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RESUMO

As vantagens relacionadas a utilizagdo de revestimentos duros depositados via
processos PAPVD (Plasma Assisted Physical Vapor Deposition) sao bem
conhecidas e dadas por suas propriedades. As principais propriedades destes filmes
sdo a capacidade de n&o incrementar significativamente a rugosidade dos
substratos em que sao depositados, sua alta dureza conferindo alta resisténcia ao
desgaste, baixa reatividade quando se trata de revestimentos de compostos
ceramicos e capacidade de reduzir o coeficiente de atrito de pares triboldgicos
inseridos em diversos meios. A nitretacdo a plasma de substratos antes da
aplicagdo de um revestimento faz com que outros beneficios possam ser
encontrados, dentre eles destacam-se 0 aumento da capacidade de sustentacéao de
carga do substrato e a criacdo de uma regidao que propicia um gradiente de
propriedades entre o substrato e o revestimento. Desta forma é caracterizado o
tratamento duplex, o qual consiste em um substrato nitretado seguido da aplicacao
de um revestimento. Através do processo de nitretacdo a plasma, camadas de
difusdo foram formadas em amostras de geometria cilindrica do ago DIN
X100CrMoV8-1-1, industrialmente utilizado para construcdo de ferramentas para
operagdes de corte e estampagem. Duas profundidades distintas de camada de
difusdo foram formadas. O revestimento escolhido para este estudo foi o TiCN
(carbonitreto de titdnio), produzido industrialmente e disponivel no mercado
brasileiro. As técnicas de caracterizacao foram utilizadas para medir a rugosidade, a
dureza, os perfis de composi¢cao quimica, as fases formadas, as tensdes residuais e
a adesao dos revestimentos. Apds esta caracterizacao inicial, foram feitos ensaios
utilizando a técnica de esfera-sobre-disco em amostras e de DST (Dobramento sob
Tensdao) em pinos com geometria especifica com o objetivo de se avaliar o

comportamento triboldgico dos tratamentos duplex desenvolvidos.

Palavras-chave: Nitretacdo a plasma, TiCN, comportamento tribolégico.



ABSTRACT

The advantages related to the utilization of hard thin films deposited on tools and
components via PAPVD (Plasma Assisted Physical Vapor Deposition) are well
known and given by their properties. The main properties of these coatings are their
capacity to avoid significant roughness increase of the coated substrates, high
hardness which provides high wear resistance, low reactivity in the case of ceramic
coatings and the possibility to provide very low friction coefficient. The thin films
associated with plasma nitriding (the so called duplex treatments) applied to the
substrates can bring much more benefits. The coating load bearing capacity can be
increased by the presence of the diffusion zone on the substrate that allows a
gradient of mechanical properties from the coating to the core of the material. In this
work, by plasma nitriding process, two distinct depths of diffusion layer were
developed in samples and pins manufactured out of the DIN X100CrMoV8-1-1 steel.
This steel grade is commonly used to manufacture tools for cutting and stamping
operations. Following a previous work the chosen coating for this study was a
graded TiCN (titanium carbonitride). The samples were characterized by several
different techniques in order to access surface roughness, chemical composition
profiles, present phases, residual stresses, hardness and adhesion of the obtained
nitrided layer and coatings. After this initial characterization, tests were performed
using a pin-on-disc apparatus and BUT (Bending under tension test) with the aim to
evaluate the tribological behavior of the developed duplex treatment for for sheet
metal forming application.

Keywords: plasma nitriding, TiCN, tribological behavior.
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1 Introducéo

Os tratamentos superficiais avancados para acgos, tais como duplex
(nitretacdo a plasma seguida da deposicdo de um filme fino) sdo pouco utilizados
levando-se em conta o potencial existente na industria, no que tange aplicacbes
para ferramentas. Embora exista um conhecimento amplo das vantagens
competitivas relacionadas as propriedades metallrgicas e tribol6gicas que motivam
a utilizacao destes tratamentos (MENDIBIDE, et al., 2006) (KLOCKE, et al., 2001)
(LLANES, et al., 2010), um dos principais fatores que contribui para sua reduzida
utiizacdo é a falta de conhecimento das 6timas especificacbes de nitretacdo a
plasma associada ao tipo de filme fino mais adequado para cada aplicagdo. Este
desconhecimento € o principal fator que leva as industrias a utilizarem estes
tratamentos sob uma condicdo de tentativa e erro. Assim, ao invés de obterem
ganhos de performance em seus processos, as empresas acabam por elevar suas
perdas, principalmente pelo alto custo associado a aplicacdo destes tratamentos
superficiais.

Geralmente, o sistema tribolégico em que uma ferramenta esta inserida nao é
completamente conhecido e este deve ser explorado e estudado, pois também é
fator chave para que se obtenha sucesso no que diz respeito a melhoria na
performance de ferramentas. Os principais requisitos estudados para uma aplicacao
de sucesso que estdo relacionados aos revestimentos produzidos por processos
PAPVD (Plasma Assisted Physical Vapor Deposition) e a tratamentos duplex sdo: o
acabamento superficial, o qual deve ser o melhor possivel apresentando uma
rugosidade baixa (PODGURSKYA, et al., 2010); ndo se deve produzir camada de
compostos nos substratos nitretados (WOON-SEUNG, et al., 1999); devem estar
presentes tensbes residuais compressivas nas camadas nitretadas e nos
revestimentos (ROCHA, 2000) (BARAGETTI, et al., 2007); pds-tratamentos
mecanicos sdo mandatérios para revestimentos PVD produzidos por arco catédico;
adequado suporte mecéanico deve ser dado pela zona de difusdo e pelo material
base; e os revestimentos devem possuir um coeficiente de atrito o mais baixo
possivel (HOGMARK, et al., 2000).



Dentro deste contexto, o presente estudo envolve o ago ferramenta DIN
X100CrMoV8-1-1 como material base, o qual tem apresentado maior insercao para
construcdo de ferramentas de estampagem, por ser um material de custo
relativamente menor do que acgos utilizados em aplicacées similares, como o AlSI
D2 e o AISI A2, por exemplo. Duas diferentes profundidades de camadas nitretadas
de difusdo foram geradas no ago citado, o qual posteriormente foi revestido por
TiCN (cabonitreto de titanio) utilizando-se duas espessuras distintas. Este tipo de
revestimento foi aplicado pelo processo PAPVD e foi escolhido para este estudo
pelo fato de possuir como principais propriedades a alta resisténcia ao desgaste e a
capacidade de reduzir seu coeficiente de atrito significativamente em servigo através
do fenémeno de running-in (FIGUEIREDO, et al., 2008) (BULL, et al., 2003).

Inicialmente, foi realizada uma caracterizagdo completa das camadas
nitretadas e dos revestimentos aplicados em amostras. As andlises envolveram a
medicao de perfil de composicado quimica, rugosidade, dureza, tensdes residuais e
adesdo dos revestimentos. Complementarmente, com o intuito de avaliar o
desempenho dos revestimentos em servigo, foram realizados ensaios triboldgicos
pela técnica de esfera-sobre-disco em amostras e de DST (Dobramento sob

Tens&o) em pinos que simulam os raios de ferramentas de estampagem.

O objetivo deste trabalho foi investigar a aplicagdo de camadas duplex
visando melhorias significativas de resisténcia ao desgaste e de coeficiente de atrito
em aplicagdes de conformagédo a frio utilizando como material base o ago DIN
X100CrMoV8-1-1.



2 Revisao Bibliografica

Esta revisdo bibliografica busca introduzir os principais aspectos das
propriedades do aco ferramenta utilizado neste estudo e dos mecanismos de
desgaste comumente encontrados, também é apresentado o estado da arte do
processo de nitretacdo a plasma e de revestimentos aplicaveis, os quais formarao o
gue se chama de tratamento duplex.

2.1 Agos Ferramenta

Acos ferramenta sdo usados para fabricar ferramentas, matrizes e moldes
que dao forma e cortam outros materiais, incluindo agos, metais ndo ferrosos e
plasticos (ROBERTS, et al., 1998). Devido a existéncia de uma gama enorme de
composi¢oes de acos ferramentas, estes agos foram organizados em grupos ou
tipos que estao envolvidos em fungdes especificas, tais como forjamento, trabalho a
frio, injecdo de aluminio ou usinagem. Dentro de cada grupo ou tipo existem
diversas composicées quimicas que sao similares, mas diferem pouco umas das
outras para serem capazes de gerar algumas propriedades especificas requeridas
(ROBERTS, et al., 1998).

O American Iron and Steel Institute (AISI) usa um sistema de classificacao
dos acos ferramenta que é amplamente divulgado no mundo. Neste sistema os
grupos sao divididos conforme seus elementos de liga (por exemplo, tungsténio ou
molibdénio), aplicagao (por exemplo, agos para trabalho a frio ou para trabalho a
quente) ou tratamento térmico (por exemplo, témpera em agua ou témpera em
6leo). Tabelas detalhando a composicdo quimica dos principais acos ferramenta e
sua nomenclatura podem ser encontradas no livro Tool Steels (ROBERTS, et al.,
1998).

Para que um aco ferramenta tenha aplicabilidade é necessario que se facga
um tratamento térmico (témpera seguida de revenimento), o qual gerard

propriedades metallrgicas especificas compativeis a sua utilizacdo. A



microestrutura endurecida de um aco ferramenta consiste de uma matriz que
contem martensita revenida e também possui carbonetos de ferro e de elementos
de liga, os quais estédo dispersos nesta matriz. O alto carbono e a alta quantidade de
elementos de liga promovem endurecimento ou habilidade do agco em formar
martensita revenida quando submetido ao resfriamento. Quanto mais alta a
quantidade de carbono e elementos de liga, maior a densidade de carbonetos
formados no revenimento, maior a resisténcia ao desgaste, mas menor a tenacidade

da microestrutura do aco ferramenta (ROBERTS, et al., 1998).

Pode-se dar destaque aos agos dos grupos A e D como agos que
apresentam alta resisténcia ao desgaste abrasivo e que sdo empregados em
operacOes de trabalho a frio. Nao somente a martensita revenida com alto carbono
€ um componente importante da microestrutura, mas também a presenca em
quantidades significativas de carbonetos formados pelos elementos de liga tem a

importancia de prover alta resisténcia ao desgaste (ROBERTS, et al., 1998).

Nos acos do grupo D (alto cromo e alto carbono), o cromo aparece em
concentragcées nominais de 12% e & elemento de liga em maior concentragdo em
termos de composi¢do quimica, embora Mo, V, Mn, W e Co possam ser adicionados
em quantidades significativas para formar as diferentes composi¢cées dos agos
deste grupo. O aco D7, por exemplo, possui alto cromo e alto vanadio (4%) e
desenvolve a maior fragdo de carbonetos de elementos de liga e a melhor
resisténcia ao desgaste dos agos deste grupo. O alto cromo presente nos agos
deste grupo nao é suficiente para promover uma resisténcia a oxidagdo comparada
a dos acos inoxidaveis, pois o cromo esta incorporado aos carbonetos. Entretanto,

estes acos tém excelente resisténcia a oxidagdo em altas temperaturas.

Os acgos ferramenta para trabalho a frio do grupo A (temperados ao ar)
alcangam suas caracteristicas de melhor desempenho através de uma combinagao
de alto carbono e alta quantidade de elementos de liga que € suficiente para
promover nao somente capacidade de témpera ao ar, como também uma
distribuicAo de carbonetos grandes na microestrutura resultante do tratamento
termico (ROBERTS, et al.,, 1998). A maior vantagem destes agos do grupo A
quando comparados com o0s acgos ferramenta temperados em 6leo ou em agua, é

que a témpera ao ar produz minima distor¢cdo e uma boa seguranca ao evitar-se a



formacao de trincas durante a témpera. A composi¢cao quimica destes acos permite
0 uso de temperaturas de austenitizacdo menores, e, deste modo, também ajuda na
reducdo de mudangas dimensionais e minimiza reagdes superficiais indesejadas,
tais como a descarbonetacao (ROBERTS, et al., 1998).

Um aco para trabalho a frio que vem apresentando boa aceitacdo pelas
industrias na fabricacdo de ferramentas de corte, pungcbes e matrizes, bem como
ferramentas para conformagdo é o agco conhecido comercialmente como Cryodur
2990, que é similar em composicdo quimica ao agco DIN X100CrMoV8-1-1. Este
material combina caracteristicas dos acos AISI D2 e AISI A2, os quais tém alta
dureza no estado temperado e revenido, boa tenacidade, alta resisténcia ao calor
(retencdo de dureza) e estabilidade dimensional combinada com uma alta
resisténcia ao desgaste (SCHMOLZ+BIECKENBACH GROUP, 2011).

De fato, a presenca de baixo carbono para o ago Cryodur 2990, assim como
no grupo A, confere tenacidade, a elevada presenga de cromo, ainda que menor do
que nos acos do grupo D, confere a dureza, e a presenca de vanadio em
percentuais mais elevados confere dureza pela precipitagdo de carbonetos VC
secundarios. O balango destas propriedades também € obtido pelo controle preciso
da microestrutura, ao se obter pequeno tamanho de carbonetos e de uma estrutura

homogénea, sem bandeamento.

2.2 Aspectos Triboldgicos

Uma superficie pode apresentar danos de um unico tipo, mas geralmente, os
casos reais estao relacionados a uma combinagao de dois ou mais tipos. Uma
classificacao idealizada para diferentes tipos de danos em materiais foi descrita no
volume 18 do ASM Handbook e é dividida em (ASM, 1992):

e Dano superficial sem troca de material, o qual ainda se subdivide em:
i.  Mudangas estruturais: danos causados por mudangas estruturais, tais como
envelhecimento, transformagéo de fase, recristalizacéo, témpera, etc.
i. Deformacdo plastica: dano caracterizado pela deformagcdo de uma camada

superficial, seja este dano localizado ou mais abrangente.



iii. Trincas superficiais: danos causados por deformacdes excessivas e
induzidas por variagdes ciclicas de origem térmica ou mecanica.

¢ Dano superficial envolvendo perda de material (desgaste): perda de material

gue deixa a superficie desgastada com marcas de varias formas e tamanhos.

e Dano superficial envolvendo ganho de material: como por exemplo, a

corrosao, que é a degradacao do material através de reacdes quimicas com

elementos de ambiente ou elementos proximos a superficie.

Complementarmente, quando se estuda os mecanismos de desgaste, faz-se
necessario descrevé-los com o objetivo de demonstrar suas principais
caracteristicas. O desgaste € classificado em diferentes esquemas, baseados nos
mecanismos de desgaste. Por exemplo, Blau (1998), divide o processo de desgaste
em trés categorias com base no tipo de movimento encontrado, os quais sao
deslizamento, impacto e contato rolante (Figura 1). Ja Budinski (1998), divide o
processo de desgaste em quatro categorias, que sé&o abrasdo, erosdo, adesao e
fadiga superficial (Figura 2).

[ Desgaste superficial ]

[ Desgaste por deslizamento ] [ Desgaste por impacto ] [Desgaste por contato rolante]

— —

Desgaste por atrito —(Impacto entre dois corpos ) Contato rolante puro ]
= Dois corpos P
EVﬂrios cgrpos Impacto entre virios corpos Contato rolante/deslizante ]
=Corrosio
—[Desgaste adesivo ] Sélidos
Liquidos
Desgaste por fadiga Gases
Delamina¢dio —Cavitacio
—(Fretting wear Bolhas (jatos)

—(Desgaste por polimento ]

Figura 1 — Divisado das categorias de desgaste superficial com base nos movimentos entre os
corpos em contato. Fonte: (BLAU, 1998).



[ Desgaste ]

[ Erosio Adesio

Abrasao

)
Ne—
Ne—
)
Ne—
)
Ne—

Fadiga superficial

Baixa tensio Choque de solido

Jato (choque) de
liquido

Adesivo

i
G

o0

Polimento Brinelling

Erosdo por pasta
(Iodo)

Requer a¢éo de fluido

0

Requer superficies
duras e agudas
agindo em superficies
moles

Requer tensdes
compressivas
repetitivas

Desgaste oxidativo

Requer interacio
entre superficies
conformantes

Figura 2 — Quatro categorias de desgaste definidas em outra subdivisdo. Fonte: (BUDINSKI,
1998).

Com objetivo de propiciar maior entendimento das diversas formas que o
desgaste pode se apresentar em ferramentas, foram destacados nesta revisdo

alguns mecanismos que serao descritos mais detalhadamente logo abaixo.

Desgaste abrasivo

Este desgaste ocorre devido as particulas duras ou protuberancias duras que
sao forgadas contra e se movem sobre superficies solidas. No caso de particulas
estarem soltas, a abrasao € considerada a “trés corpos”, onde elas sao livres para
rolarem e escorregarem entre as duas superficies (SHENGLI, et al., 2005). Esta
situacdo de desgaste a trés corpos esta presente em processos de conformagéo a
quente, onde filmes superficiais, tais como 6xidos, sdo quebrados durante os
processos de deformacéo e atuam como particulas abrasivas (ASM, 2005). O custo
estimado deste tipo de desgaste varia entre 1 e 4% do PIB de paises
industrializados (ASM, 1992).

A distancia de deslizamento, a velocidade e as pressdes na interface sao

aspectos importantes que devem ser observados. A razdo entre a dureza do



abrasivo e a dureza da superficie tem uma grande influéncia na quantidade de
desgaste. Revestimentos superficiais, que causem aumento da dureza superficial de
um substrato, reduzem significativamente o desgaste abrasivo. Embora uma
ressalva deva ser feita quando da utilizacdo de filmes finos duros, se estes
apresentarem falhas de adesao, pode haver aumento das taxas de desgaste (ASM,
2005).

Em mecanismos de desgaste abrasivo, tanto a dureza superficial quanto a
microestrutura do material sdo de grande importancia. A resisténcia ao desgaste
abrasivo ndo depende unicamente da razdo dureza da superficie e dureza do
abrasivo, mas também da natureza, resisténcia, forma, tamanho do grdo e o quao
pontiaguda é particula abrasiva (KARAMIS, 1993).

Desgaste adesivo

E definido como um desgaste no qual ocorre transferéncia de material de
uma superficie para outra durante movimento relativo sob carga devido a um
processo de solda a frio; particulas que sao removidas de uma superficie estao
permanentemente ou temporariamente aderidas na outra superficie (ASM, 2001).

As superficies nado sao perfeitamente lisas e possuem asperezas
microscopicas e macroscopicas de varias formas. Quando duas superficies sao
colocadas em contato sob uma carga normal aplicada aos planos das superficies,
as asperezas entram em contato e deformacdes elasticas e plasticas ocorrem até
que a éarea real de contato seja suficientemente grande para suportar esta carga.
Uma ligacdo pode ocorrer entre as duas superficies, esta ligacdo pode ser mais
forte que a resisténcia mecanica intrinseca do mais fraco entre os dois materiais em
contato. Quando ocorre movimento relativo entre as duas superficies, o0 mais fraco
dos materiais falha, e material é transferido para a superficie em contato. Em
interac6es subsequentes, este material transferido pode ser retransferido para a
superficie original (provavelmente em um local diferente) ou pode ficar totalmente
separado como particulas residuais oriundas da acdo do desgaste, as quais tém
morfologia irregular (ASM, 2001).

Se as cargas aplicadas s&o pequenas e se a oxidacao espontanea e natural
do metal pode ser mantida mesmo sob condigcdes de desgaste, a taxa de desgaste
vai permanecer relativamente baixa (o 6xido age como lubrificante). Este € o

chamado mild wear. Se as cargas sao altas e o éxido protetivo € continuamente



rompido permitindo o contato metal-metal e adesao, entdo a taxa de desgaste sera

alta. Este é o chamado desgaste severo (ASM, 2001).

Fadiga Superficial

E um processo progressivo, localizado e permanente, de mudancga superficial
que ocorre em um material submetido a condicbes que produzem tensdes e
deformagdes ciclicas em um ponto ou mais pontos, e que culminam em trincas ou
fratura completa, ap6s certo numero de ciclos. Ja o desgaste por fadiga se da
através da remocao de particulas que se soltaram de uma superficie por fadiga
devido as variacoes ciclicas de tensdo (KAJDAS, et al., 1990).

A fadiga superficial, a qual ocorre quando tensdes compressivas e repetitivas
sao aplicadas na superficie, pode se apresentar de quatro modos diferentes: sdo
eles o pitting, o lascamento, o desgaste por impacto e o brinelling

Figura 3).

()

Brinelling w,_y

Figura 3 - Modos de desgaste encontrados na fadiga superficial.

O desgaste por cratera (ou pitting) € definido como a remog¢do ou
deslocamento de material por uma acédo de fadiga que forma cavidades na

superficie. Esforgos repetitivos, sejam eles por deslizamento ou rolamento causam
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trincas subsuperficiais que crescem em direcdo a superficie para produzir uma
fratura localizada nesta superficie (BUDINSKI, et al., 1998).

O lascamento ou spalling surge dos mesmos mecanismos do pitting e ocorre
comumente em componentes revestidos, este mecanismo aparece quando
particulas fraturam da superficie na forma de escamas (BUDINSKI, et al., 1998).

O desgaste por impacto pode ser definido como o desgaste de uma
superficie sélida devido a percusséo, a qual € uma exposigcao repetitiva a contatos
dindmicos por um outro corpo solido (ASM, 1992). O mecanismo é usualmente a
deformacgédo plastica, mas quando repetitivo pode também ocorrer pitting ou
lascamento (BUDINSKI, et al., 1998). Diversos componentes mecéanicos que sao
utiizados na industria estdo submetidos a desgaste por impacto. Em muitas
aplicagbes, o impacto ocorre associado a uma componente de deslizamento e
outras consideracdes sobre o modo de contato envolvem a intensidade ou
frequéncia de participacao das superficies em estudo (ASM, 1992).

O desgaste do tipo ‘“one-body” ocorre em uma superficie exposta
repetitivamente a uma nova superficie, como no caso de um componente de uma
impressora eletromecanica que deve gerar milhares de vezes uma letra em uma
superficie de papel. Entretanto, em alguns dispositivos, tais como relays, a mesma
superficie de contato sofre impacto continuo. Se uma superficie € mais suscetivel a
ser desgastada do que a outra, e se o desgaste de ambas deve ser monitorado,
entdo esta situagdo é denominada desgaste do tipo “two-body” (ASM, 1992).

Para se estudar o desgaste por impacto é interessante analisar as cargas
envolvidas no processo (por exemplo, massa e componentes de velocidade), e
obviamente devem-se conhecer os materiais envolvidos e suas caracteristicas
superficiais como topografia e coeficiente de atrito, por exemplo, (ASM, 1992).

Ja no desgaste conhecido como brinelling, o qual surge pela aplicacdo de
uma carga excessiva por um elemento estacionario, o dano consiste em
deformacéao plastica, e ocorre em um Unico evento. Embora a ocorréncia em um
unico evento descaracterize a fadiga, este modo de falha é classificado neste grupo
porque ele ocorre em componentes que sao submetidos a esforgos ciclicos, como
rolamentos e trilhos, quando submetidos a cargas que ultrapassem a sua tenséo de
escoamento (BUDINSKI, et al., 1998).
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2.2.1 Capacidade de Sustentacédo de Carga (Load Bearing Capacity)

Um fator ou propriedade dos sistemas duplex que esta diretamente ligado ao
seu desempenho frente ao desgaste e vida em fadiga e a sua capacidade de
sustentacdo de carga do substrato, a qual é dada pelo aumento da dureza da
camada nitretada e formacao de um gradiente de tensdées adequado. Desta forma,
torna-se de fundamental importancia a escolha de parédmetros adequados de
nitretacdo a plasma a fim de gerar camadas que sejam capazes de aumentar a
capacidade de sustentacao de carga dos substratos.

Superficies revestidas com filmes finos de alta dureza, como os
revestimentos PVD, por exemplo, e que nao possuem substrato nitretado
previamente, tendem a apresentar um desempenho baixo por apresentarem falha
tipo “thin ice effect’ (efeito casca de gelo fina). Quando altas cargas sédo aplicadas
nesta superficie o substrato se deforma plasticamente por possuir baixa dureza e o
filme bem aderido é deformado na mesma magnitude do substrato e, como é fragil,
acaba por fraturar e expor o substrato. A Figura 4 apresenta de forma esquematica
o efeito casca de gelo fina em uma superficie teoricamente revestida com um
substrato sem nenhum tipo de tratamento que pudesse aumentar a capacidade de
sustentacéo de carga.

1 Filme duro e substrato macio

Ao aplicar uma carga substrato cede e filme trinca
Figura 4 — Representagao esquematica do efeito casca de gelo fina. Fonte: (CALLEGARI,
2005).

Em substratos ndo nitretados e revestidos, ha a possibilidade de grandes
diferengas entre modulos de elasticidade do substrato e do filme fino. No caso de
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aplicacao de carga sobre este sistema, ocorrem que as deformacdes do substrato
permanecem no campo elastico, resultado em descontinuidade de tensdes na
interface substrato-revestimento, e capaz de ocasionar falhas de adesao. O mesmo
raciocinio pode ser aplicado para as tensdes residuais compressivas. Benéficas por
diminuirem a intensidade de tensdes aplicadas e melhorar o comportamento em
fadiga. Se existir uma diferengca acentuada entre as tensdes do revestimento e do
substrato pode ocorrer também falha do revestimento. A Figura 5 ilustra o efeito
(FROEHLICH, 2003).

