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RESUMO 

 

Dentre os diversos tipos de lubrificantes sólidos, um grupo de 

materiais a base de carbono conhecidos como carbono tipo diamante, ou 

Diamond-like Carbon (DLC), tem se destacado nas últimas décadas por 

apresentar elevada resistência ao desgaste, além das propriedades autolu-

brificantes. Em geral, estes filmes são aplicados sobre substratos de ele-

vado suporte mecânico para garantir a integridade dos filmes durante os 

contatos tribológicos. Neste contexto, o Laboratório de Materiais da Uni-

versidade Federal de Santa Catarina (LabMat/UFSC) desenvolveu o pro-

cesso CHИ® que permite a deposição de filmes de DLC sobre substratos 

de baixo suporte mecânico, devido a nitretação prévia da superfície. No 

presente trabalho avaliou-se a influência da topografia de substratos de 

aço SAE 1020 nitretados e revestidos com DLC pelo processo CHИ® no 

desempenho tribológico. Para tanto, amostras foram preparadas em cinco 

condições de acabamento superficial, obtendo-se superfícies com rugosi-

dade média quadrática entre 0,01 e 0,25 µm. As superfícies foram anali-

sadas por microscopia eletrônica de varredura e interferometria óptica de 

luz branca, antes e após processo de nitretação e deposição de DLC. Ape-

sar da diferença topográfica inicial, após o tratamento a plasma as condi-

ções avaliadas puderam ser agrupadas em duas famílias com característi-

cas topográficas semelhantes, nomeadas Rugosas e Lisas. A espessura 

dos filmes formados foi medida por metalografia, e não apresentou alte-

ração com a variação da topografia do substrato. Da mesma maneira a 

dureza e módulo elástico, medidos via nano indentação, não apresentaram 

variação nas condições estudas. Além disto, a configuração das ligações 

químicas foi avaliada por espectroscopia Raman e os filmes formados se 

mostraram homogêneos. A adesividade das amostras foi avaliada por in-

dentação Rockwell-C, entretanto os resultados foram inconclusivos. A 

avaliação do desempenho tribológico foi realizada através de testes de 

durabilidade com configuração de esfera sobre plano ao ar. Assim como 

observado na análise topográfica, as condições avaliadas também pude-

ram ser classificadas em Rugosas e Lisas de acordo com os coeficientes 

de atrito e durabilidade observados. Coeficientes de atrito da ordem de 

0,05 foram observados nas superfícies Lisas, cerca de 50% menor que 
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aqueles observados nas amostras Rugosas. Através de alterações no es-

pectro Raman obtido nas pistas de desgaste foi possível evidenciar a for-

mação de tribocamadas nas superfícies das superfícies Lisas, juntamente 

com as imagens de MEV e análises químicas por EDS, justificam a redu-

ção no coeficiente de atrito. Em síntese, a topografia do substrato influên-

cia significativamente na formação de tribocamadas e, consequente-

mente, no desempenho tribológico de filmes de DLC. 

 

Palavras-chaves: Carbono Tipo Diamante (DLC); Substratos de 

Baixo Suporte Mecânico; Topografia; Tribologia. 
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ABSTRACT 

 

Among the various types of solid lubricants, one group of carbon 

based materials known as Diamond-like Carbon (DLC), have been under 

the spotlight in the last decades due to have high wear resistance in addi-

tion to the self-lubricating properties. In general, these films are applied 

over substrate that hold high mechanical support and therefore to assure 

the integrity of the DLC films during tribological contacts. Within this 

context, the Materials Laboratory (LabMat) from UFSC has developed 

the CHИ® process, which allows the deposition of DLC films over soft 

metallic substrates, once the surfaces are nitrided prior to the deposition. 

The present study evaluated the influence of the topography of SAE 1020 

steel substrates, which were nitrided and coated with DLC through the 

CHИ® process, on the tribological performance of the components. To do 

so, samples were prepared in five surface finishing conditions, yielding 

with root mean square roughnesses (Sq) ranging from 0.01 to 0.25 µm. 

