessario
que o eletrodo e o metal a ser fundido estivessem em proximidade adequada. O controle
do eletrodo era realizado por meio de um brago articulado com fole, que permitia sua
movimentagdo ao longo da extensdo do cadinho contendo os metais. A fusdo de todo o
material no cadinho foi repetida pelo menos dez vezes, com o objetivo de garantir a
homogeneidade quimica dos lingotes. Apds cada abertura do arco, a amostra era
rotacionada em 90° em relacdo ao seu plano, o que contribuia adicionalmente para a
uniformidade da composic¢ao.

Apos a fusdo, os lingotes foram encapsulados em tubos de quartzo em atmosfera

de argonio e submetidos ao tratamento térmico de homogeneizagao por 24 horas a uma
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temperatura de 1000 °C. Esse procedimento visou promover a difusdo atdmica no
material, garantindo a homogeneidade quimica dos lingotes. Para o tratamento térmico
de homogeneizacao, foi utilizado um forno do tipo mufla com aquecimento resistivo,
localizado no laboratério do Departamento de Engenharia de Manufatura e Materiais da
Unicamp.

O lingote foi entdo forjado a 1000 °C usando uma maquina de estampagem para
obter barras cilindricas, que exibiu um diametro final de 11,46 mm. Para atingir esse
diametro foram necessarios quatro passes em matrizes diferentes com diametros de 17,21,
15,87, 13,49, 11,46 mm. Entre cada passagem, o as amostras foram reaquecidas por um
periodo de 10 minutos. Como este processo foi conduzido em ambiente atmosfera, a
superficie dos cilindros ficou oxidada. Para remover esta camada oxidada, cada barra foi
usinada at¢é atingir o didmetro de 10 mm, que posteriormente foi empregada como a haste
consumivel no processo FS. Antes da deposicdo, as faces das hastes consumiveis foram
preparadas em torneamento para remover rebarbas e garantir uma superficie plana para
melhorar o contato como substrato.

Para a realizacdo das deposicOes as hastes foram seccionadas em hastes com

100mm de comprimento e diametro de 10mm.

3.2.2 Preparacgdo do substrato

Os materiais utilizados como substrato foram chapas de aco ABNT 1020 e chapas
de ago inoxidavel austenitico ABNT 304, ambas com dimensdes de 80 x 25,4 x 10 mm
(comprimento x largura x espessura). A composi¢cdo quimica do aco ABNT 304 esta
disposta na Tabela 2. A escolha desses materiais visa conferir ao ago-carbono, de uso
geral, uma nova caracteristica de superficie, qual seja, resisténcia a corrosdao. A escolha
do aco inoxidavel como substrato visa comparar suas diferencas microestruturais e
resisténcia a corrosdo com o substrato de baixo carbono. A analise quimica foi realizada
com o objetivo de avaliar possiveis diferengas entre os lotes de fabricagdo dos materiais.
Utilizou-se a técnica de fluorescéncia de raios X, por meio do equipamento Rigaku
modelo ZSX Primus II, disponivel no laboratério de analises mecanicas do Centro

Federal de Educagdo Tecnologica de Minas Gerais (CEFET-MQG).
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Tabela 2 - Composi¢do Quimica do Ago Inoxidavel ABNT 304
Composi¢cdo Quimica (% ?)

C Mn Si P S Cr Ni
0,08 2,00 1,00 0,045 0,030 17,50 a 20,00 8,00 210,50

Fonte: ABNT NBR 5601 — Acos inoxidaveis — Classificagdo por composi¢ao quimica.

As chapas foram fornecidas em estado laminado a quente, e os revestimentos
foram aplicados na dire¢ao de lamina¢do das chapas. Para remover a carepa de laminacao
antes da aplicacdo do revestimento as superficies foram preparadas por meio de fresagem

da superficie, conforme Troysi (2019).

3.2.3 Pardmetros de deposicao

Os parametros criticos a serem controlados no processo de deposicao por fricgdao
incluem a velocidade de rotagdao da haste consumivel (Q2), a velocidade de avango
longitudinal da haste na direcdo do eixo “X” do CNC (Vx), avanco vertical de
aproximacao na dire¢do do eixo “Z” (Vz), e a razdo entre esses dois ultimos (Vz/Vx,)
Silva et al. (2020).

Normalmente, duas estratégias sdo empregadas para o método RF convencional.
A abordagem mais comum envolve o controle da for¢a axial aplicada exercida pela haste
consumivel sobre o substrato. No entanto, esta op¢ao ndo era viavel aqui devido ao uso
de um centro de usinagem convencional que nao possui capacidade de medigdo e controle
de for¢a axial. A segunda possibilidade ¢ controlar o movimento de mergulho vertical da
haste consumivel em dire¢do ao substrato durante a deposicdo, um método que foi
explorado com sucesso em estudos anteriores (Vitanov; Javaid; Stephenson, 2010;
Fitseva et al., 2015).

Neste sentido, os valores dos parametros adotados foram: velocidade de avango
horizontal do substrato (Vx) de 190 mm/min; dois niveis de velocidade de rotacao (Q2) de
1500 rpm e de 2000 rpm; e razdo de 0,5 (Vz/Vx) entre as velocidades de avango vertical
do consumivel (Vz) e horizontal do substrato conforme mostrado na Figura 17. O critério
utilizado para adogdo desses parametros foi a busca pela obtencdo de recobrimentos
geometricamente uniformes e com boa adesdo ao substrato embasados nos experimentos

de Troysi (2016).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

3.2.4 Parametros de deposicdo — Processo de deposicio das hastes

A haste da liga acabada de CoCrFeMnNi serviu como ferramenta consumivel para
os processos de revestimento por friccao (RF) no centro de usinagem CNC ROMI
Discovery 560, com poténcia de 11 kW e faixa de rotacao variando de 10 a 10 000 rpm,
instalado no Laboratorios de Processos de Fabricagcdao da Pontificia Universidade Catolica
de Minas Gerais (PUC Minas). Embora nao seja um equipamento dedicado para o
processo de revestimento por friccdo, a viabilidade de sua utilizacao foi1 demonstrada em
trabalhos anteriores envolvendo a deposicao de outras ligas em diversos materiais, tais
como liga de aluminio em ago carbono (Silva et al., 2020), acos inoxidaveis em ago
carbono (Troysi ef al., 2019; Silva e Brito, 2023), ago de alta resisténcia em ag¢o carbono
(Silva et al, 2020), e ligas intermetalicas de aluminetos de ferro (Fe-Al) em ago
inoxidavel (Silva et al., 2020).

A Figura 18 retrata as principais etapas do processo de deposicdo de
CoCrFeMnNi. O comprimento “stick-out” da haste consumivel fo1 ajustado para 50 mm
(metade do comprimento inicial) para evitar deformacdo por flambagem. O mergulho
vertical inicial € ilustrado na Figura 18 (b). Durante este estagio de permanéncia, a haste
consumivel € ajustada na velocidade de rotagdo selecionada de 1.500 rpm e direcionada
em direcao ao substrato a 2 mm/min. O aquecimento leva a forma¢ao de uma chama na
ponta da haste consumivel, mostrada na Figura 18 (c). Quando a haste consumivel atinge
uma posicao de -0,5 mm em relagao a superficie do substrato, o movimento para frente €

iniciado, conforme mostrado na Figura 18 (d), e a deposi¢ao real do revestimento ocorre



30

na velocidade de avango programada de 190 mm/min para um total comprimento de
revestimento de 50 mm. Ao longo da deposi¢ao foi realizado o monitoramento
termografico do processo utilizando uma camera infravermelha FLIR T400, calibrada
para faixa de temperatura de -20 a 1200 °C com resolucao de 0,05 °C, emissividade

térmica de 0,8 e com frequéncia de aquisicao de 1s.

Figura 18- Etapas do processo de deposi¢ado

¢) d)

Fonte: Elaborado pelo autor.

3.3 Etapa III — Procedimentos de caracterizacao

A preparacao metalografica envolveu retificacdo e procedimentos padrao de
polimento, seguido de condicionamento em solugédo de acido oxalico a 10% por 300 s. A
caracterizacao da microestrutura da se¢do transversal dos revestimentos (Figura 19) foi
realizada por Microscopia Otica a luz visivel (MO), através da utilizagio dos
equipamentos VLM; Zeiss Scope A.l com camara digital acoplada do laboratorio de
microscopia da Pontificia Universidade Catolica de Minas Gerais (PUC-Minas),
Observer DIm da UNICAMP, e Zeiss AXIO Imager.M2m com camera digital Zeiss
AxioCam MRc5 acoplada e Zeiss SteREO Discovery.V8 com camera digital Zeiss
Axiocam 305 color acoplada do Laboratorio de Microscopia e Materiais da Universidade
Federal de Goids, com o objetivo de avaliar a presenca de defeitos como poros e trincas,
além da morfologia geral dos graos na regido da interface. As amostras selecionadas
foram submetidas a exame por Microscopia Eletronica de Varredura, por meio do
equipamento SEM; Tescan Ambar-X FEG-FIB. Difrac¢do de raios X foi conduzido

utilizando um difratometro PANalytical X'Pert PRO com radia¢do Cu-Ka, com o objetivo
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de verificar possiveis gradientes de composi¢do quimica ao longo da interface do

substrato com o revestimento e outras caracteristicas microestruturais de menor escala de
tamanho.