A ) A F
revestimento
= . «— Iﬂiﬂi 1
z. de compostos
. . . / zona de
difusdo
3 e
= substrato =
substrato
> 5
d - d Ll
(a) (b)
] Tevestimento | revestimento | revestimento
substrato substrato
substrato

(©) S(defommagio) 5 (4) Sensioly (€) Slensioly

Figura 5 - Esquema da influéncia do gradiente de dureza entre o substrato e o revestimento
na adesao da mesma. Em (a) tem-se a distribuigdo de dureza do substrato depositado. Em (b) em
um substrato nitretado a plasma e posteriormente depositado. Em (c) mostra-se a distribuigao de
deformacao no substrato depositado e em (d) a distribuicao de tensdes. A distribuigdo de tensdes em
um substrato nitretado e posteriormente revestido estd em (e). Fonte: (FROEHLICH, 2003).

A capacidade de sustentacdo de carga (Load Bearing Capacity) de um
determinado material ou revestimento é medida através de técnicas de indentagéo,
como por exemplo, o ensaio de resisténcia ao risco ou simplesmente teste do risco
(scratch test). Neste tipo de ensaio a carga em que o revestimento apresentar a
primeira falha (trincamento) é considerada como sendo a carga critica que o sistema
triboldgico é capaz de suportar e, geralmente, se faz referéncia como este sendo um
valor da capacidade de sustentagao de carga deste sistema.

Testes de indentagcdo com a utilizacdo de cargas monotdnicas também
podem ser usados para se referir a capacidade de sustentacao de carga. Um critério

utilizado para verificagdo da sustentagéo de carga foi apresentado por Dong (1998),
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que empregou um teste de indentacédo para verificar a capacidade de sustentacao
de carga estatica em uma faixa que varia de 0,245 a 4,9N usando um indentador
Vickers. A menor carga em que trincas circulares ocorrem em volta da indentacéo é
tomada como a carga critica Lci para a falha no sistema de revestimento.

Nestes testes (de indentacdo e do risco), embora os indentadores de
diamante sejam similares, as cargas criticas medidas s&o diferentes nos casos de
capacidade de sustentacdo de carga absoluta e relativa. Primeiramente a carga
critica medida pelo método da indentagéo Lci € muito menor que a medida via teste
do risco Lcs. Isto pode ser atribuido ao fato do critério usado para 0 método de
indentacdo ser diferente daquele usado no teste do risco. No teste de indentagao
somente uma forca normal € aplicada (capacidade de sustentacdo de carga
estatica) e a carga critica € a maxima forca normal em que aparece a primeira trinca
ao redor da indentacdo. Enquanto que no teste do risco forcas normais e
tangenciais sao aplicadas (capacidade de sustentacao de carga dinamica) e a carga
critica € determinada por um incremento repentino na forca de atrito. Isto implica
que o teste do risco é mais sensivel a dureza do substrato do que no teste de
indentagdo (DONG, et al., 1998).

2.2.2 Atrito

Atrito é uma forca que resiste ao deslizamento. E descrito em termos de um
coeficiente e é quase sempre assumido como constante e especifico para cada
sistema tribologico (LUDEMA, 1996). O atrito em muitos sistemas tribolégicos é
acompanhado por desgaste. O desgaste pode mudar a rugosidade, a pressao
nominal e a area de contato, e por transferéncia de material ou formacao de um
terceiro corpo pode-se mudar a composicao e propriedades dos materiais na sua
interface (BLAU, 2009).

O atrito em sistemas lubrificados, situagdo a qual a maioria das aplicagdes
industriais se inclui, é tradicionalmente explicado pela curva de Stribeck (Figura 6) e
0s modos de lubrificagdo relacionados a esta curva s&o (TOTTEN, 2006):

e Lubrificagcéo (elasto)hidrodindmica: ndo h& contato fisico entre as asperezas
das superficies que estado interagindo, a diferenca de velocidade entre as

superficies € acomodada pelo cisalhamento do filme lubrificante, a qual
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resulta em uma relativa baixa forgca de atrito e, consequentemente, um baixo
coeficiente de atrito.

e Lubrificacdo mista: este modo representa a regido entre a lubrificacdo
(elasto)hidrodinamica e a limite, onde parte da carga é suportada por agdes
hidrodindmicas e parte pela interacao das asperezas.

e Lubrificagcdo limite: neste modo existe um contato fisico entre as asperezas
das superficies que interagem. Toda a carga € suportada pelas asperezas.
Cisalhamento das camadas limites acomodam as diferengas de velocidade.

O coeficiente de atrito tipico varia entre 0,1 e 0,3.

. Lubrificagdo
Limite de Lubrificagdo ' (elasto) —
0,14 LUbI’IfICaGaO mista hidrodinamica 10 ;‘v
=
0,12 4 1
=1 8 8
£ 0101 5
S Q.
5 ¢ @
B [}
% 0,08 'g
g 3
= w
.g 0,06 4 %
2 T
'§ 0,04 - £
o ‘ 2 ¢
0,02 4 ‘ -
[ ‘ 3
0,00 a— | o8
0,001 0,01 0,1 1 10 d

Velocidade [m/s]

Figura 6 - Curva de Stribeck. Fonte: (TOTTEN, 2006)

O atrito que ocorre entre duas superficie € um fendbmeno fisico extremamente
complicado. Ele inclui deformacao plastica e elastica das camadas da superficie dos
corpos em contato, interagdes com particulas que causam desgaste, micro-fraturas,
reagOes quimicas e transferéncia de particulas de um corpo para outro. E embora
ele seja influenciado pelas pressdes de contato, velocidades de deslizamento,
materiais em contato, rugosidade superficial, lubrificagdo e temperatura
(WAGONER, et al., 1997), o interessante é que se pode estabelecer uma férmula
bastante simples para o atrito, e que tem grande utilidade nas aplicacbes de
engenharia: a forga de atrito é proporcional a forga normal e é descrita pela seguinte

formula (Lei do atrito de Coulomb):
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M= Fr/Fy (1)

Onde Fr é a forca de friccdo desenvolvida entre as duas superficies em
contato, Fy representa a for¢ca normal aplicada e p é o coeficiente de atrito.

De uma forma geral, o coeficiente de atrito pode variar desde 0,001
(baixissimo carregamento em rolamento) até a 10 (superficies de metais limpos
deslizando sobre eles mesmos no vacuo) (POPQOV, 2010).

Na analise do coeficiente de atrito em superficies que possuem algum tipo de
tratamento superficial, por exemplo, quando filmes finos s&o aplicados por
processos PVD (Physical Vapor Deposition) tais como TiN, CrN e TiAIN geralmente
ocorre uma reducdo no coeficiente de atrito entre os componentes, e o valor deste
coeficiente, contra metais e a seco, estd na ordem de 0,3 a 0,6. J& para
revestimentos DLC (Diamond Like Carbon) ha registros de coeficientes de atrito que
variam de 0,007 até 0,4 em vacuo com pressdes abaixo de 10*Pa, enquanto que no
ar atmosférico e em umidade relativa entre 20 e 40%, os coeficientes de atrito
variam de 0,05 até 1 (SANTOS, 2006).

Destacam-se algumas variaveis que influenciam no comportamento de
materiais sob friccdo segundo Blau (2009), varidveis estas que sao parametros de
operacdo como a velocidade e a carga, por exemplo, ou a rugosidade superficial
dos componentes em contato.

O primeiro deles, a velocidade de deslizamento para metais e outros sélidos
cristalinos, quando € baixa, aparece em condicdes de atrito a seco ou maximas, isto
significa que a ferramenta e a peca de trabalho estdo separadas primeiramente por
camadas adsorvidas ou de reacbes — a chamada camada limite — de ordem de
magnitude molecular. Na auséncia de lubrificagdo suficiente, as camadas limites
podem quebrar localmente e solda a frio pode se desenvolver. Coeficiente de atrito
na faixa de 0,10 a 0,15, de acordo com a Figura 6, é indicacdo de que condigdes de
atrito a seco estao presentes (SCHULER, 1998).

Com o aumento da velocidade de deslizamento (regido de lubrificagdo mista
da curva de Stribeck), de maneira geral e na presencga de lubrificante, por¢coes da
interface pecga/contra-pegca estdo separadas parcialmente. A espessura do filme
lubrificante aumenta comparado com a regido de camada limite e o coeficiente de
atrito cai rapidamente e chega a um valor limite, o qual é o ponto de transicao para o
atrito puramente hidro-dinamico.
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Como regra, todos os processos de conformacdo que envolvem camada
limite operam com coeficientes de atrito de 0,05 a 0,10. Com o consequente
aumento na velocidade de deslizamento, pode-se alcangar a friccdo hidro-dinamica
na qual a espessura do filme lubrificante (h) se torna maior que a soma da
rugosidade da superficie da ferramenta e da pecga de trabalho. Entretanto esta
condicdo nao pode ser alcangada na pratica em operagdes de conformagao
(SCHULER, 1998).

O coeficiente de atrito normalmente diminui com 0 aumento da carga aplicada
ou pressédo de contato. Se a superficie possui um filme de oxido fragil, por exemplo,
pode ocorrer o desplacamento de éxidos, causando exposi¢cao do substrato, o que
aumenta a adesao local e causa um aumento do coeficiente de atrito. Deve ser
ressaltado que alguns éxidos sdo ducteis sob tensdo compressiva na regiao de
contato entre os metais. Se estes 6xidos forem macios eles podem atuar como
lubrificantes. E, se eles forem duros, eles podem inibir o deslizamento, aumentando
o atrito.

A rugosidade também influencia no valor do coeficiente de atrito. Em
sistemas lubrificados, superficies rugosas produzem altos coeficientes de atrito,
particularmente em metais macios onde o filme lubrificante € muito fino quando
comparado com a altura das asperezas. Running-in e wearing-in sao termos
frequentemente usados para descrever mudangas na rugosidade de uma superficie
durante os estagios iniciais de deslizamento e que levam a redug¢do do coeficiente
de atrito.

2.2.3. O Ensaio DST

O ensaio de dobramento sob tensao (DST), do inglés Bending Under Tension
Test (BUT), consiste em dobrar uma tira de chapa através de um pino de raio pré-
determinado e sobre esse pino fazer a chapa deslizar. Para isso, ha a aplicacao de
uma forca em uma das extremidades da chapa para que haja o movimento relativo
entre a chapa e o pino. Na outra extremidade é aplicada uma forgca contraria ao
movimento com o objetivo de tensionar a chapa e poder-se variar a pressédo de
contato incidente sobre o pino (FOLLE, 2012).
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A maquina utilizada neste estudo € mostrada na Figura 7, possui dois
cilindros hidraulicos que tem a funcao de fazer o movimento relativo entre a tira de
aco e o pino. Esses cilindros hidraulicos foram montados em uma estrutura
triangular para reduzir a influéncia da vibragdo dando mais estabilidade para

transmitir as forgas durante o ensaio (FOLLE, 2012).

Cilindr
Hidraulico que
faz a forga de
contra-tensio

Cilindro Hidraulico
que faz a forea de
atuacdo.

Figura 7 - Maquina usada para o ensaio DST. Fonte: (FOLLE, 2012).

Este teste simula os movimentos e a deformagcdo de uma chapa sobre a
superficie curva de uma ferramenta (raios para dobramento de chapas, por
exemplo). O torque no pino, as forcas nas extremidades das chapas e o
deslocamento da chapa sao medidos. Para determinar o coeficiente de atrito a partir
dos dados de teste assume-se que o angulo de contato entre a tira e o pino é igual
ao angulo de dobramento e a distribuicdo de pressado na regidao do contato entre a
tira e o pino é uniforme. A Figura 8 mostra um desenho esquematico do ensaio,
onde € apresentada uma configuragao tipica do ensaio DST em perspectiva lateral.
“P” representa a regido de contato entre pino e chapa, “Fx” a for¢a de atuacéo e “Fy”
a forga de contra-tenséo.
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Figura 8 - Desenho esquematico do ensaio. Fonte: (KIM, et al., 2012)

Dentre as vantagens relacionadas a utilizacdo deste ensaio para
determinagdo do coeficiente de atrito podem-se destacar as seguintes: a
configuracdo do ensaio é relativamente simples; ha facilidade de aquisicao de
dados; as equagdes para determinacao do coeficiente de atrito ndo sdo complexas
e ha a possibilidade de se avaliar o efeito no coeficiente de atrito de diversas
variaveis de processo (pressao de contato, deformacado e tensées na chapa) e de

ferramentas (acabamento, condi¢ao de lubrificagcao, etc).

2.3 Nitretacdo a Plasma

A nitretacdo de materiais pode ser realizada através de varios processos, tais
como nitretacdo a gas, nitretacao liquida ou em banho de sais, nitretacdo a plasma
(ou ibnica) (ASM, 1991), e mais recentemente, a nitretagdo a baixa pressao. A faixa
de temperatura na qual ferramentas ou pecas estao submetidas varia, de uma forma
geral, desde 350°C até 800°C.

Nitretacdo a plasma (ou nitretagdo ibnica) € um método de endurecimento
superficial que usa descarga incandescente para introduzir nitrogénio atémico na
superficie de uma peca metdlica para uma subsequente difusdo neste material
(ASM, 1991). Ocorre a difusdo de nitrogénio modificando a superficie e regides
proximas a superficie em termos de microestrutura, produzindo camadas

endurecidas com propriedades mecéanicas e metalurgicas alteradas (AKIBARI, et al.,
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2010). Este processo é aplicado a ligas de titanio, de aluminio e de materiais
ferrosos. As modificacbes geradas sao aumento de dureza superficial e,
dependendo dos parametros utilizados, melhora do limite de fadiga, da resisténcia
ao desgaste e da resisténcia a corrosao (HIRSCH, et al., 2007).

Sob vacuo, a energia advinda da alta tensao elétrica € usada para formar o
plasma, no qual ions de nitrogénio sdo acelerados para chocar-se contra a peca de
trabalho. Este bombardeamento i6nico aquece a peca de trabalho, limpa a
superficie e fornece nitrogénio ativo. A nitretacao a plasma € capaz de proporcionar
um melhor controle da composi¢cdo quimica e uniformidade da camada e causar
baixa distorcdo do material a ser nitretado quando comparada com a nitretacdo
gasosa, por exemplo (ASM, 1991).

A resposta de materiais a nitretacdo ndo depende somente dos parametros
de processo, tais como tempo, temperatura e potencial de nitrogénio, mas também
depende do tipo de liga que esta sendo nitretado e, no caso de uma dada liga,

consequentemente, da sua microestrutura inicial (AKIBARI, et al., 2010).

2.3.1 Camadas Produzidas por Nitretacdo e Suas Propriedades

Diversas propriedades das camadas nitretadas sao estudas e discutidas no
meio cientifico, nesta secao é feita uma revisdo que leva em conta a dureza, a
resisténcia ao desgaste, resisténcia a fadiga e a capacidade de sustentacdo de
carga de agos nitretados.

Em geral, a resposta de materiais a nitretacdo em termos de melhoria em
propriedades mecanicas depende da presenca de elementos formadores de nitretos
como Al, Cr, Mo, V e W. Agos carbono, por exemplo, podem ser nitretados
formando uma zona de difusdo que nado é significativamente mais dura que o
nucleo, entretanto podem ter melhorada sua resisténcia ao desgaste se sobre sua
superficie se formar a zona de compostos de alta dureza.

Também se deve fazer distincdo entre os tipos e caracteristicas das
diferentes camadas formadas. Existem, basicamente, dois tipos de camadas, a
camada de compostos (ou zona de compostos), também denominada camada

branca, ela é composta por nitretos e carbonitretos de ferro. E a camada de difusao
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(ou zona de difusdo), a qual é formada pela difusao de nitrogénio atémico no interior

do metal.

Camada de Difuséo:

A zona de difusdo de uma camada nitretada pode ser descrita como a
microestrutura original de um material que possui nitrogénio em solucdo solida e
nitretos precipitados. Em materiais ferrosos, o nitrogénio esta em solugéo sélida
intersticial até que o limite de solubilidade do nitrogénio no ferro, que é de
aproximadamente 0,4% em peso seja excedido, conforme mostra o diagrama de fases
Fe-N da Figura 9. A profundidade desta zona depende do gradiente de concentragédo
de nitrogénio, do tempo a uma dada temperatura e da composi¢cdo quimica da peca de
trabalho (ASM, 1991).

Com o aumento da concentracdo de nitrogénio em direcdo a superficie,
precipitados coerentes e muito finos sdo formados quando o limite de solubilidade
do nitrogénio é excedido. Estes precipitados estao presentes nos contornos de grao
e/ou no interior dos graos. Estes precipitados, nitretos de ferro ou de outros
elementos de liga, distorcem a rede, ancoram discordancias e também aumentam
significativamente a dureza do material (ASM, 1991).

Embora ndo se consiga um aumento de dureza significativo na zona de
difusdo de agos carbono e ferros fundidos, uma camada de compostos pode ser
formada e é excelente para a resisténcia ao desgaste de pegas que sao submetidas
a baixos carregamentos em operagao (ASM, 1991).

O aumento da dureza superficial conseguida pela formacdo da camada
branca e da camada de difusdo é capaz de aumentar a resisténcia ao desgaste dos
materiais nitretados. Dentre diversos estudos apresentados no meio cientifico, pode-
se citar o trabalho de Karamis (1991), o qual relaciona a profundidade de camada e
a dureza de um acgo para nitretacdao. Neste estudo ele afirma que uma combinacao
de alta dureza e baixa profundidade de camada ¢é ideal para reduzir o desgaste em
condi¢des de deslizamento. Embora deva haver uma profundidade de camada de
difusao significativa para suportar a camada branca, fazendo com que se tenha uma
resisténcia ao desgaste efetiva.

Adicionalmente a dureza, a resisténcia a fadiga é significativamente
melhorada pela nitretagdo. A formagdo de precipitados na camada de difusdo

resulta em uma expansao do reticulado. O material do nucleo, em uma tentativa de
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manter sua dimensao original, segura a camada nitretada em compressao. Esta
tensdo compressiva, essencialmente diminui a magnitude de uma carga trativa
aplicada no material e entdo aumenta efetivamente o limite de vida da peca (ASM,
1991).

Percentual Atémico de Nitrogénio
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Figura 9 — Diagrama de fases Ferro-Nitrogénio. Fonte: (PYE, 2003)

Camada de compostos:

A zona de compostos € a regido onde os compostos intermetélicos Y (FesN)
e € (Fe2.3(C)N) sao formados. Esta zona esta localizada na regidao mais superficial
de uma peca nitretada. Os nitretos ¥ e € podem ambos estar presentes ou se
apresentarem individualmente. Esta camada é também denominada camada branca
pelo fato de apresentar esta aparéncia apos ser atacada pelo reagente quimico nital
quando submetida a uma preparacado metalografica.

A camada branca é fragil e fratura durante os primeiros ciclos em ensaios de
desgaste. Por isso, havera um aumento da perda de material na fase de running-in.
Entretanto, em sistemas Iubrificados a presenca da camada branca em
componentes nitretados pode aumentar a resisténcia aos modos de desgaste do
tipo scuffing, seizure e lascamento.

O comportamento da camada branca sob cargas ciclicas, sejam elas de
origem térmica ou mecanica, depende predominantemente de sua estrutura. A baixa

tenacidade a fratura da regido porosa da camada branca € uma desvantagem
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quando esta é submetida a cargas dindmicas e também nao é adequada para

suportar revestimentos de alta dureza (HOCK, et al., 1996).

Propriedade das camadas nitretadas:

O desgaste em agos nitretados ocorre de forma moderada quando
comparado com agos ndo nitretados. Obviamente quando as tensdes aplicadas na
superficie e em regides subsuperficais sdo suficientes para causar deformagao
plastica ou deformacéo cisalhante na camada nitretada ou no substrato, uma falha
catastrofica ird ocorrer, levando ao desgaste severo (MOHAMMADZADEH, et al.,
2014). Isto significa que a capacidade de sustentagdo de carga, ndo pode ser
excedida (BELL, et al., 1990) para que seja possivel evitar-se o desgaste severo.

Um modelo foi desenvolvido por Bell (1991) para avaliar a influéncia de
propriedades da camada nitretada na deformacéao cisalhante de corpos em contato
sob desgaste. Este autor conclui que o desgaste de acos nao tratados € causado
pela intensa deformacao cisalhante na superficie e logo abaixo dela. Acos com
camadas nitretadas com pouca profundidade ndo sao capazes de suportar as
cargas aplicadas de maneira eficaz e cisalhamento ocorre na regido de transicao
camada/nucleo ou até mesmo na camada nitretada. Aumentando a profundidade de
camada nitretada e os efeitos de endurecimento, ha um aumento na capacidade de
sustentacdo de carga, alterando o modo de desgaste para um modo mais
moderado.

Em termos de resisténcia a fadiga de agos nitretados, Lecis (2011) conclui
em seus estudos que a fadiga de um aco 42CrMo4 pode ser aumentada através de
nitretacéo e tem relagéo direta com a presenca de tensdes residuais compressivas
proximas a superficie.

Bell (1982) também estudou a influéncia da profundidade de camada
nitretada no limite de fadiga de um aco Cr-Mo, ele observou que aumentando a
profundidade de camada nitretada ha um aumento no limite de fadiga. Também
constatou que todas as amostras fraturadas nos testes de fadiga apresentaram
falha tipo “fish eye”, com trincas de fadiga iniciando sua propagacao em inclusées
nao-metélicas. O efeito do aumento da profundidade de camada no limite de fadiga
pode ser visto como causador do deslocamento efetivo do local de iniciacdo da

propagacao de trincas para dentro do material. Isto significa que é necessario criar
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uma maior tensao aplicada na superficie para criar um nivel de tensbes na interface

nucleo-camada capaz de iniciar uma falha (BELL, et al., 1982).

2.3.2 Camadas Nitretadas para Duplex

Uma distincdo deve ser feita entre propriedades de camadas nitretadas em
acos que serao submetidos a posterior aplicacado de filmes finos (processos duplex)
€ agos que nao serao revestidos.

De uma forma geral, agcos submetidos a nitretacdo e que seréao
posteriormente revestidos ndo devem possuir camada branca formada em sua
superficie, ou esta deve ser removida previamente a aplicacdo do revestimento.
Esta remogao se faz necessaria porque esta camada quando submetida a um novo
ciclo térmico (durante processo de deposicao em temperaturas de 350 a 500°C) tem
seus nitretos desestabilizados e estes sdao decompostos em uma estrutura mais
macia e que possui baixa resisténcia ao cisalhamento (WOON-SEUNG, et al.,
1999), desta maneira, perde-se 0 suporte para o revestimento e a adesdo do
mesmo fica prejudicada (HOCK, et al., 1996). Segundo Woon-Seung (1999), esta
camada é conhecida como camada preta, ela € composta de Fe-a (ferrita) e se
forma quando ions de argbnio bombardeiam a superficie dos nitretos de ferro.
Quando da deposicdo de TiN, ions de Ti que sdo atraidos pelo substrato também
contribuem para formacao da camada preta, a qual possui uma estrutura composta
de duas subcamadas com grdaos que variam de 10 a 50 nm. Considera-se que o
nitrogénio presente nesta camada de TiN que esta mais proxima do substrato é
advindo dos nitretos da camada branca que foi dissociada. Este autor também
observou a presenga de poros na interface camada preta-TiN (através de andlise via
microscopia eletronica de transmisséo) e atribuiu a fraca adesé@o do revestimento a
alta porosidade e baixa dureza da camada preta.

Altas profundidades de camada de difusdo também levam a uma fragilizacao
da microestrutura nitretada, causando redugcédo da vida de ferramentas de corte
fabricadas em aco rapido. Segundo Hock (1996), para acos ferramentas é
necessario reduzir a fragilizacdo da camada nitretada, por isso, a profundidade de

camada de difusdo deve ser tal que atenda o compromisso adequado de
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capacidade de sustentacdo de carga e aumento de adesdo com suficiente
tenacidade.

2.4 Revestimentos PVD

Os revestimentos PVD ou PAPVD sao industrialmente bem difundidos e
podem ser encontrados em diversas aplicacbes, como por exemplo, filmes finos
para aplicacbes Oticas, revestimentos meramente decorativos ou resistentes ao
desgaste, resistentes a corrosdo ou para aplicagbes onde se deseja baixo
coeficiente de atrito.

Nos processos PVD, ocorre deposicao de um material que é vaporizado. O
vapor € obtido (na forma de atomos ou moléculas) a partir de uma fonte sélida ou
liquida, e é transportado pelo vacuo ou gases a baixa pressdo (ou plasma) até o
substrato onde condensa. Tipicamente, os processos PVD sdo utilizados para
depositar filmes com espessuras que variam de poucos nanémetros até milhares de
nanémetros (ou micrometros), e também podem ser usados para formar filmes
multicamadas ou com composi¢ao gradual.

Processos PVD podem ser usados para depositar filmes de elementos ou
ligas, e também de compostos, por processos de deposicao reativo. Nos processos
de deposicao reativo, compostos sao formados pela reacdo do material de
deposicdo com um gas que € adicionado ao forno de deposicdo, por exemplo,
nitrogénio. Revestimentos bastante comuns, tais como TiN, TiCN e TiAIN podem ser
formados através de reagdes quimicas entre elementos metélicos e um gas.

