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RESUMO

A demanda por desenvolvimento de tecnologia para redugdo do
atrito e do aumento da resisténcia ao desgaste de mancais mecanicos
esta diretamente relacionada as exigéncias do consumo energético mun-
dial. Uma vez que ao invés de encontrar novas fontes de energia, é pos-
sivel prolongar as reservas atuais consumindo-a de forma mais eficiente.
Uma solugdo para atrito e desgaste sdo os tratamentos superficiais como
o0s revestimentos multicamadas, em que se desenvolvem as propriedades
superficiais dos componentes sem a alteracdo do nucleo. Filmes a base
de carbono e hidrogénio chamados DLC sdo capazes de trabalhar nos
dois sentidos. Para isto diversos fatores devem ser considerados para
proporcionar o desempenho mecénico esperado, como eficiéncia, vida
atil e confiabilidade. Dentre estes fatores estdo os tipos de intercamadas,
a dureza superficial, a rugosidade e a afinidade quimica entre outros.
Neste trabalho foi estudado, com funcdo de suporte mecénico e adeséo,
o efeito de diferentes camadas nitretadas por plasma em aco carbono no
desempenho tribolégico do revestimento DLC. Foram avaliadas as ca-
racteristicas superficiais com énfase na topografia, adesdo e tribologia.
Ao longo da caracterizagdo topografica foi necessario realizar um pré-
estudo para determinar o método de analise e os parametros de avalia-
¢do. A evolucdo da topografia a cada etapa de processamento foi regis-
trada e apresentada através destes parametros. Foi também proposta uma
metodologia de caracterizacdo de adesdo baseada na norma alemd
VDI3198. Por fim, todas as caracteristicas avaliadas foram relacionadas
com o comportamento tribolégico.






ABSTRACT

The demand for technology development to reduce friction and
improve wear resistance in mechanical bearings is closely related to
world energy consumption. Once instead of finding new sources of
energy, it is possible to extend current resources consuming in a more
efficient way. One solution for friction and wear are surface treatments
like multilayer coatings, which develop surface properties without core
modifications. Coatings made of carbon and hydrogen called DLC are
capable of handling the both sides. To do that many factors must be
considered to allow the desired mechanical performance like efficiency,
life cycle and reliability. Within these factors are types of interlayers,
case hardness, roughness, chemical bonding and others. In this work,
with mechanical support and adhesion purposes, the effect of different
plasma nitride layers over steel substrate on the tribological performance
of a DLC coating has been studied. Superficial characteristics were stud-
ied with emphasis on topography, adhesion and tribology. During the
characterization of the surface topography it was necessary to perform a
pre-study to determine assessment method and parameters. Topography
evolution along each process stage was registered and presented through
these parameters. It was also proposed an adhesion characterization
methodology based on the German standard VVDI3198. Finally all evalu-
ated characteristics were correlated to the tribological behavior.
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1. INTRODUCAO

Engenharia de superficies € a area da engenharia que estuda e de-
senvolve tratamentos superficiais que possibilita os materiais desempe-
nharem funcdes distintas daquelas que so exigidas do nicleo. E uma
area multidisciplinar que envolve engenharia mecéanica, de materiais,
quimica, fisica, biologia e diversas outras™.

As técnicas de modificacdo superficial podem ser divididas em
trés grandes categorias'™:

e Técnicas de preparacdo da superficie para tratamentos
subsequentes: limpeza, descalcificagdo etc.;

e Técnicas de revestimento da superficie com materiais de
composicéo diferente do volume: pintura, filmes, trata-
mentos fisico-quimicos etc.;

e Técnicas que modificam a topografia de superficie, a
composi¢do quimica ou a microestrutura: polimento,
brunimento, implantacdo de ions etc.

Os avancgos nesta area sdo utilizados por diferentes setores: auto-
motivo, aeroespacial, biomédico, quimico, construcdo civil, energia,
entre muitas outras.

Na indUstria mecanica e particularmente na tribologia, a modifi-
cacéo superficial tem impacto significativo em desgaste e atrito'.

Em carros de passeio, por exemplo, um terco da energia do com-
bustivel ¢é utilizado para vencer o atrito do motor, transmissdo, pneus e
freios, que totalizaram 208.000 milhdes de litros de combustivel desper-
dicados no mundo todo no ano de 2009. Estimativas dizem que em curto
prazo (5-10 anos) é possivel reduzir este desperdicio em 18%, chegando
a2 61% em 25 anos®!. O que resulta em um impacto expressivo na matriz
energética mundial e na preservacdo do meio ambiente, uma vez que a
economia pode continuar crescendo sem a descoberta de novas formas
de energia, mas reduzindo o consumo.

Dentro da tribologia, reduzir o atrito ndo é a Unica forma de di-
minuir as perdas dos sistemas mecanicos, é possivel ainda reduzir outra
parcela de desperdicio representada pelo desgaste. Componentes que
desgastam menos implicam em paradas para manutencdo menos fre-
guentes e consequentemente em grande reducdo de custo de vida do
produto.

Uma forma de reduzir atrito e desgaste de componentes mecani-
€0S a0 mesmo tempo, € o revestimento da superficie dos materiais.



Um tipo de revestimento muito conhecido para este tipo de apli-
cacdo é o DLC — do inglés, Diamond Like Carbon, “carbono tipo dia-
mante” — um filme composto de carbono amorfo que apresenta ligacGes
carbono-carbono do tipo sp? e sp® e ligacdes carbono-hidrogénio, que
resultam em caracteristicas semelhantes as do diamante, como dureza e
inércia quimical®. Este revestimento possui diversas familias, depen-
dendo da quantidade de hidrogénio e da razdo entre ligacdes sp® e sp®,
gue podem ser classificadas de acordo com um diagrama ternario, inici-
almente utilizado por Jacob e Moller™, Figura 1.

E comum, com o uso de DLC’s a reducéo do coeficiente de atrito
(em aplicacBes comuns metal-DLC) para valores inferiores a 0,2, che-
gando a valores de 0,01 % ¥ e reducéo da taxa de desgaste para niveis
de 10°-107° mm*/Nm.F 1%

Entretanto, para que o revestimento DLC permaneca aderido em
superficies metalicas comuns, é necessario atuar em dois aspectos. Um
deles é a afinidade quimica entre os a&tomos dos materiais. O outro é
diminuir a diferenca de moédulo de elasticidade entre DLC e substrato
metélico. Caso ndo haja uma regido intermediaria, 0 DLC sobre o metal
pode ser comparado a uma fina ldamina de vidro sobre um colchdo maci-
0, basta uma minima solicitacdo normal para a lamina se partir em va-
rios pedacos e se soltar da superficie. Para isto, comumente utilizam-se
sistemas de multicamadas intermediarias, em que cada camada exerce
uma funcéo especifica™ 2. Geralmente em DLC’s, utilizam-se duas
camadas, uma de suporte mecéanico e outra rica em silicio para adesao
quimicat*y.

Figura 1: Diagrama ternéario de classificacdo de DLC's
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Uma opcéo de suporte mecanico, para diminuir a diferenca de e-
lasticidade entre os materiais, € a nitretacdo a plasma da superficie meta-
lica, que promove o aumento gradual de dureza superficial™® ** **, Fi-
gura 2. A curva representa a dureza do material em funcdo da profundi-
dade medida da superficie. A dureza tem seu valor maximo na camada
externa, em uma regido chamada de camada de compostos e vai decres-
cendo gradualmente em dire¢do ao centro do material em outra regido
chamada de camada de difuséo.

A nitretacdo a plasma é um tratamento termoquimico difusivo de
endurecimento superficial em acos e ligas metalicas. Este processo leva
a alteracdo das propriedades mecénicas na superficie, sem grandes alte-
racBes do nucleo. Os ganhos resumem-se basicamente em aumento de
dureza, resisténcia ao desgaste, a fadiga e a corrosgot® 14161

Diferentemente de outros processos de tratamento superficial, a
nitretacdo, na maioria dos casos, ndo provoca mudanga de fase da matriz
durante todo o processo, assim como ndo necessita de transformacéo
através de resfriamento rapido, isto significa reducdo de distorcGes di-
mensionais nos componentes tratados. As distor¢des que ocorrem sdo
geralmente causadas pelo alivio de tensdes na peca, caso elas estejam
presentes anteriormente ao processo, devido ao processo normalmente
utilizar temperaturas entre 300 e 600°C™®),

Figura 2: Perfil de dureza de camadas nitretadas
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O endurecimento é causado basicamente por solucdo sélida e
precipitacdo. Atomos de nitrogénio sdo inseridos na rede cristalina do
ferro e constituem solucéo solida dependendo da concentracéo e tempe-
ratura a qual o material é submetido, o que pode ser verificado no dia-

17 . ~ -
grama de fases Fe-N""", Figura 3. A partir da concentracdo maxima de
nitrogénio na dada condicdo, ocorre precipitacdo, geralmente de nitretos
ou carbonitretos de ferro em forma de placas ou agulhas. O principal
efeito é a formacdo de uma dura camada de difusdo com distor¢do da
rede cristalinal*®.

