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Resumo

Este trabalho investigou a deposicdo de bissulfeto de molibdénio (MoS.) em substratos de
Inconel 718 por meio da técnica de High Velocity Plasma Spray, visando a formacdo de
recobrimentos a partir de lubrificantes sélidos. O estudo iniciou-se com a caracterizacdo do p6
precursor de MoS>, que apresentou morfologia lamelar, composicdo majoritaria de molibdénio
e enxofre, e estabilidade térmica até aproximadamente 500 °C, conforme evidenciado por TGA,
DSC, DRX, EDS, MEV e espectroscopia Raman. Os substratos foram avaliados em diferentes
condicdes, possibilitando a comparacdo do efeito da preparacéo superficial nos recobrimentos
obtidos. Apds a deposicao, foram realizadas analises de rugosidade, porosidade, morfologia,
composicdo quimica e estrutura cristalina dos recobrimentos. Ambos apresentaram porosidade
inferior a 4%, morfologia anisotrépica compativel com a estrutura lamelar do precursor, e baixa
incidéncia de regides oxidadas, ainda que tracos de MoO3 tenham sido detectados. Por meio
dos resultados obtidos foi constatado que 0s recobrimentos apresentam concentracao
compativel com a do po precursor de bissulfeto de molibdénio. A caracterizacdo estrutural
confirmou a preservacao da estrutura cristalina do MoS> apds 0 processo térmico de aspersao,
com bandas vibracionais caracteristicas observadas nos espectros Raman e picos bem definidos
no DRX. A andlise integrada dos dados confirma que o processo HVPS é viavel para aplicacéo
de recobrimentos de MoS: sobre Inconel 718, sendo a condigéo da superficie do substrato um
fator de baixo impacto na condigéo final do recobrimento. O trabalho contribui com dados sobre
a aplicacdo do método HVPS para deposicdo de lubrificantes sélidos e propde parametros
operacionais eficientes para essa aplicacdo. Recomenda-se, em estudos futuros, a realizacéo de
ensaios tribologicos e eletroquimicos para avaliagdo da performance funcional dos

recobrimentos.



viii

Abstract

This work investigated the deposition of molybdenum disulfide (MoS:) on Inconel 718
substrates using the High Velocity Plasma Spray technique, aiming at the formation of coatings
derived from solid lubricants. The study began with the characterization of the MoS: precursor
powder, which exhibited a lamellar morphology, a predominant composition of molybdenum
and sulfur, and thermal stability up to approximately 500 °C, as evidenced by TGA, DSC, XRD,
EDS, SEM, and Raman spectroscopy. Substrates were evaluated under different surface
conditions, enabling the comparison of surface preparation effects on the resulting coatings.
After deposition, analyses of roughness, porosity, morphology, chemical composition, and
crystalline structure of the coatings were performed. Both coatings exhibited porosity below
4%, anisotropic morphology consistent with the lamellar structure of the precursor, and a low
incidence of oxidized regions, although traces of MoOs were detected. The results confirmed
that the coatings maintain a composition compatible with that of the MoS: precursor powder.
Structural characterization verified the preservation of MoS:'s crystalline structure after the
thermal spray process, with characteristic vibrational bands observed in the Raman spectra and
well-defined peaks in XRD. The integrated analysis of the data confirms that the HVPS process
is a viable method for applying MoS: coatings on Inconel 718, with substrate surface condition
having a low impact on the final coating properties. This work contributes valuable data on the
application of HVPS for the deposition of solid lubricants and proposes efficient operational
parameters for this application. Future studies are recommended to include tribological and

electrochemical testing to evaluate the functional performance of the coatings.
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1 Introducao

As ligas a base de niquel possuem uma ampla gama de aplicac6es, incluindo resisténcia
a corrosdo, elementos de aquecimento, ligas de expansao controlada e componentes de turbinas
e motores a jato. Seu desenvolvimento comecgou por volta de 1930, inicialmente produzidas
apenas como fundicdes, evoluindo posteriormente para versdes forjadas, com melhorias
continuas ao longo do tempo. Essas ligas, antes restritas a aplicagdes criticas onde outros
materiais falhavam, passaram a ser escolhidas com base no desempenho a longo prazo e na
reducdo dos custos de manutencdo. Em relacdo a resisténcia a corroséo, o niquel é mais nobre
que o ferro e mais ativo que o cobre, apresentando maior resisténcia em ambientes redutores,
especialmente quando combinado com molibdénio (EVERHART, 1971; SCHWEITZER,
2003).

As ligas a base de niquel, como a Inconel 718, sdo amplamente empregadas em
aplicacGes de engenharia severas devido a sua elevada resisténcia mecanica, estabilidade
térmica e excelente resisténcia a corrosao, especialmente em ambientes com presenca de
cloretos, gases acidos e variagdes térmicas extremas. Estas propriedades tornam a liga 718 uma
escolha preferencial em setores estratégicos como o aeroespacial, petroquimico e nuclear e tem
sido utilizada desde, pelo menos, final da década de 1970 (BADRAK, 2014). No entanto, apesar
de seu bom desempenho estrutural, o Inconel 718 apresenta limitacGes triboldgicas,
especialmente sob condicdes de deslizamento a seco e altas temperaturas, devido a auséncia de

oxidos lubrificantes estaveis na superficie durante o desgaste (SAIKAT et al., 2025).

Para superar essas limitacGes, recobrimentos com lubrificantes solidos tém sido
amplamente explorados, destacando-se o bissulfeto de molibdénio (MoS;) por sua estrutura
cristalina lamelar e baixa resisténcia ao cisalhamento. O MoS; favorece o deslizamento entre
superficies, mesmo em condicGes de vacuo e temperaturas moderadamente elevadas, reduzindo
significativamente o coeficiente de atrito. No entanto, seu desempenho como lubrificante sélido

¢ limitado em temperaturas acima de 400 °C devido a oxidagdo (GAUTAM et al., 2025).

A partir da década de 1990, o desenvolvimento de novos métodos de deposicdo de
recobrimentos promoveu avangos significativos em propriedades fundamentais, como
morfologia, composicdo, estrutura e adesdo, superando as limitacGes inerentes as técnicas

convencionais. Nesse contexto, as tecnologias baseadas em plasma, como asperséo por plasma,
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consolidaram-se como alternativas promissoras, ao oferecerem solucées eficazes para desafios
técnicos e operacionais historicamente relevantes. Entre esses desafios, destacam-se o
fornecimento de energia em regimes de alta corrente e alta tensdo, o controle refinado de
parametros de processo, 0 aprimoramento de sistemas eletronicos, a evolucdo das tecnologias
de véicuo e o aprofundamento do conhecimento cientifico sobre os fendmenos fisicos e
quimicos associados aos plasmas. Tais avancos contribuiram para a ampla disseminagéo e
aplicabilidade dos processos assistidos por plasma em diversos setores industriais.
(HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).

Uma das vantagens significativas da aspersdao por plasma € que a composi¢do do po
precursor tende a ser mantida de forma bastante proxima na composicéo final do recobrimento,
0 que nem sempre € possivel em outros métodos, como o0 a Deposic¢do Fisica de Vapor por
Feixe de Elétrons (EB-PVD), devido as diferentes taxas de evaporacao dos elementos presentes
na carga (REED, 2006). Além disso, a aspersdo por plasma oferece elevada flexibilidade quanto
ao tipo de material processado, poucas restricdes geométricas quanto ao formato do substrato e
permite altas taxas de deposicdo (FAUCHAIS, 2004).

No entanto, o processo convencional de aspersdo por plasma em pressdo atmosférica
(APS) apresenta limitacbes que comprometem a qualidade dos recobrimentos obtidos, como
elevada rugosidade superficial, presenca de defeitos volumétricos, particulas parcialmente
fundidas e oxidacdo durante a deposicdo. Tais restricbes estdo diretamente associadas a
instabilidade do arco elétrico gerado na tocha de plasma e ao método radial de injecdo da
matéria-prima (CALIARI, 2016).

Com o intuito de superar essas limitacdes, este estudo emprega uma tocha de plasma do
tipo tandem, capaz de operar com baixa oscilacdo da tensdo de arco, injecdo axial de pds ou
liquidos e em regime de escoamento supersonico. Essa configuracdo promove maior eficiéncia
na transferéncia de calor entre o jato de plasma e as particulas, aléem de permitir o processamento
de precursores com granulometria fina. O sistema, denominado High Velocity Plasma Spray
(HVPS), ja foi empregado em estudos anteriores com resultados promissores na deposicdo de
recobrimentos metéalicos e ceramicos (CALIARI, 2016; CALIARI et al., 2017; MIRANDA,
2018; MIRANDA et al., 2020a, 2020b; ULTRAMARI JUNIOR, 2024).

Nesse contexto, o presente trabalho investiga sobre o processo de deposigéo de

recobrimentos autolubrificantes a base de bissulfeto de molibdénio (MoS2) em substratos de
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Inconel 718, utilizando a técnica de aspersao térmica por plasma de alta velocidade (HVPS). A
pesquisa concentra-se na analise das propriedades fisico-quimicas dos recobrimentos obtidos,
bem como na caracterizacdo do pd precursor e dos substratos utilizados.

1.1 Objetivo

Este estudo visa a deposicdo e caracterizacdo de recobrimentos de bissulfeto de
molibdénio (MoS:2) aplicados em substratos de Inconel 718, empregando a técnica de plasma

spray de alta velocidade.

1.2 Objetivos especificos

e Analisar a rugosidade da superficie dos substratos de Inconel 718 pela técnica de
perfilometria.

e Analisar as caracteristicas do pd precursor utilizando técnicas de termogravimetria
(TGA), Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC), MEV, EDS, DRX e Raman.

e Determinar os parametros operacionais do sistema HVPS na deposi¢do de MoS..

e Realizar a caracterizacdo dos recobrimentos obtidos, considerando propriedades como
morfologia e composi¢cdo quimica, por meio das técnicas de espectroscopia Raman,
DRX, MEV e EDS.

2 Revisao Bibliografica

2.1 Inconel 718 em aplicacdes no setor de petroleo e gas

Em 24 de julho de 1962, Herbert Louis Eiselstein registrou a patente US3046108A,
descrevendo uma liga maleavel e endurecivel por envelhecimento a base de niquel-cromo,
desenvolvida para oferecer alta resisténcia mecanica e ductilidade em uma ampla faixa de
temperaturas, de ambiente até aproximadamente 700 °C. A inven¢do superou as limitacdes das
ligas de niquel anteriores, que apresentavam baixa ductilidade ou resisténcia ao escoamento

insuficiente, ao incorporar teores controlados de niébio, molibdénio, cromo, aluminio e titanio,
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garantindo uma combinacdo otimizada de resisténcia e alongamento. Essa inovagao resultou
em um material com alta resisténcia a ruptura e longa vida Util sob tensdes elevadas, sendo ideal

para aplicacdes em ambientes de alta temperatura e estresse mecanico (EISELSTEIN, 1962).

Posteriormente denominada liga 718, essa nova superliga substituiu acos altamente
ligados e outras superligas de niquel disponiveis na época. Demonstrou também grande
versatilidade em termos de composi¢do quimica, processos de fusdo e técnicas de forjamento,
resultando em mais de 2000 combinacdes possiveis dessas variaveis (KRACKE, 2010). A liga
718 destacou-se por apresentar alta resisténcia mecéanica até aproximadamente 700 °C,
excelente resisténcia a corrosdo, oOtima conformabilidade e soldabilidade superior,
especialmente pela alta resisténcia a trincas. Essas propriedades possibilitaram sua ampla
aplicacdo na fabricacdo de componentes para motores de turbinas aeronauticas, pecas
estruturais de alta velocidade, como rodas, pas e espacgadores, parafusos e fixadores resistentes
a altas temperaturas, além de tanques criogénicos, componentes para extracao de petroleo e gas

e elementos da engenharia nuclear (DAVIS, 2000).

Embora tenha sido desenvolvida inicialmente para motores de turbina a gas de
aeronaves, a combinacdo de resisténcia mecanica e resisténcia a corrosao da liga 718 viabilizou
sua utilizacdo em diversas outras aplicacdes. Sua durabilidade em meios aquosos agressivos
tornou-a ideal para fixadores, valvulas, ferramentas de perfuracdo e equipamentos de
completacdo em campos petroliferos (DEBARBADILLO; MANNAN, 2012).

Apesar de suas qualidades, o Inconel 718 apresenta desafios, como a suscetibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio e a corrosao sob tensdo mecéanica, que podem comprometer seu
desempenho em ambientes agressivos. No entanto, essas limitacdes podem ser mitigadas com
a otimizacdo de tratamentos térmicos e novas abordagens de fabricacdo, garantindo maior
durabilidade e confiabilidade em aplicaces criticas (BADRAK, 2014).

Além disso, ainda que o alto custo da liga seja um fator limitante para seu uso em larga
escala, a analise de aspectos como vida Gtil dos equipamentos, produtividade e seguranca
operacional justifica sua aplicacdo. Quando utilizada de forma estratégica, especialmente em

recobrimentos, a liga 718 oferece uma relacéo custo-beneficio mais vantajosa (PESSOA, 2014).

A Tabela 2.1 apresenta os limites de composi¢do quimica da liga Inconel 718,
destacando os principais elementos de liga e suas respectivas faixas de concentragéo, conforme

especificado pela fabricante Special Metals Corporation (2007).
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Tabela 2.1. Porcentagem da composi¢do quimica dos elementos da liga Inconel 718.
Adaptado (SPECIAL METALS CORPORATION, 2007).

Composic¢ao Limite

Elemento

(%)
Niquel
(incluindg Cobalto) 50,00-55,00
Cromo 17,00-21,00
Ferro Equilibrio
Ni6bio
(incluindo Tantalo) 4,75-5,50
Molibdénio 2.80-3,30
Titanio 0,65-1,15
Aluminio 0,20-0,80
Cobalto 1,00 max.
Carbono 0,08 max.
Manganés 0,35 max.
Silicio 0,35 max.
Fosforo 0,015 max.
Enxofre 0,015 max.
Boro 0,006 max.
Cobre 0,30 max.

De acordo com os resultados obtidos em estudo experimental por Xu et al. (2021), as
propriedades de atrito da superliga Inconel 718 apresentam variacdes em funcdo da temperatura
de ensaio. Observou-se que o aumento da temperatura ndo implica, necessariamente, em um
agravamento direto do desgaste, embora promova uma intensificacdo dos processos de
oxidacao na superficie de contato durante o atrito. Além disso, verificou-se que o aumento da
carga de contato contribui simultaneamente para o espessamento da camada de O0xido e para a

intensificacdo do desgaste do material.

Diante desse contexto, estudos recentes tém se concentrado em aprimorar as
propriedades triboldgicas do Inconel 718 por meio da aplicacdo de recobrimentos com materiais
que possuem propriedades as de lubrificantes solidos (JAYANTH et al., 2024). Nesse sentido,
o0 presente trabalho tem como objetivo realizar a deposicéo e a caracterizacdo do recobrimento
de bissulfeto de molibdénio (MoS2), um lubrificante s6lido amplamente reconhecido, em

substrato de Inconel 718 utilizando a técnica de plasma spray de alta velocidade.
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2.2 Lubrificacéo

2.2.1 Tipos de lubrificantes

A humanidade j& fazia uso de Oleos e graxas vegetais e animais hd muitos anos,
inclusive, o sebo ja era utilizado para lubrificar rodas de carruagens ha mais de 3400 anos
(KHONSARI; BOOSER, 2017). No entanto, avangos significativos no desenvolvimento de
lubrificantes ocorreram somente ap0s o surgimento da indUstria moderna do petrdleo, no ano
de 1859, no estado da Pensilvania, localizada nos Estados Unidos. Quase um século depois,
durante a metade da década de 1930, os Gleos derivados de petroleo foram aprimorados por
meio do uso de aditivos, que aumentaram a capacidade de suportar cargas, a lubricidade, a
protecao contra corroséo e a estabilidade térmica e oxidativa dos oleos (CAMPBELL, 1972).