PAPVD é o termo genérico utilizado para descrever diversos processos PVD
que utilizam a descarga incandescente para melhorar as propriedades dos
revestimentos produzidos (RICKERBY, et al., 1991).

Algumas das vantagens dos revestimentos produzidos por PAPVD sao as
seguintes:

e Adesao melhorada, pelo fato de se fazer a limpeza por sputtering e pré-
aquecimento do substrato por bombardeamento ibnico da superficie do
substrato;
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e Possibilidade de evitar a realizagdo de etapas posteriores a deposi¢éo para
melhoria do acabamento final, pois em muitos casos, o revestimento replica a
rugosidade original da superficie;

e Deposicao de diversos tipos de revestimento em varios tipos de substratos
(incluindo materiais que sao isolantes elétricos), pela utilizacdo de bias
(tensdo negativa aplicada ao substrato) via fontes de radio frequéncia;

e Taxas de deposicao controladas pelo uso de diversos tipos de fontes de
evaporagao (resistiva, feixe de elétrons, por inducao, sputtering ou magnetron
sputtering);

e Geralmente nédo ha efluentes ou poluentes advindos dos processos PAPVD,
e, em muitos casos, ndo ha produtos nocivos ou toxicos para o ser humano;

e Alta pureza dos depésitos, pois sdo obtidos em um ambiente sob vacuo e
com materiais puros sendo evaporados;

e Baixas temperaturas de deposicao.

2.4.1 Revestimento TiCN

Desde meados dos anos 80 tem-se utilizado revestimentos duros de
composicao variavel TiCixNx, comercialmente conhecido como TiCN, para
aplicacdes em ferramentas e componentes diversos. Processos de deposicao PVD
ou CVD séao aplicados na producdo destes revestimentos dando como resultado
monocamadas, multicamadas ou camadas de composicao quimica gradual.

Segundo VILLARS (1998), com base no diagrama de fases TiC-TiN, a
solubilidade completa do TiC no TiN é esperada, assim a formacdo do composto
TiCN pode ser descrito por um mecanismo substitucional, onde atomos de C
substituem atomos de N na estrutura cristalina, resultando em uma estrutura cubica
de face centrada do tipo NaCl. Os atomos de Ti estdo nos vértices e faces da
estrutura cubica e os atomos de C e N nos sitios (LEVI, et al.,, 1998). A razéo
atébmica C/N d& uma versatilidade caracteristica deste tipo de revestimento que faz
com que sua arquitetura e estequiometria possam ser modificadas para atender a
determinada propriedade e consequente aplicagcdo requerida em servigo
(KARLSSON, et al., 2000).
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As principais propriedades dos revestimentos TiCN residem no fato destes
possuirem alta dureza (aproximadamente 3000HV), o que lhes confere boa
resisténcia ao desgaste. Também possuem boa resisténcia a corrosdo de uma
forma geral, tensdes residuais compressivas e sdo capazes de propiciar baixo
coeficiente de atrito. As tensdes residuais devem ser otimizadas, pois € um dos
aspectos principais que causam delaminagédo espontadnea do filme (sem aplicagao
de carga externa) e consequente falha de adesdo, no caso de serem compressivas
e de modulo muito elevado.

Nos filmes TiCN, com o aumento da concentracao de TiC, por exemplo, ha
um aumento de rugosidade, aumento de dureza e redugdo do coeficiente de atrito.
A capacidade de reducéo do coeficiente de atrito encontrada nestes revestimentos
ocorre, segundo alguns autores, como descrito por Takadoum (1996) e Huang
(2002), pela formagédo de uma camada grafitizada de transferéncia que atua como

um lubrificante soélido.

2.4.2 Adesao de Revestimentos PVD

Diversas definicbes de adesdo podem ser encontradas na literatura ou em
normas. Um exemplo é a definicdo dada pela norma ASTM (D907-08), a qual
descreve a adesdo como “o estado no qual duas superficies sdo mantidas juntas
por forcas interfaciais, as quais consistem de forgcas de valéncia ou forcas de
interligacdo ou ambas”.

Na tecnologia PVD, a adesédo ocorre em nivel microscopico entre atomos e
em nivel macroscépico entre superficie do substrato e o revestimento depositado
(RICKERBY, et al.,, 1991), e para se estudar a adesdo algumas abordagens sao
feitas para melhor descrever este fendbmeno, sdo elas a abordagem fisica de adeséo
e a abordagem termodindmica, as quais sdo descritas mais detalhadamente no
trabalho de Froehlich (2003), e a abordagem pratica.

Serd dado enfoque, nesta revisdo bibliografica, a adesdo pratica, que
significa a forga ou trabalho para remover ou separar um filme de um substrato,
independentemente do local da falha (interface ou substrato). Para mensurar a
adesdo aparente (ou pratica), geralmente utilizam-se técnicas que aplicam uma

forca externa na estrutura do filme a um nivel capaz de causar falha entre o filme e
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o substrato. Esta forca aplicada coloca energia no sistema e esta causa deformacao
e rompe ligacbes quimicas. A perda da adesdo pode ocorrer exatamente na
interface entre os materiais, em uma regido de interface que contém ambos os
materiais, em uma regiao proxima a interface do filme ou do substrato, ou entre
filmes em estruturas multicamadas.

Quando uma tenséo trativa € aplicada na superficie de um filme, o estado de
tensbes que aparece na interface entre diferentes materiais sera um tensor de
tensbes complexo no qual a magnitude vai depender da tensdo aplicada e das
propriedades dos materiais. Por exemplo, o tensor de tensdes sera diferente em um
filme metalico sobre um substrato de polimero (baixo méddulo de elasticidade) e um
filme de metal sobre um substrato de éxido (alto médulo de elasticidade). A natureza
da falha do revestimento sera diferente dependendo das propriedades relativas
entre filme e substrato. Por exemplo, um filme com alto médulo de elasticidade tal
como um filme de 6xido, em um substrato que pode se elongar ou se deformar
facilmente pode ter uma boa adesdo, mas o revestimento pode trincar sob tenséo
(MATTOX, 1998).

A perda da adesao sob tensdes mecanicas ocorre por deformagéo e fratura
do material na interface ou préximo a ela. Quando uma superficie de fratura (trinca)
avanga, € necessario energia para a criacao de duas novas superficies e para o
processo de deformagdo que ocorre em volta da ponta da trinca. Esta energia €
fornecida pela aplicagdo de tensbes e pela tensdo residual do sistema filme-
substrato. A tenacidade a fratura (Kc) € a medida de energia necessaria para a
propagagao da trinca e é entdo um parametro importante de adesdo. Se ocorrer
fratura na interface ou préoximo dela, entdo uma falha de adeséo ir4 acontecer
(MATTOX, 1998).

Experimentalmente, a adesdo é determinada pela aplicagdo de uma forga

normal ou paralela ao sistema filme-substrato.

2.4.3 Mecanismos Envolvidos na Adeséo e Tipos de Interface

Os mecanismos de adesdo sao divididos em trés grupos de acordo com
Weiss (1995): ancoramento mecanico, ligacdes fisicas e ligacdes quimicas. Embora

todos estes mecanismos atuem em conjunto em um sistema filme-substrato, um
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deles ira prevalecer e interfaces serdo formadas com propriedades que diferem do
revestimento e do substrato isoladamente.

Desta forma, nos processos PVD é importante conhecer os tipos de interface
formadas, pois durante a deposi¢ao € na superficie do substrato que o os filmes irdo
nuclear e crescer, reagindo ou ndao com este substrato para assim, gerarem
propriedades com caracteristicas metalurgicas especificas. O material desta regido
de interface pode ser chamado de material interfacial e suas propriedades serao
fundamentais para a adesao dos filmes. Na Figura 10 aparecem algumas regides
das interfaces que podem existir, sdo elas classificadas como abrupta, de difusdo e
de composto (que também requerem difusdo) (MATTOX, 1998).

I INTERFACE ABRUPTA

Il INTERFACE DE COMPOSTOS

Figura 10 - Classificagao dos diferentes tipos de interface. Fonte: (MATTOX, 1998).

Uma interface abrupta € caracterizada por uma variagdo abrupta de
propriedades a partir do material do filme até o material do substrato em uma
distancia da ordem do espacamento atdmico (por exemplo, de 2 a 5 A). Este tipo de
interface é formada quando nao ha difusdo no substrato e geralmente, é devida a
uma fraca reacao quimica entre os atomos depositados e o substrato, a uma baixa
temperatura de difusdo, a presenca de contaminacdo, ou nao existéncia de
solubilidade entre o filme e o substrato. Tipicamente a adesao € baixa neste sistema
devido a presencga de vazios que geram um caminho preferencial para fratura.

A interface de difusdo é caracterizada por uma mudanca gradual da

composi¢cao quimica através da regido de interface sem a formacéo de qualquer
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composto. Essa interface é formada quando ha solubilidade mutua entre o material
do filme e do substrato e o tempo e a temperatura permitem a ocorréncia da difuséo.
Este tipo de interface também permite um gradiente de propriedades a partir do
filme para o substrato e este gradiente é importante para prover boa adesao ou
crescimento preferencial do filme em uma orientacao cristalografica preferencial.

Ja a interface de compostos ocorre quando ha a difusdo e rea¢des quimicas.
Este tipo de interface possui carater fragil e altas tensdes residuais, as quais
geralmente estdo presentes devido as mudancas volumétricas envolvidas na
formacdo destas novas fases. Algumas vezes estas tensdes sdo aliviadas pela
formagcdo de micro-trincas na regido de interface causando seu enfraquecimento.
Uma interface de compostos, geralmente, leva a uma boa adesdo, mas se a regiao
de reacdo € muito espessa, 0 desenvolvimento de porosidade e a formagéao de

compostos frageis, os quais podem fraturar, vao causa uma baixa adesao.

2.4.4 Propriedades dos Filmes que Afetam a Adesao

As propriedades do filme podem influenciar a sua adesao sobre um substrato.
A deformagédo, propriedades microestruturais e morfolégicas do material do filme
determinam sua habilidade de transferir tensées mecénicas e suportar tensdes
internas. Por exemplo, um filme com morfologia colunar pode apresentar boa
adesao porque cada coluna é ligada individualmente ao substrato e as colunas séo,
entre si, fracamente ligadas. Em outra situacao, a adesao do filme pode tornar-se
menor mesmo com uma morfologia colunar, pelo fato de apresentar certo nivel de
porosidade, o que tornaria a interface mais susceptivel a corrosao, pois permitiria a
presenca de contaminantes nestes sitios (RICKERBY, et al., 1991).

O estado de tensdes residuais de um revestimento também influenciara seu
comportamento tribolégico. Em filmes finos, elas sdo na maioria dos casos
compressivas e devem possuir magnitude adequada para suportar as tensdes
trativas oriundas de cargas externas para evitar que o revestimento inicie seu
trincamento e falhe. Da mesma forma, ndo podem ser muito altas, o que levaria ao
desenvolvimento de delaminacdo espontanea do filme (falha de adesao). A tensao
residual total que aparece na interface vai depender da espessura do revestimento e
de seu material (MENDIBIDE, et al., 2006).
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Diferencas significativas de propriedades entre o substrato e o revestimento
também podem ser prejudiciais a adesdo. Nos casos em que ha grande diferenca
de caracteristicas fisicas e mecéanicas entre o substrato e o filme, pode ser
vantajoso criar um gradiente de propriedades na interface ao invés de se ter uma
descontinuidade abrupta destas propriedades. Por exemplo, no revestimento de
ferramentas de aco rapido com TiN € usual se utilizar uma fina camada de Ti ligada
ao substrato e ai entao iniciar a deposi¢cao do TiN até a estequiometria desejada.

A presenca de defeitos na superficie ou préximos dela sédo, normalmente, os
fatores determinantes de falhas de ades&o. Os defeitos diminuem a tenacidade a
fratura do material. Estes defeitos, também atuam como concentradores de tensé@o
aumentando tensdes localmente. Defeitos na interface podem estar presentes na
superficie do substrato ou presentes em regides de contato incompleto entre o
substrato e o filme, e também podem ser gerados pela deposicdo de filmes
altamente tensionados (MATTOX, 1998).

Particulas de formato nodular conhecidas como droplets sao
descontinuidades também indesejadas em revestimentos, os quais sdo advindos da
fonte metdlica que € evaporada. Estas particulas podem estar na superficie do
substrato inicialmente, ou podem ser depositadas no filme durante seu crescimento.
Nodulos estédo, geralmente, fracamente ligados a superficie e podem ser facilmente

deslocados e formar vazios.

2.4.5 Tensodes Residuais

As tensbes residuais sdo0 geradas em componentes durante processos de
fabricagdo tais como forjamento, usinagem, tratamentos térmicos e outros. Elas
podem ser benéficas ou deletérias ao comportamento do material em servigco
dependendo do estado inicial do material, como também sinal, magnitude e
estabilidade e das solicitagdes da pega em servigo (ASM, 2002).

No caso de acos submetidos ao processo de modificacao superficial de
nitretacdo a plasma, as tensdes residuais geradas na zona de difusdo, sao
compressivas € sdo devidas a saturacao do reticulo cristalino do ferro por atomos

de nitrogénio e pela precipitacdo de nitretos de elementos de liga nesta camada que
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causa expansoes volumétricas (BELL, et al., 1990). Ja na camada de compostos as
tensdes residuais so trativas.

Nos filmes finos, as tensdes residuais sdao normalmente compressivas e
influenciam diretamente nas propriedades mecanicas e fisicas dos revestimentos,
particularmente na resisténcia a fadiga e a corrosdo. No entanto, tensdes

compressivas muito elevadas podem causar falhas de adesao ou coeséo.

2.4.6 Tensoes Residuais em Filmes Finos Produzidos por PAPVD

E reconhecido que a qualidade e a performance de revestimentos PVD sao
afetados pelo nivel de tensdes residuais, as quais podem causar delaminacao do
revestimento depositado e consequentemente afetar a vida de uma ferramenta
(AHLGREN, et al., 2005).

Um dos parametros de processo para producao de filmes finos que influencia
diretamente na magnitude das tensdes residuais encontradas é o bias voltage
(tens&o negativa aplicada ao substrato). Medicdes realizadas por Ahigren (2005) em
revestimentos TiAIN indicam variacdo das tensdes residuais de -1,7 até cerca de -5
GPa para variagdes de bias voltage de 40 a 200 V, respectivamente. Em termos de
delaminagao, este autor concluiu que um nivel de tenséo residual ideal para este
revestimento seria de -5 GPa.

Além do ajuste de tensdes residuais feitas pela variacdo do bias voltage
aplicado ao substrato, outra alternativa consiste na variagdo da pressao total da
camara de deposigcédo, a qual muda significativamente o livre caminho médio dos
atomos. Esta variacdo altera a energia cinética média de uma particula ionizada,
que é a principal causa da mudanca do parametro de rede e das tensodes residuais
induzidas pelo crescimento do revestimento. Uma terceira maneira de se ajustar as
tensbes residuais de um revestimento se da pela variacdo da espessura do filme
(LUGSCHEIDER, et al., 2002).

A origem de tensdes residuais em revestimentos pode ser dividida em trés
grupos:

e Tensbes induzidas termomecanicamente: estdo presentes quando a

temperatura de aplicacdo ou utilizacdo do filme difere da temperatura de



32

deposicdo e quando os coeficientes de expansao térmica entre o
revestimento e o substrato sdo diferentes.

e Tensbes induzidas mecanicamente: existem quando o substrato esta pré-
tensionado durante a deposicéo.

e Tensbes induzidas pelo crescimento do filme: sdo causadas durante a
deposicdao quando o parametro de rede do revestimento € distorcido pela alta
energia cinética dos ions envolvidos no processo (LUGSCHEIDER, et al.,
2002).

As tensbes residuais presentes nos revestimentos duros influenciam seu
comportamento mecanico em termos de dureza, adesao e resisténcia ao desgaste.

Comumente o tipo de falha dos revestimentos € avaliado pelo seu modo de
trincamento, ou seja, estas falhas podem ser tanto dentro do revestimento (onde o
plano da trinca é perpendicular a superficie e esta falha é conhecida como coesiva)
ou ao longo da interface entre o revestimento e o substrato (falha adesiva). Se o
revestimento possui tensdes residuais, ocorre a superposicdo destas com as
tensbes externas, e como consequéncia a condi¢do critica para o trincamento sera
alterada (OETTEL, et al., 1995).

No caso da adesédo, avaliada através do teste do risco verifica-se que o
revestimento ird falhar de modos diferentes durante o risco (falhas coesivas e
adesivas). Geralmente, a primeira falha que ocorre € uma trinca no revestimento
que aparece com baixas cargas e no comeco do teste do risco, estas trincas
aparecem devido a presenca de tensdes trativas causadas pelas forgas tangenciais
de atrito.

A influéncias das tensdes residuais no trincamento durante o teste do risco é
oposta para as falhas adesivas e coesivas. Tensdes residuais compressivas
previnem trincas coesivas abaixo do indentador (compensacéo das tensdes trativas
induzidas pelo atrito) e favorecem o desplacamento na frente do indentador
(superposi¢do com as tensdes compressivas devido ao movimento do indentador)
(OETTEL, et al., 1995).
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2.4.7 Tensoes Residuais do Substrato

Todo histérico de processamento de um material é capaz de gerar um estado
de tensdes residuais em sua superficie e nucleo. Tratamentos superficiais, como no
caso da nitretacdo a plasma e da deposicao de filmes finos, influenciam
significativamente e modificam a magnitude das tensdes residuais observadas.
Como consequéncia do tipo de ago a ser nitretado, parametros utilizados nos
tratamentos e acabamento superficial, diferentes perfis de tensdes residuais sao
gerados na superficie.

A temperatura durante o processo de nitretacdo tem uma influéncia
importante nas tensdes residuais, seja pela influéncia na taxa de difuséo e/ou pela
formacdo de precipitados durante o resfriamento. Medi¢cdes in situ de tensdes
residuais durante o processo de nitretacdo revelaram dados importantes a serem
considerados tanto na relaxagdo das tensdes por deformacado plastica durante a
nitretacéo, quanto a influéncia dos parametros de processo na indugéao das tensdes
residuais nas camadas de compostos e camada de difusdo. O processo de
resfriamento apds a nitretagcdo pode ser considerado a etapa mais importante na
geragao das tensfes residuais na camada de compostos, entretanto as tensdes
desenvolvidas na zona de difusdo somente acontecem durante a nitretacdo e
apenas uma pequena mudanca ocorre no resfriamento.

O tempo de nitretacdo também influencia no perfil de tensdes residuais. Um
ciclo longo de nitretacdo produz tensdées compressivas distribuidas em
profundidades maiores, mas com menores valores maximos na regiao proximo a
superficie (ASM, 2002).

Em substratos nitretados, as camadas de difusdo geradas apresentam
tensbes residuais compressivas devido a mudanca de volume desenvolvida na
matriz pela saturagdo de atomos de nitrogénio no reticulado do ferro e a
precipitagcdo de nitretos de elementos de liga na camada (BELL, et al., 1990). O
carbono também deve ser levado em consideracdo na geracdo das tensdes
residuais, pois atua modificando a composi¢cdo quimica da camada nitretada. A
reacdo do nitrogénio com os carbonetos libera atomos de carbono que ficam
disponiveis para difundirem. Estes atomos podem difundir para o interior do
substrato ou serem removidos para a atmosfera via processo de descarbonetagéo.
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O elemento de liga aluminio, presente nos acos ferramenta, sendo
considerado forte formador de nitretos, pode modificar as tensdes residuais nas
camadas nitretadas modificando o parametro de rede quando ocorre a remogao
destes atomos substitucionais na matriz do ferro para formacao de AIN incoerentes.
Desta forma ha uma redugédo do parametro de rede, entretanto esta reducéo pode
ser compensada pela introdugédo de nitrogénio nos intersticios octaédricos da matriz
de ferro, fazendo com que a modificagdo das tensdes residuais seja fungcdo do
percentual de nitrogénio dissolvido. O nitreto de vanadio (VN), de estrutura cristalina
cubica de face centrada, forma precipitados coerentes com a matriz, muito finos e
de forma bastante rdpida, a presenca destes precipitados causam uma acomodagao
elastica da matriz (KURZ, et al., 2015). As tensdes residuais desenvolvidas pelo CrN
sdao muito parecidas com as causadas pelos precipitados de VN, por exemplo,
quando o cromo possui 0 mesmo percentual em peso do vanadio em um acgo, pois 0
parametro de rede destes precipitados é o mesmo (0,404nm). CrN e VN sado os
nitretos mais estaveis termodinamicamente quando comparados com FesN ou
FeosN. (DJEGHAL, et al., 2003).

Resumidamente, para andlise das tensdes residuais em camada nitretadas
deve-se levar em consideracao que as mesmas podem ser afetas pelos seguintes
fatores (ASM, 2002):

e Formacao de nitretos de ferro na zona de compostos;

¢ Nitrogénio dissolvido na matriz do ferro;

e Precipitagédo de diferentes nitretos na zona de difuséo;

e Descarbonetagédo na zona de difuséo;

e Diferente contragdo térmica entre substrato e camada nitretada durante
resfriamento;

e Diferentes coeficientes de expansao térmica entre matriz e precipitados.
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3 Procedimento Experimental

3.1 Introducao

O fluxograma de atividades desenvolvidas como procedimento experimental
desta tese € apresentado na Figura 11 e foi dividido nas seguintes etapas principais:
fabricagdo de corpos de prova, 0s quais consistiram de amostras planas e pinos
para o0s ensaios de Dobramento sob Tensdo, nitretacdo e revestimento,
caracterizacao metalurgica e avaliacdo do comportamento triboldgico.

Inicialmente foram fabricadas amostras e pinos conforme indicagdo na etapa
1 do fluxograma, que foram usinadas a partir de barras cilindricas do aco em
estudo, temperadas e revenidas.

Ap6s usinagem, na etapa 2 do trabalho, estes corpos de prova (amostras e
pinos) passaram por uma preparacao de sua superficie, que consistiu em lixamento
e polimento com pasta de diamante de granulometria de 1um. ApGs esta preparagao
superficial, tanto as amostras quanto os pinos foram nitretados e revestidos para
obtencdo das seguintes condicées superficiais: superficies nitretadas, superficies
revestidas e superficies nitretadas e revestidas (duplex). Apos a nitretagéo, a
superficie tanto de amostras quanto de pinos foram polidas com pasta diamantada
de granulometria 1um até a obtencdo de uma superficie com acabamento
espelhado. A rugosidade média Ra encontrada nas amostras apds nitretacao e
polimento foi de 0,023 + 0,004 1um.

Também foi realizado um polimento da superficie apdés a aplicagdo dos
revestimentos aos substratos nitretados e ndo nitretados, com o objetivo de reduzir
a sua rugosidade aparente, com a utilizagdo de uma lixa de granulometria 1000
mesh para todos os corpos de prova desenvolvidos. Embora os revestimentos PVD,
de uma forma geral sdo capazes de manter a rugosidade superficial do substrato
em que sao depositados, existem diferencas entre as técnicas para evaporacao dos
alvos que contem os elementos metalicos e estas podem influenciar no acabamento
final de um componente revestido. No caso deste trabalho, a técnica de evaporacao
de Ti utilizada foi a de arco catédico, a qual modifica a rugosidade prévia do

substrato pela presenca de macroparticulas de Ti incorporadas ao revestimento
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TiCN produzido e consequentemente depositado, fazendo-se necessario o
polimento desta superficie para um melhor desempenho antes de seu uso.

Na etapa 3, realizou-se a caraterizagdo das camadas formadas com técnicas
que tém como fungdo avaliar as propriedades dos substratos tratados e nao
tratados e dos revestimentos, bem como regides de interface substrato-filme. A
escolha das técnicas teve como critério a capacidade destas gerarem informacdes
pontuais dos corpos de prova que representem a amostra como um todo.

Na etapa 4 e 5 avaliou-se 0 comportamento triboldgico das superficies, que
consistiu da aplicagao de teste do risco e ensaio pino-sobre-disco para amostras e
do ensaio de DST (dobramento sob tensdo) para os pinos, respectivamente. E na
etapa 6 foram apresentados os resultados, discussao dos resultados e conclusdes.

Fabricagao de

" Nitreta¢do e Revestimento (amostras e
amostras e pinos:

pinos):
CIEATRZIEDEG Preparagdo da Superficie

Usinagem Realizagdo da Nitretagdo a Plasma

Tratamento Térmico

Etapa 1 Aplicagdo de Revestimento

Caracteriza¢cdo Metalurgica

(amostras e pinos): Comportamento Triboldgico:

Rugosidade Pino-no-disco
Microestrutura Etapa 4
Dureza superficial e perfil de dureza

Médulo de Elasticidade Comportamento

Perfil de Composig¢do Quimica Tribolégico :

Tensodes residuais e Perfil de Tensdes Ensaio DST

Residuais s

Espessura de Camada
Adesdo - Indentagdo Rockwel C

- Teste do Risco

Avaliagdo dos Resultados, Discussdo e Conclusdes Etapa 6

Figura 11 - Fluxograma definido para o desenvolvimento do trabalho.
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3.2 Caracterizacdo do Material Base - Composicao Quimica (Etapa 1)

Na Tabela 1 é apresentada a composicao quimica do aco DIN X100CrMoV8-
1-1 utilizado neste trabalho, conforme composi¢cdo quimica medida em uma das

barras adquiridas.