Sobre a camada de difusdo forma-se ou ndo, dependendo das cir-
cunstancias de processamento, uma camada de compostos de nitretos.
Esta camada pode ser formada por uma mistura das fases € (Fe,3N) e v’
(Fe4N) ou apenas por alguma delas, Figura 4. A formacdo destas fases
depende do tempo de tratamento, da temperatura, do potencial de nitro-
génio entre outros fatores. A camada com duas fases geralmente € evita-
da por apresentar suscetibilidade a fratura, devido a fraca ligacdo entre
as fases e diferentes coeficientes de expansao térmical™.

Figura 3: Diagrama Ferro Nitrogénio
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Figura 4: Morfologia de camada nitretada
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Na nitretacdo via plasma, utiliza-se descarga elétrica luminescen-
te em regime anormal (plasma) para difundir os atomos de nitrogénio na
matriz metalica. Ha mais de um modelo que explica 0 mecanismo de
formag&o da camada nitretada via plasma, um deles é o de Kolbel, Figu-
ra>s.

Dentro da regido ionizada pelo plasma, ions positivos sdo bom-
bardeados contra a superficie das pegas que esta carregada negativamen-
te. Estes ions promovem a pulverizacdo dos atomos de ferro superficiais
gue reagem com atomos de nitrogénio reativos presentes no plasma
formando compostos FeN. Este nitreto é retroespalhado pela superficie
das pegas, condensa e decompde-se em nitretos com menor teor de ni-
trogénio: Fe,N, FesN etc. Uma parcela deste nitrogénio liberado é ab-
sorvido pela superficie onde sua concentragdo localizada aumenta. O
gradiente de concentracdo promove difusdo no sentido do nicleo e a
profundidade atingida depende do fluxo de nitrogénio, da temperatura e
do tempo de processo.**! Controlando os parametros da nitretacdo a
plasma é possivel produzir diferentes camadas nitretadas.* 2% 2!

O processo ndo é novo, foi registrado pela primeira vez em 1932
pelo fisico Dr. Wehnheldt. Apesar da tecnologia ter sido utilizada pela
Alemanha na Segunda Grande Guerra, ela ndo foi utilizada em larga
escala, pois foi considerada cara, inconsistente e dificil de estabelecer
repetibilidade. A técnica ganhou forca dentro da mdustrla apenas a
partlr da década de 70, particularmente na Europa™®, devido a evolugio
da area eletronica, principalmente a de fontes de plasma.



Figura 5: Mecanismo de formagdo de camada nitretada via plasma
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No Brasil, a técnica estd presente principalmente em centros de
pesquisa como na UFRGS (RS), UFSCar (SP), UFSC (SC), USP — Séo
Carlos (SP), USP (SP) entre outras instituicdes. Fora das universidades,
a tecnologia é geralmente importada, mas nos Gltimos anos surgiram
varias empresas no setor.

Apesar de apresentar alto investimento inicial, devido ao custo
dos equipamentos e sistemas necessarios para estabelecer o processo, a
nitretacdo via plasma apresenta muitas vantagens em relacdo a outros
processos de nitretacdo™ ** 21 Entre elas destacam-se:

e Baixo nivel de residuos poluentes: em uma sociedade
onde ha forte pressdo por reducdo de emissdes, 0 proces-
samento via plasma € interessante por liberar uma quan-
tidade muito pequena de residuos, que basicamente se re-
sume aos gases utilizados: N, H, e CH,, além de se ter
um ambiente de trabalho limpo e néo insalubre;

e Menor consumo de insumos e tempo. Devido a velocida-
de de processamento e baixo consumo de energia e gas, o
custo variavel para a empresa é baixo;

e Facilidade de controle das varidveis de processo, devido
as condicbes e equipamentos utilizados. Consequente-
mente possibilita a automacgdo do processo;

e Menor risco de alteracdo dimensional da peca. Com tem-
peraturas de processo mais baixas que a nitretagdo gaso-
sa ou liquida, o controle dimensional é mais simples e
evita-se trabalhar com mudanca de fase e em faixas de
temperatura onde geralmente sdo realizados revenimento
ou alivio de tensdes.

Outra caracteristica deste processo de formacéo da camada endu-
recida ¢ a alteragio das caracteristicas topograficas da superficie™, em
que o aumento da rugosidade chega & ordem de um micrometrot*® ?2 ¢
pode influenciar diretamente no ancoramento mecanico do revestimento
DLC medido através de ensaios de adesao.

Um teste de adesdo muito comum é o definido pela norma alema
VDI3198% 2 que padroniza um ensaio utilizando indentagio Rock-
well-C. A superficie da amostra é indentada com penetrador e carga
padrado, provocando a falha do revestimento. O modo de falha é caracte-
rizado em seis padrdes qualitativos denominados HF1 a HF6, como
apresentado na Figura 6.



Figura 6: Norma VVDI3198
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Fonte: Vidakis®™

Utilizando este método de caracterizacdo, foram identificados
guatro aspectos importantes na forma com que a analise € realizada:

e Existe forte dependéncia da interpretacdo qualitativa da
falha, o que acaba comprometendo a caracterizagdo
guando as formas de desplacamento sdo semelhantes ou
guando sdo classificadas por pessoas diferentes;

e Como existem apenas seis padrdes de falha, a norma a-
caba classificando igualmente formas e intensidades de
desplacamentos diferentes;

e Uma vez que existe uma classificacdo maxima HF6,
qualquer indentacdo com &rea de desplacamento maior é
classificada no mesmo nivel;

e O desplacamento do revestimento varia em funcdo do
tempo decorrido depois da indentacéo, entretanto a nor-
ma ndo define em que momento a analise deve ser reali-
zada.

Com o objetivo de caracterizar a adesdo de forma mais refinada,
foi desenvolvido um método que utiliza uma rotina de analise de ima-
gens para poder quantificar a area de revestimento desplacado e assim
comparar diretamente os revestimentos produzidos. Esta metodologia
sera apresentada detalhadamente nos procedimentos experimentais.

Ensaios preliminares de adeséo utilizando esta metodologia mos-
traram que o revestimento DLC sobre superficies nitretadas polidas,
Figura 7, desplacou mais do que sobre superficies nitretadas ndo poli-



das, Figura 8. Este comportamento interessante foi um dos principais
fatores que levou a este estudo do ancoramento mecénico em funcédo de
diferentes camadas de nitreto e rugosidades resultantes.

Para investigar a influéncia da rugosidade no ancoramento mecéa-
nico, é necessario avaliar a topografia das diferentes camadas nitretadas
formadas. A andlise topografica que fornece mais informacgdes, repre-
sentatividade e maior critério estatistico é a abordagem 3D — mapas
tridimensionais de superficie — ao invés da 2D — perfilometria®!.

Figura 7: Indentacdo de amostra polida e revestida.
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(Area desplacada)
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Area desplacada: 4mm
Fonte: Autoria propria

Figura 8: Indentacdo de amostra ndo polida e revestida.
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Fonte: Autoria prépria
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Por meio desta caracterizacdo é possivel traduzir as superficies
em numeros através de pardmetros de amplitude, espacamento e hibri-
dos. Entretanto o estudo das superficies ndo é realizado apenas por pa-
rametros numeéricos, mas também pela interpretacéo de curvas, distribu-
icOes estatisticas, projecBes axonométricas e manipulagdo de dados.”®
Em um estudo de Dong™”! foram verificadas questdes de anisotropia e
caracteristicas funcionais das superficies que ndo seriam representadas
apenas por nimeros. A Figura 9 mostra uma superficie retificada e trun-
cando as alturas, é possivel evidenciar caracteristicas obtidas por este
processo de fabricagdo, como pode ser visto na Figura 10. Neste estudo,
foi mostrado que os vales profundos provocariam grande variacdo dos
parametros de rugosidade se fossem utilizados perfis 2D e provavelmen-
te nos parametros 3D caso a area amostral ndo contivesse estas caracte-
risticas ou se a area ndo fosse grande o suficiente para evidencia-las.

Figura 9: Superficie retificada

Fonte: Adaptado de Dong™”?

Figura 10: Superficie manipulada

Fonte: Adaptado de Dong"!
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Para analisar as superficies também é necessario decompd-las em
trés componentes: forma; ondulagéo e rugosidade™™!, o que é realizado
por ferramentas matematicas no campo das frequéncias, através de cu-
toff’s e filtros. A Figura 11 mostra um espectro de um perfil 2D onde a
amplitude é tracada em funcéo das frequéncias. Este espectro esta divi-
dido em trés faixas: baixa, média e alta frequéncia que sdo a interpreta-
¢do de forma, ondulacéo e rugosidade, respectivamente. Estes intervalos
sdo determinados pelas frequéncias de cutoff — definidas por norma ou a
critério do pesquisador — e a separacdo dos intervalos € realizada utili-
zando filtros. Para aplicacdes triboldgicas, por exemplo, geralmente se
esta interessado em isolar a rugosidade.

Entretanto, de acordo com Sout®!, na abordagem 3D a questio
de filtros é bastante controversa. A definicdo de forma, ondulacdo e
rugosidade dependem de cada superficie e estdo muito correlacionadas
com sua fungdo e portanto ndo existem normas para os filtros assim
como na analise 2D. Desta forma as analises 3D devem conter especifi-
cados os parametros de filtro utilizados, e em caso de incertezas em
relagdo aos filtros, eles ndo devem ser utilizados®®".