Figura 19 - Esquematico do corte transversal das amostras.

4 f l/,/‘:"' “"'}*‘J/"‘

~

Fonte: Elaborado pelo autor.

Foram realizados perfis de microdureza Vickers com o objetivo de analisar
previamente a homogeneidade do revestimento nas amostras destinadas as analises
microestruturais. As medi¢des foram efetuadas ao longo da segdo transversal das
amostras, conforme ilustrado na Figura 19. Para cada regido, foram realizadas seis
medicdes, sendo a curva caracteristica obtida a partir da média desses valores. Os ensaios
foram conduzidos utilizando um microdurémetro Mitutoyo, modelo HV-100, pertencente
ao laboratorio LAMAF — Materiais e Microscopia de Materiais da Universidade Federal
de Goias. Os parametros adotados incluiram o uso de um penetrador Vickers, com
geometria de piramide de diamante, carga de 490,3 mN (0,05 HV) e tempo de
permanéncia de 20 segundos. Os ensaios seguiram as diretrizes da norma Standart Test
Method for Knoop and Vickers Hardness os Materials. (ASTM E384 2010).

Na segunda etapa dos testes, com o objetivo de sanar eventuais duvidas quanto as
caracteristicas dos revestimentos, foi realizado um novo ensaio de microdureza, no qual
foram efetuadas dez medicdes. A curva caracteristica foi obtida a partir da média desses
valores. A dureza foi determinada utilizando-se um durémetro Buehler 2100, pertencente
ao laboratorio da UNICAMP, com aplicacdao de uma carga de 0,05 kgf durante 15
segundos.
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Informagdes adicionais relacionadas a microestrutura do revestimento foram
obtidas por meio de andlises de Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD — Electron
BackScattered Diffraction), realizadas no equipamento FEI Quanta 650 FEG equipado
com sistema de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e detector de difracdo de

elétrons retroespalhados (EBSD) da Unicamp.

3.4 Etapa IV — Resisténcia a corrosiao

Os ensaios de corrosdo foram realizados no laboratério do Departamento de
Engenharia Mecanica da Pontificia Universidade Catolica de Minas Gerais — PUC Minas.
A resisténcia a corrosdo do material base e do revestimento CoCrFeMnNi foi avaliada
por meio de polarizagdo potenciodinamica e espectroscopia de impedancia eletroquimica
(EIE). Os ensaios de corrosdo foram realizados em célula apropriada para amostras
planas, dotada de orificio com 5 mm de diametro para exposicao da superficie metalica
ao eletrdlito. Os experimentos foram conduzidos utilizando um potenciostato [VIUM
Vertex e uma célula eletroquimica de trés eletrodos, que incluia a amostra como eletrodo
de trabalho, um contra-eletrodo de grafite e um eletrodo de referéncia Ag/AgCl. Uma
solucdo de H2SO4 0,5 M, contendo oxigénio naturalmente dissolvido, foi empregada
como eletrdlito. Duas técnicas de andlise foram aplicadas nos ensaios de corrosio: a curva
potencial versus tempo, para determinagdo do potencial de circuito aberto (open circuit
potential - OCP), e a polarizacdo potenciodinamica, para determinagao da taxa de
corrosdo e das caracteristicas de passiva¢ao dos materiais testados. Em todos os testes, o
OCP foi monitorado inicialmente por 1,5 h. Em seguida, as medi¢des de EIS foram
realizadas no valor estabilizado de OCP, aplicando-se um sinal senoidal de amplitude de
0,01 V em frequéncias variando de 100.000 a 0,01 Hz. Apds os testes de EIE, foram
conduzidos os ensaios de polarizagdo potenciodinamica, iniciando-se em -0,2 V em
relagdo ao OCP estabilizado e avangando até 1,2 V, com taxa de varredura de 0,2 mV/s.

A sobretensdo catodica de 0,2 V foi escolhida para permitir a determinagdo da
densidade de corrente de corrosdo (icorr) € do potencial de corrosdo (Ecorr) ajustando os
dados experimentais a equacdo de Butler-Volmer (McCafferty, 2010), na regido ativa dos
diagramas de polarizagcdo. O procedimento de ajuste foi realizado usando a ferramenta

“Model Analysis” no software Iviumsoft. Para efeito de comparacdo, todos os testes
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eletroquimicos também foram realizados em um revestimento RF de aco inoxidavel
austenitico 316L, depositado em um substrato de ago carbono 1020 nas mesmas

condi¢des empregadas para a liga CoCrFeMnNi (Silva ef al., 2020).



34

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta se¢do sdo apresentados os resultados das andlises feitas nas etapas descritas
no Capitulo 3. De modo a facilitar a apresentac¢ao e discussao dos resultados, foi adotada
uma nomenclatura para os estados das amostras utilizadas, como pode ser visto na Tabela
3, a seguir. Em todos os ensaios e testes realizados, a haste consumivel para deposicao ¢
de liga de alta entropia CoCrFeMnNi aplicada por meio do RF sobre dois tipos de
substratos: ago carbono ABNT 1020 e ago inoxidavel ABNT 304, sendo que os
parametros de deposicao utilizados na programagdo do Centro de Usinagem CNC foram

definidos na subsec¢ao 3.2.3 deste trabalho.

Tabela 3 - Nomenclatura adotada

Rotacio - O Velocidade de
Revestimento Substrato otagao - avanco - Vx Amostra
(rpm) (mm/min)

ABNT 1020 1500 AM 1

CoCrFeMnNi ABNT 304 1500 AM 1.1
190 —
(LAE) ABNT 1020 2000 AM 2
ABNT 304 2000 AM 2.1

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os resultados sdao apresentados em quatro partes: analise bibliométrica, analise do
revestimento, desempenho do revestimento no ensaio de corrosdo e caracterizagdo macro

e microestrutural.

4.1 Analise Bibliométrica

Com base nos resultados da analise bibliométrica obtida pela aplicagao
“biblioshiny”, ¢ perceptivel a tendéncia de crescimento nas publicagdes cientificas
ocorridas nos ultimos 10 anos sobre Revestimento por Fric¢do “friction surfacing” e os
termos similares utilizados na pesquisa (Figura 20). Vale ressaltar que os dados de 2024
consideram apenas as publicacdes aceitas até o primeiro semestre do ano corrente,
portanto, o que nao podemos presumir que houve uma queda no volume de produgdo
cientifica.

Uma analise global revela uma maior intensidade na produgao cientifica anual na

China, Figura 21. Também sdo identificadas atividades relevantes em outras localidades,
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como Russia, Estados Unidos da América, India e Alemanha. O Brasil, por sua vez,

aparece na décima terceira posi¢ao, representando 4,37% do total de publicacdes.

Figura 20 - Producdo Cientifica Anual sobre Revestimento por Fric¢ao.
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Fonte: Dados da pesquisa.

Figura 21 - Mapa da Producéo Cientifica sobre Revestimento por Fric¢ao.

Fonte: Dados da pesquisa.

Os autores de destaque em termos de publicagdo estao evidenciados na Figura 22,
sendo os autores WANG Y e AVAL H responsaveis pela participagao de 5,04% do total
de publicacdes. Uma maneira diferente de observar a posicao de destaque desses autores
¢ através da rede colaboragao. Por meio da

Figura 23, podemos notar uma regido densamente conectada em torno do autor

WANG Y e um outro ligado ao AVAL H.



Figura 22 - Autores em destaque em termos de producdo cientifica
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Figura 23 - Rede de colaboracdo
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A Figura 24 apresenta o resultado da constru¢do da nuvem de palavras, obtida a
partir das palavras-chave mais frequentemente utilizadas nos artigos cientificos
pesquisados, destacando expressdes como friction, wear, friction surfacing,
microstructure e wear. Uma abordagem diferente oferecida pelo biblioshiny para analisar
a frequéncia das palavras-chave ¢ por meio do Mapa Hierarquico, como ilustrado na
Figura 25. Nas palavras-chave de maior frequéncia relacionadas ao material do
revestimento, a liga de aluminio ¢ que aparece em primeiro lugar, embora represente

menos que 1% do total. Esse dado sugere que hd um vasto campo a ser explorado quanto
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ao uso de ligas metélicas como material de recobrimento, que podem ir além das ligas de

aluminio, incluindo materiais resistentes ao desgaste e a corrosao.