Tabela 1 - Composi¢do quimica do ago DIN X100CrMoV8-1-1 das barras de aco envolvidas
neste trabalho (% em massa).

Elemento C Si Mn P S Cr Mo Ni \Y Fe

(% em massa) 1,00 0,95 0,40 0,01 0,001 7,9 0,96 0,17 1,55 Bal.

3.3 Usinagem e Tratamento Térmico (Etapa 1)

Apés andlise quimica, procedeu-se a fabricagdo de corpos de prova na forma
de discos, os quais foram obtidos a partir de barras e tiveram geometria final de 31
mm de didmetro e 5 mm de espessura. Depois de usinados, as superficies planas
(faces) dos discos foram retificadas, logo em seguida foram submetidas a
tratamento térmico e a dureza media de 61 HRC foi obtida.

Os pinos também foram usinados a partir de barras do mesmo material, em
seguida passaram pelo tratamento térmico de témpera e triplo revenimento obtendo-
se um valor medio de dureza de 60 HRC. Apéds tratamento térmico, a superficie
cilindrica externa em torno do didmetro de 13 mm foi retificado para remocao de

sobremetal e ajuste dimensional.

Na Figura 12 sdo apresentados os desenhos dos discos e dos pinos
utilizados com suas dimensdes finais apresentadas.
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L D31mm

Figura 12 - Desenho dos discos e pinos em suas geometrias finais.

Os parametros de tratamento térmico empregados tanto para amostras
quanto para pinos foram os mesmos: temperatura de austenitizacdo de 1030°C,

témpera em 6leo e triplo revenimento a 500°C.

Apos tratamento térmico, para obtencdo de uma superficie livre de defeitos e
com baixa rugosidade, as superficies planas dos discos foram lixadas com a
seguinte sequéncia de lixas: 120, 220, 320, 400 e 600 mesh; e em seguida polidas
com pasta de diamante de 4um e 1um de acordo com procedimentos de preparagao
metalografica usuais. Os pinos tiveram a superficie em torno de seu didametro menor
(13 mm), a qual é a regido util para ensaio DST, lixadas com o mesmo

procedimento das amostras e depois polidas com pasta de diamante de 4um e 1um.

3.4 Nitretacao a Plasma (Etapa 2)

A nitretacdo a plasma aplicada aos substratos (amostras e pinos) teve como
objetivo a formacédo de camada de difusdao sem formacédo de camada de compostos
(camada branca).
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Antes de iniciado cada tratamento de nitretacdo, toda a superficie dos discos
e dos pinos, bem como as partes metalicas e ceramicas do forno de nitretacao

foram limpas e desengorduradas com acetona.

Os parametros utilizados no processo de nitretacdo a plasma foram
monitorados e sdo apresentados na Tabela 2. Dois diferentes grupos de amostras
foram tratadas diferenciando-se pelo tempo na etapa de nitretagdo. Foram utilizados
2,5 e 5 horas, os demais parametros todos foram mantidos constantes.

Tabela 2 — Pardmetros utilizados nos processos de nitretagéo a plasma.

Etapas Bombeamento Pulverizagdo Aquecimento e Nitretagao Resfriamento

Pulverizagao

Pressdo Até 0,05 mbar 1 mbar 4 mbar 4 mbar 0,05 mbar
5% vol.
Meio de . a a . Nitrogénio + 95%  Em vacuo
- Hidrogénio Argbnio
tratamento vol. Hidrogénio

Até se atingir a

Temperatura  Ambiente Aprox. 200°C  450°C 450°C
temperatura
ambiente
Tempo Até se atingir Até se atingir 2,5 horas
pressdao minima 45 min. temperatura de e Aprox. 3 horas
de 0,05 mbar 450°C 5 horas

Um disco ou pino de mesma geometria foi utilizado para medicdo de
temperatura através da introdugdo de um termopar tipo K com bainha de Inconel e
didmetro de 3 mm até uma profundidade de aproximadamente 10 mm a partir da
superficie das amostras. Os corpos de prova e os pinos foram tratados em corridas
distintas, sendo colocados de forma simétrica (conforme apresentado nas
Figura 13 e Figura 14), fazendo com que sua distancia em relacdo a parede da
camara fosse a mesma. Uma chapa plana em aco inoxidavel ferritico serviu como
base de apoio, fazendo com que a superficie de interesse das amostras ou pinos

ficasse exposta, permitindo sua nitretagao.
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Figura 13 - Disposi¢ao das amostras no interior da cAmara de nitretagao.

Figura 14 - Disposigao dos pinos no interior da cadmara de nitretagao.

3.5 Deposicao de Revestimento (Etapa 2)

A deposicdo do revestimento TiCN foi realizada pela empresa Oerlikon
Balzers Revestimentos Metalicos Ltda. Duas cargas de revestimento para obtengao
de duas espessuras de camada diferentes foram realizadas. O parametro variado foi
o tempo de evaporacdo dos alvos para que fosse possivel se chegar a estas

diferentes espessuras de camada.
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O processo utilizado pelo fornecedor de revestimentos € PAPVD (Plasma
Assisted Vapor Deposition) e possui 0 método de arco catddico para evaporacao
dos alvos, os quais tem concentragdo de 99,9% de titanio. Acetileno e Nitrogénio
sdo adicionados como gases reativos no processo para formacado dos compostos.
Adicionalmente sao utilizados hidrogénio e argbnio para a formacao e controle do
plasma. Antes da deposicado do revestimento, os substratos sdo limpos em banhos
com controle de agitacdo, temperatura e concentracdo de detergentes alcalinos
para desengraxe. As etapas do processo de deposicao estdo descritas na Tabela 3
e Tabela 4.

Tabela 3 — Parametros utilizados nos processos de revestimento TiCN 1.

Etapas Bombeamento Aquecimento Pulverizacdo Deposicdao Resfriamento
Pressdo (fg%;?;?));r 0,5 mbar 0,5 mbar o,oisati,os 300 mbar
Acetileno
Meio de ) ) Argonio + + Nitrogénio
Tratamento Hidrogénio Nitrogénio
+Argbnio
Até se atingir
Temperatura Ambiente 350°C 350°C 400°C a temperatura
ambiente
Até se atingir
Tempo pressao 60 min. 160 min. 38 min. 120 min.
minima de
0,05 mbar
Bias - - -200V -

Tabela 4 — ParAmetros utilizados nos processos de revestimento TiCN 2.

Etapas Bombeamento Aquecimento Pulverizacido Deposi¢do Resfriamento
Press3do (fg%;?;?));r 0,5 mbar 0,5 mbar o,oisati,os 300 mbar
Acetileno
Meio de Argonio + + . .
- - . N . . Nitrogénio
tratamento Hidrogénio Nitrogénio
+Argbnio
Até se atingir
Temperatura Ambiente 450°C 450°C 450°C a temperatura
ambiente
Até se atingir
Tempo rfrt.essao 60 min. 160 min. 54 min. 120 min.
minima de
0,05 mbar
Bias - - -200V -
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Na Tabela 5 abaixo é apresentado um resumo da identificagdo das amostras
e pinos de acordo com o tratamento superficial a que cada um foi submetido.
Quando da aplicacao de tratamento duplex, a identificacdo € feita descrevendo da
seguinte forma: Nit 2,5 + TiCN 1, por exemplo, para o tratamento de nitretacdo com
o tempo de 2,5 horas seguido de deposicédo com o revestimento PVD com tempo de
deposi¢ao de 38 minutos.

Tabela 5 — Identificagdo de amostras e pinos de acordo com o tratamento aplicado.

Tratamento Identificagdo da amostras ou pinos
Nitretacdo com tempo de 2,5 horas Nit 2,5
Nitretagcdo com tempo de 5 horas Nit 5
Revestimento PVD com tempo de .
- . TiCN 1
deposicdo de 38 minutos
Revestimento PVD com tempo de TiCN 2

deposicao de 54 minutos

3.6 Caracterizacdo Metalurgica (Etapa 3)

3.6.1 Rugosidade

Para analise da rugosidade das amostras foram realizadas medicées de
perfilometria de contato utilizando um perfilbmetro CETR PRO500 3D de onde se
extrairam valores dos parametros Ra e Rz. Um total de 200 pontos foram medidos
em uma area quadrada 50um de lado, totalizando uma area medida de 2500pm?.

Cada amostra foi medida 3 vezes em diferentes regides.

3.6.2 Metalografia

Para analise das camadas formadas através da observacao em microscépio
otico ou eletrbnico de varredura, e também para realizacdo dos perfis de
microdureza, foi realizado procedimento de preparacdao metalografica que consistiu
nas seguintes etapas: corte transversal a camada nitretada, colagem de um suporte

metdlico na superficie nitretada (servindo este como suporte evitando abaulamento
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durante demais etapas de preparacao), embutimento, lixamento, polimento e ataque

quimico com solucao Nital 2%.

3.6.3 Dureza Superficial e Perfil de Microdureza

Para medicdo da dureza superficial das camadas nitretadas utilizou-se um
microdurémetro, a escala de medicao foi a Vickers e as cargas aplicadas foram de
25, 50, 100, 200, 500 e 1000 gf; foram feitas um total de 5 medi¢bes por disco para
cada condi¢do de nitretacao.

Para obtencdo dos perfis de microdureza foi utilizada como referéncia a
norma I1SO 4970:2010, utilizou-se carga de 200 gf na escala Vickers e o critério
adotado para determinagdo da profundidade total de camada nitretada foi dado
como sendo a distancia a partir da superficie até a profundidade em que a dureza
de nucleo foi atingida.

3.6.4 Nanodureza

Técnicas para obtencdo da dureza de filmes finos (nanodureza e
ultramicrodureza) tém sido empregadas em substituicdo a técnicas de microdureza,
pois esta ultima, devido as cargas utilizadas (n&o inferiores a 10 gf), ndo consegue
isolar a influéncia do substrato no resultado de dureza final do revestimento. De uma
forma geral, toda vez que a profundidade da indentagdo ultrapassa 10% da
espessura do revestimento, o valor obtido de dureza n&o pode ser considerado
como um valor unicamente devido ao revestimento. Por estas razées a técnica de
nanodureza sera utilizada para determinar a dureza dos filmes produzidos neste
trabalho.

Uma curva caracteristica dos ensaios de indentagdo pode ser vista abaixo
(Figura 15), ela é representada por um grafico que tem em seu eixo das ordenadas
a carga (em mN) que € aplicada e depois retirada, em um ciclo de carregamento e
descarregamento, pela profundidade da indentagéo (em um).
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Figura 15 - Gréafico mostrando um ciclo de cara e descarga em um teste de dureza. Fonte:
(BOTH, 2011).

Medigbes de dureza utilizando a técnica de nanodureza foram realizadas
para todas as amostras segundo a norma ISO 14577-1:2002(E) e de acordo com o
método de Oliver e Pharr foram adquiridos os valores de dureza HM (Martens
Hardness) e médulo de elasticidade dos revestimentos. O equipamento utilizado foi
o nanodurébmetro marca Fischerscope HV100 com um indentador de diamante
Berkovich utilizando trés regimes de carga (25, 50 e 100 mN), todos com um ciclo
de 40s de carregamento e 40s de descarregamento. Para cada amostra foram
realizadas 10 indenta¢6es em regides diferentes da superficie.

A dureza HM (de acordo com a Equagéo 2) considera a deformagéo elastica
e plastica do substrato e é determinada a partir dos valores dados pela curva carga
versus profundidade da indentacdo durante a curva de carregamento,

preferencialmente apds atingimento da carga maxima especificada no teste.

F
HM = 00 (2)

onde F é a carga aplicada e As(h) é a area do indentador que penetrou a superficie
durante a medida. A area de contato é determinada pela geometria do indentador na

maxima carga de contato.
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Adicionalmente as medidas de dureza, foram adquiridos os valores de
médulo de elasticidade. O médulo de elasticidade E;r do filme que equivale ao

Médulo de Young, pode entéo ser calculado como na Equagéo 3 abaixo:

-1

Err = (1—vd) [2 -4 3)

1
Ey E;

onde v é o coeficiente de Poisson (s € o indice que se refere ao revestimento e i se
refere ao indentador), E; € o mddulo de elasticidade do indentador (para diamante é
1,14x10° N/mm? e Er é o moédulo de elasticidade reduzido, que é calculado

conforme a Equacgéo 4:

e

= im

(4)

onde C é o coeficiente angular da curva deslocamento versus for¢ca durante
remocao da carga, no ponto de maxima carga durante o ensaio e equivale a rigidez
do material, e A, € a area projetada de contato, que para o indentador Berkovich
perfeito é

A, =2396.h* (5)
onde h; € a profundidade de contato na maxima forga do ensaio, ou seja:

he =h— hy (6)

onde h é a penetracao total e hs € o deslocamento da superficie sem haver contato

indentador substrato, conforme representacao esquematica abaixo na Figura 16.
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Indentador

Substrato h,

Figura 16 - Contato entre indentador e superficie. A marcagdo em vermelho é a area real de
contato. Fonte: (BOTH, 2011).

3.6.5 Perfil de Composicao Quimica - GDOES (Glow Discharge Optical
Spectroscopy)

A técnica de Espectroscopia Otica em Descarga Incandescente foi aplicada a
todas as amostras produzidas. Esta andlise visa, além da determinagcdo da
composicao quimica em fungao da profundidade da amostras, estimar a espessura
das camadas geradas, tanto para amostras somente nitretadas, quanto para
amostras com tratamento duplex.

A analise funciona quando ions de argbnio atingem a superficie da amostra
com uma energia cinética elevada o suficiente para produzir arrancamento de
atomos, provocando a erosao da superficie. O efeito de sputtering é iniciado nesta
superficie, quando ocorre pulverizacao atbmica na superficie da amostra. A energia
transmitida para estas particulas na pulverizacdo, bem como por outras colisées
com os ions no plasma e por subsequente interagdes, atinge um nivel tal que leva a
estados excitados de poucos eV. O estado de equilibrio destas particulas é
restabelecido pela emissdo de um féton de energia especifica para cada elemento,
apoés alguns nanosegundos.

O espectro caracteristico emitido por estes atomos excitados é entado
separado de acordo com a energia de suas linhas de emissdo, e as intensidades e
quantidade de fétons medidas com uso de fotomultiplicadores e detectores. A
pulverizacdo de atomos da amostra no plasma da descarga incandescente causa

um processo de erosao na superficie. A profundidade de erosao esta relacionada ao
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tempo de bombardeamento. Deste modo a quantidade dos elementos com a
profundidade pode ser obtida por uma analise de concentracdo de elementos

relacionada ao tempo de bombardeamento.

3.6.6 Difracdo de Raios X

A andlise por difracdo de raios X é um ensaio ndo destrutivo utilizado para
caracterizagdo de materiais cristalinos e semicristalinos. E possivel determinar
fases, planos cristalinos preferenciais de um material e também a profundidade e
magnitude de tensdes residuais. Geralmente, sdo utilizados equipamentos
(difratdmetros de raios X) que emitem radiagées conhecidas como a Cu-Ka ou Cr-
Ka e geram difratogramas em modo normal ou em baixo angulo. A avaliagdo de
fases presentes e tensbGes residuais é medida em profundidades de até
aproximadamente 6um a partir da superficie de materiais.

O método do sen?y (LU, 1996) foi utilizado para a determinagédo das tensdes
residuais neste trabalho. Com este método foram calculadas a tensdes presente em
uma estrutura cristalina pela alteracdo da distancia interplanar d. Para isto, foram
feitas varias varreduras na geometria convencional Bragg-Brentano (8-26) em um
pico selecionado, variando-se o angulo y (angulo entre o plano normal de difracao e
a superficie da amostra) em cada uma dessas varreduras, e é avaliando-se 0
deslocamento da posicao do pico em relacao a sua posicao original na auséncia de
tensdes (ou em relagcdo a uma posicao de referéncia, como demonstra o método). A
magnitude da tensdo residual foi obtida no gréafico da variacdo do espago interplanar
d pelo sen?y. Desta forma, o valor das tensdes residuais foi dada por:

g=ME 1 (7)

Onde m é o coeficiente angular da reta obtida do grafico com a deformagéo da rede
nas ordenadas e sen?p nas abscissas, E € o mddulo de elasticidade e v é o
coeficiente de Poisson do material.

Foi utilizado o difratbmetro Marca GE Seifert Charon XRD M para medicéao

das tensdes residuais tanto nas amostras quanto nos pinos, antes e apés a
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aplicacao dos tratamentos superficiais. Este equipamento possui detector linear de
192 modelo SPECTRIS METEOR 1D e colimador de 2mm.

Empregou-se a radiacdo de Cr-Ka, para uma faixa de varredura de 137 a
166° a fim de coletar os picos de difragdo referentes aos planos {211} do Fe-a.
Utilizou-se um passo de 0,2° e tempo de passo de 50 segundos. Os picos foram
coletados para 11 angulos de inclinacao lateral W dentro do intervalo de -60 a +60°.

Os picos coletados foram ajustados utilizando-se funcbes que mescladas
Gaussianas e Lorencianas, a fim de determinar-se a posicao dos mesmos em 2teta.
As distancias interplanares referentes a estes picos foram calculadas utilizando o
comprimento de onda caracteristico da radiagéo Cr- Ka através da lei de difragdo de
Bragg. A partir deste valores foram determinadas as deformacdes €,y (d-d*)/d*,
onde d* foi tomado como pico referencial 156,084°. Para o célculo das tensdes
residuais a partir das deformagbes €,y utilizou-se o método do sen¥ com as
constantes elasticas macroscopicas do ago (v = 0,28 e E=202,42GPa ).

No caso das amostras selecionaram-se trés posicdes em sua superficie para
determinacgao das tensdes residuais, conforme esquema apresentado na Figura 17.
Para cada posicdo foram medidas as tensdes residuais em duas direcdes
ortogonais entre si (angulo ¢$=0° e $=90°. Nao foram observadas diferencas
significativas entre as duas componentes de tensdes. Desta forma obteve-se para
cada amostra a média de seis medidas de tensdes residuais.

Superficie nitretada
e/ou revestida

\Q/
‘\
5\

e
g\

2mm \

Figura 17 - Identificacdo dos pontos onde foram medidas as tensdes residuais na superficie
das amostras.
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Também foram realizadas 20 medicdes em cada pino, sendo 10 medidas
realizadas na direcao ¢ =0° (direcao paralela a dire¢do axial do pino) e outras 10 na
direcao ¢ =90°. Assim como nas amostras, nao houve diferencas significativas entre
as medicoes para diferentes angulos ¢. A distancia entre cada posicao de medicéao
foi de 3 mm.

O perfil de tensdes residuais também foi obtido para as amostras, para tanto
foram realizadas remogoes sucessivas e controladas de camadas a partir da
superficie. Essas remoc¢oes foram realizadas por ataque eletrolitico em uma solugéao
de acido sulfarico e acido fosférico na proporcdo de 80% e 20%, respectivamente.
Aplicou-se uma tensao de 10V e corrente de 10A. O tempo de ataque foi controlado
visando atingir-se profundidades de 10, 20, 35, 50 e 80um. Para remog¢do dos
revestimentos, as amostras foram mergulhadas por 60 minutos em uma solugcéao de

agua oxigenada 35% vol. e aquecida entre 55 e 60°C.

As tensdes residuais sofrem uma pequena redistribuicao (alivio), apdés cada
remogao de camada, ndo sendo necessario de se realizar corregbes nas tensdes
residuais medidas apo6s sucessivas remogdes de camada.

Para determinacdo de fases formadas nas camadas nitretadas foi utilizado
um difratbmetro Philips X'Pert MPD com radiacdo Cu-Ka. As medi¢cées foram
realizadas para angulos 26 que variaram de 30 a 130°, com passo de 0,05° e tempo
de medicao por passo de 15 segundos.

3.6.7 Avaliacao de Adeséo por Indentacdes Rockwell C.

Todas as amostras revestidas foram submetidas ao ensaio de adeséo pela
técnica da indentacdao Rockwell C. Este é um método largamente utilizado, tanto em
escala laboratorial quanto industrial, para qualificagdo da adesao de filmes finos
sobre substratos de aco. Ele consiste na aplicacdo de uma carga de 150kgf com um
indentador de diamante cénico (ensaio de dureza Rockwell C convencional) sobre a
superficie plana de uma amostra revestida. O teste é regido pela norma alema VDI
3198:1992. A impressao resultante € observada em microscopio 6tico com um
aumento de 100x e o padrdo de trincas e desplacamento do revestimento nas
bordas da impressdao sdo comparados com padrées visuais da norma, e sao
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classificados em uma escala de HF1 a HF6, como pode ser visto na Figura 18.
Quando o aspecto identificado variar entre HF1 e HF4 a adesdo é considerada
satisfatéria e para padrdées HF5 e HF6 a adesao ndo possui qualidade adequada.

Este teste é interessante, pois da uma resposta rapida da qualidade da
adesdo no sistema substrato/filme e evita que outras caracterizagbes sejam
realizadas, quando da baixa qualidade da adeséo, salvando tempos que porventura
seriam desperdicados em outras analises.

HF &

Figura 18 - Padrao visual de classificagdo da qualidade da adesdo conforme norma VDI
3198.

3.6.8 Determinacao da Adesao pelo Teste do Risco

Neste teste, um indentador (normalmente com geometria de um indentador
Rockwell C) é introduzido a partir da superficie da amostra sob uma condicao de
carregamento continuo normal a esta superficie, juntamente com este carregamento
ha o deslocamento da amostra na direcdo horizontal até que o filme falhe por
desplacamento. Na pratica, a superficie é riscada e o revestimento dificiimente é
removido por completo, dessa maneira se define uma carga critica Lc que
corresponde a carga quando o revestimento é removido de forma regular. Para se

avaliar a falha do revestimento durante o teste do risco, métodos como microscopia
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eletrénica e 6tica podem ser utilizados, bem como emissdo acustica ou medigdes de
forca de atrito.

Existem inUmeros parametros extrinsecos que influenciam o valor de carga
critica Lc, por exemplo, dureza do substrato, adeséo e tensdes residuais, e também
intrinsecos como taxa de carregamento, raio do indentador e desgaste do
indentador. Resultados apresentados por Rickerby (1991) em revestimentos de TiN
sobre diferentes substrato mostram que a carga critica aumenta com o aumento da
espessura do revestimento ou com a dureza do substrato, e diminui com o aumento
das tensdes residuais compressivas do revestimento.

Durante o teste de risco, trés contribuicoes de tensdo sado responsaveis pela
falha do filme, uma tensdo elasto-plastica devido a pressdo aplicada pelo
indentador, uma tensao de friccao tangencial devido ao atrito e uma tensao interna
do filme (tenséo residual), conforme a Figura 19. Devido a este complexo estado de
tensdes sob o indentador em movimento € ao numero expressivo de parametros
intrinsecos e extrinsecos que interferem no ensaio, o teste do risco, embora forneca
um resultado quantitativo, pode ser considerado um método qualitativo no que se
refere a adesdo do filme (PIANA, 2001) (RICKERBY, et al., 1991).

fa) mdemam;ﬁs@ sy TensBes infemnas ﬁci Fricedo [a&es%a)} |
— T == TSRt = = ‘————1

i
¥

wof0 idsuleo - Hi) TensBes intemas i) Ad
<UL ReEAP Fy = H Oinpeemal
. . .

Figura 19 - Estado de tensdes na execugado do teste do risco. Fonte: (RICKERBY, et al.,
1991).
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O teste do risco € um ensaio que traz dados importantes relacionados a
adesdo do sistema substrato-flme e que pode facilmente ser utilizado
comparativamente para avaliar a capacidade de sustentacao de carga de diferentes
substratos, conforme ja discutido no subcapitulo 4.2.1.

Nas amostras empregadas neste trabalho foram feitos riscos lineares de
acordo com procedimentos descritos na norma ASTM C1624-05(2010), com carga
normal e progressiva aplicada a superficie, variando de 1 a 150N, com uma
velocidade de aplicacdo da carga de 5N/s, a velocidade de deslocamento do
indentador foi de 6mm/min. e o comprimento total do risco foi de 3mm. Utilizou-se
indentador de diamante tipo Rockwell com raio de ponta de 200um. Para cada
amostra foram realizados 3 riscos, obtendo-se as cargas criticas Lc1 (forgca aplicada
ao substrato pelo indentador, medida em Newtons) quando a primeira trinca
aparece no filme identificando a primeira falha coesiva, e Lc2, que identifica a
quando em um primeiro ponto ha exposicdo do substrato pela delaminacao

completa do revestimento.

3.7. Comportamento Tribolégico

Com o objetivo de avaliar o desempenho dos tratamentos superficiais
desenvolvidos, dois ensaios foram realizados: esfera-sobre-disco e dobramento sob
tensdo. O primeiro deles foi aplicado a todas as condicées de superficie criadas
para as amostras, e para a realizacdo do segundo foi necessario o emprego dos

pinos.