A melhor maneira de se reduzir o atrito e o desgaste entre duas superficies deslizantes é
por meio de insercdo de um filme lubrificante (terceiro corpo), que pode ser: filmes solidos,
filmes de fluidos e filmes finos. Quando 6leos ou graxas ndo podem ser usados devido a
determinados fatores como: dificuldade de aplicacdo, ambientes de alto vacuo, maquinas de
processamento de alimentos, altas temperaturas ou ambientes criogénicos, por exemplo, a
melhor solucéo ¢ o uso de lubrificantes solidos (MI'YOSHI, 2001).

A Tabela 2.2 apresenta as trés principais categorias de lubrificacdo, acompanhadas de
exemplos de aplicacdo industrial, mecanismos tipicos de falha e os materiais responsaveis pela

interacdo triboldgica entre as superficies deslizantes.
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Tabela 2.2. Categorias de movimento superficial com lubrificantes gasoso, liquido e solido.
Adaptado de Myoshi (MIYOSHI, 2001).

Representacdo esquematica de contato e movimento

movimento

Categoria R ~ — solido
Ll | I MR | WMy
T Ty | IITIITTITTIITTS | /777717717777
QAU <% &
Lubrificacéo Gas ou filme de ar Filme de fluido Filme so6lido
Resisténci . . . T
esistencia ao Gas ou atrito de ar Atrito viscoso Atrito solido

Mecanismo de falha

Erosdo; corrosdo

Erosdo por cavitacéo;

Desgaste; erosao

corrosdo
. . Motores Vedacoes;
o Turbina a gas; o . AP
Exemplos de aplicagdo .S automotivos; turbina | embreagens; freios;
Turbina eolica P :
hidraulica roda e trilhos

A eficacia de um lubrificante solido varia consideravelmente com as condi¢cfes de

operacdo, e deve ser analisada dentro do contexto apropriado. Lubrificantes solidos dos Grupos

A e B da Figura 2.1 sdo frequentemente utilizados quando os lubrificantes liquidos sdo

inadequados e existe uma possibilidade real de travamento de componentes. Entretanto, é

comum que se atribuam beneficios aos lubrificantes s6lidos mesmo em situacdes em que seu

uso nao € necessario. Um exemplo recorrente ocorre quando o 6leo de motor ja apresenta

desempenho satisfatorio — com niveis de desgaste dentro do esperado — e, ainda assim, opta-

se por adicionar grafite ou MoS: na tentativa de reduzir ainda mais o desgaste. No entanto, esses

aditivos possuem um custo adicional que, em muitos casos, pode ultrapassar a economia obtida

com o eventual prolongamento da vida util do motor. Em situacdes extremas, Seu uso

inadequado pode até acelerar o desgaste do motor, resultando em maiores prejuizos (LUDEMA,;

AJAYI, 2019).
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~ Grupo A
Agl, PbO, ZnO, CuCl,,

CuBr,, PbL,, PbS, Ag,SO, < W ¢independente de W

Nao aderidos e (F o< W)

podem causar desgaste
em cargas leves, < Grupo B N

onde outros Grafite, MoS,, NbSe,, H,BO,,
lubrificantes

outras substancias macias

BN hexagonal e outros, . . )
sao suficientes orginicos (PTFE e TFE) > Baixo coeficiente de atrfto (1) em

altas cargas quando aplicados a
substratos duros

\. ¢ inorganicos

Grupo C
Aderidos e ndo causam {=> Pb.In Ag Au,polimeros J
desgaste
Grupo D
Ndsridos e s Ceramicas ligadas para
y o S B o g Geralmente alto atrito
inerentemente abrasivos <:> e e

resisténcia a erosao

Figura 2.1. Categorias de lubrificantes solidos com base na aderéncia e no comportamento
tribolégico. Onde: u € o coeficiente de atrito, F representa a forca normal aplicada e W € a carga
exercida sobre a interface. Adaptado (LUDEMA; AJAYI, 2019).

Os lubrificantes solidos dos Grupos B e C se destacam por proporcionarem baixo atrito
sob altas cargas, funcionando por meio de uma camada superficial macia com baixa resisténcia
ao cisalhamento sustentada por um substrato rigido. Entre eles, o grafite e 0 MoS, possuem
estrutura lamelar com fortes ligacGes dentro das camadas e fracas interagcdes entre camadas, 0

que favorece o deslizamento e reduz o atrito entre superficies (LUDEMA; AJAYI, 2019).

2.2.2 Bissulfeto de Molibdénio

O MoS: é um bissulfeto de metal composto por atomos de molibdénio e enxofre, de
estrutura cristalina anisotropica, formada por pilhas de finas camadas que possuem ligacdes
quimicas forte em sua composicdo e ligacGes fracas entre elas, o que facilita sua capacidade de
se dividir ao longo dos planos cristalograficos, formando cristais em forma de placa, resultando
em superficies lisas e planas que deslizam facilmente uma sobre as outras (INGOLE, 2013;
LINCE, 2013).

Os atomos de enxofre se ligam covalentemente aos atomos de molibdénio, formando

camadas, que sdo unidas por fracas ligagdes de van der Waals, permitindo que deslizem
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facilmente umas sobre as outras, 0 que confere ao MoS; seu baixo coeficiente de atrito, sendo,
por isso, utilizado como lubrificante solido em ambientes de vacuo e gases inertes. Os
recobrimentos de MoS; podem ser produzidos em fase de vapor ou por pulverizacdo. Quando
obtidos por pulverizagdo, os filmes multicamadas de MoS: apresentam trés regides distintas:
uma camada de formacdo densa, uma zona de transicdo equiaxial (trés eixos iguais) e uma zona
colunar em forma de fibra (SPALVINS, 1982).

Nos anos de 1950 a 1965, a indUstria aeroespacial passou a intensificar as pesquisas com
lubrificantes solidos, incluindo metais, éxidos, sais de estrutura em camadas, pés soltos,
tungstatos e molibdatos, como o MoS., que ja era conhecido e utilizado em poucas quantidades
desde o século XIX. De modo geral, as pesquisas revelaram que, para garantir a eficiéncia dos
lubrificantes sélidos por um periodo razoavel, é necessario que se tenha uma boa adesédo em
uma ou ambas as superficies deslizantes (LUDEMA,; AJAY1, 2019).

A Figura 2.2 mostra as ligacdes entre os atomos de Mo-S e entre os planos de enxofre,
com suas respectivas distancias. Cada camada de MoS; possui uma estrutura hexagonal, onde

cada atomo de molibdénio é rodeado por seis atomos de enxofre em um prisma trigonal.

N|

S

® Mo

1,232 nm

0,316 nm

Covalente

c

— van der Waals

=
=

®©

g}

0,301 nm

A =0,316 nm

Figura 2.2. Estrutura cristalina hexagonal de bissulfeto de molibdénio.
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A camada S:Mo:S é composta por dois planos de atomos de enxofre e um plano
intermediario de molibdénio, com distancias de 0,158 nm entre Mo e S, e 0,301 nm entre planos
adjacentes de enxofre. As ligacbes Mo—S sdo covalentes (c), enquanto as interagdes entre
atomos de enxofre sdo do tipo van der Waals (1) (BHUSHAN, 2013).

A aplicagdo do MoS> como recobrimento de atrito ainda é limitada devido ao seu baixo
desempenho em ambientes umidos. Estudos realizados por Ingole (2013) demonstram que 0
atrito do MoS; ¢ independente da umidade até um valor de 40%, sendo que, acima desse valor,
0 atrito aumenta consideravelmente. Nesse mesmo estudo, foi analisado o efeito da temperatura
e umidade relativa no atrito do MoS2, demonstrando que o atrito a 100°C € trés vezes menor
que o medido a temperatura ambiente com 50% de umidade relativa. A 100°C, a agua evapora,
resultando em atrito reduzido. No entanto, o atrito aumenta em temperaturas mais altas devido

a oxidacdo do MoS..

2.3 Recobrimento obtido por aspersao termica

Os estudos sobre tratamento de superficies remetem a processos de sintese de filmes
finos, que adicionam pouca ou quase nenhuma massa a superficie. Por outro lado, quando as
investigacOes que objetivam obter recobrimentos, tipicamente referem-se a sintese de filmes
espessos, com espessura superior a 10 pum, os quais podem ser aplicados por técnicas como
deposicdo quimica de vapor (CVD — Chemical Vapor Deposition), deposicao fisica de vapor
(PVD - Physical Vapor Deposition), eletrodeposicdo, soldagem, caldeamento e asperséo
térmica (thermal spray) (LIMA; TREVISAN, 2007).

Entre essas técnicas de aplicacdo de recobrimento, destacam-se a aspersao térmica por
processos fisico-quimicos (PVD ou CVD), amplamente utilizadas para mitigar o desgaste em
superficies, ainda que os coeficientes de atrito resultantes possam, em alguns casos, ultrapassar
1,0. Além disso, tratamentos de difusdo, como nitretacdo, cementacao, siliconizacdo, boratacéo
e aluminizacdo, também sdo empregados com o objetivo de reduzir o desgaste, promovendo a
penetracdo de elementos ativos em profundidades da ordem de 100 pm ou superiores (BRUCE,
2012).

Os parametros que definem a qualidade dos recobrimentos produzidos por aspersao
térmica sdo diversos e incluem: tipo de material, velocidade de fluxo, velocidade de

solidificacdo, pressédo e tipo do gés, assim como as caracteristicas do substrato, que englobam
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temperatura, rugosidade e limpeza. Essas tém sido as aperfei¢coadas, tradicionalmente, por
tentativa e erro, ou seja, por meio da pesquisa de resultados empiricos de outros experimentos
(LIMA; TREVISAN, 2007).

A aspersdo térmica consiste em processos nos quais materiais metéalicos ou ndo
metalicos, em forma de pd, solugdes, suspensdes, fio, corddo ou vareta, sdo aquecidos até o
estado semifundido ou fundido por meio de gases combustiveis ou arco elétrico e, entdo,
acelerados por gas comprimido em diregdo a um substrato, onde as particulas impactam, se
achatam e solidificam, formando um recobrimento, que, em geral, apresentam estrutura lamelar
(AMERICAN WELDING SOCIETY, 1995).

Na Figura 2.3 € apresentado diagrama com o0s quatro principais processos de deposi¢édo
de recobrimentos, organizados em dois grupos basicos de acordo com a fonte de geragédo de
calor.

Aspersao Térmica

[ I

Baixa pressio

Grupo 1 Grupo 11
Combustao Elétrico
Chama Plasma
[ | [
‘ Arame | l Vareta l ’ Po |
Arco nio Arco transferido
Detonagio transferido (PTA)
(D-Gun) (PSP)
Atmosférico Vicuo
(APS) (VPS)
Alta
(HVOF)

Oxicombustivel Protegio

gasosa

Oxiquerosene

Hiperbarico

Ar-querosene Submerso

Figura 2.3. Diagrama de processos de Aspersdo Térmica. Adaptado de (CRAWMER, 2013;
FAUCHAIS; HEBERLEIN; BOULOS, 2014a).
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O Grupo | utiliza gases combustiveis como fonte de calor, sendo que 0s consumiveis

podem ser aplicados na forma de p6, arame ou vareta. O Grupo Il emprega energia elétrica para
a geracgéo de calor (LIMA; TREVISAN, 2007).

No diagrama acima (Figura 2.3), o termo “Plasma” refere-se a um conjunto de processos

de usinagem de metais que utilizam um arco elétrico confinado — geralmente forcado através

de um orificio em um anodo de cobre, refrigerado a &gua — com o objetivo de fornecer energia

térmica de alta densidade. De maneira mais direta, conforme definicdo da American Welding

Society (1995), trata-se de um gas aquecido por um arco elétrico até atingir, no minimo, um

estado parcialmente ionizado, tornando-se capaz de conduzir corrente elétrica.

Para melhor compreenséo das diversas tecnologias de aspersdo térmica, a Tabela 2.3

apresenta uma analise comparativa baseada nas caracteristicas dos insumos utilizados, nos

materiais processados e nas fontes de energia empregadas.

Tabela 2.3. Analise comparativa de diferentes tecnologias de asperséo térmica com base nas
caracteristicas do insumo, nos materiais processados e na fonte de energia. Adaptado

(BOULOS et al., 2023).
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As tecnologias sdo classificadas conforme o tipo de insumo (p6, nanoestruturas,
solucdo, suspensao, arame ou vareta), o material de recobrimento (metalico, ceramico ou metal-
ceramico) e a fonte de energia (combustdo ou eletricidade). Essa comparacdo possibilita
visualizar rapidamente as possibilidades de aplicacdo de cada tecnologia, bem como entender
as diferencas fundamentais entre 0s processos convencionais de aspersao térmica. As siglas

presentes na tabela podem ser consultadas na lista de abreviaturas e siglas.

Na Figura 2.4, é apresentado um diagrama de temperatura e velocidade de saida do jato,
evidenciando a ampla faixa de condicGes de processamento associada as diversas tecnologias
de aspersdo térmica. Essa diversidade destaca o qudo desafiador é o desenvolvimento de

processos de recobrimento por aspersdo térmica.

14000 : .
i- L PTA |
12000 A lgboo-- Arco----
— det ,1{1_0 Fonte de Plasma CC
metalico
100001 ppps [T i APS e VPS

8000 fe—emeeel -

6000 f======-fp-nmnum-

4000 f4------ i St SRR
| vor | D-Gun
2000 i

Cold Spray1 |

0 300 600 900 1200 1500 1800 2100
Velocidade do jato (m/s)

Temperatura (K)

Figura 2.4. Mapeamento de temperatura e velocidade mostrando a faixa de condicGes de
aspersdo predominantes em diferentes tecnologias de recobrimento por aspersdo térmica.
Adaptado (BOULOS et al., 2023).

Por meio desse diagrama, é possivel observar que as tecnologias baseadas em plasma,
como WAS, APS, VPS, RF-IPS e PTA, localizam-se na regido superior da figura, operando
com temperaturas entre 8000 e 14.000 K e velocidades de até 2000 m/s. Ja as tecnologias
baseadas em combustdo, com exce¢do do cold spray, atingem temperaturas inferiores a 4000

K, mas com velocidades igualmente elevadas. Como utilizam produtos de combustdo como
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meio de aspersdo, podem gerar contaminagdo por 6xidos ao aspergir metais reativos (BOULOS
et al., 2023).

Dentre as tecnologias de aspersdo térmica disponiveis, este trabalho destaca o processo
de aspersdo por plasma spray de alta velocidade (HVPS), utilizando uma tocha de plasma de
arco ndo transferido como equipamento. Essa escolha se justifica por se tratar de uma tecnologia
amplamente empregada em aplicagdes industriais, e adequada para a aspersdo de suspensoes,
permitindo a obtencao de recobrimentos funcionais sobre diferentes tipos de substrato.

2.4 Plasma térmico e nao térmico

Em 1928, Irving Langmuir observou que um gas ionizado contém elétrons e ions em
quantidades aproximadamente iguais, exceto nas regides proximas aos eletrodos. Considerando
essa regido onde as cargas estdo equilibradas, ele achou apropriado denomina-la plasma,
estabelecendo uma analogia com o plasma sanguineo devido a sua funcdo de transportar
particulas suspensas (FRIDMAN, 2008).