Percebe-se que a analise topogréafica 3D envolve muitos aspectos
além dos parametros de amplitude Ra e Rq encontrados frequentemente
na literatura. Porém, apenas utilizando estes parametros, estudos ja a-
pontam forte correlacdo entre a nitretacdo e topografia.

Figura 11: Espectro de frequéncias de uma superficie hipotética
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Fonte: Autoria propria
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Singhm] mostrou que o incremento em rugosidade ap6s a nitreta-
¢do é maior para amostras polidas, do que aquelas com superficie bruta,
Figura 12, e o melhor acabamento também produz espessuras de camada
nitretada maiores, mantidas as mesmas condigbes de processamento,

Figura 13.

Figura 12: Aumento de rugosidade através da nitretacdo a plasma
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E Karakan®” também pesquisou o efeito de diversas misturas ga-
sosas na nitretacdo de acgo liga 5140, nas mesmas condi¢des de nitreta-
¢do, variando os fluxos de: nitrogénio, hidrogénio e argbnio. Foram
obtidos tipos de nitretos, espessuras e perfis de dureza diferentes™,
Tabela 1 e Figura 14.

Entre outros estudos, foi apresentada a relagdo entre rugosidade,
carregamento e descarregamento em indentacdo instrumentada®® e a
influéncia da frequéncia do [processo de nitretacdo via plasma na rugosi-

dade final dos componentes!*®!,

Tabela 1: Influéncia da mistura gasosa da nitretagdo a plasma na camada nitre-
tada

Camada Espessura Dureza
Mistura gasosa composta da camada superficial
(um) (Hm) (HV)

90%N2 + 10%H?2 4-5 160 - 190 540 — 550
10%N2 + 90%H2 2-25 210 - 240 760 - 770
90%N2 + 10%Ar - 35-65 290 - 300
10%N2 + 90%Ar 8-10 60-90 470 - 480
80%N2 + 10%H2 + 10%Ar 5-6 110140 470 - 480
10%N2 + 10%H2 + 80%Ar 55-6,5 90-120 500 - 510
10%N2 + 80%H2 + 10%Ar 2-3 185 - 215 700 - 710

Fonte: Adaptado de Karakan®

Figura 14: Influéncia da mistura gasosa da nitretagéo a plasma no perfil de
microdureza da camada nitretada
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Fonte: Adaptado de Karakan®”

Existe, portanto, relacdo entre a nitretacdo a plasma e rugosidade.
A qualidade superficial afeta a formacdo da camada nitretada, assim
como a nitretacdo afeta a superficie resultante.

Com base nestes fatos, os objetivos deste trabalho séo:

Produzir trés tipos de camadas nitretadas diferentes: ¢, y’
e de difusdo em amostras de aco SAE1040;

Revestir as superficies com filme de DLC padréo;
Caracterizar a evolucdo da topografia através da aborda-
gem 3D;

Caracterizar a adesdo e o desempenho triboldgico do re-
vestimento DLC nas trés condi¢des;

Correlacionar a adesdo e o desempenho triboldgico de
filme DLC com as diferentes superficies nitretadas e su-
gerir a melhor configuracdo para este tipo de revestimen-
to multicamadas.
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2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Para realizar este estudo foram preparadas seis amostras para ca-
da tipo de condig&o definida. A rota de processamento e caracterizacdo
das amostras € apresentada na Figura 15. A cada etapa de processamen-
to, as amostras foram caracterizadas para avaliar a evolucdo do processo
e as caracteristicas intermediérias.

Figura 15: Diagrama de processamento e caracterizacdo de amostras
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2.1. PROCESSAMENTO DE AMOSTRAS

As camadas nitretadas foram obtidas em amostras de aco carbono
SAE1040, por ser de uma classe de material muito comum na industria.
De uma barra macica de 20mm de didmetro, as amostras foram cortadas
transversalmente com espessura de 5mm e uma das faces planas foi
lixada e polida até a qualidade superficial espelhada, com valor de Sq
menor que 0,05um.

A superficie polida das amostras foi nitretada em reator a plasma
de configuracgdo apresentada na Figura 16. As fases de nitreto esperadas:
g, v’ e de difusdo foram obtidas em trés ciclos de nitretagcdo de acordo
com os parametros da Tabela 2, baseados no estudo de Binder®%. A
tensdo negativa aplicada ao catodo do reator é um sinal pulsado quadra-
do com periodo total de 250us (frequéncia de 4kHz). t,, na tabela refere-
se ao tempo de pulso da fonte de plasma ligado, a Figura 17 ilustra o
sinal fornecido pela fonte. A temperatura, a pressao e a propor¢do dos
gases sdo controladas por sistemas automaticos integrados ao reator. O
tempo em horas contabiliza o periodo de patamar de processo, excluin-
do-se as etapas de aquecimento e resfriamento do sistema.

Figura 16: Configuracdo de processamento em reator a plasma
[omsl

' 1 |
l Terra Anodo
Amostras
Referéncia Termopar
oo, [0 B0 B0 0 B=——
L
Entrada Catodo
de tensao
- Isoladores -
elétricos [ [}

Fonte: Autoria propria

Tabela 2: Parametros de nitretacéo para as camadas nitretadas®”

Temperatura ~ Pressdéo  Tempo Mistura gasosa ton  Tensdo Fase

(°C) (Torr) (h) (%) (us) V) esperada
550 2 15 90N,-9H,-1CH, 150 500 €
570 2 4 20 N2-80 H, 150 500 Y

480 2 15 5 N2-95 H; 150 500 Difuséo
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Figura 17: Sinal da fonte de plasma
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Fonte: Autoria propria

As mesmas condicBes de deposi¢do de DLC foram aplicadas, a-
través de deposicdo assistida por plasma (PECVD: Plasma Enhanced
Chemical Vapour Deposition), a todas as superficies nitretadas e o pro-
cesso € composto por duas etapas, uma com alto teor de silicio e outra
apenas com precursor de carbono e hidrogénio.

Devido & capacidade de produgdo do reator, foram necessarios
trés ciclos de deposicdo para produzir todas as amostras necessarias.
Para evitar que a variabilidade entre estes ciclos influenciasse nos resul-
tados de caracterizacdo, as amostras foram tratadas por pareamento de
amostras, método de projeto e anélise de experimentos™®.. Neste estudo,
0 método foi utilizado da seguinte forma: foram formados conjuntos de
amostras com as trés diferentes condi¢Ges de nitretacdo e cada conjunto
foi revestido com DLC em um mesmo ciclo. Em seguida para caracteri-
zar uma determinada caracteristica, s6 podiam ser comparadas amostras
do mesmo conjunto ou ciclo, amostras de conjuntos diferentes nao pode-
riam ser comparadas diretamente, justamente devido a possibilidade da
variabilidade entre ciclos de DLC gerar incertezas sobre a tendéncia nos
resultados.

2.2. CARACTERIZACAO

2.2.1. Anélise de fases

Os tipos de fase de nitreto formados foram caracterizados em de
difratdmetro de raios-X Philips X Pert MPD com anodo de cobre e radi-
acdo k, (A=1,5418A). Utilizou-se a seguinte configuracdo: geometria
Bragg-Bretano; poténcia de 40kV e 30mA; no caminho Optico: fendas
Soller e Divergente de 1° 1/4° respectivamente; rotacionador de amos-
tras de 60rpm; colimador e monocromador com monocristal plano de
grafite; intervalo de medida 26 de 3° a 118° e resolugdo de 0,02°; com
tempo total de varredura de 3 horas.
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2.2.2.Secdo transversal da camada
A fim de analisar a morfologia das camadas formadas, a se¢do
transversal da camada foi obtida por preparacdo metalografica e micro-
grafia em microscépio éptico Olympus BX60M. O perfil de microdure-
za foi determinado através de microindentagdes Vickers com carga de
50g e incrementos de distancia de 25um da superficie em direcdo ao
nucleo do material em microdurémetro Leco LM100AT.

2.2.3. Topografia

A evolucdo topografica da superficie foi acompanhada etapa a e-
tapa em interferdbmetro optico de luz branca Zygo Newview7300. Utili-
zou-se para andlise a &rea amostral de 640x480 pontos, com resolucdo
lateral de 0,28um/ponto e resolucéo vertical de 0,1nm. As analises dos
dados obtidos no interferdmetro foram realizadas no software de andlise
Mountaismap 3. Da superficie digitalizada foram subtraidas a forma e a
ondulagdo. Da rugosidade resultante foram obtidos os pardmetros de
caracterizacdo topogréaficos.