Figura 24 - Nuvem de palavras
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Fonte: Dados da pesquisa.

Figura 25 - Mapa Hierarquico de palavras-chave dos autores.
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Fonte: Dados da pesquisa.

Em termos de quantidade de artigos publicados por revista, a Journal of Friction
and Wear e a Tribology Internacional lideram a lista (Figura 26). Essa informag¢do pode
ser relevante para orientar o pesquisador na decisdo de em qual revista submeter sua

produgdo cientifica, aumentando assim suas chances de aceita¢do e publicagdo.
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Figura 26 - Quantidade de publicagdes por revista.

JOURNAL OF FRICTION AND WEAR a
TRIBOLOGY INTERNATIONAL °

SURFACE \& COATINGS TECHNOLOGY

e
MATERIALS Q
@

WEAR

Revista

COATINGS @

INDUSTRIAL LUBRICATION AND TRIBOLOGY @

LUBRICANTS

TRIBOLOGY LETTERS

TRIBOLOGY TRANSACTIONS

25 50

Quantidade de Publicagdes

Fonte: Dados da pesquisa.

4.2 Analise do Revestimento

4.2.1 Deposicio e Macrografia da Liga Cantor (CoCrFeMnNi)

Definidos os parametros do processo de revestimento, as deposigdes foram
realizadas conforme as condigdes estabelecidas na subseg¢dao 3.2.3 deste trabalho. A
Figura 27 apresenta as vistas superiores dos corddes de revestimento obtidos por RF da
liga de Cantor (CoCrFeMnNi) sobre os substratos de ago carbono ABNT 1020 e ago
inoxidavel 304, utilizando rotagcdes de 1500 e 2000 RPM. A partir da andlise visual, a
amostra AM 2 exibiu variagdes na largura do corddo, oxidagdo térmica mais severa e
irregularidades nas ancoragens (lado de avango e lado de recuo), quando comparada a
amostra AM 1. As amostras AM 1.1 e AM 2.1 apresentaram largura relativamente
uniforme; contudo, na AM 2.1 também se observou uma condi¢cdo de oxidagao mais
intensa, provavelmente associada a maior rotacdo € a menor condutividade térmica do
ac¢o inoxidavel em relacdo ao aco carbono.

Um aspecto caracteristico identificado na amostra AM 1.1 foi o formato de
cogumelo descrito por Esther, Dinaharan e Murugan (2019), tipico em processos de
deposicao por friccdo. Essa conformagdo resulta do aporte térmico gerado pelo atrito
entre os materiais, combinado com a deformagdo plastica induzida pela velocidade de
avango vertical da haste, indicando uma plastificagdo eficiente do consumivel antes de

sua transferéncia para o substrato.
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Figura 27 - Vista superior das amostras revestidas com a indica¢io da direcdo do avanco horizontal e o
sentido da rotacdo: a) AM 1; b) AM 1.1;c) AM 2;d) AM 2.1

Vx

Fonte: Elbad pelo autor.

4.2.2 Termografia

Durante as deposi¢oes, as temperaturas maximas na regiao da interface de contato
entre a ponta da haste consumivel e a superficie do substrato foram monitoradas por meio
de uma camera termografica infravermelha, com excecdo da amostra AM 1.1, cuja
medicao apresentou erros técnicos. Devido a dificuldade na obten¢@o dos elementos em
po para a preparacao das hastes de liga de alta entropia (LAE), foram produzidas apenas
quatro hastes consumiveis, impossibilitando a repeticaio do recobrimento com a
configuracao da amostra AM 1.1 para fins de aquisi¢do de dados térmicos. Os dados
obtidos foram compilados e representados graficamente na Figura 28, que ilustra a
variacao da temperatura maxima na regiao de influéncia térmica ao longo do processo de

deposigao.
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Figura 28: Curvas de temperatura de deposicdo das amostras: AM 1, AM 2 e AM 2.1.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A analise das curvas de temperatura permite identificar trés etapas principais do
processo de deposigao:

Permanéncia: No inicio do processo, quando a haste gira em contato com o
substrato sem deslocamento horizontal, observa-se uma rampa de aquecimento na
interface, com temperaturas atingindo aproximadamente entre 700 e 900 °C para
as diferentes amostras. Esse comportamento corresponde a um regime quase
estaciondrio de aquecimento (com apenas avango vertical), associado ao atrito

concentrado na regido central da interface.

Deposi¢ao: Com o inicio do movimento de avango horizontal da haste, o atrito
dindmico ¢ intensificado, resultando em picos de temperatura de
aproximadamente 1300 °C para a amostra AM 1 e cerca de 1200 °C para as
demais. Esses valores representam o apice da conversao de energia de fric¢do em
calor durante o processo. Apds o pico térmico, observa-se uma estabilizacdo em
torno de 1150 °C, indicando uma condicdo térmica relativamente constante ao
longo da maior parte desta etapa.

Resfriamento: Ao término do processo, as curvas mostram um rapido decréscimo
de temperatura, evidenciando a interrupcdo do aporte térmico e o inicio da

dissipacao de calor para o substrato e o ambiente.
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4.2.3 Macrografia

A Figura 29 apresenta as macrografias das se¢des transversais (AA’) das amostras
AM 1.1 e AM 2. A Figura 29a mostra a vista superior do revestimento, indicando a
direcdo do avango horizontal (Vx) e do sentido da rotagdo (Q2), bem como os lados de

recuo (LR) e avango (LA), e a linha de corte transversal A-A’.

Figura 29 - Macrografias: (a) esquematico do corte da segao transversal, (b) se¢@o transversal da amostra
AM 1.1, e (c) se¢ao transversal da amostra AM 2.

(b)

1 mm

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na amostra AM 1.1 (Figura 29b), observa-se um uniforme e aderido ao substrato,
com uma interface relativamente plana, especialmente no centro. Por outro lado, a
amostra AM 2 (Figura 29¢), apresenta um revestimento assimétrico. Além disso, sdo
visiveis em ambas as amostras pequenas depressdes ou entalhes nas extremidades do
revestimento (lado avango e recuo).

A largura do revestimento foi determinada com base na amostra AM 1. A Figura
30 apresenta uma sequéncia de medigdes realizadas ao longo do corddo, com intervalos
regulares de 4 mm. Sob o aspecto visual, o revestimento apresenta boa regularidade
dimensional. De acordo com os dados registrados, a largura média do revestimento foi de

13,41 + 0,65 mm, o que refor¢a a uniformidade do cordao depositado.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 31 apresenta a medi¢@o da espessura do revestimento da amostra AM 2.
As medicdes foram realizadas a cada 270 um, iniciando-se a 1,1 mm da borda, de forma
a evitar as regides dos lados de avango e recuo. A espessura média obtida foi de 684,3 +
129,5 um, valor dentro da faixa de revestimento indicado por Voutchkov et al. (2001).
Esse desvio padrdo significativo possivelmente esta associado a assimetria do

revestimento.

Figura 31 — Medicdes de espessura do revestimento da amostra AM 2.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3 Caracterizacao Amostra AM2

A Figura 29c (subsecao 4.2.3) apresenta a macrografia da secdo transversal da
amostra AM 2. Observa-se um revestimento continuo, com interface bem definida e
auséncia de trincas visiveis em escala macro. A geometria do corddao apresenta perfil
levemente assimétrico, com espessura variavel ao longo da largura, o que pode estar
relacionado as condi¢des termomecanicas locais, como varia¢des na taxa de calor ou nos
parametros do processo.

A micrografia da secdo transversal da amostra AM 2, Figura 32, obtida por meio
de MEV, mostra trés regiao distintas da secao transversal, identificadas como: P1, P2 e
P3. A regido central (P2) exibe boa conformidade entre o revestimento e o substrato, sem

descontinuidades aparentes na interface. No entanto, as regides proximas as extremidades
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(P1 e P3) apresentam descontinuidades e falhas na interface, indicativas de possivel falta
de adesdo ou trincas de separacdo. Tais defeitos podem estar associados a dissipagao
térmica irregular nos lados de avanco e recuo. Essas observagdes sugerem que, embora o
revestimento da AM 2 apresente integridade satisfatoria na maior parte de sua extensao,
ha regides periféricas que exigem atencao quanto a qualidade da adesdo e a estabilidade

metalurgica da interface.