Em outras palavras, podemos dizer que o termo plasma descreve o comportamento
coletivo de uma variedade de substancias macroscopicamente neutras, e que possui um grande
namero de elétrons livres e atomos ou moléculas ionizadas interagindo entre si devido as forcas
de Coulomb de longo alcance (BITTENCOURT, 2018; CHAPMAN, 1980). Essa forca € a

principal diferenca entre um gas neutro e um plasma.

Nas aplicacdes industriais, os plasmas sdo geralmente classificados em dois grandes
grupos: plasmas térmicos e ndo térmicos. Dentre eles, os plasmas térmicos sdo 0s mais
amplamente utilizados na indastria (FRIDMAN; KENNEDY, 2004), com destaque para
processos como metalurgia extrativa, fusdo e refino de metais e ligas, sintese quimica em
plasma, deposicdo quimica de vapor assistida por plasma (PECVD - Plasma-Enhanced
Chemical Vapor Deposition), pulverizacdo por plasma e arco elétrico, destruicao de residuos e
sintese de cerdmicas avancadas (BOULOS; FAUCHAIS; PFENDER, 1994)

A caracteristica mais relevante para distinguir os regimes de operacdo de um plasma,
entre térmico e ndo térmico, € a relacdo entre a temperatura cinética dos elétrons e atemperatura
do gas. A analise de apenas um desses parametros, de forma isolada, ndo é suficiente para

definir o regime, uma vez que plasmas nao térmicos, de baixa intensidade, podem apresentar
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temperaturas eletronicas variando em pelo menos uma ordem de magnitude. Nos plasmas
térmicos, de alta intensidade, a temperatura dos elétrons tende a ser da ordem de 1 eV em
correntes proximas a 50 A, aumentando gradativamente com o acréscimo da poténcia aplicada,
podendo atingir temperaturas cinéticas préximas a 10 eV (ROTH, 1995).

A Figura 2.5 apresenta um esquema das temperaturas cinéticas dos elétrons (Te) e do
gas (Ty) em funcdo da pressdo para uma descarga em argdnio. O regime de operacdo do
processo de aspersdo térmica por plasma spray esta na intersecdo da linha tracejada vermelha
com a linha tracejada da pressao de 1 atm.
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L 10 107* 10® 102 1000 1 10]10eV
10 T T T T T T * p, Atm
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104 11eV
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g
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]_0 1 ] ] ] —
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Figura 2.5. Funcionamento do plasma em funcéo da pressdo. Adaptado (ROTH, 1995).

Nos plasmas ndo térmicos, a temperatura dos elétrons é significativamente superior a
temperatura do gas, resultado do desacoplamento progressivo entre as populacoes de elétrons e
atomos neutros em baixas pressdes, onde a frequéncia de colisbes elétron-neutro € menor. No
entanto, em pressdes acima de algumas dezenas de torr, essas temperaturas tendem a se igualar,

caracterizando o regime térmico.
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2.5 Tocha de Plasma

O termo "tocha de plasma térmico™ (ou plasmatron) refere-se a um dispositivo utilizado
para converter energia elétrica em térmica (calor) gerando plasmas na faixa de temperatura
entre 3.000 e 50.000 K (ZHUKOV; ZASYPKIN, 2007).

Plasma Spray refere-se a tochas de plasma, nas quais um arco elétrico é gerado entre um
catodo e um anodo, tipicamente estabilizado por vortice de gas ou campo magnético no interior
datocha. O gés de trabalho, que pode ou ndo ser um gas inerte, é superaquecido e ionizado pelo
arco elétrico e expelido pelo bocal formando um jato de plasma de alta temperatura e alta
velocidade (FAUCHAIS; HEBERLEIN; BOULOS, 2014b). O material de alimentacdo, na
forma de po ou liquido, € introduzido diretamente no jato de plasma, no caso de injecao radial,
ou no interior da tocha, quando for injecéo axial, sendo entdo aquecido e acelerado em direcao

ao substrato.

As temperaturas na regido de aquecimento do p6 podem variar de 2.000 e 15.000 °C,
superando significativamente o ponto de fusdo de qualquer material conhecido. Os processos
convencionais de plasma spray sdo realizados em atmosfera aberta, sendo denominados como
aspersdo térmica por plasma de arco ndo transferido (APS), como mencionado anteriormente.
O substrato deve ser preaquecido a temperaturas compativeis com o tipo de material a ser
depositado e com as caracteristicas do préprio substrato, de modo a favorecer a adesdo e a
qualidade do recobrimento. Para manter essa temperatura dentro de uma faixa adequada durante
0 processo, podem ser adotadas estratégias como a aplicacdo de sistemas de resfriamento do

substrato.

Sistemas comerciais de plasma spray operam em faixas de poténcia entre 20 e 200 kKW,
e as taxas de deposicao variam consideravelmente conforme o projeto da tocha, a escolha dos
gases, 0 método de injecdo do pd e as propriedades das particulas, como distribuicdo de

tamanho, ponto de fusdo, morfologia e densidade aparente (TUCKER, 2013).

A Figura 2.6 ilustra o esquema de funcionamento de dois tipos de tochas: arco

transferido e de arco ndo transferido.
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Figura 2.6. Diagrama esquematico de uma tocha de plasma de (a) arco transferido e (b) arco
ndo transferido. Adaptado de (LI; PFENDER; CHEN, 2003; MURPHY; UHRLANDT, 2018).

O processo de arco transferido (Figura 2.4. (a)) baseia-se no estabelecimento de um arco
elétrico direto entre o eletrodo e a peca de trabalho, que atua como segundo eletrodo da
descarga. Esse arco, de alta densidade de energia, gera temperaturas que podem ultrapassar
20.000 K, promovendo a fuséo rapida e localizada do material. O calor € transferido de forma
extremamente eficiente para o substrato, com perdas minimas, sendo principalmente por
radiacdo. A estabilidade do arco é mantida por escoamentos internos do plasma, inicialmente
impulsionados por conveccdo natural em baixas correntes e, em niveis mais altos, por forcas
eletromagnéticas associadas ao pingamento do arco. Essa configuracdo permite um foco preciso
da energia, sendo amplamente utilizada em processos como soldagem, corte a plasma, fusao de
materiais e tratamento de residuos (MURPHY; UHRLANDT, 2018).

O processo de arco transferido a plasma (PTA) pode ser empregado como técnica de
aspersdo térmica para a deposicdo de recobrimentos metalicos, utilizando pés como material
precursor, com alta esfericidade e boa fluidez (ZHANG et al., 2023). A técnica permite a
formacdo de camadas com forte aderéncia ao substrato, eficiente taxa de deposicao,
recobrimento com baixa porosidade e microestrutura fina com acabamento superficial liso. No
entanto, apresenta algumas limitac6es, como a exigéncia de substrato metalico, elevada entrada
de calor no substrato, limitagdes quanto a complexidade geométrica do substrato, & variedade e
ao design dos pas utilizados como precursores (BOULOS; FAUCHAIS; PFENDER, 2023).
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No caso do processo de arco ndo transferido, ilustrado na Figura 2.6(b), o processo de
deposicdo do precursor no substrato ocorre da seguinte maneira: durante o aquecimento, 0 gas
é ionizado parcialmente, produzindo um plasma; quando o jato é expelido pelo bocal, moléculas
dissociadas de um gas diatbmico liberam calor ao se recombinarem; o pd (ou suspenséao) é
introduzido no plasma, fundido e projetado para o substrato por meio de um fluxo de alta
velocidade (LIMA; TREVISAN, 2007).

A Figura 2.7 ilustra um diagrama esquematico do processo de aspersao térmica por

plasma atmosférico do tipo arco ndo transferido.
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Resfriamento Gota ou respingo
Anodo Pluma de Lo Parcialmente
Plasma Oxidag¢io fundida

Figura 2.7. Esquema do processo de aspersdo por plasma atmosférico (APS), mostrando as
etapas desde a formacdo da pluma de plasma até a deposicdo das particulas sobre o substrato.

A geometria da parte interna da tocha de plasma, é projetada de tal forma que garanta a
manutencdo do arco voltaico que rapidamente aquece a mistura gasosa, convertendo-a numa
pluma de plasma de alta temperatura. Tipicamente, o0 material na forma de pé a ser aspergido,
é entdo injetado na pluma de plasma de alta temperatura e alta velocidade, sendo imediatamente
fundido e impelido contra a superficie do substrato, goticula a goticula até formar a camada
desejada do recobrimento (KUMAR et al., 2019).

Em sistemas de deposicdo por plasma spray, as condi¢fes operacionais e do substrato,
como temperatura de pré-aquecimento, tempo de exposicdo e distancia do jato de plasma em
relacdo ao substrato, devem ser ajustadas para um melhor controle dos parametros de
recobrimento, pois todos esses fatores influenciam diretamente nas propriedades a serem

obtidas (MIRANDA, 2018). Outro critério fundamental para qualquer processo de aspersao
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térmica, é a necessidade da fundicdo completa das particulas no jato, porém, sem atingir sua

vaporizacao, para que permanecam fundidas até atingir o substrato (LIMA, 1996).

Os estudos de Fleischauer e Lince (1999) afirmam que filmes de MoS; geralmente
contém até 20% de atomos de oxigénio substituindo o enxofre nas redes cristalinas individuais.
Esse oxigénio contribui para a oxidagcdo do MoS: e influencia o atrito. O oxigénio substitucional
bloqueia ou penetra a superficie do plano basal, aumentando ainda mais o atrito, por conta de
uma interacdo mais forte entre as camadas. No entanto, aumentar a porcentagem de oxigénio
substitucional diminui o atrito durante o deslizamento, mas esse atrito € sempre maior em

comparagdo com filmes puros de MoS;.

2.6 Precursores liquidos em Plasma Spray

Na aspersdo térmica, a maioria das aplicacfes utiliza pos, porém, precursores em
solugdo e suspensdo passaram a serem empregados recentemente (BOULOS; FAUCHAIS;
PFENDER, 2023).

Os pos podem ser injetados em um jato de plasma tanto como uma suspensao em gas
transportador quanto em uma suspensao em um liquido, sendo este ultimo, atil para se obter
recobrimentos nanoestruturados, pois permite 0 processamento de particulas muito pequenas
(PAWLOWSKI, 2008).

A utilizacdo de uma suspensdo coloidal em tocha de plasma ja se mostrou eficaz para a
formacdo de recobrimentos, demonstrando que o processo oferece um grande potencial de
aplicacdo na preparacdo de pds em geral. Essa técnica permite a producdo de pos e
recobrimentos a partir de suspensdes coloidais atomizadas em tochas de plasma. O controle da
decomposicdo do material e a obtencdo de recobrimentos de alta pureza e estabilidade séo
possiveis pela escolha adequada dos parametros do spray e da formulacdo da suspensao, como
viscosidade, tensdo superficial e razdo sélido-liquido. (BOUYER; GITZHOFER; BOULOS,
1997).

No trabalho de Rampon, Filiatre e Bertrand (2008), foi utilizada uma suspenséo aquosa
como material precursor, ao invés de solventes organicos, como o etanol, em uma tocha de

plasma do tipo APS. De acordo com os autores, o alcool polivinilico (PVA), adicionado a
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suspensdo aquosa de zircOnia parcialmente estabilizada com itria (YPSZ), ajustou a

viscosidade, além de melhorar a dispersdo e a estabilidade da suspensao.

Além da utilizacdo de suspensdo aquosa como material precursor, estudos anteriores
também adotaram o conceito de precursor hibrido, no qual uma determinada concentracdo de
carga solida é dispersa em um meio liquido que, além de atuar como veiculo de transporte das
particulas, desempenha um papel ativo no processo de deposicdo, participando das reagdes que
resultam na formag&o do revestimento final (MIRANDA et al., 2020a).

Nesse contexto, a contribuicdo desse trabalho se fundamenta na aplicacéo do bissulfeto
de molibdénio (MoS2) como material precursor em suspensao aquosa, utilizando o alcool
polivinilico (PVA) como dispersante, com deposi¢do por meio do processo High Velocity
Plasma Spray (HVPS). A contribuicdo dessa pesquisa esta na combinacdo especifica do
precursor MoS, com substrato de Inconel 718. Assim, utilizando metodos e materiais que ja
tenham sido empregados e estudados em outros contextos, a forma como sdo integrados neste
trabalho contribui para ampliar o conhecimento sobre as condi¢des que favorecem a integridade
de recobrimentos a base de lubrificantes sélidos, aspergidos em suspensdo aquosa, utilizando

PVA como dispersante, empregando a técnica HVPS, sobre substrato de liga Inconel 718.

3 Materiais e Métodos

3.1 Aparato experimental

Os principais componentes do aparato experimental representados na Figura 3.1,

permite visualizar a disposi¢cdo dos equipamentos essenciais para a realizacdo do experimento.
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l Fonte de
energia

Figura 3.1. Diagrama representativo do sistema HVPS: (1) painel de controle de operacéo, (2)
sistema de controle e aquisicdo de dados, (3) sistema de exaustdo, (4) ignitor de alta frequéncia,
(5) fonte de energia CC, (6) tocha de plasma tipo tandem, (7) medidor de fluxo de refrigeracéo,
(8) vélvula agulha e medidor de fluxo da solucdo, (9) porta amostras, (10) pirdmetro, (11)
sistema de refrigeracdo, (12) sistema de controle de movimentacdo do porta amostras, (13)
agitador magnético, (14) recipiente do precursor e (15) bomba peristaltica.

A geracdo do jato de plasma e sua aplicacdo no processo de asperséo térmica dependem
da integragdo e funcionamento coordenado dos componentes do sistema. Entre eles, a tocha de
plasma desempenha papel central por criar as condi¢es termodinamicas necessarias para fundir
e projetar o material precursor. A seguir, € apresentada a tocha utilizada neste trabalho, com
foco em sua geometria, parametros operacionais e particularidades construtivas que

influenciam diretamente o desempenho do recobrimento obtido.
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3.2 Tocha de plasma tipo Tandem

A tocha de plasma térmico utilizada nesse trabalho é do tipo arco ndo transferido e foi
desenvolvida no Laboratério de Plasmas e Processos, pertencente ao Departamento de Fisica
do ITA.

A tocha opera utilizando nitrogénio como gas de trabalho em vaz6es que variam de 150
a 450 L/min. De acordo com trabalhos anteriores, o0 jato de plasma gerado atinge temperaturas
na faixa de 2000 a 6000 K e apresenta velocidade supersonica na faixa de 1200 a 1600 m/s
(CALIARI, 2016; MIRANDA, 2018). Durante a operagéo, a tocha funciona com correntes
ajustaveis de 55 a 135 A e tensdo entre 240 e 360 V, dependendo das condicBes do processo
analisado. Diferente das tochas convencionais, essa configuragdo possui uma configuracao ndo
linear, no qual o arco elétrico entre os eletrodos se alinha perpendicularmente ao eixo de
expansdo do jato de plasma (MIRANDA, 2018).

A Figura 3.2 representa a estrutura geral da tocha de plasma, composta por trés secoes
principais: parte central, catodo e anodo. A parte central abriga duas camaras de vortices
separadas por uma camara de mistura além de concentrar as entradas para o gas de trabalho, o

material precursor e 0 bocal de saida do jato de plasma, como ilustrado na Figura 3.3.

Entrada de Camara de

argbnio Cariaisi dé mistura U——

l Camara de Mottice j elétrico

argobnio N
Camara de
/ vortice

Anodo

Catodo

Montagem do
Montagem do

Bocal de saida catodo
do jato de plasma

Figura 3.2. Representacdo grafica mostrando os principais componentes da tocha de plasma
térmico tipo Tandem de arco ndo transferido (CALIARI, 2016).
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O anodo é constituido por um tarugo de cobre instalado em uma cadmara de latdo com
atmosfera de argbnio, cuja finalidade principal € minimizar a erosdo do eletrodo, ou seja,

funciona como um gés de protecao.