The surfaces were assessed through Scanning Electron Microscopy and 

White Light Optical iInterferometry before and after the nitriding and 

DLC deposition processes. Despite the initial topographical distinction 

between the conditions, the plasma surface treatment lead to two groups 

of samples with similar topographic features, named Rough and Smooth. 

The film thickness, which was measured by Optical Microscopy of metal-

lographically prepared samples, is independent of surface topography. 

Likewise, no variation was observed in the hardness and the modulus. 

Furthermore, the configuration of the chemical bonds was evaluated 

through by Raman spectroscopy and the formed films were considered 

homogeneous. The adhesion of the samples was evaluated by Rockwell-

C indentation however, the results were inconclusive. The tribological 

performance was assessed by durability tests on ball-to-plane tribotester 

in ambient air. As observed in the topographic analysis, the evaluated 

conditions were classified Rough and Smooth, according the measured 

friction coefficient and durability. Friction coefficients as low as 0.05 

were observed for tribological system of the Smooth surfaces, about 50% 

lower than those measured on the Rough conditions. Due to changes in 
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the Raman spectrum obtained from the wear scars, it was possible to iden-

tify the formation tribofilms on the Smooth surfaces. In addition to the 

Raman analysis, SEM and EDS results supports the comprehension of the 

reduction of the friction coefficient measured on the Smooth samples. In 

summary, the substrate topography significantly influences tribofilms 

formation and tribological performance of DLC films. 

 

Key-words: Diamond-like Carbon (DLC); Soft substrates; To-

pography; Tribology. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

Uma parte representativa da energia mundial é gasta para superar 

o atrito. No caso de veículos de passeio, por exemplo, 28% da energia 

fornecida pelo combustível é utilizada para este fim, excluindo a parcela 

gasta pelos processos de frenagem. Segundo Holmberg et al. (2012), ao 

se adotarem novas tecnologias já existentes em automóveis de passeio 

pode-se reduzir as perdas energéticas por atrito em 18% nos próximos 5 

a 10 anos, e em 61% em 15 e 25 anos. Algumas das possíveis ações para 

redução destes gastos energéticos são o desenvolvimento de filmes finos 

de alto desempenho depositados sobre substratos menos nobres e a textu-

rização de superfícies (HOLMBERG et al., 2012). A redução de utiliza-

ção de lubrificantes fluidos é uma tendência motivada principalmente por 

razões ambientais, que permitiu um avanço significativo de materiais só-

lidos com propriedades lubrificantes, que hoje possibilitam redução de 

desgaste e do coeficiente de atrito em sistemas sem óleo (DONNET; 

ERDEMIR, 2004).  

Dentre os diversos tipos de lubrificantes sólidos, um grupo de 

filmes à base de carbono, conhecidos como carbono tipo diamante ou Di-

amond-like Carbon (DLC), tem se destacado nas últimas décadas por 

apresentar elevada dureza e resistência ao desgaste (ROBERTSON, 2002; 

DONNET; ERDEMIR, 2008). Para garantir a integridade do filme, a de-

posição de DLC é normalmente feita sobre materiais com elevado suporte 

mecânico capazes de suportar as solicitações impostas durante o contato 

tribológico. Além disto, a topografia do substrato sobre o qual o DLC é 

depositado tem relação com o ancoramento mecânico do filme e, conse-

quentemente, influência significativa na sua adesão (MORI; 

TACHIKAWA, 2002). 

O Laboratório de Materiais da Universidade Federal de Santa Ca-

tarina (LabMat/UFSC) desenvolveu o processo CHИ® que permite a de-

posição de DLC em substratos metálicos de baixo suporte mecânico, 

como por exemplo em aços baixo carbono. O ciclo CHИ® consiste em 

uma etapa inicial de nitretação, que visa garantir o suporte mecânico do 
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filme, seguida de uma etapa de otimização do ancoramento mecânico 

conferida pelo bombardeamento iônico (MALISKA et al., 2003; KLEIN 

et al., 2013) e pela utilização de um precursor de silício (MORI; 

TACHIKAWA, 2002) previamente à deposição dos filmes de DLC.  