3.7.1 Esfera-sobre-disco

Este ensaio fornece informacdes do atrito e da resisténcia ao desgaste sob
condicdes de deslizamento. Para realizagdo dos ensaios de resisténcia ao desgaste
e determinacao do coeficiente de atrito foi utilizado um tribémetro da marca CSM no
modo ball-on-disc. Foi aplicada carga normal a superficie da amostra de 10N, a
velocidade da esfera sobre o disco (amostras com diferentes tratamentos) foi de
0,225m/s para 1000m de distancia total percorrida. Utilizou-se uma esfera de

alumina de 6 mm de didmetro e todos os testes foram realizados a seco, com 3
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repeticbes para cada amostra com raios de trilha de 11 mm, 9 mm e 7 mm. A
temperatura ambiente ao longo de todos os ensaios variou entre 21,7 € 23,4°C e a
umidade relativa do ar variou entre 62 e 71%.

Este ensaio é padronizado pela norma ASTM G99 - 05(2010). O corpo de
prova € um disco que fica estatico e preso a um suporte, a esfera (fixada em um
dispositivo) serve como contra-corpo no par triboldégico e descreve um trajetéria
circular sobre o disco. Desta forma, a carga determinada no ensaio € aplicada na
direcdo normal a superficie da amostra e uma trilha de desgaste € impressa no
corpo de prova, como pode ser visto esquematicamente na Figura 20.

O equipamento utilizado neste ensaio possui células de carga que medem as
forgas envolvidas e é possivel se extrair o valor do coeficiente de atrito entre o pino
e o disco em movimento. Outro resultado que se obtém é a taxa de desgaste k, que

€ dada pela equagao de Archard:

av
T Fy+L’

onde AV é o volume desgastado em mm3, FN é a forca normal aplicada e L é a
distancia de deslizamento total do ensaio.

Para determinacdo da taxa de desgaste k, as trés diferentes trilhas foram
medidas com auxilio de um perfildbmetro e juntamente com um software de analise
de imagens foi calculado o volume desgastado médio para cada amostra. Um
exemplo de imagem de perfil obtido e regido da trilha medida podem ser vistos na

Figura 21, onde o comprimento total percorrido para medicao foi de 500um.

5 mm

Figura 20 - Desenho esquematico do ensaio pino-disco. Fonte: (BOTH, 2011).
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Figura 21 - Exemplo de imagem gerada pelo perfildbmetro (a esquerda) e local de medigao na
superficie de uma amostra (a direita). Eixo Z é altura e eixo X a disténcia percorrida na medigao.

3.7.2 Ensaio de Dobramento Sob Tensédo de Chapas em Pinos Tratados

Todas as nove condicdes superficiais desenvolvidas neste estudo para as
amostras também foram aplicadas aos pinos, os quais foram submetidos ao ensaio
de Dobramento Sob Tensado (DST), em dois momentos distintos: pino com
lubrificante e pino sem lubrificante. O objetivo nesta etapa foi de avaliar as
diferentes superficies geradas quando ao seu comportamento tribolégico em
aplicacoes de estampagem, pois 0 ensaio DST (passagem de uma chapa sobre a
superficie de um pino) simula condigées encontradas na conformagdo mecanica
para uma matriz e ago que esta sendo conformado.

Foram utilizadas chapas de ago inoxidavel austenitico AISI 304 laminadas a
frio com 1,5mm de espessura, 40 mm de largura e 600 mm de comprimento.
Inicialmente realizou-se 0 ensaio a seco (trés ensaios para cada condigao superficial
dos pinos); em seguida rotou-se o pino para que uma nova superficie fosse exposta
para realizagdo de trés novas medi¢gdes com lubrificante, o qual é da marca Clarus
DesmoldMax DCP-35 EP fornecido pela empresa Clarus Technology do Brasil.

A equacgéao escolhida para calculo do coeficiente de atrito neste estudo esta
abaixo e foi a mesma utilizada por Sniekers (1997) e Andreasen (1998).
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T 4T
”_p_nR(F1+F2)

©)

onde t € a tensao de atrito, p é a pressao de contato entre a chapa e o pino, T é o

torque, R é o raio do pino, F1 a forca de atuacao e F2 a forga de contra-tensao.
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4 Resultados e Discussao

Neste capitulo serdao apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir
dos experimentos descritos em Procedimento Experimental. Do subcapitulo 6.1 a
6.16 sdo abordados os resultados dos ensaios realizados exclusivamente nas
amostras, e a partir do subcapitulo 6.17 os resultados obtidos com os ensaios em

pinos.

4.1 Microestrutura

As micrografias sao apresentadas na Figura 22 e Figura 23 revelando a
microestrutura da camada de difusdo produzida para as amostras nitretadas a
plasma com 2,5 e 5 horas de tratamento, respectivamente. A zona de difusao é
identificada pela regiao escurecida (identificada nas figuras) a qual é mais atacada
pelo reagente nital.

Tomou-se o cuidado de definir parametros do processo de nitretagdo 6timos
para se evitar a formag¢do da camada de compostos. E nas analises metalografica
realizadas ao microscépio ético nao foi possivel identificar a presenga da camada de
compostos continua na superficie.

= - ¥ — -
s

i Py 20 um

Figura 22 - Micrografia revelando presenca de zona de difusdo na amostra nitretada a
plasma com 2,5 horas. Ataque: nital 2%. Aumento: 1000x
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ZONA.DE DIFUSAQ

Figura 23 - Micrografia revelando presenga de zona de difusdo na amostra nitretada a
plasma com 5 horas. Ataque: nital 2%. Aumento: 1000x

4.2 Difracdo de Raios X

4.2.1 Camada Nitretada

Na Figura 24 sao apresentados os difratogramas das amostras nitretadas e
de uma amostra nao nitretada, ambas sem a aplicacdo de revestimento.

Percebe-se um deslocamento dos picos de Fe-a para esquerda nas amostras
nitretadas quando comparadas com a amostra ndo nitretada, o que revela a
presenca de tensdes residuais compressivas e de nitrogénio em solucao sélida no
Fe-a da camada nitretada. Também se observa que a intensidade dos piscos de Fe-
a sdo bem superiores a intensidade dos picos de difracao relacionados aos angulos
20 onde a fase y-FesN pode ser vista nos difratogramas. Para o substrato nao
nitretado, os picos revelados nos angulos 26 de 37,5° até 42° sao referentes aos
nitretos e carbonitretos presentes em sua microestrutura. Desta forma, juntamente
com as analises metalografica, comprova-se que nao houve a formag¢ao de camada

de compostos continua na superficie das amostras nitretadas.
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Figura 24 - Difratogramas de raios-x do material base e amostras nitretadas.

4.2.2 Revestimentos

Os difratogramas de raios-x sao apresentados na Figura 25 para os
diferentes revestimentos produzidos. Os principais picos de difracdo foram
identificados para a fase TiCN, que esta presente em ambos, tanto TiCN 1 (menor
tempo de deposicdo e menor espessura de camada) quanto TiCN 2 (maior tempo
de deposicdo e maior espessura de camada). Também s&o apresentados o0s
principais picos de difragdo do Fe-a, que tem sua intensidade reduzida quando do
aumento da espessura do revestimento. O pico TiCN na direcédo [111] (36,6° em 26)
tem alta intensidade relativa, o que indica orientagdo cristalina preferencial. E a
maior intensidade para o pico do TiCN (111) também indica que a espessura do
filme TiCN 2 é maior do que a do TiCN 1.
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Figura 25 - Difratogramas de raios-x dos revestimentos TiCN 1 e TiCN 2.

4.3 Rugosidade

A rugosidade superficial foi medida para as diferentes condigcbes de amostras
produzidas e é apresentada nas Figura 26 e Figura 27. Foram realizadas medicoes
de rugosidade via perfilometria totalizando 200 pontos em cada medicao e cada
amostra foi medida 3 vezes em diferentes regides. Os valores dos graficos € a
média de 600 valores medidos e a barra de erros representa o desvio padrao.

Tomando-se como base uma amostra somente polida, nota-se claramente
um incremento de rugosidade, tanto para o parametro Ra quanto para o parametro
Rz apds a nitretacdo a plasma, para os tempos de processo de 5 horas e posterior
polimento em comparagédo com os tempos de 2,5 horas e posterior polimento.

A aplicagao dos revestimentos sobre superficies nitretadas e posteriormente
polidas também modifica a rugosidade, quanto maior a espessura do revestimento
aplicado maior foi a rugosidade medida tanto para o parametro Ra quanto Rz.
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Figura 26 - Grafico de rugosidade Ra comprando valores em todas as amostras.
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Figura 27 - Gréfico de rugosidade Rz comprando valores em todas as amostras.

Para os tratamentos duplex (nitretagdo seguida de revestimento) observa-se
uma reducdo na rugosidade tanto no parametro Ra quanto no Rz quando estes
valores sdo comparados com amostras somente revestidas. Isto pode ser entendido
considerando o efeito de sputtering que ocorre durante o processo de aplicacao dos
revestimentos e que serve para limpar e preparar a superficie do substrato
previamente a deposigcao propriamente dita. A taxa de sputtering deve ser maior em
uma superficie nao nitretada (de menor dureza) causando maior arrancamento de

material que aumenta a rugosidade quando comparado com uma superficie
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nitretada e mais dura. A energia necessaria para remover material por sputtering de
uma camada nitretada € maior devido a presenca de nitretos de ferro e de
elementos de liga que apresentam alta energia de ligagdo e desta forma s&o mais
dificeis serem pulverizados (arrancados da superficie).

4.4 Microdureza e Profundidade de Camada Nitretada

A profundidade de camada nitretada total foi determinada no perfil de
microdureza de acordo com a norma ISO 4970:2010, a qual determina que
profundidade total de camada nitretada seja aquela definida pela distancia a partir
da superficie até o limite no qual a dureza do material ndo afetado é atingida. Neste
caso a dureza de nucleo média do material ndo afetado foi de 750HV, . A Figura 28
apresenta este perfil, na qual a linha tracejada em verde mostra a aproximagao
realizada para a medicdo dando como resultado espessuras de camada total
nitretada de 58um e 68um para amostras nitretadas com 2,5 horas e com 5 horas
respectivamente.

Cabe destacar aqui o resultado de dureza superficial, identificado na
profundidade zero do grafico da Figura 28. A dureza superficial medida foi de
1192HV,> e 1495HV,, para o tratamento de nitretacdo de 2,5 e 5 horas,
respectivamente. De uma forma geral sdo encontradas durezas mais altas para
maiores tempos de nitretacao.

Foram feitas medicbes com cargas menores do que 200 gf, como por
exemplo, 100 gf e 50 gf, entretanto encontrou-se uma dispersao significativa nos
resultados e uma grande dificuldade para se determinar a profundidade de camada
de difusdo com boa aproximagao. Isto se deve a presenca elevada de carbonetos
na microestrutura do material base, fazendo com que os valores de dureza
encontrados sejam mais elevados préximo ou sobre os carbonetos, e tenham menor
valor quando a indentacao é feita sobre a matriz martensitica.

Para estudar com maior precisdo questoes relacionadas a dureza superficial
procedeu-se com medicbes de dureza através da técnica de nanodureza e 0s
resultados serdo abordados no se¢ao 4.5 a seguir.
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Perfil de Microdureza
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Figura 28 - Perfil de microdureza para amostras nitretadas.

4.5 Nanodureza e Mddulo de Elasticidade

4.5.1 Nanodureza

Nos graficos da Figura 29 até Figura 31 sdo apresentados os valores de
dureza quando da utilizacdo de cargas de 25, 50 e 100mN respectivamente, para
todas as condicbes superficiais estudadas. Para cada carga escolhida foram
realizados 10 indentagdes, ou seja, cada indentagéo é feita em uma regiao diferente
da anterior e com um ciclo de 40s de carregamento e 40s de descarregamento
sobre a superficie das amostras. Os resultados apresentados nos graficos sdo a
média destas 10 indentacdes e a barra de erros dos gréaficos representa o desvio
padrao das medidas.

Para qualquer uma das cargas utilizadas € possivel notar para amostras
apenas nitretadas um incremento de dureza em comparagdo com a amostra sem
qualquer tratamento.

Verificou-se também que, para os ensaios utilizando a carga de 25mN, nao
ha diferengas significativas de dureza para o revestimento TiCN1 quando o
substrato estd ou ndo nitretado, e 0 mesmo comportamento se observa para o
revestimento TiCN2. Isto demostra que a dureza mais superficial de um
revestimento ndo foi influenciada pelos tratamentos de nitretacdo aplicados aos
substratos.
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Figura 29 - Nanodureza para carga de 25mN.

Na Figura 29, onde sdo apresentados os resultados de nanodureza com
cargas de 50mN, percebe-se que os valores medidos nas amostras nitretadas
também é superior a uma amostra sem nitretacdo. E para amostras com tratamento
duplex, para ambos revestimentos estudados, a diferenca de dureza para uma

amostra somente revestida € menor em comparagdo com 0s ensaios realizados
com carda de 25mN.
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Figura 30 - Nanodureza para carga de 50mN.
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Quando se aumenta a carga de medi¢do para 100mN (Figura 31) percebe-se
que ha influéncia do substrato na dureza do filme (de certa forma gera um efeito de
sustentacdo de carga). A dureza da amostra ndo nitretada e revestida com o filme
TiCN 1 passa de uma dureza média de 9,3GPa para 12,8 e 13,7 GPa quando se
aplica nitretagéo a plasma de 2,5 e 5 horas, respectivamente. A mesma tendéncia
foi observada para amostras revestidas com TiCN 2, a dureza medida somente
quando da aplicacao filme fino foi de 12,9 GPa, enquanto que as amostras com
tratamento duplex apresentaram incremento de dureza e os valores obtidos foram
de 15,8 e 16,3 GPa para nitretagdo com 2,5 e 5 horas, respectivamente.
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Figura 31 - Nanodureza para carga de 100mN.

Shengli (2005) observou em seus experimentos que, variando o percentual
de carbono em revestimentos TiC1.xNx, 0s quais contem as fases TiN, TiCN e TiC
depositados via PACVD (Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition), é possivel
modificar a dureza dos revestimentos. A dureza é aumentada conforme se aumenta
o teor de carbono do revestimento e este aumento é atribuido a maior quantidade
da fase TiCN, que é mais dura do que a fase TiN. Uma analise mais detalhada da
influéncia da fracdo de carbono na dureza dos revestimentos € feita no capitulo

Discussao Geral na segao 5.2.
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Outro fator que influencia a dureza dos revestimentos TiCN via modificacao
das fases formadas € a tensao de bias aplicada ao substrato conforme relatado no
trabalho de Zhang (2014). Com o aumento da tenséo de bias de -100 para -700V, o
teor de carbono do revestimento diminui de 31,2 para 24,1% em peso atémico e o
teor de Ti aumenta até 44,2% na tensédo de -300V e diminui gradativamente até -
700V. Isto pode ser atribuido ao resputtering preferencial de carbono causado pela
alta energia de bombardeamento durante impacto dos ions. Os atomos de carbono
de mais fraca ligagdo e mais leves que o Ti seriam removidos pelo impacto dos ions
incidentes de Ar durante crescimento do filme.

Também a presenca de fases cristalinas de TiCN nos filmes tem uma
influéncia significativa nas propriedades mecéanicas. O aumento de dureza também
€ devido ao tamanho de grdos muito pequeno e ligacdes de interface fortes, que

dificultam o movimento de discordancias e escorregamento nos contornos de gréao.

4.5.2 Mddulo de Elasticidade

Nos graficos das Figuras 32, 33 e 34 sdo apresentados os valores medidos
para o médulo de elasticidade para todas as condi¢cdes estudadas. Verifica-se que
ha uma redugdo dos valores de modulo de elasticidade na medida em que se
aumentam as cargas durante os ensaios, para todas as condi¢des estudadas onde
foram aplicados os revestimentos. Este efeito de reducao de médulo de elasticidade
€ coerente com a redugdo de dureza também observada. Ambas as redugdes
ocorrem porque, exceto para carga de 25mN, a profundidade maxima da indentacao
ultrapassa 10% da espessura do revestimento, fazendo com que haja influéncia do
suporte mecanico do substrato na medi¢cdo. Os graficos que relacionam a
profundidade da indentacdo com o médulo de elasticidade sao apresentados no
Anexo |.

Nas medicdes realizadas nos substratos, observa-se que o médulo de
elasticidade nao é significativamente modificado quando se faz uso da nitretacdo em
comparagao com o substrato ndo nitretado, para os casos de nitretacao estudados.
Os valores sao de 273GPa para uma amostra nao nitretada, de 303GPa para

amostra nitretada com 2,5h e de 285GPa para o tratamento de nitretacao de 5h.
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Quando o tratamento aplicado é o duplex, pequenas variagdes no médulo de
elasticidade foram observadas com o tipo de revestimento aplicado. No ensaio
utilizando carga de 25mN (Figura 32), medicao realizada na menor profundidade do
revestimento, é possivel observar que ha uma diferencga significativa no modulo de
elasticidade quando amostras revestidas com TiCN1 s&do comparadas com o TiCN2.
Os valores de modulo de elasticidade variam de 428 a 473GPa para o TiCN1,
enquanto que para o TiICN2 foram medidos valores médios de 548 a 553GPa.

Nao foram encontradas diferengcas significativas, para ambos o0s
revestimentos, quando se aplica nitretacdo ao substrato, evidenciando que a
nitretacdo prévia para os parametros utilizados, ndo é capaz de alterar o médulo de

elasticidade, pelo menos na regiao mais superficial, dos revestimentos.
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Figura 32 - Médulo de Elasticidade para carga de 25mN.

A medida que a carga é aumentada no ensaio, passando para 50 e 100mN,
(Figuras 33 e 34, respectivamente), embora é sabido da impossibilidade de se isolar
0 substrato, as diferencas no médulo de elasticidade para os diferentes
revestimentos sao reduzidas, comparando substratos nao nitretados e duplex.
Embora a condigdo que utiliza TICN2 (maior espessura de camada) tenha valores
sempre superiores em relacdo a TiCN1 (menor espessura de camada), as medicoes
realizadas com maiores cargas revelaram certa influéncia da nitretagdo prévia do

substrato no valor medido para o médulo de elasticidade dos revestimentos, assim
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como observado nas medi¢cées de dureza. Nota-se um aumento crescente do
médulo de elasticidade, para ambos o0s revestimentos quando se vai de um

substrato ndo nitretado para um nitretado com 5 horas.
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Figura 33 - Médulo de Elasticidade para carga de 50mN.
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Figura 34 - Médulo de Elasticidade para carga de 100mN.

4.5.3 Relacao entre Dureza e Modulo de Elasticidade (H/E)

Embora a dureza (H) seja a propriedade que tem definido a resisténcia ao
desgaste dos materiais, 0 médulo de elasticidade (E) e, mais recentemente a razao
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H/E, tem sido estudada (LEYLAND, et al., 2000) demonstrando que existem
evidéncias que esta relacao influencie no desgaste.

Especificamente no caso de revestimentos ceramicos, tais como os
depositados via PVD ou CVD, pode-se afirmar que, quando submetidos a tensdes
trativas, eles irdo falhar por fratura fragil. Um baixo médulo de elasticidade em um
revestimento faz com que ele possa se deformar mais antes de falhar e
provavelmente ira promover uma maior vida do revestimento.

E interessante avaliar o médulo de elasticidade dos revestimentos, pois esta
propriedade se relaciona com condi¢cdes caracteristicas de ferramentas submetidas
a conformacéo (cargas altas) e desta maneira o revestimento deveria ser capaz de
suportar pequenas deformacdes causadas nas asperezas para que a falha por
trincamento (fratura fragil) seja minimizada (KLOCKE, et al., 2001).

A aplicagao dos tratamentos de nitretacao e revestimentos foram capazes de
alterar a relacdo H/E das superficies das amostras em comparagdao com amostras
somente polidas, conforme observado na Figura 35, que apresenta os valores
médios desta relagdo para carga de 25mN bem como o erro das medidas calculado

pela formula de propagacao de erros aplicando derivadas parciais.
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Figura 35 - Relagdo H/E para carga de 25mN.

Analisando-se apenas o efeito da nitretacdo, o processo de 5h apresenta
menor relagdo H/E comparada com a amostra nitretada com 2,5h. Para o

revestimento TiCN1 observa-se um pequeno aumento da relagdo H/E quando da
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aplicacao da nitretacdo ao substrato, sendo um indicio que pode ser explicado uma
possivel melhoria em termos de resisténcia ao desgaste causada pelo processo de
nitretacdo prévia aplicada aos substratos. Entretanto, o fato de se aumentar a
profundidade da camada de difusdo no substrato nitretado ndo altera esta relacao
de maneira significativa.

Para o revestimento TiCN2 também ndo foram observadas diferencas
significativas na relacdo H/E tanto para substratos n&o nitretados quanto nitretados,
como também as taxa de desgaste ndo se alteraram quando da utilizagdo do
tratamento TiICN2 comparado com o Nit 2.5 + TiCN2, como sera apresentado mais
adiante no capitulo Discussao Geral.

4.6 Perfil de Composicao Quimica - GDOES

Os gréficos da Figuras 36 a 44 mostram o perfil de composicdo quimica
obtida para todas os corpos de prova empregados neste estudo. Nestes graficos o
percentual atdmico dos principais elementos de liga sdo tracados em funcédo da

profundidade a partir da superficie das amostras.

O critério para determinacao da profundidade de camada dos revestimentos
foi 0 mesmo utilizado por Both (2011), onde se toma como base o perfil do elemento
principal presente na camada, ou seja, o titanio. A espessura do revestimento vai
corresponder a profundidade onde a concentracao é igual a 50% da concentragao
maxima do elemento. Este critério é adotado porque o limite superior e inferior da
resolucdo do equipamento corresponde ao ponto onde a concentragdo é igual a
84% e 16% da concentracdo maxima medida para o elemento titanio,

respectivamente.

No caso das camadas nitretadas, a profundidade de camada foi determinada
no ponto em que o elemento nitrogénio apresenta concentracdo estabilizada e muito

proxima ao zero.

Na Figura 36 é apresentado o grafico de perfil de composi¢cdo quimica do
material base, onde é possivel identificar a presenga dos principais elementos de
liga encontrados no ago ferramenta estudado.
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Figura 36 - Perfil de composigdo quimica do material base obtida por GDOES. De acordo
com legenda da figura foi aplicado fator multiplicativo ao % atémico dos elementos de liga.

Na Figura 37 e Figura 38 sdo apresentados os graficos de perfil de
composicao quimica das amostras nitretadas com o tempo de 2,5 e 5 horas. A
profundidade em que ha efetivamente uma leitura de nitrogénio na analise por
GDOES e que corresponderia a camada nitretada formada é de aproximadamente
30 e 45um, respectivamente.

Nota-se também uma modificacao do perfil de concentracao de carbono para
os dois processos de nitretacdo empregados. Ocorre, proximo a superficie, uma
reducdo significativa da quantidade de carbono quando comparado com o substrato
sem tratamento. Na medida em que se desloca para o nucleo da amostra, a
quantidade de carbono vai aumentado até atingir um maximo de concentragcéo (na
profundidade que se observa o minimo de concentra¢do de nitrogénio) e, logo em
seguida, ha uma nova reducdo da quantidade de carbono, atingindo o valor

encontrado no substrato.
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Figura 37 - Perfil de composigédo quimica da amostra Nit 2.5 obtida por GDOES. De acordo
com legenda da figura foi aplicado fator multiplicativo ao % atémico dos elementos de liga.
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Figura 38 - Perfil de composicdao quimica da amostra Nit 5 obtida por GDOES. De acordo
com legenda da figura foi aplicado fator multiplicativo ao % atémico dos elementos de liga.

Na Figura 39 e Figura 40 sdo apresentados os graficos de perfil de

composicao quimica dos revestimentos aplicados nos substratos sem nitretacao

prévia. A espessura de camada para todos os revestimentos produzidos é

apresentada na Tabela 5.

Este tipo de camada de revestimento TiCN formada é caracterizada pela

variagdo da concentragdo dos elementos nitrogénio e carbono ao longo da

espessura do revestimento, a qual pode ser evidenciada nos perfis de composigao
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quimica. Este tipo de variagdo de composicao quimica caracteriza os revestimentos
tipo “camada gradual’. Préximo a superficie é possivel encontrar um teor
aproximadamente igual de nitrogénio e carbono, ou seja, para cada atomo de
nitrogénio ha um atomo de carbono presente no revestimento. A medida que se
avanca em direcao ao substrato passa-se a reduzir o teor de carbono e aumentar o
teor de nitrogénio. Desta forma o carbono é reduzido até aproximadamente zero

antes do nitrogénio, fazendo com que se tenha mais préximo ao substrato o TiN.
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Figura 39 - Perfil de composigao quimica da amostra TiCN1 obtida por GDOES.
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Figura 40 - Perfil de composigao quimica da amostra TiCN2 obtida por GDOES.
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Nas Figura 41 a 44 sao apresentados os perfis de composi¢cdo quimica para
os tratamentos duplex. Nao ha variacdo ou influéncia causada pela nitretacao no

que tange o perfil dos elementos principais dos revestimentos (Ti, C e N).
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Figura 41 - Perfil de composigao quimica da amostra Nit2.5 + TiCN1 obtida por GDOES.
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Figura 42 - Perfil de composi¢ao quimica da amostra Nit 2.5 + TICN2 obtida por GDOES.
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Figura 43 - Perfil de composigao quimica da amostra Nit 2.5 + TICN1 obtida por GDOES.
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Figura 44 - Perfil de composigao quimica da amostra Nit 5 + TICN2 obtida por GDOES.