Saida do jato de
plasma + particulas

Entrada de
precursor (po)

Figura 3.3. Corte longitudinal ilustrando a entrada do material precursor e o bocal de saida do
jato de plasma com as particulas (CALIARI, 2016).

A secdo da parte central (Figura 3.3) ilustra o funcionamento dessa regido. O plasma
atinge o fluxo do material precursor, promovendo a interacdo entre ambos antes de se expandir
pelo bocal de saida, que se encontra orientado de forma tangencial em relacdo ao movimento
rotacional do gas. Dessa forma, o arco elétrico se mantém ao longo do eixo dos eletrodos,
enquanto a pluma de plasma se projeta pelo bocal em direcdo perpendicular ao eixo da camara,

sem adquirir rotacao.

O catodo, mostrado na Figura 3.4, consiste em um eletrodo de cobre com insercao de
hafnio, desenvolvido com a possibilidade de ajuste axial em relacdo ao anodo. Essa
caracteristica permite controlar o comprimento do arco elétrico e, por consequéncia, a poténcia

gerada pela tocha.
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Catodo

Figura 3.4. llustracdo da tocha mostrando a regulagem da distancia do catodo (MIRANDA,
2018).

Além das condicdes operacionais do sistema, 0 desempenho do processo de deposicéo
também depende das caracteristicas fisico-quimicas do material precursor. Nesse contexto, a
proxima segdo apresenta as propriedades do po de bissulfeto de molibdénio (MoS:) utilizado
neste estudo, incluindo dados de pureza, granulometria e densidade, essenciais para a

compreensdo do comportamento do material durante a aspersdo térmica.

3.3 Propriedades fisicas, quimicas e granulometria do pé precursor

Para a realizacdo deste trabalho, foi utilizado o p6 micronizado de bissulfeto de
molibdénio (MoS>), da empresa RadMax, com pureza minima de 98%, conforme informado
pelo fabricante. Diante da auséncia de uma ficha técnica detalhada por parte da RadMax, as
propriedades fisico-quimicas do material foram complementadas com dados tipicos fornecidos
por outros fabricantes consolidados no mercado, como Dinamica e Sigma-Aldrich. Dessa
forma, foram adotados como referéncia os valores médios reportados na literatura e em bancos
de dados confidveis, visando garantir uma referéncia adequada do material utilizado neste

estudo.

Tabela 3.1. Caracteristicas do pd de bissulfeto de molibdénio

Elemento Pureza  Tamanho da Densidade Ponto
(minima) particula (D50) de fusdo
- % pum g/cm3 °C

MoS: 98 6-40 5,06 1185
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Para o calculo do diametro equivalente por area (d,) foi utilizada a formula

recomendada pela norma 1SO 13322-1:2014 (2014), definida como o diametro de um circulo
com area equivalente a &rea projetada da particula (didametro de Feret):

P L)

onde Ai representa a area da i-ésima particula. Esse parametro foi escolhido por sua
adequacdo na caracterizacdo de particulas de geometria irregular e por ser padronizado em

metodos de analise de imagem.

Com base nos valores de d,, obtidos para cada particula, foi construida a distribuigao

cumulativa de frequéncia por nimero de particulas e por volume de particulas. Sendo, no

segundo caso, utilizado a seguinte formula:

v.=M

= @

3.4 Anélise quimica e preparacdo do substrato

3.4.1 Composicado quimica da barra de liga Inconel

Este estudo empregou a liga Inconel 718 como substrato para a deposi¢édo de bissulfeto
de molibdénio por plasma spray. O material foi obtido como doacéo da Petrobras na forma de

uma barra cilindrica com 25 mm de diametro e 180 mm de comprimento.

A caracterizacdo da composi¢cdo quimica foi realizada por analise EDS, aplicada em
duas amostras seccionadas da barra por meio de disco de corte por abrasdo a umido. Foi feita a
preparacdo metalografica convencional, sem a necessidade de embutimento, utilizando
lixamento progressivo em lixadeira rotativa com lixas de carbeto de silicio (SiC) nas
granulacdes 220, 320, 400, 600 e 1200. A limpeza final foi realizada em banho ultrassénico em
solucdo de &gua e sabdo neutro, seguida por alcool isopropilico e acetona. Esse procedimento
foi seguido de acordo com a norma ASTM E3-11(2017).

A Tabela 3.2 apresenta os valores médios das concentragdes dos principais elementos

quimicos obtidos por EDS, com base em trés medicGes realizadas para cada amostra, bem como
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as respectivas incertezas associadas, determinadas a partir dos parametros fornecidos pelo

software do equipamento.

Tabela 3.2. Composi¢do quimica da barra cilindrica Inconel 718 fornecida pela Petrobras
como material a ser utilizado como substrato. Os valores apresentam porcentagens em massa
dos elementos e respectivas incertezas em valores absolutos.

Elemento % c
Ni 52,5 +0,3
Cr 18,4 +0,1
Fe 18,7 +0,2
Nb 54 +0,2
Mo 3,4 +0,3
Ti 1,0 +0,1
Al 0,7 +0,1

Os resultados permitiram determinar a composicdo elementar predominante na
amostra, evidenciando percentuais compativeis com aqueles reportados na literatura para a liga
Inconel 718 (DAVIS, 2000; SPECIAL METALS CORPORATION, 2007).

3.4.2 Corte da amostra

A barra foi seccionada transversalmente ao longo do eixo de comprimento e
posteriormente foram realizados cortes laterais com 4 mm de espessura, resultando em 38

amostras em formato de semicirculo e area superficial de aproximadamente de 245,4 mmz2.

Devido a sua elevada dureza e resisténcia, os cortes foram realizados por eletroerosao
a fio (EDM) no Instituto de Estudos Avancados - IEAv. Esse processo foi escolhido por ser
amplamente utilizado na fabricacdo de pecas em materiais de dificil usinabilidade e por
proporcionar um acabamento superficial livre de marcas de avanco ou direcionalidade
(FULLER, 1989), garantindo maior precisdo dimensional e qualidade na superficie das

amostras.
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3.4.3 Jateamento abrasivo

Para a remocdo de camadas organicas e inorganicas da superficie dos substratos, foi
utilizada a técnica de jateamento, utilizando microesferas de vidro como particulas de material
abrasivo. O procedimento foi realizado no Instituto de Aeronautica e Espago - IAE, em uma
jateadora da fabricante Brumar Equipamentos, que possui uma pressao de trabalho de 10 bar,
consumo de granalha de 14 m3h e injetor de ar com didmetro de 2,5 mm. Apos a limpeza

mecanica, os residuos da superficie foram limpos com jato de ar comprimido e pincel.

Figura 3.5. Imagem de dois substratos utilizados no experimento.

A Figura 3.5 tema imagem do (a) substrato que nao passou pelo processo de jateamento,

denominado como SUB-1, e (b) do substrato que foi jateado, denominado como SUB-2.

Abrasivos secos sdo comumente empregados na remoc¢ao de impurezas, incrustacdes e
oxidos. O processo consiste em direcionar um jato de ar comprimido contendo particulas
abrasivas, por meio de um bico, para a superficie da peca a ser tratada. Embora semelhante ao
jateamento com granalha, essa técnica ndo é recomendada para modificacdo da rugosidade, pois
0s contaminantes presentes no abrasivo podem comprometer a limpeza e poluir a superficie
preparada (FAUCHAIS; HEBERLEIN; BOULOS, 2014c).

Desse modo, optou-se por realizar apenas 0 processo de jateamento abrasivo como
método de limpeza com o propésito de comparar 0s resultados com uma amostra que nao
passou por nenhum tipo de tratamento prévio. A partir disso, foi possivel realizar a analise e as

comparagdes dos elementos presentes apds o recobrimento em ambas as condicoes.



46

3.5 Preparacéo da suspensao precursora

A quantidade de MoS; utilizada na preparacdo da suspensdo foi medida com o auxilio
de uma balanca analitica. Em seguida, foi pesada a massa correspondente de alcool polivinilico
(PVA) da marca Neon, um polimero soltvel em &gua amplamente empregado como agente
dispersante ou estabilizante em diversas aplicagdes, incluindo a formulacdo de suspensées
coloidais e emulsdes (ABDOLLAHI; RAISSI; FARZAD, 2024). A adicdo de dispersantes é
fundamental para promover forcas repulsivas entre as particulas, superando as forcas atrativas
e, assim, inibindo a sedimentacéo e a segregacao de fases. Esse mecanismo favorece a obtengéo
de suspensdes homogéneas, mesmo em formulacbes com altas concentracdes de solidos,

principalmente para substancias que ndo sao sollveis em &dgua, como no caso do MoS..

As quantidades pesadas foram adicionadas em um béquer graduado com 500 mL de
agua deionizada, submetido a um agitador magnetico com rotacdo de 1200 rpm a uma
temperatura de 80 °C. A Tabela 3.3 apresenta as respectivas quantidades de MoS», equivalente
a 20% da massa de agua, alcool polivinilico (6% da massa total) e agua deionizada utilizadas

na preparagdo da suspensao.

Tabela 3.3. Massa e volume dos componentes utilizados na formulacao da suspensao.

Agua
Mo, PVA deionizada
mg mg mL
100 36 500

O método de preparo da suspensdo é apresentado na Figura 3.6 no formato de diagrama

de blocos.
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Quantifica¢ao do p6 de MoS,

7

Quantificagao do PVA
V

Quantifica¢ao de dgua deionizada

.
Agitagao da agua em 1200 rpm a 80 °C
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Mistura dos sélidos na agua deionizada

7

Agitacao por 24h (1200 rpm a 80 °C)

Figura 3.6. Diagrama de blocos da preparacdo da suspensdo precursora de MoSo.

A utilizacdo de PVA como dispersante foi fundamentada no estudo de Ultramari Junior
(2024), o qual demonstrou sua eficacia na estabilizacdo de suspensdes precursoras em

proporcoes semelhantes as adotadas neste trabalho.

3.6 Parametros operacionais da tocha

Séo apresentados na Tabela 3.4 os parametros operacionais utilizados para a deposicéo

da suspenséo precursora no substrato.

Tabela 3.4. Parametros operacionais da tocha no processo de deposi¢éo.

dsb t U I rot dsp Tp QN QAr
cm min \ A rpm cm °C L/min  L/min
13 5 280 130 80 12 200 250 23

A Tabela acima apresenta os valores da distancia entre o substrato e o bocal (ds), 0
tempo de deposicdo (t), a tensdo (U), a corrente (1), a rotagdo do porta amostras (rot), a distancia
entre o substrato e o pirdmetro (dsp), a temperatura de pré-aquecimento das amostras (Tp), vazdo

do gas de trabalho de nitrogénio, (Qn) e a vazdo do géas de protecdo de argonio (Qar).
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Esses parametros foram definidos com base em trabalhos anteriores (MIRANDA, 2018;
ULTRAMARI JUNIOR, 2024).

3.7 Perfilometria de contato

As caracteristicas da rugosidade da superficie dos substratos foram determinadas por
meio de perfilometria de contato em andlise tridimensional (3D), conforme os critérios
estabelecidos pela norma ISO 25178-2 (2012) . Foram avaliados os seguintes indicadores:
rugosidade média aritmética (Sa), rugosidade quadratica média (Sqg), amplitude maxima (Sz),
correspondente a soma da altura do pico mais elevado com a profundidade do vale mais
profundo, e a curtose (Sku), que indica a concentragéo de picos e vales em relacdo a média da

superficie.

As medicbes foram realizadas pelo perfilometro KLA Tencor P-7, com 0s seguintes
parametros operacionais: velocidade de varredura de 100 um/s, frequéncia de 200 Hz, forca

aplicada de 1 mg, resolucdo de 327 pm/0,1953 A em uma érea de 500 pm x 500 pm.

ApoOs a deposicdo do recobrimento, o mesmo procedimento foi repetido para
caracterizar a rugosidade dos recobrimentos de MoS,, permitindo a comparagéo das alteraces

na topografia superficial entre diferentes condicdes.

Para medir a espessura do recobrimento, de acordo com a norma ISO 2808 (2019),
método 4C, os parametros operacionais utilizados nessa etapa foram de 50 pm/s para a
velocidade de varredura, 200 Hz de frequéncia, 1 mg de forca aplicada e 327 pm/0,1953 A de

resolucéo.

3.8 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de

Energia Dispersiva de Raio X (EDS)

A andlise da distribuicdo dos elementos quimicos e a as caracteristicas microestruturais
dos substratos, recobrimentos e do p6 precursor foram realizadas utilizando-se um microscépio
eletrbnico de varredura (MEV) da fabricante Tescan, modelo Vega 3 XMU, pertencente ao
Departamento de Materiais e Processos do ITA, equipado com um sistema de Espectrometria

de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS).



49

3.9 Difracao de raio X

A identificagdo das estruturas atbmicas e das fases cristalinas dos recobrimentos, bem
como do p6 precursor, foi realizada por difratometria de raios X (DRX), empregando o
equipamento Panalytical, modelo Empyrean, com tubo de cobre (Cu-Ka, A = 1,5406 A) como
fonte de radiacdo. As andlises foram conduzidas no Laboratdrio de Plasmas e Processos (LPP)
do Instituto Tecnoldgico de Aeronautica (ITA).

Antes da analise, uma amostra de 0,516 g foi mantida em estufa a 80 °C por 24 horas,
acondicionada em uma placa de Petri de vidro coberta com gaze, com o objetivo de evitar
contaminacdes externas sem impedir a evaporacdo de componentes volateis. Ao final do
periodo, observou-se uma perda de massa de 0,011 g, correspondente a aproximadamente 2,2%

da massa inicial.

Os difratogramas foram obtidos com tenséo de 40 kV, corrente de 40 mA, passo angular

de 0,013°, varredura na faixa de 26 de 5° a 100° e tempo de aquisi¢do de 15 segundos por passo.

Ressalta-se que a técnica de DRX apresenta limitacbes, como a menor sensibilidade
para deteccdo de fases amorfas ou semicristalinas de MoS; e 6xidos ndo estequiométricos
formados durante o processo térmico. Além disso, fases presentes em baixa concentracao, como
oxidos metalicos formados por migracdo de elementos do substrato de Inconel 718 (tais como
Fe, Ni e Cr), ou subprodutos sulfurados e carbonaceos provenientes da decomposicdo do
precursor, podem ndo ser evidenciadas nos difratogramas devido a baixa intensidade dos sinais

gerados ou sobreposi¢cdo com picos majoritarios.

3.10 Anélise termogravimetrica e DSC

A variacdo de massa em funcdo da temperatura do pd precursor de bissulfeto de
molibdénio foi analisada por termogravimetria (TGA), enquanto as transi¢@es térmicas foram
avaliadas por calorimetria exploratoria diferencial (DSC) com fluxo de calor. Ambas as
analises foram realizadas simultaneamente no equipamento Netzsch STA 449 Jupiter,
pertencente ao Laboratério de Plasmas e Processos (LPP) do Instituto Tecnoldgico de
Aeronautica (ITA).
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Antes do ensaio, uma amostra de 6 mg foi mantida em estufa a 80 °C por 24 horas,
acondicionada em uma placa de Petri de vidro. Ap6s esse periodo, registrou-se uma perda de

massa de pouco mais de 1 mg, equivalente a aproximadamente 2% da massa inicial.

Para a analise TGA-DSC, uma amostra de 1,4 g foi aquecida a uma taxa de 10 °C/min,
atingindo a temperatura de 1000 °C sob atmosfera dindmica de ar sintético com vazdo de 40

ml/min.