.Parémetros topograficos

Para este estudo foram escolhidos parametros do projeto Surfs-
tand®, desenvolvido pela Unido Europeia que depois continuou a ser
utilizado pela Organizag&o Internacional para Padronizagdo (ISO). Exis-
te na literatura uma grande variedade de parametros, mas para descrever
uma superficie, sdo necessarios basicamente ao menos trés tipos: para-
metros de amplitude, de espacamento e hibridos ou funcionais. Os pa-
rametros escolhidos estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Parametros topograficos utilizados no trabalho

Tipo Pardmetro Descricéo
Amplitude Sq (um) Desvio padrdo das alturas da superficie
Espacamento Sds (cumes/mm?) Densidade de cumes da superficie
Hibrido Sdqg (um/ pm) Meédia quadrética da inclinagdo da superficie
Funcional Sk Sk (um) Profundidade do nucleo
Funcional Sk Spk (um) Altura reduzida de pico

Funcional Sk Svk (um) Altura reduzida de vale
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.Sq

Pode-se notar que o parametro Sa nao foi incluido na lista anteri-
or apesar de ser muito comum na literatura e um valor de referéncia para
muitos processos na industria. Ele representa a média aritmética do
desvio das alturas da superficie em relacdo ao plano médio. Todavia, o
parametro Sq tem basicamente 0 mesmo conceito, mas € mais sensivel
gue o0 Sa e é estatisticamente mais representativo, pois é o desvio padrdo
das alturas em relacéo ao plano médio® *. Portanto optou-se por utili-
zar apenas 0 Sqg para mostrar 0 quanto os picos e vales se afastam do
plano médio e serd uma referéncia de amplitude da superficie. Os célcu-
los de Sa e Sq sdo apresentados nas equacdes 1 e 2%,

1 N M
Sa =WZZ|TI(xi,J’i)| 1)

j=1i=1

N M
1
Sq = mz Z|Tl2(xi,yl')| @)

j=1i=1

Onde M e N sf0 a quantidade de pontos nas diregdes X e y e N(X,y) € a
altura correspondente a cada coordenada.

.Sds

Sds é um parametro de espagcamento que mede a quantidade de
cumes por milimetro quadrado, ou seja, 0 quanto 0s cumes estdo proxi-
mos uns dos outros. A definicdo de cume na analise 3D & relativa e de-
pende do método utilizado para defini-los. Neste caso 0 método utiliza-
do foi o de oito pontos vizinhos, que define um cume sempre que um
ponto central em uma matriz 3x3 de alturas for o mais alto dentre os
demais, como pode ser observado na Figura 18, o ponto A é um cume e
as linhas representam curvas de nivel.

Figura 18: Definicdo de cume pelo método dos oito pontos vizinhos

Fonte: Stout™
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A densidade de cumes por milimetro quadrado é calculada pela
equacio 3.5

Numero de cumes
M—-1D(N—-1)-Ax-Ay 3)

Sas =

Onde M e N sdo a quantidade de pontos nas direcBes x e y e Ax e Ay
s8o as resolucdes laterais nas direcBes X e y.

.Sdq ou S4d

Sdq é um parametro hibrido que avalia a amplitude e o espaca-
mento a0 mesmo tempo. Este pardmetro é uma medida de variacdo de
amplitude ao longo da superficie, que caracteriza se uma superficie é
mais aguda ou suave.

A média quadratlca da inclinacéo da superficie é calculada pelas
equacgdes 4 e 56

N-3 M-3

Sa = o= 6)(N 6)2 P “)

=4 (=4

—.

1
Pij = <{60Ax [-n(xiz3, %) + In(xi—2. ;)
— 45n(x;-1,¥;) + 450(x;41,¥})
2
~9(xi2.3) + 1(xis )}

e (e yy-a) + 9 y-2)

— 4510 (x5, yj-1) + 450(xi, ¥j41)
2 1/2

— 9k yy2) + 1 y09)]] )

®)

Onde M e N séo a quantidade de pontos nas dire¢fes x e y, n(x,y) ¢ a altura
correspondente a cada coordenada e Ax é a resolucgdo lateral na direcéo x.
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.Parametros Sk: Sk, Svk, Spk

Os parametros Sk estdo relacionados diretamente a curva de A-
bott-Firestone, Figura 19, que mostra a propor¢do entre material por
espaco vazio em funcdo da altura. A esquerda esta uma superficie hipo-
tética e a direita sua respectiva curva de Abott-Firestone. A medida que
se avanca do ponto mais extremo da superficie em direcdo ao ndcleo, a
propor¢do de material por espaco vazio vai aumentando, partindo de
zero para 100%. A curva pode ser dividida em trés partes: Spk, Sk e Svk
e esta divisdo ¢ definida nas duas inflexdes que a curva apresenta. Sua
interpretacdo funcional pode ser entendida como: Sk ¢ a altura do nlcleo
da superficie do material; Spk, a altura dos picos sobre o nucleo que
serdo removidos nos instantes iniciais de operacéo da superficie; Svk, a
altura dos vales sob o nicleo que servirdo de reservatério de lubrificante
e detritos durante a operacdo.® A Figura 20 mostra um exemplo de
curva de Abott-Firestone para uma superficie real.

Figura 19: Curva de Abott-Firestone
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Figura 20: Curva de Abott-Firestone para uma superficie real
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.Testes estatisticos

O estudo da evolucdo e da compara¢do das diferentes camadas a-
través dos parametros topogréaficos foi realizado por meio de analise de
variancia, teste-t de duas amostras e teste de Tukey quando necessario,
sempre com 5% de nivel de confianca™. Desta forma, foi possivel
determinar com critério estatistico se os valores das médias obtidas po-
dem ser consideradas iguais ou diferentes baseado na dispersdo dos
resultados.

.Microscopia eletr6nica de varredura (MEV)

Para complementar a analise topogréfica, imagens das superficies
foram adquiridas em MEV em modo SE (Elétrons Secundarios) e BSE
(Elétrons Retroespalhados) em microscépio Philips XL30X.

2.2.4. Adesdo

Como citado na introducéo, a ades@o do revestimento DLC sobre
as camadas nitretadas foi caracterizada utilizando uma rotina de analise
de imagens baseada no método da norma alema VDI3198, com o objeti-
vo de quantificar a area de desplacamento provocada pela indentacéo
Rockwell-C.

Para isto foi necessario desenvolver a rotina de analise de ima-
gens e realizar a andlise critica das respostas deste método, assim como
avaliar a variacdo da area desplacada ao longo do tempo e definir quanto
tempo depois da indentacéo o desplacamento pode ser medido.

Para indentar as amostras foi utilizado durdmetro EMCOTEST
M4C/R G3, com penetrador Rockwell C (cone de diamante, 120°, raio
da ponta de 0,2mm) com for¢a de 1474N.

A avaliacdo do desplacamento foi realizada no software de anali-
se de imagens Analysis Auto 5.1. Utilizando uma ferramenta de contras-
te, foi possivel identificar a diferenca de cor entre o revestimento e o
substrato aparente na regido onde o filme desplacou, Figura 21. Com
isto, foi calculada a &rea de desplacamento em mm? subtraindo-se a
regido da indentacéo.

Para verificar como o desplacamento varia em fungdo do tempo,
uma mesma indentagdo foi analisada em diferentes momentos. Em se-
guida, para validar o método, foram medidas diversas amostras de con-
juntos diferentes j& conhecidos.
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Figura 21: Andlise de desplacamento

(a) (b)

(a) Amostra indentada; (b) Area desplacada medida
Fonte: Autoria propria

2.2.5. Durabilidade

Para prever o desempenho de mancais de deslizamento, é possi-
vel simular os mecanismos de desgaste e 0 comportamento do atrito
através de ensaios em tribdmetro. Desta forma pode-se ter uma aproxi-
macdo do coeficiente de atrito do sistema real, da taxa de desgaste, da
durabilidade relativa de um revestimento, da evolu¢do do contato for-
mado dentre outras caracteristicas.

O desempenho tribolégico do sistema DLC-camada nitretada foi
avaliado em ensaio de durabilidade utilizando a metodologia apresenta-
da por de Mello®, em que o revestimento é submetido a movimento
alternativo sob carga escalonada até seu rompimento e consequente
aumento de coeficiente de atrito.

Foi utilizado tribdmetro CETR UMT; movimento alternativo com
frequéncia de 10Hz; carga inicial de 7N e incrementos de 7N; contra-
corpo: esfera de 3mm de diametro de SisN, e atmosfera: ar ambiente
(25°C e 60% de umidade relativa). Estas condigbes foram definidas a
partir do artigo em que a metodologia foi apresentada. A Unica diferenca
é em relacdo ao contracorpo utilizado, que no artigo utilizou-se esfera de
aco rolamento AIS152100 de 10mm de didmetro. Como o revestimento
DLC sobre as camadas nitretadas apresentou alta resisténcia ao desgas-
te, foi necessario diminuir o didmetro da esfera para aumentar a pressao
de contato e intensificar o ensaio. Também nao foi possivel utilizar me-
tal como contracorpo, pois mesmo agos duros como 0 acgo ferramenta
apresentaram desgaste muito maior que o DLC, de forma que ao longo
do teste a esfera se desgastou, a pressao de contato diminuiu e o0 ensaio
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praticamente n&o teve fim, ndo sendo possivel determinar a durabilidade
do revestimento.
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos neste estudo serdo discutidos a medida que
forem apresentados e no capitulo conclusdes sera apresentada uma sin-
tese geral.

3.1. EVOLUGAO DO PROCESSAMENTO

As amostras foram fotografadas logo apds cada etapa de proces-
samento para registrar a evolucdo do tratamento superficial. A Figura 22
mostra a condicdo inicial polida de todas as amostras, depois 0s aspectos
visuais de cada tipo de nitretacdo e entdo como todas as amostras ficam
apos a aplicacdo do revestimento DLC.