Entretanto, as propriedades dos substratos estão intimamente re-

lacionadas com o despenho tribológicos de revestimentos (HOLMBERG; 

MATHEWS, 1994). Estudos de Ohana et al. (2004) avaliaram o desem-

penho tribológico de filmes de DLC depositados sobre substratos de aço 

inoxidável AISI630 com diferentes condições de acabamento superficial. 

Já Dalibon et al. (2013) avaliaram o desempenho tribológico ao ar de 

amostras de aço inoxidável AISI 420 lixadas e polidas, nitretadas e reves-

tidas com DLC. Ambos os estudos ressaltam que a topografia do substrato 

tem pouca influência no coeficiente de atrito, porém substratos de maior 

rugosidade resultam em um aumento significativo na taxa de desgaste do 

sistema (OHANA et al., 2004; DALIBON et al., 2013).  

Contudo, a literatura disponível carece de um estudo topográfico 

detalhado onde outros parâmetros além da rugosidade média (Ra) sejam 

considerados na avaliação do desempenho tribológico. Além disto, a mai-

oria das pesquisas envolvendo a avaliação da topografia de substratos no 

desempenho tribológico de filmes de DLC utilizam principalmente aços 

inoxidáveis (OHANA et al., 2004; DONNET; ERDEMIR, 2008; 

DALIBON et al., 2013). Portanto, a influência da topografia, no caso de 

baixo suporte mecânico, não é clara. 

Assim, o escopo deste trabalho é avaliar o efeito da topografia de 

substratos de aço baixo carbono no desempenho tribológico de filmes de 

DLC. 
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1.1. OBJETIVO GERAL 

Este trabalho tem como objetivo determinar a influência da topo-

grafia de substratos de aço SAE 1020 no desempenho tribológico de fil-

mes de DLC depositados pelo processo CHИ®.  

1.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 Avaliar o efeito do processo CHИ® na topografia das su-

perfícies; 

 Determinar a influência da topografia nos filmes forma-

dos; 

 Avaliar a influência da topografia na adesividade e du-

rabilidade dos revestimentos. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1. LUBRIFICAÇÃO SÓLIDA 

Tribologia é a ciência que estuda as superfícies em contato e em 

movimento relativo e as práticas associadas. Apesar de práticas relacio-

nadas a este tema serem utilizadas há milhares de anos, o termo tribologia 

só foi criado após a formação de um comitê que resultou na publicação 

do Relatório Jost em 1966 (HUTCHINGS, 1992). Segundo estudos da 

época, estimava-se que cerca de 515 milhões de libras esterlinas poderiam 

ser economizadas adotando-se as tecnologias já conhecidas sobre lubrifi-

cação, desgaste e atrito (HOLMBERG et al., 2012). A tribologia é conhe-

cida por ser uma ciência sistêmica, ou seja, uma pequena variação nas 

condições do sistema pode implicar em um resultado completamente dis-

tinto. Além disto os sistemas tribológicos tendem a ser evolutivos e irre-

versíveis. 

O atrito, o desgaste e a lubrificação são as três subdivisões da 

tribologia. Por definição o atrito é a resistência ao movimento entre dois 

corpos em contato e engloba os atritos por rolamento e por deslizamento. 

O desgaste é definido como o dano em uma ou ambas as superfícies, em 

contato e em movimento relativo, com perda progressiva de material. A 

lubrificação está intimamente ligada à redução de atrito e desgaste. Uma 

forma de reduzir tanto atrito quanto desgaste é através da adição de ele-

mentos interfaciais, os quais podem ser viscosos (exemplo: óleos e gra-

xas) ou sólidos (exemplo: DLC, polímeros, grafite, MoS2, etc.) 

(HUTCHINGS, 1992). 

Segundo Donnet e Erdermir (2004) os lubrificantes sólidos po-

dem ser classificados através dos valores de dureza: 

 Lubrificantes sólidos moles 

o Dureza menor que 10GPa; 

o Geram baixo coeficiente de atrito;  

 Lubrificantes sólidos duros 

o Dureza maior que 10GPa; 

o Geram baixo coeficiente de atrito; 

o Elevada resistência ao desgaste  
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Em determinadas aplicações a única maneira de garantir a lubri-

ficação eficiente é através da utilização de lubrificantes sólidos, como por 

exemplo em condições extremas de pressão e temperatura e também em 

partes móveis de equipamentos da indústria alimentícia e farmacêutica 

(MIYOSHI, 2001; DONNET; ERDEMIR, 2004).  