3.11 Espectroscopia de espalhamento Raman

A caracterizacdo da estrutura e da composicdo quimica dos recobrimentos, do pé
precursor e do po resultante da analise térmica TGA-DSC foi realizada por espectroscopia
Raman, utilizando o equipamento Horiba, modelo Odyssey, instalado no Laboratorio de

Plasmas e Processos (LPP) do Instituto Tecnolégico de Aeronautica (ITA).

Os espectros foram obtidos com um comprimento de onda de 532 nm, lente de 50x e
poténcia de laser ajustada para 5%, sendo coletadas cinco acumula¢bes com um tempo de
aquisicdo de 10 segundos. Esses mesmos parametros foram aplicados em todas as amostras,
tanto nos recobrimentos quanto nos pos de bissulfeto de molibdénio em estado natural e
aquecido a 1000 °C.

4 Resultados e Discussao

Neste capitulo sdo apresentadas as analises realizadas no p6 precursor (MoSz), nos
substratos (SUB-1 e SUB-2) e nos recobrimentos (RE-1 e RE-2). O substrato identificado como
SUB-1 foi utilizado tal como recebido apds o corte por eletroerosdo, ou seja, sem tratamento
superficial prévio, sendo denominado RE-1 apds a deposicdo do recobrimento. Ja o substrato
SUB-2, foi submetido a limpeza mecanica realizada por jateamento com microesferas de vidro

e, posteriormente, ap0s a deposicao do recobrimento, passou a ser identificado como RE-2.
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4.1 Caracterizacao do pd precursor

4.1.1 Composi¢ao quimica

Os elementos quimicos presentes no pé precursor foram obtidos por EDS, e os valores,
expressos em porcentagem de massa estdo apresentados na Tabela 4.1. Os elementos
majoritarios identificados foram molibdénio e oxigénio, seguidos por enxofre. Além desses
elementos principais, foram identificadas impurezas menores, como silicio, magnesio,

aluminio, ferro, potéassio e célcio.

Tabela 4.1. Composicao quimica do pé de bissulfeto de molibdénio em porcentagens em
massa dos elementos e respectivas incertezas em valores absolutos.

Elemento % c
Mo 34,2 +0,1
S 22,3 0,5
Outros 43,5 +0,7

Esses elementos podem estar associados a contaminantes oriundos do processo de
obtencéo e sintese do MoSa, visto que o fabricante garante pureza minima de apenas 98%.
Especificamente, os picos caracteristicos do enxofre (2,307 keV) e do molibdénio (2,293 keV)
estdo separados por apenas 14 eV, o que dificulta a resolucéo entre eles e compromete a acuracia
da quantificacdo do enxofre, representando um desafio relevante para a andlise espectral
(GOLDSTEIN et al., 2018).

4.1.2 Mapa composicional

Foi feita a analise da distribuicdo elementar do p6é de bissulfeto de molibdénio pela
técnica EDS. A Figura 4.1 apresenta as imagens para 0s principais elementos em porcentagem
de concentracdo em massa: molibdénio e enxofre. Observa-se uma distribuicdo relativamente
homogénea de molibdénio e enxofre ao longo da amostra, o que esta de acordo com a

composicao esperada do MoS..
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Molibdénio Enxofre

50pum 50pum

Figura 4.1. Mapa de distribuicdo dos elementos a partir da (a) micrografia com magnificacéo
de 1.000x, evidenciando a presenca de (b) molibdénio e (c) enxofre, obtidos pela analise EDS.

413 TGAeDSC

Para avaliar a estabilidade térmica do p6 precursor de bissulfeto de molibdénio (MoS),
bem como identificar a perda de massa e transformacgfes fisico-quimicas em funcdo da
temperatura, foram realizadas as analises: termogravimétrica (TGA) e de calorimetria
exploratéria diferencial (DSC). Essas caracterizacdes permitiram identificar as transformacdes
e oxidagdes que o MoS; pode sofrer em temperaturas elevadas, como as alcancadas durante o

processo de deposicao por plasma spray.

A Figura 4.2 apresenta a analise combinada de Termogravimetria (TGA) e Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC) do p6 de bissulfeto de molibdénio (MoS.), permitindo a
identificacdo de eventos térmicos associados a variacdo de massa e as transi¢cGes endotérmicas

e exotérmicas do material durante o aquecimento.
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Figura 4.2. Curva termogravimétrica e calorimétrica do p6 MoSo.

A curva TGA (em vermelho) monstra que o MoS: apresenta estabilidade térmica até
aproximadamente 500 °C, com variagdes despreziveis de massa. A partir dessa temperatura,
observa-se uma acentuada perda de massa, atingindo cerca de 83,4% da massa original ao final
da analise (a 1.000 °C). Nesse processo de oxidacdo temos a eliminacdo de elementos volateis

como dioxido de enxofre (SOz), principalmente, e de mondxido de enxofre SO.

O trabalho de Zhu e Kamali (2023) descrevem o evento exotérmico observado na faixa

de 402-524 °C da reagdo do MoS; em uma analise TGA/DSC da seguinte maneira:

MoS,(bulk) +3,50, (g)— MoO,+ 2SO0, (g) (3)

Isso indica que ocorre uma transformacdo exotérmica e termodinamicamente
espontanea, resultando na formacdo de trioxido de molibdénio (MoOs3) na fase sélida e na
liberacdo de dioxido de enxofre (SO2) na fase gasosa, o que justifica a perda de massa observada
em torno de 500 °C. O mesmo estudo destaca que, a partir da temperatura de 820 °C, ocorre a

formacdo de MoOs em sua forma pura, caracterizado por apresentar defeitos cristalinos em sua

estrutura.
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Simultaneamente, a curva DSC (em azul) revela dois eventos endotérmicos distintos. O
primeiro, em torno de 500 °C, coincide com o inicio da degradagdo observada na curva TGA,
indicando uma possivel transicdo térmica associada a oxidacéo inicial do material. O segundo
evento endotérmico mais acentuado ocorre proximo a 704 °C, sugerindo uma etapa adicional
de decomposi¢do ou transformagdo estrutural relevante do MoS:, como a volatilizagdo de

produtos de oxidagé&o.

De acordo com lonashiro (2004), uma maneira precisa de determinar as temperaturas
correspondentes ao inicio da decomposi¢do e ao ponto de maxima velocidade de reacdo é por
meio da analise da termogravimetria derivada (DTG), ou seja, a derivada da variacdo de massa
em relacdo ao tempo em funcdo da temperatura. A expressao matematica para a curva DTG é
dada por:

dm
=M (4)

A Figura 4.3 exibe a anélise da taxa de variacdo da massa (DTG, em vermelho) e o fluxo
de calor (DSC, em azul) em funcéo da temperatura. A curva DTG fornece informacgdes mais
precisas sobre a cinética de degradacao térmica, permitindo identificar com exatiddo os picos

de maxima perda de massa.
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Figura 4.3. Curva de DSC e da termogravimetria derivada (DTG)

Observa-se um pico pronunciado de degradacdo térmica em aproximadamente 515 °C,
confirmando que esse é o ponto de maior perda de massa observada na analise TGA. A presenca

desse pico reforca a hipdtese de que a oxidagdo do MoS: ocorre de forma acentuada nessa faixa

de temperatura.

A andlise conjunta das curvas TGA, DSC e DTG permite concluir que o p6 de MoS:
apresenta estabilidade térmica até aproximadamente 500 °C, sendo essa a faixa ideal para seu
uso em aplicacdes que envolvem agquecimento controlado. Acima desta temperatura, o material
sofre oxidagdo progressiva, com eventos térmicos evidenciados a 515 °C (maxima taxa de
degradacdo) e 704 °C (evento endotérmico intenso), que indicam transformacdo quimica

significativa, como a conversao em MoO3 ou também outras fases oxidadas.

4.1.4 Raman do po precursor de MoS;

A Figura 4.4 apresenta o espectro Raman do po precursor de MoS,, evidenciando dois

picos caracteristicos deste composto.
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Figura 4.4. Espectro Raman do po precursor de bissulfeto de molibdénio evidenciando os
picos de maior intensidade com seus respectivos modos vibracionais.

O primeiro pico, localizado em aproximadamente 368 cm™, corresponde ao modo

vibracional E;_,

associado a vibracdo no plano dos atomos de molibdénio e enxofre. J& o
segundo pico, mais intenso, aparece em torno de 394 cm™ e ¢ atribuido a0 modo Aig,
relacionado a vibracdo fora do plano dos atomos de enxofre (SATHIYAN et al., 2015). A
presenca clara desses dois modos confirma a identidade do material como MoS, com estrutura
cristalina hexagonal tipo 2H, comum em materiais com empilhamento em camadas. Além
disso, a separacdo entre os picos esta de acordo com o esperado para 0 MoS, em fase

semicristalina, indicando boa qualidade estrutural do p6 precursor.

A Figura 4.5 apresenta o espectro Raman do p6 precursor apds a analise TGA.
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Figura 4.5. Espectro Raman do p06 precursor de bissulfeto de molibdénio ap6s aquecido a
temperatura de 1000 °C evidenciando os picos caracteristicos do MoO3z e seus respectivos
modos vibracionais, evidenciando a oxida¢do completa do material.

Observa-se a auséncia dos modos vibracionais caracteristicos do MoS», normalmente
localizados préximos a 383 cm™' (modo E>g) e 408 cm™ (modo A.g), indicando a degradacio

completa da fase original do material.

No entanto, € possivel observar o aparecimento de bandas de espalhamento intensas nos
deslocamentos Raman de 733, 890 e 950 cm™!, atribuidas aos modos vibracionais do tridxido
de molibdénio (MoQ:s). O trabalho de Windom, Sawyer ¢ Hahn (2011), nos permite concluir
que a banda em ~950 cm™ corresponde a0 modo de estiramento terminal Mo=0, enquanto os
picos em ~890 e ~733 cm! estdo associados aos modos de estiramento assimétrico e simétrico

das ligagdes Mo—O—-Mo da estrutura octaédrica do MoO:s.

A presenca predominante dessas bandas indica que o MoS: foi totalmente oxidado
durante o aquecimento a 1000 °C, resultando na formagdo de MoOs como fase final. Esse
comportamento corrobora os dados termogravimétricos discutidos anteriormente, nos quais

uma perda significativa de massa foi observada a partir de 500 °C, e reforca que, a temperaturas
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elevadas, acima de 820 °C, o processo de oxidagdo do MoS: se completa com a substituicao
total dos atomos de enxofre por oxigénio e a consequente elimina¢do dos produtos volateis SO2
e SO.

4.1.5 Anélise morfoldgica

As analises morfoldgicas do pd de MoS; sdo apresentadas na Figura 4.6, reunindo
fotografia micrografias obtidas por MEV com diferentes ampliacfes. A imagem (a), em escala
macroscopica, mostra o material em sua forma bruta, evidenciando um p6 de coloragdo escura
com aspecto fino. A distribuicdo visual das particulas sugere a presenca de uma ampla faixa

granulométrica, com particulas de diferentes tamanhos e tendéncia a formacéo de aglomerados.

Figura 4.6. (a) Fotografia do p6 de MoS; fornecido pelo fabricante RadMax e as micrografias
com magnificacdo de (b) 1000x, (c) 2000x, (d) 4000x, (e) 10000x e (f) 20000x, obtidas por
MEV usando a técnica de elétrons retroespalhado.

As micrografias obtidas por microscopia eletrdnica de varredura (MEV), representadas
nas imagens (b) a (f), revelam importantes detalhes sobre a morfologia do material. As regides
mais claras indicam maior concentra¢do de molibdénio (Mo), enquanto as regides mais escuras

correspondem a areas mais ricas em enxofre (S) ou de menor densidade. Esse contraste é
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decorrente da diferenga no nimero atdmico (Z) dos elementos presentes na amostra, sendo que
elementos com maior Z refletem mais elétrons retroespalhados, resultando em tonalidades mais

brilhantes na imagem.

Na imagem (b), com magnificacdo de 1000x, observa-se uma distribui¢do parcialmente
homogénea de particulas com morfologia acentuadamente irregular, com bordas pontiagudas.
J& na imagem (c), com aumento de 2000X, fica evidente as arestas irregulares e a presenca de
aglomerados (pontos mais claros) que sdo aderidos as particulas devido a energia eletrostéatica.

Com o aumento da magnificacdo para 4000x na imagem (d), é possivel visualizar com
maior nitidez as interfaces entre as particulas, nas quais se identificam estruturas lamelares
tipicas do MoS.. Esse comportamento esta associado a sua estrutura cristalina do tipo 2H, que
favorece a formacdo de camadas empilhadas. Nessa magnificacdo, 0s pontos mais escuros séo
interpretados como aglomerados densos de MoS., enquanto as regides mais claras

correspondem a lamelas finas ou fragmentos aderidos as particulas maiores.

Nas imagens de maior magnificacdo, (e) e (f), com aumentos de 10.000x e 20.000x,
respectivamente, a morfologia lamelar torna-se ainda mais evidente. Observam-se folhas finas
sobrepostas, com espessuras variadas e, em alguns casos, parcialmente esfoliadas. Essas
estruturas confirmam a natureza caracteristica do MoS:, cuja anisotropia estrutural e
empilhamento de camadas facilitam a separacdo por métodos de esfoliacdo. No entanto, a
presenca de regibes compactadas e com forte sobreposicdo entre camadas indica uma

significativa coesdo interlamelar.

De forma geral, a analise morfolégica do po revela particulas com formato irregular,
superficies rugosas e alta propensdo a formacdo de aglomerados. As micrografias em altas
ampliacdes evidenciam a estrutura lamelar do MoS., com folhas orientadas em diferentes
direcBes. Esses resultados indicam que o material preserva sua estrutura cristalina original,

apresentando caracteristicas consistentes com o comportamento esperado para pos lamelares.

4.1.6 Granulometria

A partir das imagens da micrografia do p6, nas magnificagdes de 1.000x, 2.000x e
4.000x, foi realizada a granulometria por analise de imagens, conforme estabelecido pela norma
ISO 13322-1:2014 (2014), utilizando-se o software ImageJ.
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O método utilizado nessa parte da pesquisa foi baseado no trabalho de Silva (2023) e o
procedimento realizado no software para a obtengdo dos dados esté descrito no Apéndice A —
dessa dissertacao.

Devido a baixa nitidez de contraste entre as bordas e o fundo das imagens, as particulas
foram selecionadas individualmente pela ferramenta do software, pois 0 uso confiavel da
segmentacdo por limiarizacdo automatica (threshold) ndo se mostrou confiavel. Para cada
particula individualizada, foram obtidos os parametros de area projetada, didmetro de Feret

maximo e minimo, além de forma e perimetro.

A Figura 4.7 apresenta o histograma da distribuicdo dos didmetros das unidades de
MoS; obtidos por anélise de imagens, considerando a frequéncia em nimero de particulas. As
barras azuis representam a quantidade de ocorréncias em cada classe de tamanho, enquanto a
linha vermelha mostra a frequéncia acumulada correspondente. Observa-se que a maioria das
unidades se encontra aproximadamente na faixa entre 6 e 10 um, com distribuicao assimetrica

a direita, indicando a presenca de particulas maiores em menor quantidade.
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Figura 4.7. Distribui¢do das particulas de MoS; obtida por analise de imagens baseada na
contagem individual das unidades.
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Os parametros estatisticos extraidos dessa distribuicdo estdo listados na Tabela 4.2. O
didmetro D10 foi de 5,2 um, indicando que 10% das unidades medidas possuem diadmetro
inferior a esse valor. O valor de D50, ou mediana, foi de 8,2 um, enquanto D90 atingiu 11,7
pum, demonstrando a dispersdo dos tamanhos. O didmetro médio (Dm), calculado de forma

aritmética com base na distribuicdo por nimero de particulas, foi de 8,4 pum.