Figura 22: Evolugéo da amostra ao longo do processamento

_ (Polida) (Nitretada) (DLC)

s

(e)

)

(Dif)

Fonte: Autoria prépria
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3.2. DRX

A variacdo dos pard@metros de processamento, segundo a Tabela
2, produziram camadas nitretadas com predominancia de diferentes
fases de nitreto, como pode ser observado nos difratogramas da Figura
23.

A camada (a) da figura apresentou uma combinagdo de fases € e
y’, mas com predominancia da primeira. A camada (b) é basicamente
formada apenas pela fase y’. E a camada (c) apresenta picos de ferro-a e
picos de y’, devido a presenca de pequenas formacGes ndo continuas de
nitretos v’ na superficie.

Como desejado, foram obtidos os trés diferentes tipos de camada
nitretada: camada €, camada y’ e camada de difusdo. Portanto, ao longo
do texto as amostras serdo identificadas de acordo com as respectivas
fases de nitreto formadas.

Figura 23: DRX das camadas nitretadas
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(a) camada ¢; (b) v’ e (c) de difuséo.
Fonte: Autoria propria



3.3. SECAO TRANSVERSAL DA CAMADA

As secOes transversais de cada camada nitretada obtidas por pre-
paracdo metalografica sdo apresentadas nas Figura 24, Figura 25 e Figu-
ra 26. Na Figura 27, estdo sintetizadas as médias das espessuras das

camadas de compostos e de DLC.

Figura 24: Secéo transversal da camada de compostos com predominancia de
fase € e revestimento DLC.

DLC —»

Camada de
compostos

Agulhas de
nitretos

Fonte: Autoria propria

Figura 25: Secdo transversal da camada de compostos com predominancia de

fase y’ e revestimento DLC
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Camada de
compostos

Agulhas de
nitretos

~
Fonte: Autoria propria
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Figura 26: Secdo transversal da camada de difusdo e revestimento DLC
DLC — [ S :

Comego de
formacéo de
camada de
compostos

Agulhas de
nitretos

Fonte: Autoria propria

Figura 27: Espessuras médias das camadas de compostos e de DLC
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Fonte: Autoria propria

Para as duas primeiras condigdes, € e y’, houve formagdo de ca-
mada de compostos relativamente homogénea. A espessura da camada
nitretada ¢ obtida é de aproximadamente 6,5um, enquanto a camada y’
apresentou espessura de 4,5um. Percebe-se que a taxa de crescimento da
camada ¢ ¢ maior e mesmo aumentando o tempo de tratamento da ca-
mada y’ em mais de 2,5 vezes, ainda assim a camada formada continua
30% menor. Na camada de difusdo, houve o comecgo de uma formacéo
heterogénea de camada de compostos em algumas regifes da superficie.
E possivel verificar, nas fotos de todas as condigdes, as agulhas de nitre-
to na regido de difusdo logo abaixo da camada de compostos.
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As camadas de DLC formadas também foram medidas e séo pra-
ticamente iguais em torno de 1,8um de espessura.

Considerou-se neste estudo que a pequena diferenca de espessura
das camadas ¢ e y’ formadas pouco influenciardo no comportamento
tribol6gico e adesdo do filme.

O endurecimento superficial causado pelas camadas de nitretagdo
pode ser avaliado através das médias de perfis de microdureza que séo
apresentadas na Figura 28. As camadas € e y’ possuem as maiores dure-
zas superficiais da ordem de 880HV, que decaem rapidamente em me-
nos de 20um igualando-se a dureza do nicleo de 300HV. A camada de
difusdo apresenta dureza superficial de aproximadamente 380HV dimi-
nuindo também em menos de 20um.

Assim como verificado nas se¢Oes transversais reveladas por me-
talografia, os perfis de microdureza mostram que a modificacdo induzi-
da pela nitretacdo ocorreu em uma estreita faixa superficial. No estudo
de Binder!?®), foram utilizadas as mesmas condicdes de processamento e
obtiveram-se, para amostras de ferro puro sinterizadas, camadas de
compostos e de difusdo de 10 e 400um de profundidade, respectivamen-
te, com suave decréscimo de dureza em direcdo ao centro da amostra.
Isto mostra que a presenca de carbono na composicdo diminui a taxa
difusdo de nitrogénio na matriz.

Figura 28: Perfil de microdureza das camadas nitretadas formadas
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3.4. TOPOGRAFIA

3.4.1. Pré-analise de superficies nitretadas
Para avaliar a topografia das superficies nitretadas através do in-
terferdbmetro Optico, antes foi necessario um pré-estudo deste tipo de
superficie formada e da prépria técnica de interferometria de luz branca.

Area amostral

O primeiro passo foi definir a drea amostral e a resolucgdo lateral
do mapa 3D a ser analisado. Assim como em um microscépio optico, é
possivel configurar as lentes do interferdmetro e aumentar a resolugédo
lateral, mas sempre em detrimento do tamanho da area amostral e vice-
versa. Isto significa que quanto maior o nivel de detalhe da superficie,
menor é a regido estudada. Portanto, deve haver um comprometimento
entre resolucdo e tamanho de area amostral de forma que as caracteristi-
cas estudadas ndo sejam omitidas, sendo elas relativamente grandes ou
pequenas.

De acordo com o teorema de Nyquist?®: “para um sinal periodi-
co, o menor intervalo de medida deve ser menor que a metade do com-
primento de onda deste sinal”. Para avaliar o sinal, neste caso as super-
ficies, foram adquiridos trés mapas 3D de uma mesma superficie nitre-
tada com ampliacdes diferentes. As ampliagdes estdo apresentadas na
Tabela 4, juntamente com as respectivas areas amostrais e resolugdes
laterais resultantes. Para esta analise inicial, foi subtraida a forma, mas
nao foram aplicados filtros subsequentes.

Para verificar se ndo estdo sendo excluidos motivos importantes
da superficie, o primeiro passo € analisar visualmente as projecdes axo-
nométricas dos mapas 3D. A Figura 29 mostra a superficie nos trés au-
mentos. Além da texturizagdo aleatoria que a nitretacdo produz é possi-
vel notar, apenas no menor aumento, uma suave curvatura que prova-
velmente é funcdo do processo de preparacdo da amostra e ndo afeta a
analise, principalmente depois de aplicado um filtro.

Tabela 4: Aumento dptico, area amostral e resolugdo lateral para diferentes
configurages do interferdmetro.

Aumento total Area amostral (mm2) Resolugé&o lateral (um)
2,5X 5,85 4,82
10X 0,37 1,11

40X 0,02 0,28
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Figura 29: ProjecGes axonométricas da superficie analisada com diferentes
aumentos

(@)

(b)

(@) 2,5X; (b) 10X; (c) 40X.
Fonte: Autoria propria



32

Para verificar a influéncia do aumento nos parametros topogréafi-
cos, foram analisados Sq, Sds e Sdg em fungdo das trés areas amostrais,
Figura 30, Figura 31 e Figura 32, respectivamente.

Figura 30: Sq para diferentes aumentos
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Fonte: Autoria propria

Figura 31: Sds para diferentes aumentos
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Figura 32: Sdq para diferentes aumentos
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O parametro Sq ndo ¢ influenciado pelas ampliagGes, 0 que néo
acontece com os parametros de espacamento e hibrido. Observando o
comportamento de Sds, a densidade de cumes aumenta com a amplia-
¢do, 0 que pode ser explicado pelo aumento da resolucdo, uma vez que
0s menores e mais numerosos detalhes da superficie vdo sendo revela-
dos. Por ser um parametro hibrido, Sdgq acompanha o comportamento de
Sds, como o intervalo de medicdo diminui, as inclinagbes aparentes da
mesma superficie também aumentam.

Neste estudo, deseja-se avaliar a superficie sem perder a repre-
sentatividade, ou seja, sem ocultar motivos, mas ao mesmo tempo, ana-
lisar as menores caracteristicas superficiais que estdo fortemente ligadas
a adesdo mecéanica do filme com o substrato. Portanto, esta pré-analise
mostra que a melhor forma de fazer isto é utilizando a ampliacdo maxi-
ma de 40X.

Isto também evidencia, e é importante destacar, que a propria de-
finicdo de area amostral e resolucéo lateral ja atuam como filtro.

Filtro

Uma vez definida a area amostral, decidiu-se aplicar um filtro
gaussiano para separar a ondulagdo da rugosidade. Para remover apenas
os grandes comprimentos de onda, foi utilizado 25um de cutoff, maior
valor disponivel no software de analise. Da rugosidade apenas, foram
obtidos os parametros numéricos de caracterizacdo superficial.

3.4.2. Andlise das superficies nitretadas ¢, y’ e difusdo
Definido o método de medicdo e de tratamento das superficies
digitalizadas, os parametros de rugosidade puderam ser calculados e as
superficies caracterizadas.

.Projecfes axonométricas

A projecdo da superficie polida inicial pode ser observada na Fi-
gura 33. A superficie apresenta-se bastante suave de baixissima ampli-
tude na ordem dos nanometros e em uma altura predominante (plat6).
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Figura 33: Projecéo axonométrica da superficie polida ndo nitretada

Fonte: Autoria propria

E possivel observar pequenas imperfeicdes na superficie pela pre-
senca de cavidades, devido a natureza do material. Como as amostras
foram obtidas a partir de uma barra de aco carbono extrudada, pode-se
dizer que estas cavidades sdo causadas por inclusdes que foram arranca-
das nas fases de lixamento e polimento. A Figura 34 obtida em MEV
mostra a cavidade em detalhe e confirma a hipotese. Na mesma imagem
também podem ser observados pequenos riscos do processo de prepara-
cdo.