Figura 32 - Micrografia da se¢do transversal da amostra AM 2.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Esses resultados corroboram estudos anteriores que destacam a eficacia das ligas
de alta entropia na formagao de microestruturas estaveis e uniformes, mesmo quando
aplicadas por processos de deposi¢ao em estado solido, como o RF (Zhang et al., 2014).
A homogeneidade da microestrutura ¢ fundamental para garantir que as propriedades
mecanicas sejam consistentes ao longo do revestimento. No entanto, a amostra AM?2
apresentou um perfil transversal assimétrico, o que motivou um aprofundamento nas
analises dessa amostra, com a realizacao de novos testes de microdureza e caracterizagoes
microestruturais mais detalhadas, a fim de compreender as possiveis causas da assimetria

observada e sua relacao com a variabilidade local das propriedades mecanicas.

4.3.1 Microdureza

Seguindo a metodologia proposta no topico 3.3, a Tabela 4 apresentam os

resultados de microdureza Vickers (HV 0,05) da LAE bruta e dos revestimentos.
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Tabela 4 — Microdureza Vickers (HV) da LAE bruta e dos revestimentos.

Amostra Microdureza
Média (HV)
LAE bruta 221,0+ 6,0
Revestimento AM 1 200,3 +£10,7
Revestimento AM 1.1 199,0 + 9.6
Revestimento AM 2 203,6 £ 15,6
Revestimento AM 2.1 217,8 £ 13,8

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 33 apresenta os perfis de microdureza Vickers (HV 0,05) das amostras
AM 1 e AM 2 ao longo da se¢do transversal, comparados com os valores medidos na liga
de alta entropia (LAE) bruta, utilizada como referéncia. Observa-se que, na regido do
revestimento, ambas as amostras apresentam valores de dureza inferiores aos da LAE
bruta. A amostra AM 1 exibiu uma ligeira tendéncia de redu¢do de dureza em relagdo a
AM 2, sugerindo possivel influéncia do parametro de rotagcdo mais baixo no refinamento
microestrutural e na homogeneidade do revestimento.

Na transi¢do entre o revestimento e o substrato, nota-se uma queda acentuada nos
valores de dureza, especialmente evidente na regido interface, o que ¢ compativel com o
gradiente térmico e a diluicao de material observado nesse tipo de processo. No substrato,
os valores estabilizam-se em torno de 130-140 HV.

Os resultados indicam que, embora os revestimentos tenham dureza inferior a da
LAE bruta, ainda assim apresentam incremento significativo em relagdo ao substrato, o
que pode contribuir positivamente para a resisténcia ao desgaste da superficie revestida.
A diferenca entre AM 1 e AM 2 também sugere que o aumento na rotagdo (2000 RPM
para AM 2) resulta em leve aumento de dureza média no revestimento, possivelmente

associado a maior agitacdo e mistura dos constituintes da liga durante o processo.
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Figura 33 — Perfis de dureza Vickers (HV 0,05) das segdes transversais das amostras AM 1, AM 2 e LAE
bruta.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 34 apresenta os perfis de microdureza Vickers (HV 0,05), medidos ao
longo da secao transversal das amostras AM 1.1 e AM 2.1, obtidas a partir de deposicoes
sobre o substrato de ago inoxidavel ABNT 304, em comparagdo com os valores da liga
de alta entropia (LAE) bruta. Na regiao do revestimento, observa-se que os valores de
dureza das amostras revestidas permanecem, em geral, inferiores aos da LAE bruta. A
amostra AM 2.1 apresentou maior estabilidade nos valores de dureza, com leve tendéncia
de aumento proximo a interface, enquanto a AM 1.1 evidenciou maior oscilagado e valores
médios ligeiramente inferiores.

Diferentemente do comportamento observado nas amostras com substrato de ago
carbono, a transicdo entre revestimento e substrato ndo apresenta queda abrupta de
dureza. Ao contrario, a amostra AM 2.1 mostra um aumento significativo na dureza na
regiao proxima da interface, atingindo valores superiores a 250 HV na maioria dos pontos
medidos na regido do substrato. Tal comportamento indica modificagdes locais
possivelmente relacionadas ao processo térmico e mecanico provocado pela deposi¢ao
por fric¢ao.

Os resultados sugerem que a condi¢cdo de maior rota¢do (2000 RPM — AM 2.1)
favorece a homogeneidade e o desempenho mecanico do revestimento, além de

influenciar positivamente os valores de dureza na regido préoxima da interface. No
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entanto, observa-se que tanto os valores médios de dureza da LAE bruta quanto dos
revestimentos sao inferiores aos do substrato de aco inoxidavel 304, o que indica que,
apesar da formacdo bem-sucedida da camada revestida, ndo houve incremento

significativo na dureza superficial em relagdo ao material base.

Figura 34 - Perfis de dureza Vickers (HV 0,05) das se¢des transversais das amostras AM 1.1, AM 2.1 e
LAE bruta.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Ap6s a deteccao de um perfil assimétrico na secao transversal da amostra AM?2,
novos testes foram realizados, e o perfil de dureza ao longo da se¢do transversal esta
representado na Figura 35. A dureza média da haste consumivel foi determinada como
208 + 15 HV, também indicada na referida figura. Em relacdo ao revestimento de
CoCrFeMnNi (AM2), observa-se que, de modo geral, o processo de Revestimento por
Friccao (RF) resultou em um aumento da dureza em compara¢ao ao material original da
haste. Nota-se ainda uma diferenca em relagdo as medigdes apresentadas na Figura 32,
possivelmente atribuida aos diferentes pontos de medicao, ao método utilizado e a
variabilidade entre as regides analisadas, o que pode refletir diferencas significativas nas
caracteristicas microestruturais. Conforme observado, o lado de recuo (retreating side)
apresentou os maiores valores de dureza, enquanto a regido central da secao transversal
apresentou 0s menores.

A dureza elevada dos revestimentos pode ser atribuida a formacao da fase CFC e

a presenca de elementos como Cr e Ni, que sdo conhecidos por melhorar a resisténcia ao
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desgaste em ligas metalicas (L1 ef al., 2016). Esses resultados sdo consistentes com as
expectativas teoricas de que as LAEs, devido a sua composi¢ao multicomponente, podem
exibir uma combina¢ao unica de propriedades, incluindo alta dureza e resisténcia ao
desgaste (Senkov ef al., 2011).

Figura 35- Grafico de perfis de dureza ao longo da segdo transversal
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Fonte: Elaborado pelo autor

4.3.2 Micrografia de Topo e MEV

A Figura 36 apresenta as imagens obtidas em vista de topo por microscopia Optica
(MO - coluna da esquerda) e por microscopia eletronica de varredura (MEV — coluna da
direita) das superficies das diferentes amostras analisadas: liga de alta entropia (LAE)
bruta (a-b), AM 1 (c-d), AM 1.1 (e-f), AM 2 (g-h) e AM 2.1 (1-)). As micrografias Opticas
foram obtidas apds ataque quimico com acido oxalico, com diferentes tempos de
exposicao, visando evidenciar os contornos de grao na superficie superior dos
revestimentos. A Tabela 5 apresenta os valores médios dos tamanhos de graos das
amostras revestidas e da LAE bruta.

A amostra bruta da liga CoCrFeMnNi (Figuras a e b) apresenta uma
microestrutura equiaxial com contornos de grao discretamente delineados. A imagem de
MEV (b) revela uma superficie relativamente homogénea, com baixa incidéncia de
descontinuidades ou porosidades. A morfologia esta de acordo com a condi¢do fundida

da liga, ainda ndo submetida a processamento mecanico ou térmico adicional.
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Tabela 5 — Tamanhos de graos das amostras revestidas.

Amostra Tamanho de grao
(pm)
LAE bruta 30,53
Revestimento AM 1 7,31
Revestimento AM 1.1 15,59
Revestimento AM 2 7,39
Revestimento AM 2.1 10,50

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na amostra AM 1 (c-d), correspondente ao revestimento aplicado sobre aco
carbono 1020 a 1500 RPM, observa-se na imagem Optica uma superficie com areas de
coloragdo mais escura, possivelmente associadas a oxidacdo localizada. Em MEV (d), a
textura superficial se mostra mais uniforme, sem grandes defeitos aparentes, embora sem
contornos de grao claramente visiveis. A medi¢ao de tamanho médio de grao indicou 7,31
um, sugerindo um grau elevado de refino em relagao a condicao bruta.