Tabela 4.2. Parametros estatisticos da distribui¢do dos diametros em func¢do do namero de

particulas.
Dcorte (llm)
D10 52
D50 8,2
D90 11,7
Dm 8,4

Na Figura 4.8, tem-se a representacdo da mesma distribuicdo de tamanhos, porém
ponderada pelo volume calculado das unidades. Nesta abordagem, particulas maiores possuem
maior contribuicdo relativa no histograma, uma vez que o volume é proporcional ao cubo do
didmetro. A curva de frequéncia acumulada evidencia um deslocamento em relacdo a

distribuicdo por namero, refletindo o peso maior das unidades com maior diametro.
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Figura 4.8. Distribui¢do das particulas de MoS; obtida por analise de imagens baseada no
volume das unidades.
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Os parametros correspondentes ao grafico de distribuicdo por volume, estdo
apresentados na Tabela 4.3. O valor de D10 por volume foi de 7,2 um, enquanto a mediana
volumétrica (D50) foi de 10,5 pum. O parametro D90 ficou com valor de 14,5 um, evidenciando
maior contribuicdo relativa das particulas grandes. O didmetro médio ponderado por volume
(Dm) foi de 10,8 pm, superior ao valor obtido pela distribuigdo numérica, o que reforga a
concluséo de que as particulas maiores, apesar de menor quantidade, contribuem de forma mais

significativa com o volume total.

Tabela 4.3. Parametros estatisticos da distribuicdo dos diametros em funcdo do volume.

Dcorte (llm)

D10 7,2
D50 10,5
D90 14,5
Dm 10,8

Ao analisar esses resultados, podemos concluir que o tamanho das particulas do p6 de
MoS: utilizado como precursor esta dentro da faixa tipica encontrada em produtos comerciais,
especialmente no que se refere ao diametro mediano (D50), que ficou entre 8,2 um e 10,5 um,
conforme as distribui¢cbes por niUmero e por volume, respectivamente. Esses valores estdo de
acordo com os parametros especificados por outros fabricantes, que indicam intervalos de D50

entre 6-40 um, conforme apresentado anteriormente na Tabela 3.1.

O intervalo de tamanho de particulas calculado contribui para assegurar uma injecéo
adequada no sistema de aquecimento, uma vez que particulas com diametro muito pequeno,
inferior a 5 um, apresentam sérias limitac6es quanto a eficiéncia de injecdo nesse tipo de
sistema além de se resfriarem mais rapidamente, podendo se solidificar parcialmente antes do
impacto com o substrato (LIMA; TREVISAN, 2007).

4.1.7 Difracdo de Raio X

A Figura 4.9 apresenta o difratograma correspondente ao padrdo de difracdo de raios X
do MoS,, evidenciando as principais fases cristalinas presentes no material (VIKRAMAN et
al., 2025). Os planos cristalograficos foram identificados com o uso do software HighScore,
que possibilita a localizar os indices de Miller para cada pico com base em bancos de dados

cristalogréaficos.
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Figura 4.9. Difratograma do po de MoS, com os planos cristalograficos nos principais picos.

Observa-se um pico de alta intensidade em 20 =~ 14,4°, atribuido ao plano (002),
caracteristico da fase 2H do MoS,, indicando uma estrutura lamelar com empilhamento dos
planos cristalinos ao longo do eixo c. Esse plano é geralmente dominante em amostras ndo
esfoliadas, o que sugere que o material apresenta uma estrutura bulk bem definida (SATHIYAN
et al., 2015; SIDDIQUI et al., 2022; VIKRAMAN et al., 2025)

Além do pico (002), foram identificados outros, como (004), (100), (101), (102), (103),
(006), (105), (106), (110) e (008), distribuidos ao longo da faixa de 26 entre 25° e 60°. A
presenca desses planos confirma a natureza cristalina do material e esta em concordancia com

0 padrdo ICSD 31067, do grupo espacial P63/mmc com parametros de rede de a = 0,314 nm e
c=125nm.
Né&o foram observados picos associados a fases secundarias ou de contaminantes, o que

indica limitagdes da analise DRX em identificar elementos presentes em menor percentual de

massa, visto que foram identificados diferentes tipos de contaminantes pela analise EDS. A
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definicdo dos picos, com boa simetria e baixa largura a meia altura (FWHM, com média de

0,168 °20), sugere que o material possui elevado grau de cristalinidade.

4.2 Caracterizagao dos substratos

4.2.1 Rugosidade superficial

Antes da deposicdo dos recobrimentos, foi analisada a rugosidade das superficies dos
substratos SUB-1 e SUB-2 pela técnica de perfilometria de contato. A Figura 4.10 exibe as
imagens topogréaficas obtidas, tanto em vista bidimensional quanto tridimensional, permitindo
uma analise qualitativa da morfologia superficial dos substratos. Observa-se que o substrato
SUB-1 (a) e (b), sem tratamento superficial, apresenta uma textura mais irregular, com maiores
amplitudes e variacdes na topografia. Ja o substrato SUB-2 (c) e (d), submetido ao jateamento
com microesferas de vidro, exibe uma superficie visivelmente mais uniforme, com redu¢éo nas

variacdes de altura.

Figura 4.10. Mapa topogréafico do substrato SUB-1, (a) e (b), e do substrato jateado SUB-2 (c)
e (d).
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Os parametros de rugosidade foram medidos pela técnica de perfilometria de contato
com base na norma 1SO 25178 (2012) . Foram analisados os parametros de rugosidade média
(Sa), média quadratica (Sqg), a soma da altura do maior pico com a profundidade do maior vale
(Sz) e a curtose (Sku), que mede a concentracdo dos picos e vales em relagdo a média da
superficie.

A Tabela 4.4 mostra os valores dos parametros de rugosidade Sa, Sq, Sz e Sku, para
SUB-1 e SUB-2.

Tabela 4.4. Parametros de rugosidade dos substratos.
Sa (um) Sq (um) Sz (um) Sku
SUB-1 2,90 3,49 20,10 2,37
SUB-2 1,87 2,37 18,00 3,40

Verifica-se que o jateamento com microesferas de vidro (SUB-2) reduziu os valores de
Sa, Sq e Sz, indicando uma superficie mais lisa e uniforme em comparacdo ao substrato nao
tratado (SUB-1). No entanto, o valor da curtose (Sku) superior a 3 para 0 SUB-2 evidencia a
presenca de picos acentuados na topografia (pontos mais claros), sugerindo que o jateamento,
embora tenha suavizado a rugosidade média, promoveu a formagdo de saliéncias pontuais na

superficie.

4.2.2 Anélise morfoldgica

A Figura 4.11 mostra a micrografia de topo do substrato de Inconel 718, SUB-1, obtida
por microscopia eletrénica de varredura (MEV) em modo de elétrons retroespalhados (BSE),

com magnificacdes progressivas de 500x até 10000x.

A imagem (a) evidencia que a superficie do substrato apresenta uma morfologia
irregular e topograficamente complexa. Observam-se estruturas elevadas com contornos
arredondados, intercaladas por depressbes mais escuras e regides de contraste variado,
caracteristicas de uma superficie com elevada heterogeneidade morfologica e composicional.
As regides mais claras, dispersas por toda a amostra, indicam a presenca de elementos com
maior nimero atdbmico, enquanto as areas mais escuras, frequentemente localizadas nas
depressdes, sugerem acumulo de elementos diferentes ou fases secundarias. A distribuicdo

dessas zonas de contraste pode ser atribuida a presenga de contaminantes ou residuos do
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processo de corte por eletroerosdo a fio (EDM), os quais tendem a se acumular

preferencialmente nas regides mais rebaixadas da superficie.

Figura 4.11. Micrografia do substrato SUB-1, obtidos pela técnica de elétrons retroespalhados,
com magnificacdes de (a) 500x, (b)1000x, (c) 2000x, (d) 4000x e (€)10000x.

Nas imagens (b), (c) e (d), fica mais nitida a presenca de diferentes elementos e possiveis
contaminantes nas cavidades da superficie, devido a presenca de aglomerados com contrastes
distintos. Ja na imagem (e), podemos observar macroporos no elemento predominante, bem
como saliéncias e sobreposicdes. A presenca desses elementos ficou comprovada pela analise

EDS, conforme descrito na se¢édo 4.2.3.

A micrografia da amostra SUB-2 ¢é apresentada na Figura 4.12. As imagens também
foram obtidas por microscopia eletrdnica de varredura (MEV) em modo de elétrons

retroespalhados (BSE), com magnifica¢fes progressivas de 500x até 10000x.
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Figura 4.12. Micrografia do substrato SUB-2, obtidos pela técnica de elétrons retroespalhados,
com magnificacdes de (a) 500x, (b)1000x, (c) 2000x, (d) 4000x e (€)10000x.

As figuras mostram que o jateamento com microesferas de vidro foi eficaz na remocao
de contaminantes superficiais, como 6xidos, além de camadas organicas e inorganicas residuais.
Esse tratamento também alterou significativamente a morfologia da superficie, promovendo

uma topografia mais uniforme, conforme previamente verificado na analise de perfilometria.

Entretanto, nas imagens (a), (b), (c) e (d), observam-se pontos escuros dispersos, que
podem ser atribuidos a presenca de cavidades ou fraturas superficiais geradas pelo impacto
mecanico das microesferas. Ja na imagem (e), destaca-se uma regido mais escura e bem
definida, sugerindo a presenca de materiais com menor numero atdmico, possivelmente
associados a residuos de silica (SiO) provenientes do proprio jateamento, ou ainda a produtos
de oxidagdo, como Oxidos de aluminio (Al.Oz), potassio (K), célcio (Ca) ou oxigénio (O)

adsorvido na superficie.

4.2.3 Composi¢ao quimica

A Tabela 4.5 apresenta as composic¢des quimicas medias dos substratos SUB-1 e SUB-
2 de Inconel 718, determinadas por EDSa partir de quatro medices em diferentes regides de
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cada amostra. Os elementos niquel (Ni), cromo (Cr) e ferro (Fe), principais constituintes da
matriz da liga, apresentaram fracbes massicas inferiores aos valores tedricos reportados para o
Inconel 718, que usualmente variam entre 50-55% de Ni, 17-19% de Cr e 17-19% de Fe
(MANKINS; LAMB, 1990).

Os baixos valores das concentragdes dos principais elementos podem ser explicada
pela presenca significativa de contaminantes, que introduzem elementos adicionais na
superficie das amostras, interferindo na detec¢do dos sinais de raios X caracteristicos durante a
analise por EDS. Como a técnica é sensivel a composi¢do local e ao volume de interacdo dos
elétrons com a amostra, contribuicdes relevantes de elementos leves tendem a mascarar a
quantificacdo dos metais pesados da matriz (Ni, Cr e Fe), fenémeno conhecido como efeito de
matriz (GOLDSTEIN et al., 2018).

Tabela 4.5. Composicao quimica do substrato de Inconel 718, SUB-1 e SUB-2, em
porcentagens em massa dos elementos e respectivas incertezas em valores absolutos.

SUB-1 SUB-1 SUB-2 SUB-2

Elemento (%) (o) (%) (o)
Ni 37,2 +0,6 47,5 +2,3
@) 19,0 +0,9 5,8 +35
Fe 14,9 +0,2 17,2 +0,8
Cr 14,7 +0,2 16,4 +1,2
Nb 4,3 +0,1 4,8 +0,5
Mo 3,4 +0,1 3,1 +0,2
Al 2,2 +0,1 0,7 +0,2
Ti 1,7 +0,1 0,9 +0,1
P 1,0 +0,1 - -
Si 0,7 +0,2 1,5 +1,0
K 0,5 +0,1 0,1 +0,1
Cl 0,3 +0,2 - -
Ca 0,2 +0,3 0,2 +0,1

No SUB-1, observa-se uma elevada concentracdo de oxigénio (19,0%), acompanhada
por cloro (0,3%), o que indica a formacdo de éxidos superficiais e possiveis residuos de
contaminantes associados ao processo de corte por eletroerosdo (EDM), que utiliza &gua como
fluido refrigerante. A presenca de cloro, mesmo em pequenas quantidades, pode ser atribuida a

concentracdo residual deste elemento na &gua utilizada, que, conforme a legislacdo brasileira,
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deve conter no minimo 0,5 mg/L de cloro residual (BRASIL, 2021). O fésforo (P), com
concentracdo de 1,0% em SUB-1, também se destaca, superando a faixa méaxima tipica
especificada pelos fabricantes do Inconel 718 (até 0,015%).

J& no SUB-2, jateado com microesferas de vidro, a concentracdo de oxigénio foi
consideravelmente menor (5,8%), enquanto o silicio (1,5%) apresentou um valor superior ao
especificado pelo fabricante, sugerindo a incorporacao de residuos de silica (SiO2) oriundos do
préprio jateamento abrasivo. Esse procedimento, é capaz de remover camadas superficiais
contaminadas, porém, pode deixar residuos finos de particulas vitreas incrustadas na superficie,

impactando a quantificacdo final dos elementos detectados.

Esses contaminantes e produtos de oxidacdo contribuem para a diluicéo local dos sinais
de Ni, Cr e Fe, interferindo na precisdo da analise EDS e explicando as diferencas observadas
entre os substratos SUB-1 e SUB-2 em relacdo ao analisado das partes seccionadas da barra,

como descrito Secdo 3.4.1.

4.2.4 Mapa composicional

A analise que identificou a composi¢do quimica dos substratos SUB-1 e SUB-2 também

forneceu o mapa de distribuicéo espacial dos seus elementos detectados.

A Figura 4.13, apresenta os elementos da amostra SUB-1, cuja presenca ja era esperada,
por fazerem parte da liga. As regibes mais brilhantes indicam areas de maior concentracao,

enquanto as mais escuras revelam auséncia ou baixa quantidade do respectivo elemento.

A partir das imagens, € possivel observar que os principais constituintes do Inconel 718,
sendo niquel, cromo e ferro, apresentam regides de alta intensidade em areas comuns, conforme
Figura 4.13 (a), (b) e (c), concordando com a homogeneidade da matriz. Elementos minoritarios
como nidbio, e molibdénio também compartilnam parcialmente essas regides, indicando sua
dissolucdo na estrutura da liga. Aluminio e silicio se encontram em altas concentracbes em
locais pontuais, no entanto, pela porcentagem detectada de cada um, é provavel que estejam
distribuidos de forma homogénea com outros elementos ao longo da area de amostragem. O
mesmo se pode deduzir do fosforo e do titénio, que também apresenta pequenos tragos de altas

concentragdes.
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Figura 4.13. Mapa composicional da amostra SUB-1, na magnificacdo de 1000x, destacando a
presenca e a localizacéo relativa dos elementos esperados a serem encontrados, sendo (a)
niquel, (b) cromo, (c) ferro, (d) molibdénio, (e) nidbio, (f) aluminio, (g) titanio, (h) silicio e (i)
fosforo.

Na Figura 4.14, é apresentada o0s elementos contaminantes da amostra SUB-1. Podemos
observar gque alguns dos pontos mais brilhantes do oxigénio (alta concentracdo), estdo na mesma
regido onde se encontra o ferro (Fe), por exemplo. O potassio e o calcio apresentam um perfil
composicional fragmentado, com pontos de maior intensidade dispersos na superficie. O cloro,
por sua vez, tem uma alta concentracdo em determinada regido, que sdo as partes escuras da

Figura 4.11(b), sugerindo uma local de alta contaminacéo.
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Figura 4.14. Mapa composicional da amostra SUB-1, na magnificacdo de 1000x, destacando a
presenca e a localizacéo relativa de elementos contaminantes (a) oxigénio, (b) potassio, (c)
cloro e (d) célcio.