As superficies metalicas polidas foram entdo nitretadas e revesti-
das seguindo o procedimento experimental e as proje¢des axonometricas
resultantes podem ser verificadas nas Figura 35 e Figura 36.

Figura 34: Superficie polida ndo nitretada
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Fonte: Autoria prépria



Figura 35: Projecdes axonométricas das camadas nitretadas
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Fonte: Autoria propria
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Figura 36: Projecdes axonométricas das camadas revestidas
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(a) & (b) v’; (c) difusdo
Fonte: Autoria propria
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Percebe-se, a principio, que as condi¢des de nitretacdo que pro-
movem a maior alteragdo superficial sdo as camadas € e y’, principal-
mente a camada y’. Na camada de difusdo verifica-se um platd, sobre o
qual se pode ver a formacdo de picos. Comparando as superficies nitre-
tadas antes e depois de revestidas, o DLC aparenta copiar o relevo da
superficie nitretada nas camadas € e de difusdo, entretanto na camada y’,
a rugosidade parece ter aumentado, principalmente na forma de vales.

Para complementar a analise topogréfica via interferémetro, fo-
ram obtidas fotos de microscopia eletronica a cada etapa do processo. A
Figura 37 apresenta os trés tipos de superficies nitretadas e a Figura 38
apresenta as respectivas superficies revestidas.

As figuras de MEV comprovam as alteragdes topograficas causa-
das pela nitretacdo e observadas nas proje¢des dos mapas 3D do interfe-
rémetro. Fica claro nas imagens que a mistura gasosa e principalmente o
tempo de tratamento influenciam diretamente na qualidade das superfi-
cies resultantes.

A camada de difusdo é a que menos promove alteracdo, seguida
da camada ¢ e depois a y’, em que é possivel ver diversos pontos de
carregamento eletrénico, ao contrario das outras duas camadas. Isto
pode ser explicado Erincipalmente pelo maior tempo de tratamento, de
acordo com Mason™, 90% dos atomos pulverizados retornam ao cato-
do sendo retrodifundidos e acabam criando as estruturas que séo eviden-
ciadas na imagem de MEV.

Analisando as imagens das superficies revestidas em relacdo as
nitretadas, nota-se que o DLC copiou a topografia nas camadas € ¢ de
difusdo. Na imagem da camada y’ é possivel constatar a altera¢do super-
ficial detectada nas imagens do interferdmetro. A imagem de MEV
mostra que houve formacdo heterogénea do revestimento, aparentemen-
te ha regides de adensamento do filme e regides de ma formacdo de
camada de DLC onde se pode ver a topografia anterior. Pode-se dizer
que a topografia e a composi¢do da camada vy’ alteraram significativa-
mente as condigdes de deposicdo do DLC.
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Figura 37: Camadas nitretadas
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Figura 38: Camadas revestidas
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.Parametros topograficos

Através dos pardmetros topograficos, foi possivel caracterizar
numericamente a evolucdo das superficies apresentadas nas projecdes
dos mapas 3D e imagens de MEV.

.Sq

O acompanhamento do parametro Sq evidenciou o aumento de
rugosidade ao longo do processo que pode ser verificado na Figura 39,
onde estdo demonstradas as médias das medidas na forma de colunas e
as barras de erro de um desvio padrdo. Os dados estdo organizados por
tipos de camadas e por etapas de analise no interferémetro: 11 - superfi-
cie polida, 12 - superficie nitretada e 13 - superficie revestida. Esta forma
de apresentacdo sera utilizada nos demais parametros.

Figura 39: Evolugéo de Sq para cada camada ao longo do processo
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Fonte: Autoria propria

Nota-se que a nitretacdo promoveu aumento de rugosidade - de
no minimo uma ordem de grandeza - em todas as condi¢des de nitreta-
cdo. Assim como foi visto anteriormente, as camadas € e y’ promoveram
0 maior aumento da rugosidade, mas segundo Sq suas médias sdo esta-
tisticamente iguais e diferentes da camada de difuséo.

Depois do revestimento DLC, ndo se pode dizer estatisticamente
gue as camadas ¢ ¢ de difusdo tiveram a rugosidade alterada. J& na ca-
mada y’, 0 efeito percebido anteriormente nas imagens de MEV e proje-
¢cBes dos mapas 3D é capturado por este parametro. Houve aumento
consideravel da média acompanhada pela disperséo, resultado da forma-
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¢do heterogénea do revestimento. O aumento na dispersdo dos resulta-
dos esta correlacionado com o tamanho das regifes de ma formacéo do
filme que tem ordem de grandeza similar a area amostral. Aumentando-
se a area de andlise, a amostra passa a ser mais representativa, como
mostrado na Figura 40 que tem metade do aumento da regido analisada

anteriormente.

Figura 40: Camada y’
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Fonte: Autoria propria

.Sds

Devido ao fato da definicdo de cume ser extremamente depen-
dente do método e da funcdo matematica utilizada para defini-lo, a in-
terpretacdo deste pardmetro deve levar isto em conta. A evolucdo do
parametro pode ser verificada na Figura 41.

Figura 41: Evolugdo de Sds para cada camada ao longo do processo
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Em relagdo ao parametro Sds, percebem-se trés comportamentos
distintos para cada tipo de camada.

Na camada &, apesar de ter havido modificagdo superficial, o va-
lor de Sds ndo mudou, ou seja, superficies diferentes foram caracteriza-
das igualmente.

Para a camada y’, este parametro indica que houve uma aglome-
racdo dos cumes, ou seja, que eles ficaram mais préximos uns dos ou-
tros, a medida que se evoluiu no processo. Isto pode estar correlaciona-
do com o maior tempo de bombardeamento durante a nitretacdo e a
formagcéo heterogénea do DLC.

Na camada de difusdo, o valor de Sds diminuiu depois da nitreta-
¢do e aumentou depois do DLC. Este comportamento mostra a influén-
cia da definicdo de cumes. Quando a superficie esta polida, as pequenas
variagBes de amplitude da superficie geram um determinado ndmero de
cumes por milimetro quadrado. Quando a superficie é submetida a nitre-
tacdo para obtencdo de camada de difusdo, comecam a surgir modifica-
¢des sobre a superficie, neste momento o parametro Sds comeca a con-
siderar estas novas caracteristicas como cumes e o valor decresce. Logo
depois, o revestimento parece induzir aglomeracdo de cumes assim co-
mo a camada y’.

Devido a estes aspectos, pode-se dizer que Sds ndo é uma forma
interessante de caracterizar a evolugdo deste tipo de processo, apesar de
mostrar que as superficies sdo diferentes.

.Sdq ou SAd

A evolucdo de Sdq é apresentada na Figura 42. A analise mostra
gue a nitretagdo resulta em uma superficie com maiores inclinagdes em
todas as condi¢des, principalmente nas camadas € ¢ y’. Depois de reves-
tidas, ndo se pode dizer através de Sdq que as superficies foram altera-
das nas condi¢des das camadas ¢ e de difusdo. Entretanto, na camada vy’
percebe-se aumento considerdvel na média das medidas e grande disper-
sédo dos resultados.

O comportamento de Sdq é bastante similar ao observado no pa-
rametro Sq e a razdo destas modificacfes sdo as mesmas. Nota-se por-
tanto que as respostas destes parametros sdo equivalentes para o estudo
deste tipo de superficie e apenas Sq seria suficiente.
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Figura 42: Evolugdo de Sdq para cada camada ao longo do processo

1,4

1,2
1
0,8 oM
[=] V3
0,6
mi3
0,4
0,2
_ . _ il

0

Sdq

Epsilon Gamma Difusao

Fonte: Autoria propria

.Parametros Sk: Sk, Svk, Spk
As Figura 43, Figura 44 e Figura 45 mostram a evolucdo dos pa-
rametros Sk, Spk e Svk respectivamente.

Figura 43: Evolugdo de Sk para cada camada ao longo do processo
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Figura 44: Evolugdo de Spk para cada camada ao longo do processo
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Figura 45: Evolugdo de Svk para cada camada ao longo do processo
0,9
0,8
0,7
0,6
0,5

0,4
0,3 mi3

0,2
> +-
0 —F— — j-

Epsilon Gamma Difusao
Fonte: Autoria propria

on

ol2

Svk (pm)

As superficies iniciais polidas apresentam, como esperado, baixos
niveis de rugosidade.

Depois de nitretadas, todos os parametros tiveram aumento, com
destaque para a camada de difusdo que teve as menores modificagdes.

Depois de revestidas, as camadas € e de difusdo nio apresentaram
mudancas estatisticas em nenhum dos pardmetros, entretanto a camada
vy’ apresentou comportamento distinto aumentando consideravelmente
em Sk e valores dispersando em Svk.