A amostra AM 1.1 (e-f), referente ao revestimento sobre aco inoxidavel 304 na
mesma rotagdo de 1500 RPM, revelou contornos de grao fortemente delineados na optica
(e), com morfologia irregular e bem evidenciada. A imagem de MEV (f) confirma a
presen¢a de uma microestrutura equiaxial bem definida, com homogeneidade superficial
e auséncia de porosidades relevantes. No entanto, o tamanho de grao médio foi o maior
dentre todas as amostras, com 15,59 pum, indicando menor grau de refino. Este
comportamento pode estar relacionado a menor condutividade térmica do ago inoxidavel,
que reduz a taxa de resfriamento e favorece o crescimento de grao.

A condigdo AM 2 (g-h), depositada sobre aco 1020 a 2000 RPM, apresentou
superficie optica homogénea, com pouca evidéncia de revelacao dos contornos de grao.
Em MEV (h), a superficie apresenta aspecto compacto e uniforme, sem porosidade
expressiva. O tamanho de grao médio foi de 7,39 um, praticamente igual ao da amostra
AM 1, sugerindo que o aumento da rotagdo ndo teve impacto significativo no refino

microestrutural para esse substrato.
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Figura 36: Imagens obtidas por MO (coluna esquerda e MEV (coluna direita): LAE bruta (a-b); AM 1 (c-
d); AM 1.1 (e-f); AM 2 (g-h) e AM 2.1 (i-j)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Por sua vez, a amostra AM 2.1 (i-j), referente ao revestimento sobre aco
inoxidavel 304 a 2000 RPM, apresentou uma superficie Optica homogénea, com

coloracdo clara e sem regides oxidadas visiveis. A imagem de MEV (j), obtida em maior
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ampliacao (1500x), revela contornos de grdo bem evidenciados, com microestrutura
refinada e superficie densa. O tamanho de grao médio foi de 10,50 um, menor que o da
amostra AM 1.1, indicando que o aumento da rotagdo favoreceu o refino microestrutural

sobre o substrato inoxidavel.

De forma geral, os resultados indicam que:

e Asamostras sobre aco 1020 (AM 1 e AM 2) apresentaram maior refino de
grao em comparagao as amostras sobre ago inoxidavel (AM 1.1 e AM 2.1);

e O aumento da rotacdo teve pouco efeito sobre o tamanho de grao nas
amostras com substrato de ago 1020, mas promoveu redugao significativa
do tamanho de grao nas amostras com substrato de aco inoxidavel;

e A amostra com grao mais refinado foi a AM 1 (7,31 um), e a menos
refinada foi a AM 1.1 (15,60 um), possivelmente devido a influéncia da

condutividade térmica do substrato e da dindmica térmica do processo.

4.3.3 EDS — Espectro Quantitativo

As imagens da Figura 37 apresentam a microscopia eletronica de varredura
(MEV) da liga de alta entropia CrCoFeNiMn em condi¢do bruta, juntamente com a
analise espectral por EDS, obtida nos pontos identificados como espectros 34 e 35. O
espectro 34, obtido em uma regido retangular com ataque mais uniforme, revelou
composicao quimica bastante proxima da propor¢ao equiatomica caracteristica da liga de
Cantor, com teores em massa de Co (20,6 %), Ni (19,7 %), Fe (19,6 %), Cr (19,1 %) e
Mn (18,6 %), além de baixos niveis de oxigénio (0,4 %) e carbono (0,2 %). Esses
resultados sugerem boa homogeneidade quimica e baixa contaminag¢do superficial,

indicando uma regido representativa da liga.



51

Figura 37: MEV/EDS da LAE bruta.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em contrapartida, o espectro pontual 35, obtido em uma regido proxima,
apresentou reducdo nas concentracdes dos principais elementos metélicos, como Ni
(17,6 %), Cr (15,9 %) e Fe (13,8 %), acompanhada de aumento substancial nos teores de
oxigénio (10,4 %) e carbono (6,1 %). Esses dados evidenciam um processo de oxidagdo
localizada e possivel adsor¢ao de contaminantes na superficie, fenomenos que podem
ocorrer durante ou apds o ataque quimico, especialmente em zonas mais sensiveis a
eXposicao.

A andlise espectral por MEV/EDS da amostra AM 1 esta representada na Figura
38. A regido indicada pelo retdngulo branco, correspondente ao Espectro 38. Os
resultados quantitativos revelaram uma composi¢do quimica bastante proxima da
propor¢ao equiatomica caracteristica da liga de Cantor, com teores em massa de niquel
(20,0%), cobalto (19,8%), ferro (19,6%), manganés (19,2%) e cromo (18,9%). Esses
valores indicam uma boa homogeneidade na distribui¢ao dos elementos metélicos e uma
deposicao eficiente da liga na regido analisada.

Adicionalmente, foram identificados baixos teores de eclementos leves, como
oxigénio (1,8%) e carbono (0,7%), o que ¢ esperado em anélises de superficie e ndo
compromete a integridade quimica da liga. A auséncia de indicios de diluicao
significativa do substrato reforca que a regido analisada corresponde efetivamente a
camada de revestimento, atestando a qualidade do processo de deposi¢do por friccao

empregado.



Figura 38 — MEV/EDS da amostra AM 1
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A analise espectral por MEV/EDS da amostra AM 1.1 foi realizada em dois

pontos distintos, indicados como Espectros 23 e 24 na Figura 39. O Espectro 23, obtido

na regido central do revestimento (area retangular), revelou composi¢do com teores em

massa de niquel (19,4%), cobalto (19,3%), manganés (18,9%), ferro (18,7%) e cromo

(18,6%), valores muito proximos da propor¢do equiatomica da liga de Cantor. Além

disso, foram detectadas pequenas quantidades de oxigénio (1,5%) e carbono (3,5%),

possivelmente relacionadas a adsor¢ao superficial de contaminantes atmosféricos ou a

formacao de 6xidos leves. No entanto, ndo foram observados indicios de contaminagao

significativa, tampouco comprometimento da integridade quimica do revestimento.

Figura 39 — MEV/EDS da amostra AM 1.1

Fonte: Elaborado pelo autor.




53

O Espectro 24, obtido em uma regido adjacente, apresentou distribuicao
semelhante entre os elementos metalicos principais (Ni: 19,0%; Co: 19,2%; Mn: 14,6%;
Fe: 14,6%; Cr: 14,7%), porém com leve redugdo nas concentracdes de Fe, Mn e Cr, e
aumento mais expressivo no teor de oxigénio (3,0%) e carbono (15,0%). Esses resultados
sugerem a presenca localizada de areas com maior oxidagdo superficial ou contaminac¢ao
por carbono, possivelmente devido a exposi¢cdo atmosférica ou a natureza da superficie
do ago inoxidavel. Apesar dessas variacdes, a composi¢do geral ainda indica uma boa
incorporagdo da liga de alta entropia, sendo os desvios possivelmente restritos a regides
superficiais ou pontuais.

Para a avaliagdo da amostra AM 2, foram realizadas trés analises espectrais por
EDS, indicadas na Figura 40 como Espectros 26, 27 e 28, posicionadas em diferentes
regides da superficie do revestimento. O Espectro 26 revelou composi¢do com elevada
concentragdo de oxigénio (30,1%) e teores muito elevados de cromo (43,7%) e manganés
(24,4%), indicando forte oxidacao localizada e possivel formagao de 6xidos ricos nesses
elementos. A presenca de aluminio (0,7%) e carbono (1,1%) em niveis baixos sugere
contaminag¢ao pontual ou interferéncia do substrato na andlise. Essa regido possivelmente
representa uma area de falha na deposi¢do ou de oxidagdo excessiva, indicando

heterogeneidade superficial na camada formada.

Figura 40 — MEV/EDS da amostra AM 2.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O Espectro 27, obtido em outro ponto da superficie, apresentou uma composi¢ao
mais equilibrada entre os principais elementos metalicos da liga: Co (17,8%), N1 (17,0%),
Fe (17,5%), Mn (17,3%) e Cr (17,1%). Os baixos teores de oxigénio (1,7%) e carbono
(1,1%) apontam para uma regido com baixa oxidacdo e minima contaminag¢do, sendo
representativa de uma deposi¢ao mais eficiente e homogénea da liga de alta entropia.

O Espectro 28, obtido na regido retangular da micrografia, revelou teores ainda
mais proximos da proporcao equiatdmica esperada: Ni (20,0%), Co (19,6%), Fe (18,7%),
Mn (19,2%) e Cr (18,6%). A baixa concentragdo de oxigénio (1,2%) e auséncia
significativa de outros elementos indicam uma regido de boa qualidade superficial e
composi¢do quimica estavel.