A Figura 4.15 apresenta 0s mapas composicionais obtidos da amostra SUB-2,
destacando a presenca e a distribuicdo relativa dos elementos constituintes da liga Inconel 718.
As imagens evidenciam que os principais elementos da matriz, niquel (a), cromo (b) e ferro (c),
apresentam uma distribuicdo homogénea, com regides de maior intensidade que coincidem em

areas comuns, indicando a uniformidade da fase metalica principal.

Os elementos com baixa porcentagem de massa, como o molibdénio (d) e o niébio (e),
também mostram distribuicdo compativel com a matriz e com alta intensidades em locais
pontuais na mesma regido, indicando a precipitacao de fases. Essa distribui¢do espacial sugere
a possivel formacao de fases intermetalicas enriquecidas nesses elementos, como as fases y”
(NisNb) que possui estrutura tetragonal de corpo centrado e é coerente com a matriz gama (y).
Esta fase é responsavel pelo principal mecanismo de endurecimento no Inconel 718, garantindo
alta resisténcia mecanica em temperaturas intermediarias, mas torna-se instavel acima de
650°C. Além da y”, o nidbio também pode formar a fase & (NisNb), que, embora tenha
composicdo quimica semelhante, apresenta estrutura ortorrdmbica e € incoerente com a matriz

Y, podendo ser desejada em pequenas quantidades para controlar o tamanho de grdo, mas
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indesejavel em excesso, pois reduz a ductilidade da liga. A presenca simultanea de Mo e Nb
pode ainda indicar a formagéo de fases de Laves (ricas em Nb e Mo), geralmente localizadas
em zonas interdendriticas, que, se presentes em grande quantidade, podem prejudicar as
propriedades mecanicas (DEMPSTER; WALLIS, 2016).
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Figura 4.15. Mapa composicional da amostra SUB-2, na magnificacdo de 1000x, destacando a
presenca e a localizacdo relativa dos elementos esperados a serem encontrados, sendo (a)
niquel, (b) cromo, (c) ferro, (d) molibdénio, (e) nidbio, (f) aluminio, (g) titanio e (h) silicio.

Aluminio (f) e titénio (g), por sua vez, apresentam concentracGes mais discretas e
localizadas em regides especificas, refor¢ando seu papel como elementos de refor¢co secundario
na liga. O silicio (h) destaca-se por apresentar uma distribuicdo menos homogénea, com regides
pontuais de alta intensidade, o que pode estar relacionado a residuos superficiais provenientes

do jateamento com microesferas de vidro (SiO2), utilizado no preparo da amostra SUB-2. Essa
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concentracdo localizada de silicio corrobora com os resultados obtidos na anélise quantitativa

por EDS, que indicaram um teor superior ao especificado para a liga.

De modo geral, os mapas composicionais confirmam a presenca esperada dos elementos
principais e secundérios, evidenciando uma boa homogeneidade da matriz metélica, mas
também revelam pontos de acimulo de elementos leves, como o silicio, possivelmente

associados a processos superficiais ou contaminantes do jateamento.

A Figura 4.16 apresenta 0s mapas composicionais de oxigénio (a), célcio (b) e potassio
(c) da amostra SUB-2. Esses elementos ndo fazem parte da composicdo nominal do Inconel
718, sendo, portanto, contaminantes introduzidos durante o preparo ou processamento da

amostra.

(a) Oxigénio (b) Calcio

50pm

(c) Potassio

50pum

Figura 4.16. Mapa composicional da amostra SUB-2, na magnificacdo de 1000x, destacando a
presenca e a localizacdo relativa de elementos contaminantes (a) oxigénio, (b) potassio, (c)
cloro e (d) célcio.

O oxigénio (O) exibe uma distribuicdo ampla e difusa pela superficie, o que é indicativo
da formacdo de Oxidos metélicos. Isso pode estar relacionado & exposicdo ao ambiente

atmosférico ap0s o processamento de corte e jateamento, levando a adsorcéo de oxigénio.
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O célcio (Ca), possui carateristicas de distribuicdo semelhante a do oxigénio, com
pontos de alta intensidade dispersos pela superficie em locais comuns. A presenca de pontos
coincidentes de oxigénio e célcio sugere a possivel formacdo de compostos como 6xido de
calcio (CaO) ou de silicato de calcio (CaSiOs), especialmente considerando que, no mapa
composicional anterior (Figura 4.15), foram observadas regibes ricas em silicio (Si) nos

mesmos pontos.

O potassio (K), por fim, apresenta uma distribuicdo homogénea, com pequenos pontos

de intensidade, o que sugere uma contaminacéo superficial difusa.

Esses contaminantes (O, Ca e K) contribuem para interferéncias na quantificacdo por
EDS, pois competem com os elementos principais da matriz metalica (Ni, Cr e Fe) na deteccdo
dos sinais de raios X caracteristicos, 0 que pode subestimar as concentracdes reais desses

elementos principais.

4.3 Caracterizacdo do recobrimento

A Figura 4.17 mostra as imagens dos substratos de Inconel 718 recobertos com MoS:

ap0s o processo de deposicao.

Figura 4.17. Substratos de Inconel 718 com recobrimento de MoS; depositados pela técnica
de HVPS, no (a) suporte das amostras e em (b) uma placa de Petri.

As imagens evidenciam a uniformidade visual dos recobrimentos de MoS: aplicados
sobre os substratos de Inconel 718. Observa-se uma coloracdo acinzentada homogénea,

cobrindo integralmente a superficie exposta das amostras. Na imagem (a), as amostras ainda
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estdo fixadas no suporte utilizado durante o processo de deposi¢cdo, enquanto na imagem (b),
0s mesmos substratos ja se encontram organizados em uma placa de Petri. A auséncia de falhas
visiveis, descontinuidades ou variacOes significativas de tonalidade sugere boa cobertura

superficial.

4.3.1 Rugosidade

Os parametros de rugosidade foram medidos pela técnica de perfilometria de contato
com base na norma 1SO 25178 (2012) . Foram analisados os parametros de rugosidade média
(Sa), média quadratica (Sqg), a soma da altura do maior pico com a profundidade do maior vale
(Sz) e a curtose (Sku), que mede a concentracdo dos picos e vales em relacdo a média da

superficie.

A Figura 4.18 apresenta a imagem topografica da area analisada de dois recobrimentos,
nos quais a variacao da altura da superficie é representada por uma escala de cores, sendo 0s
pontos mais claros a indicacao de regifes mais elevadas (picos) e 0s tons mais escuros as regides

de vales.

a)

Figura 4.18. Mapa topografico dos recobrimentos das amostras RE-1, (a) e (b), e RE-2 (c) e
(d).
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Apesar das diferengas iniciais nos niveis de rugosidade entre os substratos SUB-1 e
SUB-2, os resultados obtidos apds a deposicdo de MoS; indicam que os recobrimentos RE-1 e
RE-2 apresentaram valores bastante semelhantes para os principais parametros de rugosidade,
como apresentado no grafico da Figura 4.19.

mSUB-1 mSUB-2 mRE-1 ®mRE-2
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Figura 4.19. Par@metros de rugosidade do substrato de Inconel 718 (SUB-1 e SUB-2) e dos
respectivos recobrimentos com MoS; (RE-1 e RE2).

O substrato SUB-1 apresentou valores mais elevados de rugosidade media (Sa = 2,90
pm) e rugosidade quadratica média (Sq = 3,49 um) em comparacdo ao SUB-2 (Sa=1,87 ume
Sq = 3,37 um), refletindo a acdo do jateamento com microesferas de vidro em reduzir a
irregularidade superficial. No entanto, apds o processo de deposicao por plasma spray, ambos
0s recobrimentos mostraram uma convergéncia desses valores, com RE-1 apresentando Sa de

2,61 um e RE-2 de 2,10 um, enquanto Sq ficou em 3,27 um e 2,82 um, respectivamente.

Essa tendéncia se manteve para o parametro Sz, relacionado a altura maxima entre picos
e vales, em que ambos o0s recobrimentos alcancaram o mesmo valor (25,70 um),
independentemente da condicao superficial inicial. Tal comportamento sugere que 0 processo
de deposigdo por plasma spray tem forte influéncia sobre a topografia final da superficie,
atuando de forma predominante sobre o perfil do recobrimento, independentemente da

rugosidade pré-existente do substrato. Assim, mesmo com 0s substratos apresentando
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caracteristicas topogréficas distintas, o recobrimento de MoS. resultou em superficies com
parametros de rugosidade préximos, o que evidencia a capacidade do processo de uniformizar

ou sobrepor parcialmente as diferencas iniciais.

Apesar da convergéncia nos valores de Sa, Sq e Sz entre os recobrimentos, o coeficiente
de curtose (Sku) revela diferencas significativas na distribuicdo dos picos e vales das
superficies. O recobrimento RE-1, com Sku de 3,27, mantém uma distribuicdo préxima da
normal, sugerindo uma superficie relativamente equilibrada entre picos e vales. Em contraste,
RE-2 apresenta um valor de 4,95, evidenciando a predominancia de picos mais agudos e
concentrados. Assim, os parametros de rugosidade media podem ter convergido, mas a analise
da curtose demonstra que a textura fina das superficies recobertas permanece distinta, o que
pode impactar propriedades como atrito ou resisténcia ao desgaste em aplicacdes especificas

em que esse parametro seja essencial.

4.3.2 Anélise morfoldgica

A Figura 4.20 mostra a micrografia da superficie do recobrimento das amostras RE-1 e

RE-2, obtidos nos experimentos realizados nesse trabalho.

Tanto RE-1, (a) e (c), como RE-2, (b) e (d), demonstraram cobertura uniforme da
superficie, sem evidéncia de falhas ou descontinuidades visiveis nas escalas avaliadas, o que
confirma a eficacia do processo de deposicdo por plasma spray na formacdo de um

recobrimento continuo.
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Figura 4.20. Micrografia do recobrimento de MoS> das amostras RE-1 (a) e (c), e RE-2 (b) e
(d), pela técnica de elétrons secundarios, em ampliacdes de 500x e 1000x.

A Figura 4.21 apresenta micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura
(MEV), utilizando a técnica de elétrons secundarios, dos recobrimentos das amostras RE-1 (a)
e RE-2 (b), com magnificacdo de 4000x. Observa-se que ambas as superficies apresentam
morfologia heterogénea, tipica de recobrimentos aplicados por plasma spray, com particulas

fundidas e semifundidas dispostas de maneira irregular.

A amostra (a) RE-1 apresenta maior quantidade de regides escuras em compara¢ao com
a (b) RE-2, cuja superficie se mostra mais homogénea. No entanto, ambas as amostras exibem
caracteristicas morfoldgicas anisotropicas. Observa-se que a morfologia dos recobrimentos é
semelhante a do pd precursor de bissulfeto de molibdénio, o que era esperado, uma vez que a
morfologia dos recobrimentos tende a refletir a do material de origem, neste caso, de natureza

lamelar.
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Figura 4.21. Micrografia dos recobrimentos das amostras (a) RE-1 e (b) RE-2 obtidas por
MEV, pela técnica de elétrons secundarios, com magnificacdo de 4000x.

4.3.3 Porosidade

A porosidade dos recobrimentos das amostras RE-1 e RE-2 foi analisada com base na
norma ASTM E2109-01(2014), que estabelece os procedimentos para determinacdo da
porcentagem de area porosa em recobrimentos obtidos por plasma spray.

A quantificacdo foi realizada por meio de analise de imagem utilizando o Método B da
norma, com o auxilio do software ImageJ, que possibilita a aplicacdo de limiarizacéo
(thresholding) para segmentacdo das imagens, delimitando a faixa de valores de cinza
correspondente aos poros em relacdo a matriz. O método utilizado nessa parte da pesquisa foi
baseado no trabalho de Caliari (2016) e o procedimento realizado para a obtencao dos dados é

descrito no Apéndice B — Porosidade dos recobrimentos por analise de imagem

Foram consideradas micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura
(MEV) na modalidade de elétrons secundarios (SE), com magnificacGes de 500x e 1000x. As

imagens utilizadas sdo apresentadas na Figura 4.22 para RE-1 e na Figura 4.23 para RE-2.
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50 um

50 um

Figura 4.22. Micrografias do recobrimento da amostra RE-1 obtidas por MEV no modo de
elétrons secundarios nas magnificagdes de (a) 500x e (c) 1000x, com suas respectivas

imagens apo6s limiarizacdo em (b) e (d).
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Figura 4.23. Micrografias do recobrimento da amostra RE-2 obtidas por MEV no modo de
elétrons secundarios nas magnificacdes de (a) 500x e (c) 1000x, com suas respectivas imagens
apos limiarizacdo em (b) e (d).

A Tabela 4.6 apresenta os valores de percentual de porosidade obtidos pela analise por
imagem. Ressalta-se, contudo, que foram realizadas apenas duas medi¢des por amostra, 0 que
representa um numero de campos analisados inferior ao minimo recomendado pela ASTM
E2109, limitando a estatistica dos resultados obtidos, porém, esses dados preliminares fornecem
uma estimativa inicial relevante da porosidade dos recobrimentos, possibilitando comparagdes

qualitativas entre as amostras e indicando tendéncias no comportamento microestrutural.

Tabela 4.6. Percentual de porosidade do recobrimento das amostras RE-1 e RE-2

Porosidade
Amostra (%)
RE-1 3,5

RE-2 3,6
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Os baixos valores de porosidade obtidos para os recobrimentos (3,5% e 3,6%) se situam
abaixo das faixas usualmente relatadas para Recobrimentos de Barreira Térmica, que varia entre
15% e 25% (MYOUNG et al., 2010), indicando que esses recobrimentos ndo sdo ideais para
aplicacdes em barreiras térmicas, onde porosidade controlada é fundamental para isolamento
térmico. No entanto, esses valores se mostram compativeis com os requisitos de Recobrimento
de Barreiras Ambiental, onde a baixa porosidade é desejavel para restringir a penetracdo de

oxigeénio e vapor d’adgua em ambientes oxidantes e de alta temperatura.

Devido ao gradiente térmico presente no arco de plasma, poros ou vazios Sdo
inevitavelmente formados entre as camadas, resultando em porosidade tipicamente variando
entre 4% e 20%. Assim, os valores observados neste trabalho posicionam-se dentro da faixa
inferior esperada para recobrimentos produzidos por APS e podem ser considerados adequados
para aplicacdes como barreiras ambientais (OUYANG; CAO; WANG, 2024).

4.3.4 Espessura

A espessura dos recobrimentos de bissulfeto de molibdénio (MoS>) depositados sobre
os substratos de Inconel 718 foi determinada pela técnica de perfilometria de contato, conforme
estabelecido na norma 1SO 2808 (2019), especificamente pelo método 4C (varredura de perfil

por degrau).

O metodo consistiu em remover cuidadosamente parte do recobrimento de forma
localizada, a fim de expor o substrato e gerar um degrau bem definido. A superficie foi entdo
analisada com perfilometro de contato, e a espessura do recobrimento foi determinada pela
diferenca de altura entre a regido revestida e a area exposta do substrato, segundo o perfil gerado
pelo equipamento. Nesse procedimento, foram realizadas trés medicGes em regiBes distintas,

sendo calculada a média aritmética dos resultados, conforme apresentado na Tabela 4.7.



83

Tabela 4.7. MedicOes da espessura do recobrimento realizadas por perfilometria de contato.

Medicéo

Perfilometro oL RE-2
n° pm pm
1 6,63 +1.18 3,79 % 0,06
2 3,79 + 1,65 4,62 +0.76
3 5,02 + 0,47 3,16 + 0,70
Média 545070 3,86 + 0,35

A amostra RE-1 apresentou uma leve diferenca na espessura média do recobrimento em
comparacgdo a amostra RE-2. Essa variacdo pode ser atribuida as limitacdes do proprio método
de medicdo, uma vez que a remoc¢do localizada do recobrimento ndo garante, em escala
micromeétrica, a completa eliminacdo da camada depositada, podendo também resultar na

remoc&o involuntaria de parte do substrato.