4.7 Espessura de Camada de Revestimento

Para medicao de espessura de camada, além da utilizacdo da técnica de
GDOES, amostras foram fraturadas para se obter uma sec¢éo transversal do filme
fino para visualizagdo em MEV.

Na Figura 45 abaixo sdo apresentadas em (a) o revestimento TICN1 e em (b)

o revestimento TiCN2, ambos na parte superior indicada na figura pelas setas, de
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acordo com as medicOes realizadas nestas amostras a espessura de camada

encontrada foi de aproximadamente 1,0um e 2,0um, respectivamente.

Pode-se verificar que ambos revestimentos produzidos apresentam uma

microestrutura bastante fina, ndo apresentam estrutura colunar e sdo bastante

densos, 0 que é benéfico para suas propriedades mecanicas.

Figura 45 - Imagens obtidas via MEV da se¢ao transversal das amostras revestidas.

Também foram realizadas medigbes de espessura de camada via GDOES e

os resultados comparativos com as imagens de MEV estao relacionados na Tabela

6 abaixo. Notam-se variagdes entre as técnicas de caracterizagao utilizadas.

Tabela 6 — Comparativo das medi¢des de espessura de camada.

Amostra Espessura de Camada (pm)
GDOES MEV

TiCNA1 1,2 1,0

TiCN 2 2,7 2,0

Nit 2.5 + TICN1 1,4 -

Nit 5 + TICN1 1,4 -

Nit 2.5 + TICN2 2,8 -

Nit 5 + TICN2 3,1 -
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4.8 Adesao de Revestimento

As Figuras de 46 a 49 apresentam imagens obtidas através de microscopia
otica apds realizacdo do ensaio de adesdo. Junto a cada imagem esta descrito o
padrdo de adesdo atribuido conforme a norma VDI 3198 (de HF1 a HF6).
Considera-se adesao satisfatéria quando se verifica indentagcdo com padrdes entre

HF1 e HF4, e adesao nao satisfatéria quando se vé padrdes HF5 e HF6.

Figura 46 - Indentagdo realizada na amostra TiCN 1 (a esquerda) e TiCN2 (a direita).
Aumento 100x.

Figura 47 - Indentacéo realizada na amostra Nit 2,5 + TiCN 1 (a esquerda) e Nit 2,5 + TiCN2
(a direita). Aumento 100x.



77

200 200 um

Figura 48 - Indentacao realizada na amostra Nit 5 + TICN 1 (a esquerda) e Nit 5 + TiCN 2 (a
direita). Aumento 100x.

Observa-se que ha diferenca na morfologia das trincas para os revestimentos
quando se aplica nitretacao ao substrato. Para os substratos nao nitretados a forma
das trincas € circular, chegando a apresentar areas com falha de adesdo. Neste
caso, embora nao seja possivel classificar o padrdo visual da indentacdo aos da
norma VDI 3198, entende-se que a adesao nao é satisfatoria (Figura 46). Para estes
substratos € possivel afirmar também que hd uma sensivel melhora da adesao para
o revestimento de menor espessura quando comparado com o de maior espessura,
como se pode observar na Figura 48, através da menor area de exposicdo do
substrato que foi revestido com o filme de menor espessura.

Nos substratos nitretados (Figura 47 e Figura 48) as trincas dos
revestimentos também s&o evidentes, porém sdo trincas radiais. As amostras
previamente nitretadas apresentam um resultado melhor neste teste.
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Figura 49 - Indentagao realizada na amostra TiCN 1 (a esquerda) e TiCN2 (a direita).
Aumento 200x.

Complementando as analises sobre adesao, observou-se em diversos pontos
na superficie das amostras ndo nitretadas que o revestimento ndo mantém boa
adesdo e expde completamente o substrato apds aplicagdo da carga, como pode
ser observado nas imagens realizadas por microscopia eletrénica de varredura na
regido da borda da indentacdo e apresentadas na Figura 50. J& o aspecto de
trincamento apresentado pelas amostras que foram previamente nitretadas
(exemplo na Figura 47) revela uma excelente adesao do revestimento, pois o filme
apresenta diversas trincas, formando em alguns casos placas de revestimento de

pequena dimensao, as quais mesmo assim se mantém bem aderidas.

Figura 50 - Regido da borda das indentagcdes na amostra TiCN 1 (a esquerda) e TICN2 (a
direita).
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4.9 Teste do Risco

Avaliou-se a resisténcia ao risco de todas as amostras conforme grafico
apresentado na Figura 51. Inicialmente, para os substratos ndo nitretados, percebe-
se que hd um aumento da resisténcia ao trincamento (Lc1) do revestimento TiCN2
quando comparado com o TiCN1. Para a carga critica Lc2, que qualifica a for¢a de
adesao na interface revestimento-substrato, também € possivel verificar que o
revestimento TIiCN2 tem maior capacidade para se manter aderido ao substrato e
suportar as falhas chegando a uma Lc2 média de 50,3N, enquanto que o
revestimento TiCN1 apresenta Lc2 média de 45,7N
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Figura 51 - Cargas criticas Lc1 e Lc2 para as amostras estudadas.

Tomando-se como base que uma amostra nao nitretada possui 100% para a
resisténcia ao risco, avaliou-se que ambos os processos de nitretagdo geraram
incremento da carga critica Lc1 e Lc2. Nos graficos das Figura 52 e Figura 53 fica
evidenciada esta melhora de sustentacao de carga dada pelo suporte causado pela
nitretagao.

Na Figura 53, para o revestimento TiCN 2, a Lc2 € aumentada em 40% para
0 substrato nitretado com 2,5h quando comparada com uma amostra ndo nitretada.
J& o incremento gerado pela amostra nitretada com 5h ndo foi tdo diferente do
ultimo, apresentado valor de 43%.
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O melhor desempenho relacionado a Lc2 foi observado para as amostras

revestidas com o filme de menor espessura (TiCN1), chegando ao incremento de
37% (nit 2,5h) e 55% (nit 5h).
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Figura 52 - Incremento de carga critica Lc1 para os revestimentos TICN1 e TiCN2.
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Figura 53 - Incremento de carga critica Lc2 para os revestimentos TiCN1 e TiCN2.

Segundo Cassar (2011), o qual analisou a revestimentos CrAIN e TiCN com
diferentes mddulos de elasticidade, que foram depositados via PVD sobre Ti-6Al-4V,

foi comprovado que o revestimento com menor modulo de elasticidade (CrAIN)

apresenta maior carga critica Lc1 e Lc2, devido a maior facilidade para o
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revestimento se adaptar a deformacao do substrato sem se trincar; e também a
mais alta dureza do CrAIN que suporta a maior penetracdo do indentador e limita a

deformagéo plastica do revestimento reduzindo a formacao de trincas.

Entretanto, neste trabalho ndo se observou o mesmo em termos de influéncia
do médulo de elasticidade e dureza dos revestimentos nas cargas criticas Lc1 e
Lc2. Para os substratos n&o nitretados, o médulo de elasticidade e a dureza séo
maiores para o revestimento TiCN 2 em comparagdo com o TiCN 1, conforme
analisado na secéao 4.5, sendo o TiCN 2 aquele que possui maiores cargas criticas
Lc1 e Le2.

Analisando-se a influéncia da espessura de camada nas cargas criticas,
observa-se conforme o grafico da Figura 51, que quanto maior espessura de
camada de revestimento maior sdo as cargas criticas medidas. O autor Cassar
(2011) ressalta que ndo ha um consenso neste ponto, pois pode haver aumento das
cargas criticas para revestimentos mais espessos, mas por outro lado revestimentos
mais espessos geralmente apresentam tensdes residuais mais elevadas

favorecendo seu desplacamento e piorando a adesao.

4 10 Tensoes Residuais

4.10.1 Tensoes Residuais em Amostras

Os resultados de tensdes residuais apresentados na Figura 54 foram obtidos
a partir de uma média de 6 medicbes em cada amostra, sendo trés medidas
realizadas na direcdo ¢ =0° e outras trés na direcao ¢ =90° (ou seja, direcdes
ortogonais entre si). Duas amostras foram utilizadas para obtencdo de uma média
que é representada em cada ponto apresentado.

Nao houve diferenca significativa entre os valores de tensdes medidas a 0 e
90° para as 3 posi¢coes medidas por amostra, indicando que as tensdes no plano da
superficie da amostra sdo homogéneas (simetria rotacional) e, desta forma, sera
representado por um valor Unico (o = o1 = 02), € na direcao ortogonal a superficie, o3
€ assumido igual a zero no volume amostrado pelos raios-X. Assim foram
calculados valores médios para os 6 valores de tensdes residuais obtidos e o erro
apresentado € o desvio padrao obtido desta amostragem.



82

Nota-se claramente uma grande influéncia no estado de tensdes residuais
quando se aplica o processo de nitretacdo a plasma. As tensdes passam de um
estado trativo com valor de 164 + 90MPa (valor nominal + desvio padrdo) na
amostra que nao foi nitretada para um estado compressivo com -1235 + 86 MPa e -
1296 £ 80 para tempos de nitretagédo de 2,5 horas e 5 horas, respectivamente.

Os tempos de nitretagdo utilizados, embora sejam capazes de aumentar a
espessura de camada bem como sua dureza superficial significativamente, nao
ocasionaram mudanga significativa no que tange as tensdées residuais. Percebe-se
um incremento médio de 61 MPa quando se aumenta os tempos de nitretacdo de
2,5 horas para 5 horas.
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Figura 54 - Tensodes residuais medidas para amostras nao revestidas.

Na Figura 55 s&o apresentados os valores de tensdes residuais medidas
neste estudo. As medigbes foram realizadas coletando informagbes em
profundidades de até aproximadamente 6um para todas as amostras, inclusive
amostras revestidas, onde a maior contribuicdo dos valores medidos de tensdes
residuais é devida aos substratos € ndo aos revestimentos (espessura maxima de
aproximadamente 2 pm).

Amostras nao nitretadas e revestidas apresentaram baixas tensdes
compressivas na superficie, embora se note uma inversao de tensées compressivas
para trativas nestas amostras, esta diferenca nao é muito significativa devido a

dispersao nos valores medidos. Desta forma, pode-se afirmar que nao ha alteracdes
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significativas no estado de tensdes da superficie do substrato quando comparadas

amostras apenas revestidas com amostras nao revestidas.

Tensdes Residuais

Tensdes Residuais (MPa)
[=]

N3o nitretada
Nit2.5

Nit5

TICN 1

TiCN 2
Nit2.5+ TiCN 1
Nit 2.5 + TiCN 2
Nit 5+ TiCN 1
Nit5 + TiCN 2

Figura 55 - Tensbes residuais medidas para todas as amostras estudadas.

Na analise de tensdes residuais para amostras nitretadas e posteriormente
revestidas, notou-se que quando se fez uso do revestimento TiCN 1, o qual foi
aplicado com temperatura maxima de processo de aproximadamente 400°C, notou-
se reducao das tensdes de 892 MPa e de 822 MPa para amostras nitretadas com
2,5 e 5 horas respectivamente. J& a aplicagéo do filme fino TiCN 2, o qual se aplica
com tempos e temperaturas superiores comparado com o TiCN 1, houve reducao
na média dos valores de tensdes residuais encontrados, que foram de 298 MPa e
de 441 MPa para amostras nitretadas com 2,5 e 5 horas respectivamente.

A aplicagao de revestimento de menor espessura de camada — TiCN1 (o qual
€ realizado com tempos menores) modifica o estado de tensdes compressivas de
maneira menos significativa do que quando se utiliza o revestimento TiCN2. Ja o
revestimento TiICN2 promove uma redugcdo mais acentuada das tensdes residuais
compressivas. A temperatura mais elevada durante o processo de deposicao
(450°C) quando comparado com o TiCN1 (400°C), associado ao maior tempo de
exposicao do substrato na etapas de deposicao e pulverizagdo, gera um alivio de

tensdes mais acentuado na camada nitretada.
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Reducdo de tensdes residuais em camadas nitretadas apds deposicao
também foram observadas por Spute (2014), que relata que esta reducédo nao pode
ser atribuida a um dnico fator, pois varios parametros afetam a indugcéo e a
relaxacao de tensdes residuais nos sistemas duplex. Um fator, que segundo este
autor, seria responsavel pela relaxagéo das tensdes residuais na zona de difusao é
a temperatura de deposicao.

A reducdo de tensdes residuais medidas na superficie da zona de difuséo
observada neste trabalho possivelmente é causada pelo aumento da temperatura
que promoveu a modificacdo da composi¢do quimica (dos elementos C e N) da
zona de difusdo apo6s a deposigcado dos filmes finos (como serd mostrado nos perfis
de composicdo quimica no Capitulo Discussdao Geral), e também pela
desestabilizagdo e/ou dissolu¢ao dos precipitados presentes nesta camada.

4 .10.2 — Perfil de Tensdes Residuais em Amostras

Perfis de tensdes residuais foram obtidos para todas as condicdes estudadas
e 0s resultados estdo apresentados nos graficos das Figuras 56 a 59. O valor
apresentado no ponto zero de profundidade corresponde a medi¢cdo de tensdes
residuais na superficie das amostras, os demais pontos foram medidos apéds
sucessivas remogdes de camadas superficiais até uma profundidade maxima de
80um. Em particular para as amostras revestidas, foi feita inicialmente a remogéao
dos filmes através da decapagem em solugdo contendo agua oxigenada 35% vol.
antes das medigdes, garantindo que fossem obtidos valores de tensdes residuais
apenas dos substratos.

Com auxilio da Figura 56 pode-se avaliar a variagcdo das tensdes residuais
em fungdo da profundidade. Mediram-se valores de tensdes compressivas de -
1292MPa na superficie da amostra nitretada com 5 horas, as quais foram decaindo
até atingir valor de 48MPa na profundidade de 80um. Para a amostra nitretada com
2,5 horas a tensdo compressiva na superficie foi de -1235 MPa, o perfil segue um
comportamento bastante similar a amostra nitretada com 5 horas, até se chegar na
profundidade de 80um onde as tensdes residuais sao idénticas entre as duas

amostras.
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Levando em consideragdo o tempo de nitretagcdo é possivel avaliar que 5
horas de processo leva a tensdes residuais compressivas maiores em comparacao

com a nitretagdo por 2,5 horas em toda a extensao da camada.
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Figura 56 - Tensodes residuais para amostras apenas nitretadas.

As tensdes compressivas ocorrem devido a maior distorgdo da rede cristalina
da ferrita pela presenga de nitrogénio dissolvido e pela formagéo de nitretos de
elementos de liga (Cr, Mo, W e V). O processo de nitretacdo de maior tempo
propiciou maior difusdo de nitrogénio, comprovada pelos perfis de composi¢cao
quimica e pela maior espessura de camada nitretada (68 um para 5h e 58um para
2,5h). Ocorre entdo, que o percentual de nitrogénio € maior para mesmas
profundidades a partir da superficie para amostras nitretadas com 5 horas em
comparagao com amostras nitretadas com 2,5 horas, favorecendo a distor¢gdao da
rede e maior tensdo residual compressiva nas mesmas profundidades para
diferentes processos.

Na Figura 57 sao apresentados os perfis de tensdes residuais para amostras
somente revestidas e para a amostra nao nitretada. Observa-se um comportamento
muito parecido das curvas, ndo havendo diferencas significativas de tensdes
residuais ao longo da mesma, exceto no ponto medido na superficie, onde as
tensbes residuais da amostra ndo revestida apresenta valor de 167MPa contra
tensdes residuais levemente compressivas na superficie (-75MPa e -35MPa para
TiCN 1 e TiCN 2, respectivamente).
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Figura 57 - Tens@es residuais para amostras ndo nitretadas e revestidas.
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Na Figura 58 ha os perfis de tensdes residuais para amostras nitretadas com

2,5 horas e revestidas com TiCN 1 e TiCN 2. A aplicagao do revestimento TiCN 1

resultou em uma alteragcéo do perfil de tensdes residuais quando comparado com o

perfil do substrato somente nitretado com 2,5 horas. Proximo da superficie ha uma

reducdo das tensdes residuais compressivas para -937MPa e na profundidade de

80um as tensdes residuais ainda sdo compressivas e tem valor médio de -115MPa.

Outra observagao importante € que claramente o revestimento TiCN 2, aplicado em

temperatura superior e por tempos maiores (450°C e 54 minutos) quando

comparado como TiCN 1 (400°C e 38 minutos) gerou maior relaxagdo das tensdes

residuais e modificacdo do perfil de tensdes residuais. Para o TiCN 2 as tensdes

residuais na superficie sdo menos compressivas (-343MPa) chegando a um valor

maximo compressivo de (-568MPa) a 10um de distancia da superficie.
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Figura 58 - Tensdes residuais para amostras nitretadas com 2,5 horas e revestidas.

Na Figura 59 abaixo se observam os perfis de tensdes residuais para
amostras nitretadas com 5 horas e revestidas com TiCN 1 e TiCN 2. A aplicacéao
destes revestimento também altera de forma bastante significativa o perfil de
tensdes residuais quando comparado aos perfil de uma amostra somente nitretada
por 5 horas. O revestimento TiCN 1 gera menor relaxagcédo das tensdes na camada
nitretada quando comparado com o revestimento TICN 2. A maior tensdo
compressiva neste substrato encontra-se a 10um de profundidade (-1403MPa) e vai
sendo reduzida até atingir (-60MPa) a 80um. No revestimento TiCN 2 a maior
tensdo compressiva foi medida na superficie e tem valor de -470MPa a sua reducao
ndo € tdo acentuada (menor inclinagdo da curva do perfil) até se atingir a
profundidade de 80um.

A modificacao dos perfis de tensdes residuais das camadas nitretadas, apos
a aplicagdo dos revestimentos, é devida a mudanca no perfil de composicao
quimica dos elementos N e C, que difundem em direcao ao nucleo do substrato.
N&o é esperada a dissolugao dos nitretos de ferro precipitados Y (FesN) na zona de
difusdo nas temperaturas de deposicao (400 e 450°C), pois estes sao estaveis até
680°C. Juntamente com os nitretos, carbonetos e carbonitretos precipitados de
elementos de liga contidos no aco (Cr, Mo e V) que certamente ndo sdo solluveis
nas temperaturas de deposicao.

Desta forma pode ser atribuida a alteragcao nos perfis de tensdes residuais o

novo ciclo térmico introduzido ao substrato pelo processo de deposicdo, que
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possibilita a difusdo dos elementos C e N, alterando sua concentragdo ao longo da
camada nitretada e consequentemente alterando as distorcées presentes no

reticulado cristalino do ferro.
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Figura 59 - Tensdes residuais para amostras nitretadas com 5 horas e revestidas.

4.11 Esfera-sobre-disco

4.11.1 Coeficiente de Atrito

Foram determinados os coeficientes de atrito e de desgaste para quatro
condic¢des superficiais de amostras: somente polidas, nitretadas, somente revestidas
e com tratamento duplex.

Apoés a realizagao do ensaio, foram obtidas curvas de coeficiente de atrito
versus distancia linear percorrida no ensaio. Para cada condicao estudada foram
realizadas 3 repeticdes com trilhas de raio 11 mm, 9 mm e 7 mm.

Uma primeira observacdo que pode ser feita € a excelente repetibilidade
encontrada entre os valores de coeficiente de atrito obtidos para a mesma amostra
(exemplo Figuras 60 a 62), demonstrando uma homogeneidade dos tratamentos
aplicados nos corpos de prova. Desta forma, neste capitulo serdo apresentadas
comparagdes relevantes encontradas para os diferentes tratamentos somente para

as trilhas de raio 11 mm. Sendo que as demais curvas podem ser vistas no Anexo |.
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Figura 60 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para a amostra nitretada por 2,5 horas.
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Figura 61 - Curva obtida no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para a amostra revestida com TiCN 1.
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Figura 62 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para a amostra Nit 2,5 + TiCN 1.

A aplicagdo do tratamento de nitretacdo sem revestimento, tanto para 2,5
horas como para 5 horas, de uma forma geral durante todo o comprimento
deslizado, apresenta um pequeno beneficio em termos de reducao do coeficiente de
atrito quando comparado com uma amostra somente polida, como pode ser
observado Figura 63. Também na fase inicial do ensaio, nas distancias de até
aproximadamente 300m de deslizamento, observam-se menores coeficientes de
atrito quando aplicada a nitretacdo em comparagcdo com a amostra nao nitretada,
sendo este levemente menor quando se utilizada 5 horas de nitretacdo em

comparagao com o processo de nitretacao de 2,5h.
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Figura 63 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostras nitretadas e nao nitretadas.

Na Figura 64 sdo apresentadas as curvas do ensaio esfera sobre disco para
amostras somente revestidas com os diferentes filmes finos e néo revestidas.
Primeiramente, nota-se significativa redugdo do coeficiente de atrito quando se
utiliza o revestimento. Entretanto, h4 uma perda consideravel em termos de efeito
running-in quando se aumenta a espessura de camada de revestimento, para a
espessura maior de revestimento este beneficio sé € alcangado com
aproximadamente 250m de deslizamento, enquanto que para o filme fino de menor
espessura se consegue ja com 50m deslizados. Outro beneficio importante
encontrado para o revestimento TiCN 1 é o maximo valor de coeficiente de atrito, o
qual foi de 0,24, enquanto que para o filme TiCN 2 foi de 0,50.
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Figura 64 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostras revestidas e nédo revestidas.

Demonstrado o beneficio causado pela aplicacdo de diferentes espessuras
de camadas do revestimento TiCN, a partir de agora sera avaliada a influéncia das
diferentes camadas nitretadas combinadas com diferentes espessuras de camadas
de revestimentos. A primeira comparagdo a ser realizada é o efeito da nitretacao

para o filme TiCN 1 (menor espessura de camada).

Da mesma forma que para amostras ndo nitretadas, quando se aplica o
revestimento TiCN 1 sobre amostras nitretadas, € possivel encontrar baixo
coeficiente de atrito como se verifica na Figura 65. A utilizagdo da nitretagdo piora
levemente o efeito running-in fazendo com que o menor coeficiente de atrito atingido
durante o0 ensaio seja alcancado para distancias percorridas maiores quando
comparado com a amostra somente revestida. Ja o coeficiente de atrito médio a
partir de 150m de deslizamento, quando ja se apresenta de forma mais estavel, é
levemente reduzido quando se utiliza a nitretagdo tanto para 2,5 horas (coeficiente
de atrito de 0,11) quanto para 5 horas (coeficiente de atrito de 0,12) comparado com
a superficie apenas revestida que tem coeficiente de atrito de 0,14.
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Figura 65 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostras revestidas com o filme TiCN 1.

O comportamento das curvas de coeficiente de atrito versus distancia
percorrida para revestimento TiCN 2 é modificado quando se aplica nitretacdo ao
substrato (Figura 66). Nota-se claramente que a utilizagdo da nitretacao gerou
maiores coeficientes de atrito durante os primeiros instantes de deslizamento, sendo
o pior caso o da amostra Nit 5 + TiCN 2, chegando a coeficientes de atrito de até
0,64. Depois de estabilizado o coeficiente de atrito, a amostra que apresentou
menor coeficiente de atrito foi a que nao foi nitretada previamente a aplicagao do

revestimento.
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Figura 66 - Curvas obtidas no ensaio esfera sobre disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostras revestidas TiCN 2.

4.11.2 Coeficiente de Desgaste

Na Figura 67 é apresentado o gréfico dos coeficientes de desgaste medidos
para todas as condi¢oes estudadas.

Observa-se claramente o beneficio gerado, em termos de resisténcia ao
desgaste em condi¢des de deslizamento, para amostras nitretadas em comparagao
com amostras sem qualquer tratamento superficial. Também se verifica que ocorreu
um desgaste levemente mais acentuado para a amostra nitretada com tempo de 5
horas em comparagao a amostra que teve tempo de nitretagdo menor.
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Figura 67 - Coeficiente de desgaste k para todas as condigdes superficiais estudadas.
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Devido a redugdo bastante significativa no coeficiente de desgaste para

amostras revestidas, separaram-se os resultados das mesmas, para melhor

visualizag&o, na Figura 68 abaixo.
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Figura 68 - Coeficiente de desgaste k para amostras revestidas.

A utilizacdo dos diferentes revestimentos gerou coeficientes de desgaste

distintos. O revestimento de maior espessura apresenta coeficiente de desgaste
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mais acentuado para todas as condi¢coes prévias de substrato (ndo nitretado,
nitretado com 2,5 horas e nitretado com 5 horas).

Na amostra revestida com TiCN 2, com auxilio do gréafico da Figura 69, pode-
se observar que a introducdo da nitretagdo, com 2,5 horas gera reducado do
coeficiente de desgaste e quando o substrato € nitretado com 5 horas ha uma
reducéo ainda maior deste coeficiente. Ja para o Revestimento TiCN 1 o beneficio
de reducao deste coeficiente s6 pdde ser visto para o processo de nitretacao de 5
horas previamente aplicado ao substrato.

Coefiente de Desgaste
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* -=-TiCN 2
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Revestida Nitretagdo 2,5h Nitretagdo 5h

Figura 69 - Coeficiente de desgaste k comprando-se os diferentes revestimentos aplicados.