A Figura 41 apresentam realizadas trés analises espectrais por EDS da AM 2.1,
em diferentes regides da superficie, indicadas como Espectros 29, 30 e 31. O Espectro
29, obtido na regido retangular da imagem, revelou uma distribuicdo equilibrada dos
principais elementos constituintes da liga: cobalto (20,2%), niquel (20,1%), ferro
(19,5%), manganés (19,2%) e cromo (18,7%). A presenga de oxigénio (1,0%) e carbono
(0,5%) foi reduzida, o que sugere uma superficie com baixa oxidacdo e minima
contaminagdo. Essa composi¢do estd muito proxima da proporg¢do equiatdomica
caracteristica da liga de Cantor, indicando uma deposi¢do bem-sucedida e homogénea na

regido analisada.
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Figura 41 — MEV/EDS da amostra AM 2.1.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Em contrapartida, o Espectro 31 foi obtido em uma regido com fei¢do superficial
distinta, possivelmente associada a produto de oxidacdo. Os resultados evidenciaram
concentragdes elevadas de oxigénio (34,0%) e cromo (36,0%), além de teores relevantes
de aluminio (4,6%) e carbono (2,8%), com presenca residual de manganés (2,6%) e tragos
de ferro (0,3%). Essa composicao indica a formacdo de 6xidos, possivelmente cromo e
mangangs, e sugere contaminacao localizada ou presenga de inclusdes superficiais com
alta afinidade por oxigénio.

O Espectro 30, obtido em uma regido proxima ao Espectro 31, porém menos
oxidada, apresentou composi¢do similar a da liga base, com teores de Ni (19,1%), Co
(18,1%), Fe (18,7%), Mn (17,5%) e Cr (18,0%). No entanto, o teor de carbono (7,9%) foi
consideravelmente mais elevado que nos demais pontos, o que pode indicar acimulo
superficial de carbono, possivelmente oriundo da adsor¢ao ambiental.

Os resultados obtidos para a amostra AM 2.1 evidenciam uma condigdo
microestrutural heterogénea, com regides de deposicao eficiente da liga equiatomica
intercaladas com areas pontuais de oxidacao acentuada e contaminacao superficial. Essa

variacao pode estar associada a maior da rotacao da haste durante o processo de deposi¢ao
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por fric¢do, que intensifica o aporte térmico e favorece a formacdo de oOxidos,

especialmente em substratos com menor condutividade térmica, como o aco inoxidavel.

4.3.4 EDS — MAPA/ Espectro qualitativo

A Figura 42 apresenta uma visdo dos mapeamentos EDS dos elementos
constituintes da liga CrCoFeNiMn. As quatro amostras (AM 1, AM 2, AM 1.1 e AM 2.1)
foram analisadas com o objetivo de verificar a continuidade quimica e a estabilidade
composicional ao longo da secdo transversal do revestimento. Observa-se que, em todas
as amostras, a regido superior das imagens corresponde ao revestimento, enquanto a
inferior representa o substrato (ago ABNT 1020 ou ago inoxidavel 304). O Mapa revela
uma transi¢ao abrupta na concentragdo dos principais elementos da liga (Cr, Co, Fe, Ni e
Mn), marcando de forma clara a interface revestimento-substrato.

A disposi¢do em matriz permite uma anélise comparativa dos efeitos da rotagao e
do tipo de substrato sobre a homogeneidade e penetragdo dos elementos metalicos. Nas
amostras processadas ao menor nivel de rotacdo (AM 1 e AM 1.1), observa-se uma
distribuicdo mais continua e uniforme dos elementos na regido do revestimento, com
transi¢gdes nitidas e pouca difusdo em dire¢do ao substrato. Por outro lado, nas amostras
submetidas ao nivel alto de rotacao (AM 2 e AM 2.1), nota-se uma maior penetracao dos
elementos no substrato, acompanhada de variagdes sutis nas intensidades espectrais,
especialmente para os elementos Fe e Cr — possivelmente associadas ao maior aporte

térmico e a intensificagdo da deformagao plastica promovida pela rotagdo mais elevada.



Figura 42 - Mapas de distribui¢do elementar (Fe, Cr, Mn, Co e Ni) das amostras: AM 1, AM 1.1, AM2e
AM 2.1., obtidos por EDS.

AMOSTRA Fe Cr Mn Co
AM 1
]

Fonte: Elaborado pelo autor.

Vale destacar que, nas amostras com substrato de aco inoxidavel 304 (AM 1.1 e
AM 2.1), a interface do elemento Cr nao € claramente observada nos mapeamentos, uma
vez que o cromo esta presente na composi¢cao do substrato — resultado que esta em

conformidade com o comportamento esperado para esse tipo de material.

4.3.5 DRXe EBSD - AM?2

Complementando essa analise, para a AM2, os dados obtidos por Difracdo de
Raios X (DRX) (Figura 43) confirmam a presenca de fases predominantemente cubicas
de estrutura FCC (face centered cubic), tipicas da liga CrCoFeNiMn, sem evidéncia
significativa de segregacdo ou formacao de compostos intermetalicos nas regides
analisadas. Essa coeréncia entre EDS e DRX indica uma deposicao estavel e homogénea
da liga, com boa aderéncia e compatibilidade entre o revestimento e os diferentes

substratos.
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Figura 43 — Padrdes de DRX para a Haste consumivel e o Revestimento (AM?2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Para a realizacdo de uma caracterizagdo microestrutural mais aprofundada da
secao transversal por difracao de elétrons retroespalhados (EBSD) foi escolhida a amostra
AM 2. As imagens da Figura 44 apresentam os mapas EBSD obtidos proximos a
interface, na regiao central da secao. A Figura 44a refere-se a imagem de polo inverso em
torno do eixo z (inverse pole figure — IPF). Os resultados revelam microestrutura
praticamente totalmente recristalizada, pela pouca concentracao (7,7%) de contornos de
grao de angulo baixo (low-angle grain boundaries — LAGBs) (Figura 44b) e baixos
valores médios de desorientacao local (kernel average misorientation - KAM) (Figura
44c). Isso € corroborado pela alta densidade (32,1%) de contornos de grao tipo maclas
(coincident site lattice — CSL) X3, formados por recristalizacdo dinamica continua
(continuous dynamic recrystallization - cDRX). Além disso, observa-se uma fina camada

de graos mais refinados e com maior deformac¢do acumulada na interface.
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Figura 44 — Resultados EBSD na interface revestimento/substrato da amostra AM 2: (a) IPF-Z; (b)
contornos de graos; e (c) KAM.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A analise do EDS da mesma regido estd na Figura 45. A interface revela-se
continua e livre de defeitos. Gradientes de composicao bem definidos indicam difusao
limitada durante o RF. Uma faixa de leve segregacao elementar € visivel no revestimento,
provavelmente originada durante a solidificagdo da liga bruta. Devido a exposi¢dao
térmica limitada na preparacdo da haste e no RF, ndo houve tempo suficiente para

homogeneizagao completa.

Figura 45 — Mapa composicional da amostra AM 2 obtido por EDS na interface revestimento/substrato

L[ YT p—

Fonte: Elaborado pelo autor.

Mapas EBSD na regido média da secao transversal, mais proximos da superficie
superior do revestimento (Regido 1), sdao exibidos nas imagens da Figura 46. Esses
resultados também mostram alto grau de recristalizacdo. No entanto, observa-se uma
microestrutura significativamente mais grosseira, com um tamanho meédio de grao de 2,8
+ 2,3 um, em comparacao aquela proxima a interface (Figura 46a a Figura 46¢), com um
tamanho médio de grao de 2,8 + 2,3 um. Entretanto, no lado recuo, a fragdo de graos

recristalizados € menor, caracterizada por uma alta incidéncia de contornos de graos de
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baixo angulo (LAGBs) (24,9% no lado recuo comparado a 15,8% no lado avando), uma
presenca reduzida de contornos X3 (11,1% no lado recuo comparado a 30,2% no lado
avan¢o), como mostrado nas Figura 46d a Figura 46f, e Figura 46g a Figura 46;,
respectivamente. No entanto, no lado de recuo, as fragdes recristalizadas sdo menores,
com alta incidéncia de LAGBs e baixa presen¢a de contornos X3 (Figura 46h), além de
maiores desorientagdes locais (Figura 46j).

Para comparar as fragdes de recristalizacdo em diferentes posicdes do material
depositado, a dispersdo da orientacdo dos graos (GOS) foi calculada a partir dos
resultados de EBSD, sendo os grios com GOS < 2° considerados recristalizados.
Consequentemente, as fragdes recristalizadas foram de 21,4% no lado recuo, 48,1% no
lado avango e 66,5% na posicdo intermedidria (medida proéxima a interface, como
mostrado na Figura 44).