4.3.5 Composi¢do quimica

A Tabela 4.8 apresenta as porcentagens em massa dos elementos identificados nos
recobrimentos RE-1 e RE-2 por meio da anélise EDS, acompanhadas das respectivas incertezas
absolutas. Os resultados correspondem a média aritmética obtida a partir de quatro espectros de
cada amostra, sendo as incertezas calculadas pelo desvio padrdo dessas medicdes.

Tabela 4.8. Composicao quimica dos recobrimentos das amostras RE-1 e RE-2, em
porcentagens em massa dos elementos e respectivas incertezas em valores absolutos.

Elemento RE-1 RE-2

(%0) () (%) (o)

Mo 36,0 0,8 319 +0,8
@) 22,7 0,3 19,7 =05
S 209 0,5 18,8 +0,3
Ni 6,0 0,2 11,6 +0,8
Si 3,7 01 35 %01
Fe 35 01 55 0,4
Cr 26 +01 47 04
Mg 20 01 19 0,1
Al 15 0,1 14 0,1
K 05 01 04 0.1
Ti 04 01 05 0.1
Ca 03 01 03 0.1
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A amostra RE-1 apresentou concentracfes ligeiramente superiores de Mo, O e S em
comparacdo a RE-2. Embora essas diferencas se mantenham mesmo considerando as
incertezas, elas ndo sdo suficientemente expressivas para indicar, de forma conclusiva, uma
deposicdo mais eficiente do precursor. Tais variagdes podem estar associadas a regido
analisada, a espessura local do recobrimento ou a prépria natureza pontual da técnica de EDS.
A mesma interpretacdo pode ser atribuida em relagdo a maior presenga de elementos
caracteristicos do substrato de liga Inconel 718 (Ni, Cr e Fe) na amostra RE-2. J& os teores de
Si, Mg, Al, K, Ti e Ca apresentaram-se semelhantes entre os dois recobrimentos, sugerindo que
esses elementos, possivelmente oriundos de impurezas do pé precursor ou do préprio substrato,

ndo influenciaram de forma significativa a composicao final.

4.3.6 Raman do recobrimento

A Figura 4.24 apresenta os espectros Raman do recobrimento de MoS: nas amostras
RE-1 (linha magenta) e RE-2 (linha azul).

—RE-2
— RE-1

Intensidade (u.a.)

| T T T T T T T T
200 400 600 800 1000

Deslocamento Raman (cm'!)

Figura 4.24. Espectro Raman dos recobrimentos das amostras RE-1 e RE-2, evidenciando 0s
picos de maior intensidade com seus respectivos modos vibracionais.
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Os principais picos em ambas as curvas aparecem em posi¢des semelhantes as
observadas no espectro do p6 precursor, proximos a 370 cm™* e 400 cm™!, confirmando a
presenca de bissulfeto de molibdénio aderido a superficie dos substratos. No entanto, a
intensidade dos picos em RE-1 é superior a observada em RE-2, 0 que pode estar relacionado
a sensibilidade do equipamento, uma vez que pequenas variagdes no posicionamento da
amostra ou no foco do feixe de laser sdo suficientes para ocasionar diferencas na intensidade
dos picos Raman (VANDENABEELE, 2013).

O modo Egg é formado pela vibracdo dos atomos de enxofre (S) e molibdénio (Mo) em

dire¢des opostas, porém no mesmo plano, enquanto o modo A.g é formado pela vibragdo fora
do plano apenas dos atomos de enxofre. Esses picos podem apresentar ligeiro deslocamento
para esquerda ou para a direita, dependendo do nimero de camadas (SATHIYAN et al., 2015;
WANI et al, 2023). A identificacdo desses modos confirma a presenca de MoSz no

recobrimento.

4.3.7 Mapa composicional

A distribuicdo espacial dos principais elementos detectados na andlise EDS dos

recobrimentos RE-1 e RE-2, sdo apresentados nas Figura 4.25 e Figura 4.26, respectivamente.
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Figura 4.25. Mapa composicional do recobrimento da amostra RE-1, na magnificacdo de 1000x,
destacando a presenca e a localizacao relativa dos principais elementos encontrados, sendo (a)
molibdénio, (b) enxofre, (c) silicio, (d) oxigénio, (e) magnésio, (f) niquel, (g) cromo e (h) ferro.

Em ambos os recobrimentos, observa-se uma distribuicao relativamente homogénea dos

elementos Mo (a) e S (b), sem pontos mais claros em regifes distintas.

Os pontos escuros na regido inferior de RE-1 (Figura 4.25), observados nas figuras (a)
e (b), sugerem a presenca de vazios ou areas com espessura muito reduzida, uma vez que 0s
elementos do substrato (Ni, Cr e Fe) aparecem em seus respectivos espectros nas imagens (f),
(9) e (h). O mesmo ocorre em RE-2 (Figura 4.26), porém com maior quantidade de regides
escuras e com intensidades mais baixas, o que corrobora a andlise EDS, em que esses elementos

do substrato foram detectados em maiores porcentagens massicas.
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Figura 4.26. Mapa composicional do recobrimento da amostra RE-2, na magnificacdo de 1000x,
destacando a presenca e a localizacao relativa dos principais elementos encontrados, sendo (a)
molibdénio, (b) enxofre, (c) silicio, (d) oxigénio, (e) magnésio, (f) niquel, (g) cromo e (h) ferro.

A sobreposicao espacial observada nos mapas de distribuicao dos elementos Si, O e Mg
no recobrimento RE-1 e RE-2 sugere a possivel formacdo de compostos contendo esses
elementos em conjunto. Uma possibilidade com a natureza desses elementos é a formacdo de

silicatos de magnésio, como forsterita (Mg»SiO4) ou enstatita (MgSiO3).

4.3.8 Caracterizagao estrutural dos recobrimentos por difragéo de raios-X

Na Figura 4.27, o difratograma de raios-X dos recobrimentos RE-1 (linha magenta) e

RE-2 (linha azul) s&o apresentados com os respectivos picos referentes ao substrato Inconel 718
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(circulo) e ao p6 precursor MoS; (estrela), indicando seus planos cristalograficos. No caso da

liga Inconel 718, os picos também indicam a fase do solido, conforme relatado no estudo de

Liu et al. (2024).

* MoS,
e Inconel 718
v = (Fe, N1)- CFC

_J RE-2

* (002)
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Figura 4.27. Difratograma de raios-X dos recobrimentos RE-1 e RE-2 com 0s planos
cristalograficos do p6 precursor e do substrato.

Os padroes de difracdo de raios X obtidos para os recobrimentos de MoS, mostram-se
compativeis com os planos cristalograficos tipicos da fase 2H-MoS., em conformidade com os
resultados apresentados por Wang et al. (2023), cujos picos também foram indexados para a
fase 2H-MoSz, com destaque para os planos (002), (100), (103), (105) e (110). O presente
trabalho também evidencia a presenca do pico (002) como o mais intenso, localizado na regiao

de 20 =~ 14,3°, caracteristico da orientagdo preferencial das lamelas de MoS», assim como
identificado por Zhu e Kamali (2023).
Para uma melhor visualizacdo dos picos identificados nos difratogramas, recomenda-se

consultar a Tabela 4.9, onde estdo descritos o nimero de cada pico, o deslocamento angular em

20 e os respectivos indices de Miller dos planos cristalograficos associados.
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Tabela 4.9. Numeros de picos com seus respectivos deslocamentos e planos cristalograficos
para o recobrimento das amostras RE-1 e RE-2.
N° 20 h k|
14,3
39,5
43,4
50,6
60,1
74,3
90,4
95,6

O No oTh wWwN -
N WO OMNDNEO
N, O ODMNOOO
N P N0 O O WNDN

Os picos identificados e seus planos cristalograficos estdo em consonancia com

trabalhos recentes, como os estudos de Liu et al., (2024) e Nguyen et al., (2019).

5 Conclusao

Este trabalho investigou o processo a deposicdo de recobrimentos de bissulfeto de
molibdénio (MoS;) sobre substratos de Inconel 718 utilizando a técnica de High Velocity
Plasma Spray, com foco na caracterizacdo microestrutural, morfologica e composicional dos
recobrimentos formados. O estudo compreendeu desde a analise do pé precursor até a avaliacéo

das propriedades dos recobrimentos em diferentes condicGes de superficie dos substratos.

A caracterizacdo do pd precursor revelou morfologia lamelar tipica do MoSy,
distribuicdo granulométrica assimétrica com predominio de particulas entre 6 € 10 um e
estabilidade térmica relativa até aproximadamente 500 °C, conforme evidenciado pelas analises
TGA e DSC. As analises Raman e DRX confirmaram a estrutura cristalina do MoSz, bem como

transformacdes térmicas associadas a oxidagao.

Os substratos foram avaliados em duas condic6es: sem tratamento superficial (SUB-1)
e jateado com microesferas de vidro (SUB-2). Os recobrimentos resultantes (RE-1 e RE-2)
mostraram morfologia heterogénea com particulas fundidas, composicdo quimica compativel
com o precursor, e baixa porosidade (3,5% e 3,6%, respectivamente), caracteristicas que 0s
tornam mais adequados para aplicagcbes como recobrimentos de barreira ambiental, nas quais a

densidade do recobrimento é essencial para impedir a difusdo de espécies gasosas em ambientes
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severos. Ambos 0s recobrimentos apresentaram concentracbes compativeis de Mo e S,

indicando uma deposic¢do satisfatoria do precursor.

Os resultados demonstraram que a técnica HVPS é eficaz na deposi¢cdo de MoS,, com
preservacdo da estrutura lamelar do material e formagéo de recobrimentos de baixa porosidade.
As variacfes nas condicbes de superficie dos substratos ndo diferenciaram a qualidade do
recobrimento, porém, é sugerido que etapas adicionais de preparacdo superficial e estudos de

parametros operacionais possam potencializar a eficiéncia do processo.

6 Sugestbes para Trabalhos Futuros

Com o objetivo de auxiliar as pesquisas envolvendo a deposicao de precursores liquidos
pela técnica de plasma spray, observou-se a possibilidade de desenvolvimento de novos
procedimentos e analises que podem contribuir para o aperfeicoamento do processo e a

obtencdo de resultados mais robustos. Destacam-se como propostas de investigacao:

e Simulacdo de diferentes parametros da solucdo precursora;

e VVariacdo da rugosidade dos substratos;

e Ensaio de desgaste por pin-on-disk;

¢ Analise por Microscopia de Forca Atdmica (AFM);

e Ensaio de aderéncia por Scratch Test;

e Testes de dureza;

¢ Analise de corrosao pelo método de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIS).

e Ensaio tribologico
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Apéndice A — Granulometria do p6 por analise de

Imagem

1. Abra o ImageJ.

2. Selecione File > Open e abra a imagem da micrografia desejada.

3. Amplie a0 maximo a regido da escala da micrografia.

4. Utilize a ferramenta Straight Line para desenhar uma linha horizontal sobre a extenséo
exata da escala. Para garantir que a linha seja horizontal, mantenha pressionada a tecla
Shift.

5. Acesse Analyze > Set Scale. Insira o valor correspondente a escala da micrografia em
Known distance, a unidade em Unit of length e confirme.

6. Irem Image > Type > 8-bit para converter a imagem em tons de cinza.

7. Preencha manualmente cada gréo utilizando a ferramenta de sele¢do (Freehand
selections) clicando no icone.

Imagel
File Edit Image
O 2.
Freehand selections

8. Registre a medida da particula: a) Apos selecionar a particula, pressione Ctrl + M
(atalho para "Medir™). b) A medida sera adicionada automaticamente a janela de
resultados.

9. Repita 0s passos 7 e 8 para cada particula que desejar medir.

10. Para salvar o arquivo na extensao .csv, va na janela de resultados, e selecione File >

Save As.

Salve a imagem final (opcional): a) Caso queira salvar a imagem com as seleces ou

anotagdes, va em: Arquivo > Salvar Como > TIF (ou outro formato desejado).
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Apéndice B — Porosidade dos recobrimentos por analise

de imagem

10.

11.

12.
13.

14.

Abra o ImageJ.
Selecione File > Open e abra a imagem desejada para analise de porosidade.
Acesse Image > Type > 8-bit (caso ainda ndo esteja nesse formato).

Utilize a ferramenta Rectangle para selecionar a maior area possivel do recobrimento,
evitando interfaces. Corte a selecdo com Image > Crop ou pressione Ctrl+Shift+X.

Acesse Image > Adjust > Threshold ou pressione Ctrl+Shift+T.

Ajuste o limiar arrastando as barras deslizantes para zero e, em seguida, aumente
lentamente o valor inferior até que as regides escuras (porosidade) fiquem vermelhas.

Clique em Apply para converter a imagem em binaria.
Acesse Analyze > Analyze Particles. Marque apenas Display Results e clique em OK.

Revise a coluna Area nos resultados. Identifique areas associadas a arrancamentos
(areas muito grandes) ou 6xidos/ruidos (areas muito pequenas).

Feche os resultados. Clique em Don’t Save.

Acesse novamente Analyze > Analyze Particles. Desmarque Display Results, marque
Summarize e defina a faixa em Size (pixel"2) para as areas de porosidade (por
exemplo, 2-80, pixel*2).

Copie o valor de %Area do resumo e registre em planilha no Excel.
Repita a analise 3 vezes para cada imagem para maior precisao.

Calcule a média das fracdes de area de todas as imagens analisadas para determinar a

porosidade da amostra.
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1 RESUMO:

Este trabalho investigou a deposicdo de bissulfeto de molibdénio (MoS2) em substratos de Inconel 718
por meio da técnica de High Velocity Plasma Spray, visando a formacéo de recobrimentos a partir de
lubrificantes solidos. O estudo iniciou-se com a caracterizacdo do pd precursor de MoS2, que apresentou
morfologia lamelar, composicdo majoritaria de molibdénio e enxofre, e estabilidade térmica até
aproximadamente 500 °C, conforme evidenciado por TGA, DSC, DRX, EDS, MEV e espectroscopia
Raman. Os substratos foram avaliados em diferentes condic@es, possibilitando a comparacdo do efeito da
preparacdo superficial nos recobrimentos obtidos. Apds a deposicdo, foram realizadas andlises de
rugosidade, porosidade, morfologia, composi¢do quimica e estrutura cristalina dos recobrimentos.
/Ambos apresentaram porosidade inferior a 4%, morfologia anisotropica compativel com a estrutura
lamelar do precursor, e baixa incidéncia de regides oxidadas, ainda que tracos de MoO3 tenham sido
detectados. Por meio dos resultados obtidos foi constatado que os recobrimentos apresentam
concentracdo compativel com a do6 p6 precursor de bissulfeto de molibdénio. A caracterizagéo estrutural
confirmou a preservacdo da estrutura cristalina do MoS2 apds o processo térmico de aspersdo, com
bandas vibracionais caracteristicas observadas nos espectros Raman e picos bem definidos no DRX. A
analise integrada dos dados confirma que o processo HVPS é viavel para aplicacdo de recobrimentos de
MoS2 sobre Inconel 718, sendo a condicdo da superficie do substrato um fator de baixo impacto na|
condicdo final do recobrimento. O trabalho contribui com dados sobre a aplicagdo do método HVPS para
deposicdo de lubrificantes sélidos e propde pardmetros operacionais eficientes para essa aplicacdo.
Recomenda-se, em estudos futuros, a realizacdo de ensaios triboldgicos e eletroquimicos para avaliagdo
da performance funcional dos recobrimentos.
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