Isto significa que em todas as condicGes de nitretacdo as superfi-
cies foram modificadas desenvolvendo picos e vales e resultando no
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aumento de rugosidade como mostrado em Sq. Nas camadas ¢ e de difu-
sdo o revestimento copiou a superficie, resultando praticamente na
mesma topografia. J4 a camada y’ se desenvolveu de uma forma total-
mente diferente, como mostrado nas imagens de MEV. Nesta condicéo a
camada de DLC desenvolveu profundidades maiores de nucleo e vale o
que esta relacionado com as regides de ma formagéo do filme.

O conjunto de parametros Sk se mostrou interessante por caracte-
rizar diferentes as diferentes alturas da topografia: pico, nucleo e vale,
correlacionadas com as caracteristicas de cada camada.

Sintese

Depois de analisada a topografia das superficies formadas, pode-
se dizer que houve aumento de rugosidade para todas as condigdes de
nitretacdo — em menor intensidade na camada de difusdo — e que o re-
vestimento DLC copia a topografia das camadas ¢ e de difusdo, mas na
camada y’ o mecanismo de difusdo e a morfologia resultante sdo com-
pletamente diferentes.

3.5. ADESAO

3.5.1. Metodologia
Antes de avaliar a adesdo das amostras utilizando o método pro-
posto, foi necessério verificar a variagdo do desplacamento em fungéo
do tempo e a variabilidade das medidas em amostras conhecidas.
A evolucéo da area desplacada, medida desde 0 momento da in-
dentacdo, é mostrada na Figura 46.

Figura 46: Comportamento da area desplacada em fung&o do tempo
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E possivel ver que a 4rea desplacada varia muito na primeira hora
depois da indentagcdo, aumentando muito pouco nas horas seguintes. A
analise de regressao resultou na curva tracejada cuja funcdo é mostrada
na propria figura. Através desta funcéo, foi definido o periodo de 24
horas depois da indentacdo para o desplacamento estabilizar e entdo
registrar a imagem. Apos este periodo, a variacdo da area € menor que
1%, valor consideravelmente menor que variagdes de 10% observadas
em alguns resultados.

Definidos os pardmetros do ensaio, foi verificada a influéncia da
variabilidade de cinco medidas na confiabilidade do método proposto.
Amostras foram processadas com dois tipos de revestimento diferentes,
gue ja se sabia terem comportamentos de adesdo distintos. As areas
desplacadas foram medidas e o teste estatistico (teste-t com 5% de nivel
de confianca) revelou que ndo havia diferenca de adesdo entre amostras
do mesmo lote, Figura 47(a), ao contrario das amostras de lotes diferen-
tes, Figura 47(b). Nestas figuras estdo representadas as curvas de distri-
buicdo normal equivalentes em que se podem analisar as médias, as
dispersdes e sobreposicao das medidas obtidas.

Concluiu-se com estes resultados que a rotina é adequada para es-
te estudo da adesdo e sugere-se sua utilizagdo para demais estudos que
se baseiam na norma VDI3198 de forma a refinar a anélise.

Figura 47: Distribuicdo normal de é&reas desplacadas
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Figura 47: Distribuicdo normal de areas desplacadas (continuacéo)
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3.5.2. Resultados
A Figura 48 apresenta os resultados de adesdo dos trés tipos de
camada revestida. As camadas de DLC depositadas sobre as camadas de
compostos do tipo € e y’ tiveram o menor desplacamento e possuem
médias iguais. O desplacamento associado aquelas depositadas sobre a
camada de difusdo foi quase o dobro das demais. Todas apresentaram
pequena dispersao de resultados.

Figura 48: Ensaio de ades&o: area desplacada
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Para verificar o comportamento do desplacamento induzido pela
indentacdo, foram registradas imagens de MEV de cada condi¢do. A
Figura 49 mostra o desplacamento da camada & em diferentes aumentos.
E possivel ver que a maior parte do desplacamento ocorre no perimetro
da indentaco, onde as tensdes sdo maiores™!. Nesta regi&o observam-
se trincas circunferenciais e radiais na camada de compostos, setas na
imagem de maior aumento (b), que tendem a aparecer no carregamento
e descarregamento, respectivamentel®®’.

Figura 49: Indentagéo da camada ¢ revestida

15kV X300 50um BSE LCME-UFSC

R: Trinca Radial; C: Trinca Circunferencial
Fonte: Autoria propria
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A Figura 50 mostra a indenta¢do na camada y’ revestida. Assim
como a camada g, o desplacamento ocorre no perimetro da indentacéo e
parte do revestimento permanece dentro dela. Observa-se a formagéo de
trincas da camada de compostos, seta na imagem de maior aumento,
entretanto quase ndo se Vvé trincas circunferenciais. Nesta condi¢do a
indentacdo deixa pequenas por¢des de filme aderido cercadas por area
sem revestimento, isto mostra uma forma de propagacdo do desplaca-
mento distinta. Portanto, apesar das areas desplacadas nas condigdes € e
v’ serem estatisticamente iguais, os comportamentos sao diferentes.

Figura 50: Indentacdo da camada y’ revestida

: a)

15kV X150 100um

R: Trinca Radial
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A indentacdo na camada de difusdo revestida é apresentada na
Figura 51. O perimetro da indentacdo foi quase totalmente desplacado
assim como a maior parte do filme dentro da indenta¢do. N&o se encon-
tram trincas e a borda da indentacdo é bem definida, o que pode ser
explicado pelas maiores deformagdes na borda.

Figura 51: Indentacéo da camada de difuséo revestida
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Analisando estes resultados, pode-se dizer que a adesdo esta for-
temente correlacionada com as caracteristicas superficiais e os fatores
gue mais influenciam s&o:

e Rugosidade: Nas superficies com rugosidade elevada, e-
xiste uma grande quantidade de picos e vales. Nestas va-
riagbes de amplitude ha concentragdes de tensbes mais
elevadas onde o filme tende a falhar primeiro®’;

e Morfologia da camada: Caracteristicas das camadas for-
madas como espessura, médulo de elasticidade, tensdo
de escoamento e ruptura influenciam no campo de ten-
sbes durante e depois da indentacdo. Assim, podem apa-
recer diferentes tipos de trincas e regides deformadas que
causam comportamentos de desplacamentos distintos;

e Homogeneidade do revestimento: A qualidade do DLC
formado esta correlacionada com a topografia da superfi-
cie nitretada. Dependendo das caracteristicas pode-se
formar homogénea ou heterogeneamente, o que também
gera modos de falha diferentes.

A combinacdo destas trés caracteristicas leva a formas de despla-
camento e propagacdo distintas. Superficies com maior rugosidade e
formacdo heterogénea do revestimento aparentam bloquear a propaga-
¢do do desplacamento. Para explicar este fendbmeno, um estudo detalha-
do dos campos de tensdo e deformacdo deste sistema de camadas é ne-
cessério.

3.6. DURABILIDADE

O comportamento das camadas revestidas em ensaio de durabili-
dade pode ser observado nas Figura 52, Figura 53 e Figura 54, que mos-
tram a evolucdo do coeficiente de atrito de trés ensaios, em cada condi-
cdo, até a ruptura do revestimento quando ha grande aumento do valor
medido. Nelas, o coeficiente de atrito (COF) é tragado em linha escura e
a forca escalonada em linha clara, ambos em funcédo da distancia percor-
rida no ensaio. A Figura 55 apresenta o valor médio dos resultados.
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Figura 52: Ensaio de durabilidade do DLC sobre a camada ¢
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Figura 53: Ensaio de durabilidade do DLC sobre a camada y’
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Figura 54: Ensaio de durabilidade do DLC sobre a camada de difusdo
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Figura 55: Durabilidade das camadas
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A evolucdo do coeficiente de atrito nos graficos mostra claramen-
te que as camadas apresentaram comportamentos distintos, assim como
a durabilidade.

O melhor desempenho no tribdmetro foi alcancado pelo filme
DLC sobre a camada de difusdo com durabilidade de 13.000N.m — resis-
tindo até a nona carga — e 0 menor coeficiente de atrito, na faixa de 0,05.

Em seguida veio, a camada ¢ revestida, que apresentou aproxi-
madamente 6.000N.m de durabilidade — rompendo na sexta carga — e
coeficiente de atrito inicial da ordem de 0,125 decrescendo suavemente
até o valor de 0,1.

Por ultimo, o pior desempenho foi a da camada y’ que falhou lo-
go no comego do ensaio, na segunda carga, apresentando aproximada-
mente 600N.m de durabilidade. Das trés condicdes, também foi aquela
que teve o maior coeficiente de atrito da ordem de 0,2.

Observando os resultados da durabilidade e relacionando-0s com
as respostas do ensaio de adeséo, encontrou-se um comportamento anta-
gbnico, como esta mostrado na Figura 56, onde as duas variaveis sdo
tracadas no mesmo gréfico. Para facilitar o entendimento, a adeséo esta
expressa pelo inverso da area desplacada, desta forma a melhor resposta
para ambos 0s ensaios seria o limite superior da area do gréafico, ou seja,
deseja-se que a durabilidade seja méxima e a area desplacada seja mi-
nima.

Entretanto, ndo é o que se vé na figura. Apesar da camada de di-
fusdo ter apresentado a pior adesdo no ensaio de indentacdo, ela teve a
maior durabilidade, além disto o menor coeficiente de atrito. J4 o0 DLC
sobre a camada y’ teve o pior comportamento tribolégico, mas nio teve
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desplacamento acentuado, assim como a camada € revestida que teve
desempenho mediano entre as outras duas.