As diferentes microestruturas observadas podem ser atribuidas a variacdes no

parametro local de Zener-Hollomon (Z):

Z = gexp (2) (2)

RT

onde € ¢ a taxa de deformacao, Q ¢ a energia de ativacao para deformacao a quente, R ¢

a constante universal dos Gases e 7' ¢ a temperature absoluta (Silva et al., 2022).
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Figura 46 — Resultados de EBSD de diferentes regides da secdo transversal do revestimento (AM 2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Devido a baixa energia de falha de empilhamento da liga CoCrFeMnNi (Zaddach
et al., 2013), o escorregamento cruzado ¢ dificultado, e durante a deformagao a quente,
predomina a cDRX. No entanto, a fragdo de graos recristalizados depende de Z. Estudos
anteriores sobre o comportamento da deformacao a quente de CoCrFeMnNi demostraram
que tanto a fra¢do de recristalizacdo dinamica quanto o tamanho de grao diminuem a
medida que Z aumenta (Eleti ef al., 2018). Isso sugere significativa variabilidade de Z ao
longo da se¢do transversal, resultando em caracteristicas microestruturais distintas e,
consequentemente, diferentes niveis de dureza. Neste caso, o lado de recuo apresentou o

maior valor de Z.



62

Embora a taxa de deformacgao seja maior no lado de avango, conforme a mecanica
do processo de RF (Gandra et al., 2014), temperaturas também mais elevadas sdo
observadas nesse lado. Assim, essas temperaturas mais altas compensaram as maiores
taxas de deformagdo, levando a um valor de Z mais alto no lado de recuo.

Os resultados obtidos também indicam que o recozimento pds-deformacdo foi
insuficiente para completar a recristalizacdo, dado que a temperatura cai rapidamente

apos a deposicao (Figura 28 — subsecao 4.2.2).
4.4 Desempenho do Revestimento no Ensaio de Corrosao

Os resultados de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE) para a haste
e o revestimento CoCrFeMnNi sdo apresentados na Figura 47a como diagramas de
Nyquist, enquanto os resultados de EIE para o revestimento de ago 316L estdo na Figura
47b. As medicdes foram realizadas no valor estabilizado de OCP para cada amostra,
alcangado apds 1,5 hora de imersdo em solugdo de H>SO4 0,5 M. Os valores de OCP
foram -0,35, -0,35 e -0,22 V, respectivamente. Os dados experimentais de EIE foram
analisados ajustando-os aos modelos de circuitos equivalentes mostrados nas Figura 47a
e Figura 47b, com os parametros relevantes apresentados na Tabela 6.

Os resultados da Figura 47a revelam a presenga de um arco capacitivo deprimido
em vez de um semicirculo perfeito, o que indicaria um comportamento capacitivo ideal.
Por este motivo, um elemento de fase constante (constant phase element - CPE),
identificado por Q no circuito equivalente, foi utilizado para modelar os dados da EIE. A
impedancia (Zcpe) do CPE ¢ dada por (Stoynov, 1990):

Zepg = [QG)™] ! 3)

onde QO € uma constante ¢ n € um parametro ajustavel que poder variar de “-1”, onde o
CPE se comporta como um indutor, a “1”, onde ele se comporta como um capacitor ideal.

Os diagramas de Nyquist das amostras CoCrFeMnNi também revelam um arco
indutivo de baixa frequéncia, caracterizado por valores negativos de -Z”, geralmente
associado a presenga de espécies adsorvidas na superficie metalica. O circuito equivalente
utilizado inclui uma indutancia L e uma resisténcia Ry (Ye et al.,, 2017). Essa
caracteristica pode surgir devido ao maior nimero de sitios ativos na superficie metalica
(Shen et al., 2006), como analisado anteriormente para uma liga CrFeMnNi testada em

H>SO4 (Sun et al., 2020). Os valores ajustados dos circuitos equivalentes (Tabela 6)
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indicam que tanto a barra quanto o revestimento CoCrFeMnNi apresentam os mesmos
mecanismos fundamentais de corrosdo, apresentando um comportamento capacitivo
quase ideal (n > 0,90), e capacitancias na ordem de 10~° F/cm?, condizentes com a dupla
camada elétrica em superficies metalicas. Além disso, ambos mostram valores similares
de resisténcia a polarizagdo (Rp), o que esta positivamente relacionado a resisténcia a

corrosdo uniforme.

Figura 47 — Representacao de Nyquist dos resultados de EIE para: (a) haste e o revestimento de
CoCrFeMnNi, e (b) revestimento de ago inoxidavel 316L para comparagdo. (¢) Diagramas de polarizagao
potenciodindmica para o revestimento de 316L, e haste e revestimento de CoCrFeMnNi.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 47b, observa-se que o revestimento 316L apresenta comportamento de
corrosao distinto. Os dados mostram claramente dois arcos capacitivos, geralmente
atribuidos a dupla camada elétrica (QDL e RP) e a presenca de uma camada passiva de
oxido na superficie do metal (QC e RCP) (McCafferty, 2010). A formacao dessa camada
passiva no potencial OCP provavelmente ¢ a razao pela qual o aco inoxidéavel apresentou

RP significativamente maior (arco capacitivo mais largo no diagrama de Nyquist).
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Tabela 6 — Parametros da EIE obtidos usando os modelos de circuito equivalente apresentados nas Figura
47a e Figura 47b: impedancia da solucao (Rs), resisténcia a polarizacao (Rp), impedancia devido a
indutancia de baixa frequéncia (Ry), resisténcia da camada passiva (Rcp), elemento de fase constante da
dupla camada elétrica (QpL), € elemento de fase constante da camada passiva (Qc).

Material Rs Re Re L QoL n
(Qcm?)  (Qcm?) (Qcm?) (Hem?) (s"Q'em?)
Haste 1.80 440 140 40 6.14 x 107 0.96
(CoCrFeMnNi)
Revestimento 1.90 490 90 24 3.48 x 107 0.92
(CoCrFeMnNi)
Rs Rp Rcr QoL Qc oL nc

Qcm?» (Qem?» (Qem?) ("Qlem?) (s"Qlem?)
Revestimento 316L 2.10 6600 3490 76.6 x 107 13.6 x 10 0.73 0.86
Fonte: Elaborado pelo autor.

Os diagramas de polarizacdo para as amostras estdo na Figura 47c. Todos os
materiais analisados apresentaram transi¢ao ativa-passiva, com valores semelhantes de
potencial de passivacao (Ep) e potencial transpassivo (Etp). Os principais resultados estao
resumidos na Tabela 7. Vale ressaltar que, neste caso, o comportamento transpassivo
dificilmente ¢ causado pelo aparecimento de corrosdo por pites, mas sim pela quebra de
moléculas de 4dgua e evolugdo de gas O, conforme indicado pela reacdo (Luo et al.,
2018):

2H,0 - 0, + 4H* + 4e~ (3)

Isso ocorre porque o potencial tedrico do eletrodo dessa reagcdo, em relagdo ao
eletrodo de hidrogénio padrio (SHE), ¢ 1,228 Vsug, o que corresponde a
aproximadamente 1,006 Vagagct quando referenciado ao eletrodo Ag/AgCl usado neste

estudo.

Tabela 7 — Parametros de polarizacdo potenciodinamica eletroquimica: pontencial de corrosao (Ecorr),
densidade de corrente de corrosdo (icorr), potencial transpassivo (Etp), potencial de passivacao (Ep),
densidade de corrente passiva (ipass), € densidade de corrente critica (icrr).

Material Ecorr (V) icorr (A/lem?)  Erp (V)  Ep (V)  ipas (A/em?)  icrr (A/em?)
Haste -0.317 4.5x% 107 0914 -0.08 2.40x10°° 2.34x1073
(CoCrFeMnNi)
Revestimento -0.319 3.0 x 107 0.941 -0.08 14.3x10¢ 1.02x107
(CoCrFeMnNi)
Revestimento 316L -0.284 7.9 x10° 0.945 -0.08 50.9x10°° -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Na regido ativa dos diagramas de polarizacao, o aco 316L exibiu um potencial de
corrosdo (Ecorr) mais positivo € menor densidade de corrente de corrosdo (icorr) €m
comparagdo as amostras de CoCrFeMnNi, indicando melhor resisténcia a corrosio
uniforme. Esse comportamento est4 alinhado com os resultados da Figura 47b, uma vez
que Rp é inversamente relacionado a icor. O melhor desempenho do 316L pode ser
atribuido a formacao de uma pelicula passiva na superficie metalica em OCP, ausente nas
amostras CoCrFeMnNi. Assim, ndo ha diferenca significativa entre haste e revestimento
CoCrFeMnNi na regido ativa dos diagramas.