4.11.83 Observacao das Trilhas de Desgaste

As Figura 70a, b e ¢ sdo imagens obtidas em microscopio ético da superficie
das trilhas formadas apds realizacdo do ensaio de desgaste. A direcdo de
deslizamento da esfera sobre as amostras é de cima para baixo para todas as
imagens apresentadas.

O aspecto da superficie das amostras nitretadas tanto em 2,5 quanto em 5
horas € bastante similar, observa-se rugosidade acentuada, riscos e deformacao
plastica do material base. Pode-se dizer que ha uma leve reducao da quantidade de
material deformado plasticamente na superficie da amostra nitretada com 5 horas
em comparagao com a nitretada com 2,5 horas.
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a) BT b) i ) oo

Figura 70 - Trilhas de desgaste. Da esquerda para direita: (a) amostra nao nitretada, (b)
amostra nitretada com 2,5h e (¢) amostra nitretada com 5h.

Na Figura 71a e b abaixo pode-se visualizar o aspecto das trilhas formadas
nas amostras somente revestidas. Observa-se na regido central das trilhas uma
coloragdo mais amarelada (caracteristica do TiN) evidenciando que a camada mais
superficial (TiCN) foi desgastada parcialmente. Para a amostra TiCN 1 a regido de
cor mais amarelada € menos exposta do que a amostra TiCN 2, indicando menor
desgaste para o primeiro filme. Também é possivel observar que a trilha gerada
sobre o filme TiCN 2 é mais larga e profunda dado mais evidéncias de que o
desgaste foi mais acentuado para este revestimento quando comparado com o
TiCN 1.

a) b)

Figura 71 - Trilhas de desgaste. Na imagem a esquerda (a) TICN1 e na imagem a direita (b)
TiCN 2

Nas Figura 72a e b, e Figura 73a e b o mesmo efeito de remog¢éo da camada
mais superficial de revestimento € observado, ou seja, mais acentuado para o
revestimento TiCN 2 do que para o revestimento TiCN1, mesmo para o substrato

nitretado com 2,5h ou 5h.
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a) 7 H06Hm

Figura 72 - Trilhas de desgaste. Na imagem a esquerda Nit 2,5h + TiCN1 e na imagem a
direita Nit 2,5h + TiCN2

a) DR (0101l

Figura 73 - Trilhas de desgaste. Na imagem a esquerda Nit 5h + TiCN1 e na imagem a
direita Nit 5h + TiCN2

4. 12 Caracterizacao dos Pinos

Neste subcapitulo serda apresentada toda caracterizagcdo metallrgica feita
para os pinos, que posteriormente foram submetidos ao ensaio DST. As analises
realizadas foram de metalografia para verificacdo da formagdo da camada nitretada,
rugosidade, profundidade de camada nitretada e tensdes residuais do substrato.
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4 12.1 Microestrutura

As Figuras 74 e 75 apresentam as micrografias revelando a microestrutura da
camada de difusdo produzida para os pinos nitretados com 2,5 e 5 horas de
tratamento, respectivamente. A zona de difusdo é identificada pela regiao mais
escurecida (identificada nas figuras) a qual é seletivamente atacada pelo reagente
nital. Como era esperado, a camada de difusdo de maior espessura foi produzida

para o tempo de 5 horas de nitretagao.

Figura 74 - Micrografia revelando presenca de zona de difusdo no pino nitretado a plasma
com 2,5 horas. Ataque: nital 2%. Aumento: 200x

Figura 75 - Micrografia revelando presenga de zona de difusdo no pino nitretado a plasma
com 5 horas. Ataque: nital 2%. Aumento: 200x
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4.12.2 Rugosidade

A rugosidade superficial foi medida para as diferentes condigcbes de pinos
produzidos e é apresentada nas Figuras 76 e 77 para os parametros Ra e Rz. A
medida que se aumenta o tempo de nitretacdo também se aumenta a rugosidade do
substrato.

A aplicacdo dos revestimentos também modifica a rugosidade da superficie
polida, quanto maior a espessura do revestimento aplicado maior foi a rugosidade

medida tanto para o parametro Ra quanto Rz.
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Figura 76 - Grafico de rugosidade Ra para todos os pinos produzidos.
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Figura 77 - Gréfico de rugosidade Rz para todos os pinos produzidos.

4.12.3 Profundidade de Camada Nitretada

Diferentemente das amostras, a profundidade de camada nitretada para os
pinos foi determinada apenas utilizando as micrografias das Figuras 74 e 75, e com
auxilio de software analisador de imagens. Como ja mencionado, para as amostras
as profundidades medidas através do perfil de microdureza foi de 58um para 2,5
horas de nitretacdo e 68um para 5 horas. E para os pinos encontraram-se valores
de aproximadamente 25um e 55um para os tempos de processo de 2,5 e 5 horas,

respectivamente.

4 .12.4 TensoOes Residuais

Os resultados de tensdes residuais apresentados na Figura 78 foram obtidos
a partir de medicdes realizadas ao longo da superficie na regido de diametro menor
dos pinos (area util a ser testada no ensaio DST). No total foram realizadas 20
medi¢cdes em cada pino, sendo 10 medidas realizadas na direcdo ¢=0° (direcédo

axial do pino) e outras 10 na direcdo ¢$=90°.
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Figura 78 - Tensoes residuais medidas para todos os pinos estudados.

Tensdes residuais compressivas foram medidas para todas as condi¢cbes de
superficie produzidas nos pinos. Verifica-se que o pino sem tratamento superficial
apresenta tensdes residuais médias de -922MPa, e apds a realizacdo de um
tratamento de nitretagcdo com tempo de 2,5h ha uma reducao das tensodes residuais
em modulo, embora ainda compressivas. Quando o tratamento aplicado foi de 5h,
as tensdes residuais encontradas voltam a aumentar em mddulo e chegam a -
1039MPa.

Pinos apenas revestidos, com TiCN1 ou TiCN2, apresentam reducdo das
tensdes residuais compressivas em comparagao com a amostra sem tratamento, -
711MPa e -265Mpa, respectivamente.

Fica evidente o efeito dos parametros do processo de deposicdo na redugao
das tensdes residuais. Toda vez que foi aplicado o revestimento TiCN2, mesmo
quando os substratos estavam previamente nitretados, as tensdes medidas foram
menores, em médulo, quando comparado com o revestimento TiCN1. Esse efeito
que causou alivio de tensdes se origina nos maiores tempos e temperaturas que os
pinos foram expostos durante a aplicacao do revestimento TiCN 2 em comparacao
ao TiCN 1.

Comparando-se os valores de tensdes residuais entre pinos e amostras €
possivel avaliar que os pinos, de uma forma geral, possuem tensdes residuais

compressivas mais elevadas. Isto se deve aos diferentes processamentos
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mecanicos utilizados para obtengdo das superficies a serem tratadas. O
processamento para fabricacdo das amostras teve a seguinte sequéncia:
faceamento, retifica e lixamento; enquanto que os pinos passaram por torneamento,
retifica e lixamento com granulometria de lixas diferentes da granulometria utilizada

para os pinos, conforme apontado no capitulo Procedimento Experimenta.

4.13 Ensaio DST

Com o objetivo de se avaliar o comportamento dos filmes finos desenvolvidos
em aplicagdes de conformacdo de chapas, estes foram testados no ensaio de DST
(Dobramento sob Tensao), nas condigdes com e sem utilizagdo de lubrificante para
os testes.

Inicialmente foi feita caracterizacdo microestrutural em uma secao transversal
da chapa do ago inoxidavel AISI 304 utilizada nos ensaios de dobramento sob
tensdo. A microestrutura encontrada € tipica de um acgo inoxidavel austenitico
conforme observado na Figura 79 abaixo. A dureza também foi medida e o valor
médio encontrado foi de 313HVs.

Figura 79 - Microestrutura encruada da chapa de ago inoxidavel austenitico AISI 304 utilizado
no ensaio de DST.
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Na Figura 80 sdo mostradas as trés curvas de torque obtidas no ensaio DST
para uma amostra polida e utilizando o pino sem lubrificante para deslizamento e
dobramento de trés diferentes chapas de ago.

Nesta secdo serdo mostrados apenas os resultados médios dos torques e
obtidos para todas as condi¢gbes estudas. O valor médio foi calculado através da
selecdo dos ultimos seis segundos de ensaio, ou seja, o periodo em que ha
consideravel estabilizagdo do torque medido.
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Figura 80 - Torque medido no ensaio DST para uma amostra polida sem qualquer tratamento
superficial.

Na Figura 81 é mostrada a superficie de contato da chapa com o pino apo6s
dobramento, bem como um exemplo de como a superficie do pino se apresenta
apos o ensaio (pino polido e sem lubrificantes).
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Figura 81 - Superficie das chapas a esquerda e pino apés ensaio de dobramento sob tensao
a direita.

Na Figura 82 sao mostrados os valores médios de torque medidos para todos
0s ensaios realizados sem lubrificante. Percebe-se claramente que o maior torque
encontrado foi de 5,5Nm para o pino nao nitretado, o qual também apresentou o
maior desvio padrdo demonstrando uma grande variacao dos valores em torno da
média, justificando o torque ndo estavel ao longo do processo de dobramento e
deslizamento das chapas.

A utilizagdo de nitretacdo, em destaque a nitretagdo com menor tempo de
duragdo, se mostra benéfica no que tange a redugao de torque para o processo de
conformagdo das chapas em estudo, chegando ao valor médio de 4,2 Nm para o
processo de nitretagéo de 2,5 horas.

De uma forma geral, os revestimentos aplicados, individualmente ou quando
da nitretacdo prévia do substrato, ndo foram capazes de reduzir o torque em
comparagao com um pino n&o nitretado ou nitretado para os ensaios de dobramento

a SecCo.
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Figura 82 - Torque medido para ensaio DST sem a utilizagdo de lubrificante.

Quando se faz uso do lubrificante, a reducéo no torque de uma forma geral é
bastante significativa em comparacdo com os ensaios realizados sem lubrificante,
como pode ser observado na Figura 83.

Os processos de nitretacdo pioram o torque significativamente em
comparagdao com o pino polido (nao nitretado) quando foi feito o ensaio com
lubrificante. O pino polido apresenta torque de 1,24 Nm, enquanto que um pino
nitretado com 2,5 horas apresentou torque de 1,49Nm e o nitretado com 5 horas
resultou em torque de 2,07Nm, este Ultimo apresentou acréscimo de 68% em
relacdo ao pino ndo nitretado.

E possivel verificar que os melhores resultados em termos de torque medido
sao para os pinos revestidos com o flme de menor espessura, € que 0S processos
de nitretagdo nao influenciam significativamente estes valores. Foi possivel reduzir
em cerca de 50% o torque para o revestimento TiCN1 em comparagdo com o
revestimento TiCN2. Este ultimo também nao foi capaz de gerar efeito benéfico
significativo de reducédo de torque quando comparado com o0s substratos apenas
nitretados.
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Figura 83 - Torque medido para ensaio DST com a utilizagdo de lubrificante.
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5 Discussao Geral

Neste capitulo serdo discutidos a influéncia dos diferentes tratamentos
superficiais aplicados sobre as amostras no que tange as modificagbes de perfil de
composicao quimica que ocorrem na camada nitretada pela aplicagdo dos
revestimentos, a influéncia dos diferentes substratos gerados em relacdo a adesao
dos revestimentos, medicdes de coeficientes de atrito e a relacdo entre dureza e
médulo de elasticidade que afeta a resisténcia ao desgaste dos filmes finos. E por
fim, sera abordada uma discusséo sobre os esforgcos medidos no ensaio DST para
as diversas condicoes estudadas na conformacao de chapas de aco inoxidavel AlISI

304 e a influéncia da lubrificagdo nos resultados dos ensaios.

5.1 Modificagcédo do Perfil de Composi¢cdo Quimica do Substratos

5.1.1 Analise de Nitrogénio

Com auxilio dos graficos apresentados nas Figuras 84 e 85 avaliaram-se as
modificagcdes causadas nos perfis de composi¢cdo quimica tomando como base de
comparagao as camadas nitretadas (grafico mais a esquerda). Buscou-se mostrar
nestes graficos a modificacdo do percentual atdmico dos elementos C e N quando
da aplicagédo dos diferentes revestimentos (TiCN 1 e TiCN 2). Também foram feitas
inferéncias sobre possiveis implicagdes que estas mudangas encontradas poderiam
ocasionar nas propriedades mecanicas dos sistemas duplex.

Utilizou-se como critério para definir a profundidade de camada nitretada a
qual o teor de nitrogénio atémico atinge 0,5%. Partindo-se da camada original
nitretada com 2,5 horas e que apresenta profundidade de 32um (Figura 84),
observa-se que ha um aumento da profundidade da camada nitretada para 43,5um
quando se utiliza o processo de revestimento TiCN 1 e também aumento ainda
superior para 51um de profundidade quando se aplicou o TiCN 2. Este efeito se da
por conta do tempo e temperatura que a amostra ficou exposta quando foram
submetidas aos processos de revestimento. Ocorre um aumento na concentracao
de nitrogénio na interface revestimento/camada nitretada e o favorecimento da
difusdo de nitrogénio em dire¢do ao centro da amostra, e este € maior quanto maior

€ 0 tempo e temperatura aplicada no processo de revestimento.
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O mesmo efeito ocorre para a camada nitretada com 5 horas. Existe um
incremento do percentual de nitrogénio atdmico que apresenta profundidade de 45

um, 47 um e 60 pm para a amostra nitretada, Nit 5 + TICN1 e Nit 5 + TiCN2,
respectivamente (Figura 85).
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Figura 84 - Perfil de composi¢do quimica de nitrogénio e carbono de uma amostra nitretada
com 2,5 horas e respectivos sistemas duplex com revestimentos TiCN 1 e TiCN2.
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Figura 85 - Perfil de composigao quimica de nitrogénio e carbono de uma amostra nitretada
com 5 horas e respectivos sistemas duplex com revestimentos TiCN 1 e TiCN2.

5.1.2 Anélise de Carbono

Também avaliaram-se variagbes do percentual atémico de carbono em
funcdo da profundidade e verificou-se uma redistribuicdo deste elemento na
superficie, que € considerada tipica de camadas nitretadas, ou seja, ha
descarbonetacdo bem préximo a superficie e o teor de carbono vai variando em
funcdo da profundidade. A medida que se vai em direcdo ao nicleo o teor de
carbono vai aumentando até atingir um pico antes de se alcancar ao percentual de

carbono original do substrato. Este pico aparece em diferentes profundidades e é
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dependente do tipo de processo duplex aplicado (indicado pela seta nos graficos
das Figuras 84 e 85). Ele ocorre em profundidades maiores quanto maior a
temperatura e tempo de processo de revestimento aplicado, tanto para a nitretagéo
realizada com 2,5 horas quando para de 5 horas. Para a nitretacdo realizada com
2,5 horas as profundidades em que ocorrem os picos de carbono foram de cerca de
31, 44 e 52um para os processos Nit 2,5, Nit 2,5 + TiCN 1 e Nit 2,5 + TiCN 2,
respectivamente. E para a nitretagdo realizada com 5 horas mediu-se profundidades
do pico de carbono de aproximadamente 47, 48 e 60um para os tratamentos Nit 5,
Nit 5+ TICN 1 e Nit 5 + TiCN 2, respectivamente.

De acordo com Tier (2001), durante a nitretacao ja ocorre uma redistribuicao
de carbono do substrato e carbonetos, especialmente os carbonetos de cromo ficam
instaveis na camada nitretada. Assim, o nitrogénio substitui o carbono na estrutura
dos carbonetos. Consequentemente, carbono ¢é liberado e difunde para a superficie
e para o nucleo. O carbono que difunde em diregcdo ao nucleo forma esta regiao
enriquecida em carbono abaixo da camada nitretada. Também foi discutido por
Rocha (1999), que devido a presenga de tensbes da camada nitretada, o carbono
difunde para regides livres de concentracdo de tensdo, como por exemplo, a
superficie e a frente da camada nitretada. O carbono que difunde para a superficie,
vai ser removido por sputtering e por rea¢gées com o hidrogénio, formando a camada
descarbonetada. Durante o processo de revestimento, devido a temperatura e
tempo aplicados e também a nova oferta de nitrogénio, ocorre a difusédo do carbono
em direcdo ao nucleo e em direcdo a superficie. A medida que o filme se forma na
superficie, funciona como uma barreira difusional para o carbono que migra em
dire¢éo a superficie, causando um efeito de “represamento” do mesmo na interface

revestimento/camada nitretada.

5.2 Influéncia da Fracao de Carbono na Dureza dos Revestimentos

Na Figura 86 sao apresentados os perfis de fracdo atdmica de carbono em
relacdo ao nitrogénio ((%-atom.C/(%-atom.C+%atom. N)) para os dois
revestimentos produzidos. Notam-se claramente diferentes perfis de fracao atémica

levando a diferentes composicdes quimicas destes revestimentos.
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Para o revestimento TiCN 1, da profundidade zero (superficie do
revestimento) até aproximadamente 0,25 um, ha um valor que oscila préximo a 0,5
da fracao atbmica de Carbono, ou seja uma a relagéo 1:1 de numero de atomos de
C e N. Esta relagdo decresce linearmente até o final da camada na profundidade de
cercade 1 um.

No revestimento TiCN 2, pode-se dizer que ha trés regides bem distintas de
perfil de fracdo atébmica de C. a primeira, a partir da superficie do revestimento e até
aproximadamente 0,25um de profundidade, ha uma relagdo direta entre atomos de
C e atomos de N e esta é quase linear; em uma segunda regido, de
aproximadamente 0,27um até 1,1 um onde a fracao atdmica de C é constante €, na
terceira regido, a partir de 1,1 um até 2,0 um (préoximo ao final da camada), uma
nova relagdo linear € estabelecida, onde a fracdo atébmica de carbono € reduzida

para valores abaixo de 0,1.
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Figura 86 - Fragao atdmica de carbono para os revestimentos TiCN 1 e TiCN 2.

A dureza dos revestimentos depende dos efeitos combinados e das
proporcoes entre TiN, TiCN, TiC e ligacoes sp2 C-C. Geralmente, TiC possui maior
dureza do que TiCN e TiN (FANG, et al., 2004), desta forma, segundo Li (2013) a
reducdo da fase TiC leva a uma redugdo da dureza do revestimento. Yasuoka
(2012) estudou o revestimento TiCN de camada unica (single-layer) variando a
fracdo atdbmica de carbono nestes filmes. Este autor conclui que a medida que se

aumenta a fragao atémica de carbono no filme ha uma substituicdo de N por C na
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estrutura do TiCN que pode aumentar as tensdes da rede cristalina, aumentando a
dureza. Também relatou que o filme que apresentou maior dureza é o que possui
fracdo atdbmica de carbono (de 0,5), diferentemente do que se observa nos
resultados do presente estudo, onde, embora sejam o0s revestimentos
caracterizados como camada gradual de composicado variavel (graded-layer), o
revestimento que apresenta maior dureza é o TiCN 2, tendo fracao de carbono de
0,5 apenas numa regido de espessura muito pequena e bem préxima a superficie, e
decaimento até aproximadamente 0,25 em menos de 0,25 micrometros.
Possivelmente a maior dureza medida com carga de 25mN na profundidade maxima
de 0,15um (25,4 GPa) do revestimento TiCN 2 possa ser atribuida ao maior suporte
dado pela maior espessura de camada, comparado com o revestimento TiCN 1
(21,8 GPa) medido com a mesma carga no ensaio de nanodureza e na
profundidade maxima de 0,16 um, mesmo que o TiCN 1 tenha maior fracao atébmica

de carbono do que o TiCN2.

5.3 Influéncia dos Diferentes Substratos na Capacidade de Sustentagcéo
de Carga dos Revestimentos

A alta dureza de camada de difusdo, devido a formacdo de nitretos de
elementos de liga e supersaturacdo de nitrogénio, suporta deformacao plastica e
introduz tensbes residuais compressivas que tendem a fechar as microtrincas ou
impedem a sua formagédo. J& a formagdo da camada de compostos induz alta taxa
de desgaste inicialmente devido a quebra da camada e consequente formagéao de
particulas abrasivas, por esse motivo procurou-se evitar sua formagao na nitretagéao.
Obteve-se sucesso neste aspecto, uma vez que sua formacao nao foi detectada nas
amostras produzidas neste trabalho (conforme andlises de difragdo de raios x
apresentadas na secao 4.2.1.

Conforme apresentado no item 4.9, com auxilio do teste do risco realizado
em amostras revestidas e nas diferentes condi¢coes prévias de substrato pode-se
avaliar quantitativamente a capacidade de sustentacdo de carga dos diferentes
substratos. De maneira geral, os resultados apontaram para capacidades de
sustentacdo de carga maiores quando o substrato sofre nitretacdo. A superficie de

uma amostra com tratamento duplex, quando submetida a aplicagéo de solicitagdes
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externas, principalmente compressivas, tende a se deformar menos, uma vez que o
substrato nitretado resistira mais a deformacdo plastica e consequentemente, o
revestimento de alta dureza e fragil, sofrera menor deflexdo, o que geram esforgos
de trativos na interface filme-substrato e as falhas sdo minimizadas.

Na Figura 87 sdo apresentados os resultados obtidos com o ensaio do risco
para avaliacdo da adeséo dos revestimentos ao substrato. Primeiramente é possivel
verificar que ha um aumento gradual das cargas criticas medidas, tanto para Lcf
quanto para Lc2, quando o substrato esta nitretado em comparagdo com o substrato
sem nitretagdo. A primeira falha observada no filme de menor espessura (Lc1) é
aumentada em cerca de 20% quando se faz uso da nitretacdo do substrato,
independentemente do tempo de nitretacdo (profundidade da zona de difusdo da
camada nitretada). J& para o revestimento TiCN2, a espessura da camada nitretada
tem forte influéncia no aumento da capacidade do revestimento suportar a formagéao
de trincas. Com 2,5h de nitretacdo o aumento de Lc1 é de 19% e para 5h de
nitretacdo o aumento é de 31% em Lc1, sempre em relacdo a condicdo nao
nitretada.

Observando as medigcdes para carga critica Lc2, quando se tem a primeira
exposicao do substrato, percebe-se que a nitretacdo tem efeito mais significativo no
que tange a manutencdo da adesado do revestimento ao substrato. Tanto para o
TiCN1 quanto para o TiCN2 hd um efeito bastante positivo da utilizacdo da
nitretacdo em comparacdo a um substrato ndo nitretado. Para o revestimento de
menor espessura, as cargas criticas sdo aumentadas em 32% e 59% quando se
passa de 2,5 para 5h de nitretacdo. E para o revestimento de maior espessura, se
tem incrementos de 38% e 40% para as camadas nitretadas com 2,5 e 5 horas,

respectivamente.
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Figura 87 - Cargas criticas Lc1 e Lc2 para as amostras estudadas.

Estudos experimentais realizados por Rickerby (1987) relatados por Lin
(1996) demonstram que é esperado uma reduc¢do na carga critica Lc quando se
aumentam as tensdes internas nos revestimentos TiN depositados via PVD. Devido
ao aumento na energia interna estocada e ao aumento das tensdes na interface
havera um favorecimento nas condi¢coes para que o revestimento venha a falhar.
Estes autores também reportaram que a carga critica varia inversamente com a
tensdo residual compressiva, e esta relacdo inversa resulta da superposicdo da
tensdo aplicada pelo indentador em deslizamento e a tensdo residual compressiva
do revestimento. Desta forma, as altas tensbes residuais dos revestimentos
reduzem as tensdes que sdo necessarias para remové-lo do substrato (falha

adesiva) em um ensaio do risco.

Um fator importante, além do inicio do trincamento, que esta relacionado a
carga critica Lc1, é o quanto o revestimento suporta a propagacao de trincas até
sua delaminagdo, e serve como critério para a qualidade do sistema duplex
(ZHANG, et al., 2012). O parametro utilizado que relaciona os resultados de teste do
risco é apresentado na Tabela 7, e segundo este autor, &€ o scrafch crack
propagation resistance (CPRs) ou, da tradugéo para lingua portuguesa, resisténcia
a propagacao de trincas no teste do risco, dado pela Equacao 10 abaixo, e indica
sobre a tenacidade do revestimento.



115

CPRs = Lc1 (Lc2 - Lcl) (10)

onde Lc1 e Lc2 sdo as cargas criticas medidas no teste do risco.

Tabela 7 — Valores de resisténcia a propagagao de trincas.

Amostra CPRs
TiCN1 504
TiCN 2 550
Nit 2.5 + TiICN1 883
Nit 2.5 + TICN2 1216
Nit 5 + TICN1 1246
Nit 5 + TICN2 1207

Desta forma, os revestimentos que suportaram a propagacgao de trincas sem
apresentar falha de delaminagdo foram aqueles que tiveram o substrato
previamente nitretados.

Para auxilio na andlise dos modos de falha dos revestimentos, nas Tabela 8
e Tabela 9 sao apresentadas imagens adquiridas via MEV do interior dos riscos em
diferentes regides (inicio, meio e final) para todas as amostras revestidas. O critério
utilizado para obter as imagens do inicio foi o local em que apareceu a primeira
trinca do revestimento, para o final foi a regido em que apareceu a primeira
exposicao do substrato (desplacamento) e para o meio foi uma regiao intermedidria
entre o inicio e final.