Para compreender estes resultados, foram analisadas as pistas de
desgaste ao final do ensaio, as imagens de MEV sdo apresentadas na
Figura 57.

Assim como visto na evolucdo do coeficiente de atrito, as pistas
de desgaste sdo bastante diferentes. No final do ensaio, quando o coefi-
ciente de atrito aumenta rapidamente, sobre a camada ¢ ainda ha uma
tribocamada com pequenas regides de substrato aparente. Na condicao
v’, pode-se dizer que uma tribocamada se desenvolveu e depois foi re-
movida até o substrato ser revelado, pois sdo visiveis faixas desta cama-
da ainda presentes no final do ensaio. Na condi¢do da camada de difu-
sdo, que atingiu a maior distancia de deslizamento, o revestimento foi
totalmente removido e a interface entre pista e revestimento é bem defi-
nida. Pequenas por¢des da camada sob o DLC também foram arrancadas
devido as maiores solicitagdes, como pode ser visto na Figura 58. Tam-
bém devido a esta maior forca normal, a largura da pista de desgaste é
praticamente o dobro das anteriores.

Figura 56: Durabilidade x Area desplacada
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Figura 57: Pistas de desgaste
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Figura 58: Pista de desgaste da camada de difusdo revestida

15kV X100 100pm SE LCME-UFSC

Setas: particulas de substrato removidas
Fonte: Autoria propria

Analisando estas imagens e utilizando os resultados obtidos até
entdo, alguns comportamentos podem ser explicados.

Durante a indentacdo, a formacdo heterogénea do revestimento
DLC sobre a camada y’ provoca rapidamente seu desplacamento, em
contrapartida ela também é responsavel por influenciar sua propagagéo.
Porém a indentacdo € restrita a um Unico ponto, o que ndo acontece no
ensaio de durabilidade onde também existe movimento lateral. A medi-
da que o contracorpo desliza pela pista de desgaste, a regido de defor-
magdo se move e vai quebrando todo o revestimento, forma-se uma
tribocamada que é logo removida e a condicdo de baixo atrito se esgota.
Outro detalhe, que mostra como o mecanismo de desplacamento é o
mesmo, estd na borda da pista de desgaste, Figura 57(b), que é similar
ao perimetro desplacado da indentacéo da Figura 50.

J& na camada ¢ revestida que também tem rugosidade elevada,
mas com formagdo homogénea do DLC, a durabilidade é maior e ao
final do ensaio, a tribocamada ainda estad presente, apesar de alguns
pedacos terem sido removidos. Isto mostra que mesmo tendo areas des-
placadas praticamente iguais, as camadas € e y’ produzem respostas
diferentes, em que a € ¢ mais favoravel.

Contudo, é a camada de difusdo revestida que tem o comporta-
mento mais intrigante. Foi a condi¢do que mais desplacou no ensaio de
adesdo, mas teve a maior durabilidade. Observando os resultados junta-
mente com o0s parametros dos ensaios, percebe-se que as cargas utiliza-
das sdo muito diferentes, e provavelmente os campos de tensdes tam-
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bém. Enquanto o teste de adesdo utiliza forca de 1474N, a forca normal
nos ensaios de durabilidade ndo ultrapassou 70N. Isto significa q[ue
foram obtidos resultados de regimes diferentes. O estudo de Lara®
mostra isto, utilizando um modelo matematico de diferentes amostras
foi mostrado que a resisténcia de interface de um filme DLC sobre um
substrato de CrN decresce em funcéo da forca da indentagdo, diminuin-
do acentuadamente até 300N, como pode ser observado na Figura 59.

Portanto, fica claro que a correlagdo direta do ensaio de adeséo,
através de indentagdo, com o ensaio de durabilidade sé pode ser realiza-
da, se os campos de tensdo e deformacdo criados forem similares. Caso
contrario os comportamentos sdo diferentes, como por exemplo, o apa-
recimento de trincas nas camadas € e ¥’ e o efeito antagonico na camada
de difuséo.

Figura 59: Resisténcia de interface para conjunto DLC/CrN
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Além da relacdo entre os ensaios de adesao e durabilidade, outro
detalhe importante verificado nestes ensaios no tribdmetro, é a reducdo
do coeficiente de atrito, exceto na camada y’ revestida que falha logo no
inicio. Para verificar este efeito, foram produzidas mais duas pistas de
desgaste na camada de difusdo revestida, uma interrompendo o ensaio
no instante A da Figura 54, quando o atrito ainda estava alto e outra no
instante B, quando o atrito estabilizou em um valor menor. Assim 0s
trés momentos puderam ser analisados: superficie intacta, regime de alto
atrito e regime de baixo atrito. Amostras de 56x56pum de area foram
obtidas fora e dentro das pistas de desgaste através do interferdmetro e
0s mapas 3D foram analisados no software. Removendo-se a forma,
foram calculados os parametros Sq e Spk que melhor representaram a
evolucgdo da superficie. As médias sdo apresentadas na Figura 60 e Figu-
ra 61.

Figura 60: Evolucdo de Sq ao longo do ensaio de durabilidade
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Figura 61: Evolugéo de Spk ao longo do ensaio de durabilidade
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Estes parametros dizem que houve reduc¢do da rugosidade princi-
palmente logo apds o inicio do ensaio, através da remogdo dos picos da
superficie. Imagens de MEV foram obtidas nos dois momentos e sao
apresentadas na Figura 62. As pistas de desgaste sdo apontadas pelas
setas nas duas imagens.

Figura 62: Pista de desgaste do ensaio de durabilidade interrompido em dois
momentos

(@)
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Regido A: alto atrito; Regido B: baixo atrito
Fonte: Autoria propria
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Nestas imagens é possivel ver que até o ensaio ser interrompido
na regido de alto atrito, ocorreu apenas o alisamento dos picos como
mostrado pelos parametros topograficos. Porém, quando o ensaio foi
parado pela segunda vez na regido de baixo atrito, é possivel ver a for-
macao de uma tribocamada. Apesar de pouco alterar os parametros de
rugosidade, é o principal motivo da redugdo do coeficiente de atrito. Isto
mostra que o revestimento DLC produzido sobre estas camadas nitreta-
das exige um periodo inicial de “amaciamento” até atingir a melhor
condicdo de operacdo do ponto de vista tribolégico.

Os resultados mostram que a topografia e o tipo de camada nitre-
tada formada influenciam diretamente no desempenho do DLC. Ficou
comprovado que o controle topografico é extremamente importante,
principalmente por que existe uma condicdo ideal de rugosidade que
melhora o ancoramento mecénico do filme e bloqueia a propagacdo do
desplacamento, mas sem comprometer o desempenho triboldgico do
sistema.
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4. CONCLUSOES

A rugosidade estd relacionada com o desempenho triboldgico
deste tipo de revestimento. Dependendo das condigdes de processamen-
to e camadas nitretadas resultantes, pode-se aumentar a durabilidade e
reduzir o coeficiente de atrito.

O melhor tipo de camada para este tipo de sistema foi o DLC so-
bre a camada de difusdo, que depois de um periodo inicial de “amacia-
mento” apresenta 0 melhor desempenho triboldgico.

Foi desenvolvida uma metodologia que permite quantificar a area
desplacada do ensaio de adesdo da norma VDI3198 e refinar os resulta-
dos da técnica.

Comeparar diretamente resultados de ensaio de adesdo através de
indentacdo Rockwell-C e ensaio de durabilidade somente é possivel se
0s niveis de tensdes tiverem a mesma intensidade.

O revestimento DLC estudado copia a topografia das superficies,
mas na presenca de camada de compostos y’, a formacdo do filme é
heterogénea.

As condicdes de processamento que promovem o crescimento de
camada de compostos € e y’> aumentam muito mais a rugosidade do que
as condicOes para camada de difusdo apenas.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Caracterizar o comportamento do sistema multicamadas: cama-
da de difusdo e revestimento DLC em componentes mecanicos
reais e comparar com o desempenho de solu¢fes comerciais;
Realizar os ensaios de durabilidade em atmosferas controladas:
em vacuo e em diferentes misturas gasosas para verificar se o
comportamento se mantém;

Refazer os ensaios de adesdo e de durabilidade com campos de
tensdes de mesmo nivel e comparar os resultados;

Analisar o mecanismo de formacéo do revestimento de DLC a-
través de deposicao assistida por plasma sobre camadas nitreta-
das;

Estudar o efeito do polimento das camadas nitretadas no ensaio
de adesédo e durabilidade, uma vez que a alteracdo topografica
ndo parece ser a Unica causa da diminuigdo do ancoramento;

A caracterizacdo da adesdo quantificando a area desplacada se
mostrou importante para o estudo de filmes finos, entretanto é
necessario desenvolver um método para caracterizar as trincas
(radiais e circunferenciais) e sua propagagéo;

Estudar a influéncia da rugosidade, morfologia do sistema de
camadas e homogeneidade do DLC nos campos de tensdo e de-
formagéo criados pelos ensaios de adesdo e durabilidade e con-
sequentemente na propagacao do desplacamento.
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