Na regido passiva, no entanto, as amostras CoCrFeMnNi apresentaram menores
densidades de corrente passiva (ipass) (Tabela 7). Os valores de ipass foram determinados
como a densidade de corrente média ao longo da faixa de passividade, representando o
fluxo de ions através do filme passivo e, portanto, dependentes da sua composicao e
estrutura. Os filmes passivos formados em agos inoxidaveis austeniticos sdo compostos
principalmente de 6xidos de Fe e Cr, que conferem excelente estabilidade a camada. Em
contraste, o filme passivo desenvolvido sob polarizagao anodica de CoCrFeMnNi
consiste em 0xidos mistos dos diferentes elementos da liga (Joseph et al., 2020; Yu et al.,
2019). Portanto, espera-se que a camada passiva formada na amostra de 316L resulte em
valores de iass mais altos. Nesse caso, o comportamento de passividade superior das
amostras CoCrFeMnNi provavelmente esta relacionado a diferencas na estrutura do filme
passivo. Analisando os diagramas de polarizacao apresentados na Figura 47, fica evidente
que a passividade nos CoCrFeMnNi foi precedida por dissolugdo anddica significativa
(icrt). Isso sugere que os filmes passivos desenvolvidos na haste e no revestimento de
CoCrFeMnNi exibiram maior densidade ou espessura em comparagao ao revestimento
316L analisado.

Por um lado, o revestimento CoCrFeMnNi apresentou menor densidade de
corrente critica (icrt) em relagdo a haste, o que estd ligado a quantidade de dissolugao
metalica antes da formacdo da pelicula passiva, sendo uma caracteristica positiva em
meios passivantes. Com menor tamanho de grdo e maior area de contorno de grao, mais
sitios ativos estao disponiveis para acelerar a formagdo da pelicula passiva (Ralston;
Birbilis; Davies, 2010). Portanto, parece haver um limite para a extensdao em que reducoes
no tamanho do grao beneficiam a resisténcia a corrosao (Wang et al., 2021). Por fim, ¢
importante observar que as diferencas microestruturais observadas entre as diversas

regides do revestimento (Figura 46) podem levar a uma camada passiva menos
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homogénea, comprometendo a resisténcia a corrosao do revestimento em comparagao

com o material base da haste consumivel.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo investigar a viabilidade da aplicacdo da liga de
alta entropia (LAE) CoCrFeMnNi como material de revestimento por friccao (RF) sobre
substratos de aco-carbono (ABNT 1020) e ag¢o inoxidadvel (ABNT 304), utilizando um
centro de usinagem CNC. Os objetivos especificos propostos foram plenamente
atendidos, abrangendo desde a andlise bibliométrica inicial até a obtengdo e
caracterizacdo detalhada dos revestimentos produzidos, com foco nas propriedades
microestruturais, mecanicas e eletroquimicas.

A analise bibliométrica permitiu contextualizar o crescente interesse cientifico nas
ligas de alta entropia e sua aplicacdo em processos de revestimento, reforgando a
relevancia da proposta desenvolvida neste estudo. A sintese e aplicacdo da liga
CoCrFeMnNi por RF demonstraram-se tecnicamente vidveis em centro de usinagem
CNC, resultando em revestimentos continuos, bem aderidos e com baixa incidéncia de
defeitos macroscopicos. Além disso, o uso do CNC mostrou-se uma alternativa
economicamente atrativa, por nao ser dedicado exclusivamente a esse tipo de processo e
por estar mais amplamente disponivel em ambientes industriais e académicos.

O monitoramento por termografia infravermelha permitiu caracterizar o perfil de
temperaturas na interface de contato entre a ponta da haste consumivel e o substrato
durante as deposi¢des. Identificaram-se trés etapas distintas: (i) aquecimento inicial,
atingindo cerca de 700-900 °C, associado ao contato rotativo sem avango; (ii) deposi¢ao,
com picos proximos de 1300 °C para a amostra AM 1 e cerca de 1200 °C para as demais,
seguidos de estabilizagdo térmica em torno de 1150 °C; e (iii) resfriamento, marcado por
queda acentuada da temperatura ap6s o término do processo. Esses resultados evidenciam
a relacdo direta entre as condi¢des térmicas e o regime de fric¢ao, fornecendo subsidios
para a compreensao dos mecanismos microestruturais observados.

A macrografia evidenciou boa uniformidade dimensional e aderéncia nos
revestimentos, em especial na amostra AM 1.1, que apresentou interface relativamente
plana e continua. A largura média do cordao, determinada para a amostra AM 1, foi de
13,41 £ 0,65 mm, confirmando a regularidade do depdsito. Ja a espessura média, medida
na amostra AM 2, foi de 684,26 + 129,5 um. A variabilidade observada nessa condigao
motivou a aplicacdo de andlises complementares para investigar as causas desse

comportamento.
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As anédlises microestruturais revelaram a presenca de graos predominantemente
recristalizados, com variacdes locais atribuidas aos parametros de processamento e a
posicdo na secgdo transversal. A atuagdo do mecanismo de recristalizagdo dinamica
continua (cDRX) foi evidenciada por EBSD, especialmente nas regides centrais dos
revestimentos.

Os ensaios de microdureza Vickers (HV 0,05) mostraram que, embora os valores
médios dos revestimentos tenham sido ligeiramente inferiores aos da liga bruta (221,0 +
6,0 HV), ainda apresentaram incremento significativo em relagdo aos substratos de aco
carbono, contribuindo para a potencial resisténcia ao desgaste. As amostras depositadas
sobre ago carbono exibiram queda acentuada de dureza na regiao de transi¢ao, compativel
com o gradiente térmico e a diluicdo de material. J& nos revestimentos sobre aco
inoxidavel 304, essa queda ndo foi observada; ao contrério, a condicdo AM 2.1 (2000
RPM) apresentou aumento expressivo na dureza proximo a interface, atingindo valores
superiores a 250 HV no substrato, sugerindo modificagdes locais induzidas pelo processo.
A maior rotagdo também favoreceu a homogeneidade e o desempenho mecanico, com
destaque para o lado de recuo, que apresentou os maiores valores de dureza devido ao
refino microestrutural associado a maiores valores do pardmetro Zener—Hollomon (Z).
Esses resultados sdo coerentes com a literatura, que aponta a presenga da fase CFC e de
elementos como Cr e Ni como fatores determinantes para a resisténcia ao desgaste em
ligas metalicas.

Os ensaios de microdureza mostraram resultados compativeis em relagdo a liga
bruta, com destaque para os lados de recuo, onde os maiores valores do parametro Zener-
Hollomon (Z) favoreceram o refino microestrutural.

As analises por EDS e DRX confirmaram, respectivamente, a estabilidade
composicional da liga ao longo da espessura do revestimento, com preservacao da
propor¢do equiatdomica, € a manutengdo de uma estrutura de fase Unica CFC, sem
formacao de fases intermetalicas. Tais resultados reforcam a integridade estrutural da liga
apods o processo de deposigao.

A microestrutura mais refinada e heterogénea do revestimento de CoCrFeMnNi
reduziu sua resisténcia a corrosdo em comparagao com a da haste consumivel inicial. No
entanto, o revestimento de CoCrFeMnNi apresentou caracteristicas de passivagao

superiores em H>SO4 0,5 M em comparagdo com um revestimento de aco inoxidavel
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316L desenvolvido sob condi¢des idénticas, sugerindo maior resisténcia a corrosao em
meios de passivacao.

Entre as condigdes avaliadas, a amostra AM 2 (ago 1020, 2000 RPM) destacou-
se pelo avangado grau de recristalizagdo e resisténcia a corrosdo, embora tenha
apresentado falhas de adesdo lateral. A amostra AM 1.1 (ago inoxidavel, 1500 RPM), por
sua vez, apresentou desempenho mais equilibrado, combinando boa aderéncia, espessura
uniforme e microestrutura equiaxial estavel, sendo considerada a condi¢do mais
promissora dentre as investigadas.

Portanto, conclui-se que o processo de deposi¢ao por friccdo da liga CoCrFeMnNi
¢ uma alternativa tecnicamente viavel para a producdo de revestimentos metalicos
avangados, apresentando potencial para aplicacdes que demandem elevada estabilidade
microestrutural e resisténcia a corrosao.

Como proposta para trabalhos futuros, recomenda-se aumentar a quantidade de
amostras de hastes consumiveis de liga de alta entropia, de modo a ampliar a
replicabilidade dos ensaios e testes, bem como utilizar técnicas de deposi¢ao sob
atmosfera controlada, com o objetivo de mitigar a oxidacao durante o processo. Sugere-
se ainda a instrumentacao do sistema com dinamometros, permitindo o monitoramento
em tempo real das forcas envolvidas. Tais estratégias podem contribuir para a otimizagao
do processo e para uma compreensao mais aprofundada dos mecanismos atuantes durante

a deposig¢ao por fric¢ao.
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