Para todas os riscos analisados para o revestimento TiCN 1 nota-se que a
formacédo de trincas se inicia nas regides das bordas do risco, regido em que a
deformacdo plastica do substrato é mais acentuada sendo mais propicia ao

trincamento.
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Tabela 8 — Imagens do interior dos riscos provenientes do teste do risco para o revestimento

ENT=20 88 KU

1

Prol

be=

0 to
am ENT-26. 00 kU

am H

ocus
| Probo- 289 pA  38-O0ct-2011

TiCN 1.
TiCN 1 Nit2,5+TiCN 1 Nit 5+ TiCN 1
o
+
%]
o
S
<
0
L
I e EN N D Fooar 1| o eDotoctor oo 20
robo- 280 pA  08-0ct-2ald ENT-20.00 KU | Probo- 289 pA  30-0ct-2014
0
[}
=
©
= ;
o Hage 2 Hage 200 K X ocugs 21 m Mg 200 K X otoctor: QUSD - Focy

Na observagéo da regido do meio do risco para a amostra somente revestida

(TiIiCN 1) observa-se a presenca de trincas com aberturas pequenas € em grande

quantidade, as quais aumentam sua interconexao para regido mais proxima ao fim

do risco, gerando falhas adesivas na regiao central do risco.

Para amostras nitretadas, tanto para 2,5 quanto para 5h, e revestidas com

TiCN1, as

trincas visualizadas possuem aberturas maiores e nenhuma

interconexdao. A primeira exposicdo do substrato ocorre nas bordas do risco,

possivelmente em decorréncia da interconexao de trincas de menor abertura que

aparecem em maior quantidade na amostra nitretada com 2,5h comparada com a

nitretada com 5h.
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O mdédulo de elasticidade do revestimento TICN2 é maior que o do TiCN1 (de
acordo com medi¢Oes realizada com 100mN de carga em nanodurémetro), o que
faz com que este primeiro seja mais fragil falhando por desplacamento (falha
adesiva) no centro e no final dos riscos. Nao se observa o mesmo para o TiCN1
(menor médulo de elasticidade) que falha nas bordas pela interconexdao de muitas
trincas até o desplacamento. Para todos os casos, a falha adesiva ocorre mais
tardiamente (ou com cargas maiores) do que a falha coesiva.
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Tabela 9 — Imagens do interior dos riscos provenientes do teste do risco para o revestimento
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Da mesma forma que para os revestimentos TiCN 1, nas amostras revestidas
com o TiCN 2 as trincas sao iniciadas nas bordas dos riscos para qualquer condicao
de nitretacdo prévia dos substrato. A exposigdo do substrato, no final da trilha,
ocorre na regiao central do risco para a amostra nao nitretada e nas bordas e centro
do risco para as amostras nitretadas.

Observa-se que a abertura das trincas nas amostras nitretadas e revestidas
com TiCN 2 nao é tdo pronunciada quando comparada com as amostras nitretadas
e revestidas com o filme TiCN 1.
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Pode-se dizer que os beneficios frente a maior capacidade dos revestimentos

de se manterem bem aderidos e integros sobre uma superficie nitretada em

comparagao com uma sem nitretacao séo devidos a:

maior dureza do substrato que aumenta as tensdes necessarias para
deformar plasticamente o substrato, o que leva o revestimento a falhar
somente em cargas criticas mais altas;

a possivel interdifusdo que ocorre na interface do substrato nitretado
pela alta afinidade do N pelo Ti (primeira camada depositada antes da
formagdo do composto TiCN do revestimento) favorecendo as
ligacbes quimicas entre nitretos de ferro e Ti, formando TiN adicional
em uma camada intermediaria conforme ja relatados por alguns
autores (PODGORNIK, 2000), (WOON-SEUNG, et al., 1999);

E por fim, a resisténcia a propagacao de trincas devida somente ao
revestimento, que se mostrou ser maior para o revestimento TiCN 2
do que para o revestimento TiCN 1, de acordo com medigbes cargas
criticas realizadas em substratos n&o nitretados e conforme CPRs.

5.4 Coeficiente de Atrito

Nas Figura 88 e 89 sdo apresentados os valores médios de coeficiente de

atrito quando este € estabilizado, ou seja, excluindo-se os primeiros 300m de

deslizamento do ensaio esfera-sobre-disco.

Com esta andlise € possivel comprovar uma redugéo significativa nos valores

médios de coeficiente de atrito quando da utilizacdo dos revestimentos em

comparagdo a nao aplicacdo dos mesmos ou em comparacao a utilizacdo de

apenas nitretagdo ao substrato.
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Figura 88 - Coeficientes de atrito médio para todos os casos estudados (excluindo-se os
primeiros 300m de deslizamento).
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Figura 89 - Coeficientes de atrito médio apenas para as amostras revestidas (excluindo-se os
primeiros 300m de deslizamento).

Na andlise a ser realizada sobre o beneficio da influéncia de diferentes
processos de nitretacdo na modificacdo do coeficiente de atrito para o par
tribolégico estudado, verifica-se que para o revestimento TiCN 1 ha uma tendéncia
de reducao do coeficiente de atrito quando se faz nitretagcdo. O mesmo nao se pode

dizer para o caso do revestimento TiCN 2, onde se percebe uma estabilidade ou até
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mesmo um pequeno aumento do coeficiente de atrito quando se faz uso da

nitretagdo prévia no substrato.

Um comportamento interessante e benéfico esta relacionado ao revestimento
TiCN1 (menor espessura), o qual apresentou efeito running-in com menores
distdncias no ensaio esfera sobre disco em comparacdo com o TiCN2,
possivelmente devido a sua menor dureza.

Os valores medidos de rugosidade nos parametros Ra e Rz dos
revestimentos TiCN 2 foram minimamente mais altos quando comparados com 0s
do TiCN 1, conforme demostrado na Tabela 10, a qual resume os resultados de
rugosidade, dureza e comprimento para atingimento do running-in dos
revestimentos. Desta forma a rugosidade do revestimento ndo atua como principal

responsavel pela melhor performance em running-in do revestimento TiCN1.

Tabela 10 — Rugosidade, comprimento para running-in € dureza.

Revestimento Nitretacdo Rugosidade Dureza (GPa) Comprimento para
(Ra /Rz) (um) (carga de 25mN)  running-in (m)

TiCN 1 - 0,27/1,0 21,8 43,6
Nit 2.5 0,27 /0,7 21,1 122,7
Nit 5 0,23/0,45 20,9 90,5

TiCN 2 - 0,34/1,2 25,4 228
Nit 2.5 0,24/0,5 24,6 210
Nit 5 0,25/0,45 24,8 169

De acordo com Figueiredo (2008), mesmo com o fato de se reduzir as
asperezas, o0 baixo coeficiente de atrito destes revestimentos € também causado
pela liberacado e aglomeracao de carbono advindo do TiCN nas trilhas de desgaste
por processos triboquimicos com a presenca de umidade. Também Huang (2002) e
Zheng (2012) relataram que a presenga de carbono amorfo nos revestimentos
compostos de TiCN atua como uma espécie de lubrificante solido levando a baixos
coeficientes de atrito. Cheng (2001) observou que a quantidade de carbono amorfo
aumenta com a quantidade de C presente no filme e que favorece baixa resisténcia
ao cisalhamento reduzindo o coeficiente de atrito, 0 que vai ao encontro com os

resultados encontrados neste trabalho. Nas analises de GDOES, o revestimento
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TiCN 1 possui mais C, bem préximo a superficie cerca de 25% reduzindo até a 15%
em percentual atdmico na profundidade de 0,5um. E o TiCN 2 tem na superficie
também valores proximos a 25%, entretanto ocorre uma redugdo mais drastica para
10% até a profundidade de 0,5um.

Com base nas observagdes da superficie dos revestimentos tanto em
microscopia Otica quanto em microscopia eletrébnica de varredura, percebem-se
diferencas significativas no que se refere a topografia das amostras quando se
compara os diferentes revestimentos empregados, embora estas diferencas em
topografia ndo sejam refletidas nos valores de rugosidade Ra e Rz. Verifica-se a
presenca de poros em maior nimero € maior volume para o revestimento TiCN2
comparado com o TiCN1 (Figura 90 e Figura 91). Isto é explicado pela maior taxa
de deposicdo do revestimento TiICN2 que possui valor aproximado de 3,0um/h
(tomando como base medicdes de percentual de C, N e Ti nos ensaios de GDOES)
contra 1,9um/h para o revestimento TiCN1. No processo de deposicdo aplicado
neste estudo, a etapa de evaporagao foi realizada via evaporagao de alvos soélidos
de Ti por arco catédico. Quanto maior a corrente aplicada aos alvos, maior é a taxa
de deposicdo e consequentemente se piora a rugosidade do revestimento pela

maior quantidade de macroparticulas evaporadas.

& < AALEVEN 3. i ., . . » -' "- _ __-\_-

Figura 90 - Trilhas de desgaste nos revestimentos TiCN 1 e TiCN 2, a esquerda e a direita,
respectivamente.
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Figura 91 - Imagens de MEV mostrando a topografia dos revestimentos produzidos. TICN 1 e
TiCN 2, a esquerda e a direita, respectivamente.

Verificou-se através de imagens do interior das trilhas que ha um desgaste
nao uniforme ou fratura nas bordas das porosidades do revestimento de maior
espessura (TiCN 2) nesta regiao (ver Figura 92, indicagdo por setas), o que
introduziria um terceiro corpo de alta dureza na interface pino-revestimento
contribuindo para o desgaste mais acentuado deste revestimento em comparagao
ao TiCN 1 e também um aumento no tempo de running-in para redugdo do
coeficiente de atrito. Este efeito de quebra das bordas das porosidades nao foi
observado nas amostras revestidas com o revestimento de menor espessura.

A realizacdo de polimento dos revestimentos também foi capaz de remover
particulas conhecidas como dropplets da superficie ou do interior das porosidades
formadas, as quais sdo comuns em processo de deposi¢ao via arco catddico (LI, et
al., 2013) e sao compostas de Ti puro, TiN ou TiCN. Estas particulas tem aderéncia
baixa na superficie do revestimento e afetam o coeficiente de atrito negativamente
por atuarem também como um terceiro corpo na interface peca e contra-pega.
Devido a fraca ligacao entre este tipo de defeito e o seu entorno, o defeito pode se
separar do revestimento deixando uma cavidade. Esta ejecao do nodulo aparece
quando o revestimento é espesso o suficiente ou quando é exposto a forcas
mecanicas, como por exemplo, aquelas presentes em deslizamento.

Associado ao menor coeficiente de atrito observado para o revestimento
TiCN 1 em comparagcdo com o TiCN 2, observa-se também que o segundo
apresenta maior numero de defeitos do que o TiCN 1. A maior concentragdo de
defeitos em revestimentos tem um efeito degradante nas propriedades mecénicas e
na resisténcia ao desgaste.
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18 xm

Figura 92 - Imagem de MEV ressaltando a presenga de falhas no revestimento TiCN 2 dentro
da trilha de desgaste.

5.5 Resisténcia ao Desgaste e a Influéncia do Substrato Nitretado na
Relacado H/'E

Nas Figura 93 e 94 sao apresentados os valores da relacdo H/E (dureza
sobre modulo de elasticidade) em fungdo do tipo de tratamento duplex
desenvolvido. Analisando inicialmente o revestimento TiCN 1, verifica-se um
pequeno aumento quando se faz uso da nitretacdo prévia do substrato. J&4 para o
revestimento TiCN2 ocorre uma redugao, também pequena na relagdo H/E quando
se fez os ensaios utilizando as cargas de 25mN.
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Figura 93 - Relagao H/E obtida no revestimento TiCN 1 para carga de 25mN empregada no
ensaio de nanodureza.
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Figura 94 - Relagao H/E obtida no revestimento TiCN 2 para carga de 25mN empregada no

ensaio de nanodureza.

Mendibide (2006) indicou que quanto mais alta a razdo H/E mais alta é a
resisténcia ao desgaste abrasivo de um revestimento. Também é importante relatar,
que para a presente tese de doutoramento, a dureza e 0 modulo de elasticidade
foram medidos via nanoindentagdo com a cargas de 25, 50 e 100mN, o que
corresponde a profundidade de menos de 10% da espessura do revestimento

apenas para a carga de 25mN.
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Embora haja a tendéncia de quanto mais alta a relacdo H/E maior a
resisténcia ao desgaste abrasivo, as diferengas encontradas foram pequenas para
os diferentes tratamentos aplicados aos substratos e ndo pode explicar a magnitude
das diferencas em termos de resisténcia ao desgaste. Além da relacdo H/E existem
fendbmenos triboldgicos e outras propriedades dos revestimentos envolvidos neste
processo que influenciaram no desgaste, tais como rugosidade, presenca de
droplets (quantidade, tamanho e distribuicdo), efeito runing-in, entre outros que
foram discutidos anteriormente.

Na Figura 95 ficou evidenciada que ndo ha uma correlagéao forte encontrada
entre coeficiente de desgaste e a razdo H/E para a carga de 25mN. Com os
resultados obtidos ndo € possivel concluir que quanto maior a racao H/E maior deve
ser a resisténcia ao desgaste abrasivo. Como por exemplo, os resultados referentes
aos revestimentos TiCN 1 e TiCN 2 (destacados no grafico abaixo), quando
aplicados sem nitretacdo do substrato, possuem uma diferenca de
aproximadamente 0,4% para razdo H/E e em termos de coeficiente de desgaste

possuem diferenca de 16%.

1,70E-05
1,60E-05 Nit 2.5 + TiCN 2
¢ }éN 2 \

1,50E-05 { \
§ 1,40E-05
S~
[52)
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1,00E-05 ; :
0,044 0,045 0,046 0,047 0,048 0,049 0,05
H/E

Figura 95 - Correlagéo entre coeficiente de desgaste e relagdo H/E para carga de 25 mN

utilizadas o ensaio de nanodureza.
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5.6 Efeito do Lubrificante no Ensaio DST

Diferentemente do ensaio pino-sobre-disco, o qual teve como objetivo
determinar os coeficientes de atrito de diferentes superficies produzidas numa
condicao controlada e sem a presencga de qualquer lubrificante, o ensaio DST serviu
para avaliar condigdes mais proximas possivel de um processo de conformagéo a
frio de estampagem, em relacdo a torque no dobramento e deslizamento da chapa,
efeito do lubrificante e adeséo do a¢o conformado.

Na Figura 96 é possivel notar claramente o efeito do lubrificante utilizado no
ensaio DST como sendo fundamental para redugdo do torque. De acordo com
Karlsson (2012), o qual avaliou os mecanismos de adesdao de uma chapa de ago
inoxidavel austenitico sobre substratos em ago ferramenta, o processo de adesao
do material sendo conformado a frio ocorre em estagios graduais e tem sua
iniciagdo relacionada a defeitos superficiais, microestrutura e eficiéncia de
lubrificag&o.

Maatta (2001) em seu trabalho também conclui que existe um mecanismo de
microsoldagem entre a ferramenta e a chapa de aco inoxidavel que aumenta o
coeficiente de atrito, o qual pode oscilar a medida que o material acumulado é
removido da zona de contato, agindo como um lubrificante sélido. Estas
observacdes estdo de acordo com o torque que foi medido neste trabalho, ou seja,
oscilacbes mais elevadas nos ensaios a seco quando comparado com testes de
DST com a utilizagao de lubrificante.
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B Sem Lubrificante

B Com Lubrificante |

Torque (N.m)
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Figura 96 - Comparagao do torque medido no ensaio DST para condigdo sem e com
lubrificante.

Nas Tabelas 11 a 13 estdo apresentadas as imagens com aumento de 50
vezes da superficie dos pinos onde a chapa de ago inoxidavel deslizou. A presenca
de aco aderido sobre a superficie dos pinos é visivel em todos os casos quando da
n&o utilizagdo de lubrificante nos testes.

Embora ndo tenha sido feita uma analise quantitativa de aderéncia de
material, nos pinos sem nenhum revestimento, observou-se uma tendéncia de
menor quantidade de material aderido quando se utiliza nitretagdo ao substrato,
quando comparado com o substrato ndo nitretado (Tabela 11). Nos substratos
apenas nitretados a superficie apresenta riscos, porém ndao ha muito ago caldeado
na superficie dos pinos, o que vai de encontro ao menor toque observado nos pinos
nitretados e ensaiados sem lubrificagcdo. Ou seja, a adesao de material aumenta o
esforco para se realizar o dobramento e estiramento de uma chapa de aco
inoxidavel.

Efeito similar ocorre quando se utiliza os revestimentos, o filme TiCN1
(Tabela 12), que aparentemente revela a mesma quantidade ou até menos ago
aderido a sua superficie quando comparado com o filme TiCN2 (Tabela 13), com ou
sem aplicagdo de nitretagado prévia.

A utilizacdo do lubrificante, comparando-se os testes sem a utilizacdo de
lubrificagéo, revela diferencas significativas no que diz respeito a adesédo de material

da chapa ensaiada ao substrato. As marcas estdo indicadas por setas nas figuras
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da Tabela 11, como exemplo. H4 uma reducdo da formacado de marcas devido a
adesdo e observa-se no pino polido, nitretado com 2,5h ou nitretado com 5h uma
baixissima quantidade de ago aderido, enquanto que nos pinos revestidos nao €
possivel visualizar adesdao a superficie do pino. A nitretacdo aplicada aos pinos
antes da deposi¢ao dos revestimentos, ndo apresenta efeito benéfico no que tange
a reducao de material aderido, comparado com um substrato ndo nitretado.

Conforme observado por Podgornik (2006) a reducéo da rugosidade promove
beneficios reduzindo o “galling” (adesdo) que ocorre na superficie de agos
ferramenta quando h4 o deslizamento de um ago inoxidavel austenitico sobre sua
superficie. Este autor observou em ensaios de desgaste que superficies com
rugosidade de 0,05pm Ra geram uma quase completa prote¢cdo no que tange a
transferéncia de material conformado sobre a superficie das ferramentas. Segundo
este autor a transferéncia de material para a superficie da ferramenta geralmente
inicia nas bordas dos riscos e nas asperezas presentes no substrato, e a medida
que se aumenta a carga nos testes maior a quantidade de material aderido.
Entretanto, neste estudo ndo se comprovou esta relacdao que diz que quanto menor

a rugosidade do substrato menor € quantidade de material aderido a superficie.

Nos ensaios DST lubrificados certamente trata-se de um deslizamento na
regido de lubrificagdo mista da curva de Stribeck, onde porgdes da interface
peca/contra-peca estao separadas parcialmente pelo filme de lubrificante e contato
aco inoxidavel/superficie do pino eventualmente ocorre a adesdo observada nas
imagens apresentadas na Tabela 11. Os vazios observados na superficie dos
revestimentos TiCN2, maiores em area e em quantidade, comparado com o TiCN1,
nao atuaram como reservatorio de lubrificante favorecendo a reducao de torque ou
coeficiente de atrito, conforme geralmente se relata na literatura, como por exemplo,
no trabalho de Amanov (2013). Possivelmente devido ao menor didametro e menor
profundidade dos defeitos presentes nos revestimentos (didmetro de
aproximadamente 1um para TiCN1 e 5um para TiCN2), que retém um volume
pequeno de lubrificante, comparados com as modificacbes superficiais feitas
intencionalmente, que geralmente produzem estes pequenos buracos com

didmetros de 10 a 100um e profundidades de até 25um.
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Tabela 11 — Superficie dos pinos polidos e nitretados mostrando a regido de contato com a chapa de

aco.
Tratamento | Sem Lubrificante Com Lubrificante
Polida
e mjm%.wm.ﬂqmm
a4 14 41 e A AR b1 o
Nit 2.5

Nit 5
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Tabela 12 — Superficie dos pinos revestidos com TiCN1 mostrando a regidao de contato com a chapa

de aco.

Tratamento

Sem Lubrificante

TiCN1

200 pm

Nit 2.5 +
TiCN1

Nit 5 +
TiCN1

Com Lubrificante

200 pm
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Tabela 13 — Superficie dos pinos revestidos com TiCN2 mostrando a regidao de contato com a chapa

de aco.

Tratamento

Sem Lubrificante

TiCN2

Nit 2.5 +
TiCN2

Nit 5 +
TiCN2

Com Lubrificante
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6 Conclusodes

e Foi possivel a producdo de camadas nitretadas que apresentaram somente
zona de difusdo. E quanto maior a profundidade de camada de difuséo
observada nestes estudos, para uma mesma espessura de revestimento,
maior € a capacidade de sustentacao de carga do substrato, de acordo com
medi¢Oes realizadas nos testes do risco.

e Os diferentes processo de deposi¢cdo aplicados, tanto TiCN1 quanto TiCN2
causaram modificagdes nos perfis de composigcdo quimica de N e C de
ambas as camadas nitretadas, no sentido de promover a difusdo destes
elementos para em dire¢cdo ao nucleo do substrato.

e A dureza dos revestimentos, mais proxima a superficie, tanto para TiCN1
quanto para TiCN2, ndo é afetada significativamente pela nitretacdo do
substrato. Entretanto, quando mais profunda a camada nitretada, maior € seu
favorecimento de suporte mecanico para manutencdo da dureza dos
revestimentos em profundidades maiores (conforme medi¢cbes realizadas
com cargas de 50 e 100mN com a técnica de nanodureza).

e QOcorre uma modificacdo dos perfis de tensdes residuais das camadas
nitretadas pela aplicagdo dos revestimentos. Quando maior o tempo e
temperatura decorrentes destes processos, maior € a redugdo das tensdes
residuais compressivas das camadas nitretadas.

e Na&o encontrou-se uma correlagcao direta entre H/E versus resisténcia ao
desgaste abrasivo dos revestimentos, de forma que a nitretagcao do substrato
nao influencia diretamente esta relacéo, independentemente da espessura de
camada de revestimento depositada.

e O coeficiente de atrito, medido a partir do ensaio esfera-sobre-disco, €
significativamente reduzido para amostras revestidas em comparagdo com
amostras somente nitretadas ou sem qualquer tratamento superficial. O
revestimento TiICN1 apresentou menores coeficientes de atrito e o efeito
running-in ocorreu antes (em distancias menores) do que para o TiCN2,
possivelmente por este primeiro ser de menor dureza e possuir mais carbono
préximo a superficie, o que favorece a quebra de asperezas e facilita a

presenca de carbono amorfo na interface peca/contra-peca.
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Nas medi¢des de torque obtidas no ensaio DST a seco conclui-se que o0s
tratamentos superficiais, tanto nitretacdo quanto revestimentos, ndo foram
capazes de diminuir os esforgos para se dobrar e estirar uma chapa de ago
AlSI 304, o que se deveu a uma alta quantidade de material aderido sobre a
superficie dos pinos. A aplicacdo de lubrificante na interface pino/chapa é
essencial para obter os beneficios dos tratamento duplex TiCN-Nitretacao.
Embora em condigdes triboldégicas bem diversas, o revestimento TiCN1
assim como no ensaio esfera-sobre-disco, no ensaio de estampagem
mostrou melhores resultados, reduzindo significativamente o torque pela

quase eliminacao de adesao do ago da chapa sobre 0s pinos.
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7 Sugestdes para Trabalhos Futuros

Desenvolver estudos especificos com camadas de difusao mais profundas de
forma a avaliar sua influéncia na capacidade de sustentacdo de carga,
resisténcia ao desgaste e coeficiente de atrito de revestimentos
posteriormente depositados.

Analisar mais detalhadamente, através de microscopia eletrbnica de
transmissdo, os compostos e/ou fases formadas na interface camada
nitretada-revestimento.

Otimizagéo da relagéo H/E para aumento da resisténcia ao desgaste abrasivo
dos revestimentos TiCN via modificacao dos percentuais de C e N do filme.
Avaliar o quanto as etapas de sputtering do processo de deposicdo sao

capazes de reduzir a profundidade de camada de nitretacao.
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ANEXO A

Neste anexo sdo apresentados todos os graficos obtidos nos ensaios esfera-
sobre-disco. As curvas foram sédo apresentadas nas Figuras 97 a 105 para todas as
amostras produzidas. Todos os ensaios foram realizados em triplicata e trilhas com
7,9 e 11 mm de raio foram geradas.

Também nas Figuras 106 e 107 sdo apresentados os graficos de médulo de
elasticidade em fungao da profundidade da indentagado obtidos a partir do ensaio de

nanodureza.
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Figura 97 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra apenas polida.
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Figura 98 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra nitretada com 2,5 horas.
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Figura 99 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito

versus distancia percorrida para amostra nitretada com 5 horas.
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Figura 100 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra revestida com o filme TiCN 1.
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Figura 101 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra revestida com o filme TiCN 2.
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Figura 102 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra nitretada com 2,5 horas e revestida com o filme TiCN 1.
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Figura 103 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra nitretada com 2,5 horas e revestida com o filme TiCN 2
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Figura 104 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra nitretada com 5 horas e revestida com o filme TiCN 1.
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Figura 105 - Curvas obtidas no ensaio esfera-sobre-disco apresentando coeficiente de atrito
versus distancia percorrida para amostra nitretada com 5 horas e revestida com o filme TiCN 1.
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Figura 106 — Modulo de Elasticidade versus profundidade da indentagdo para amostras
revestidas com o filme TiCN 1.
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Figura 107 - Médulo de Elasticidade versus profundidade da indentagdo para amostras
revestidas com o filme TiCN 2.