2.2. DIAMOND-LIKE CARBON  

 

Um dos lubrificantes sólidos mais estudados nas últimas décadas 

é a família dos carbonos-tipo diamante, do inglês Diamond-like Carbon 

(DLC), que compreende filmes compostos predominantemente de car-

bono amorfo, podendo apresentar propriedades similares às do diamante 

como dureza, módulo elástico e inércia química (ROBERTSON, 2002). 

Apesar de seu descobrimento ter ocorrido na década de 1950, apenas na 

de 1990 houve um aumento representativo no número de publicações ci-

entíficas e patentes, que, por sua vez, estão associadas à aplicações tec-

nológicas (DONNET; ERDEMIR, 2008). 

A família de DLC compreende materiais constituídos, principal-

mente, por átomos de carbono (a-C) de estrutura amorfa com proporções 

variáveis de ligações entre átomos com hibridizações do tipo sp3 e sp2. 

Percentuais maiores de hibridização sp3 nestes filmes geram propriedades 

similares ao diamante, como dureza, inércia química e elétrica 

(ROBERTSON, 2002). Filmes de carbono amorfo hidrogenados (a-C:H) 

também são classificados como DLCs, onde este elemento confere maior 

tenacidade ao revestimento. 

A diferença entre os diversos tipos de DLC pode ser melhor com-

preendida através do diagrama ternário, que relaciona as ligações (sp3 e 

sp2) e o percentual de hidrogênio, representado na Figura 1. Estruturas 

com níveis maiores de ligações sp3 são chamadas de tetragonais, onde o 

prefixo “t” é adicionado tanto para o carbono amorfo (ta-C) quanto para 

o hidrogenado (ta-C:H). 

Estes revestimentos podem proporcionar um desempenho exce-

lente em uma gama de aplicações, devido às suas propriedades físicas, 

mecânicas, biomédicas e tribológicas e, por este motivo, despertam 

grande interesse científico e tecnológico (ERDEMIR; DONNET, 2006). 
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Figura 1: Diagrama ternário das ligações em compostos de carbono amorfo 

hidrogenados 

 
Fonte: Adaptado de Robertson (2002) 

 

Dentre os diversos processos utilizados para a produção de filmes 

de DLC, se destaca a deposição química a vapor assistida por plasma, do 

inglês Plasma Enhanced Chemical Vapour Deposition (PECVD), pela 

elevada taxa de deposição e a versatilidade de revestimento de compo-

nentes com geometrias variadas (DONNET; ERDEMIR, 2008; 

MARTINU, 2010).  

O equipamento consiste em uma câmara onde um gás a baixa 

pressão, normalmente entre 50 e 500Pa, se encontra entre dois eletrodos 

submetidos a uma diferença de potencial elétrico. Nestas condições 

ocorre a formação de plasma frio, no qual a taxa de ionização é de cerca 

de 10-5
, ou seja, apenas 1 em cada 100mil átomos é ionizado 

(CHAPMAN, 1980). Os íons formados são acelerados em direção ao ele-

trodo carregado negativamente (cátodo), possibilitando uma série de rea-

ções químicas que não ocorreriam sem a formação de plasma. Através 

deste processo foi criado o CHИ®, uma solução de revestimentos de DLC 

desenvolvida pelo Laboratório de Materiais da Universidade Federal de 

Santa Catarina (LabMat/UFSC), que consiste na ionização de hidrocar-

bonetos como fonte de carbono para a deposição do filme.  

A relação entre as propriedades dos revestimentos e dos substra-

tos é bastante relevante uma vez que os filmes formados pelo processo 
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CHИ® apresentam espessura da ordem de 2,0μm e as suas propriedades 

mecânicas são elevadas, sendo valores típicos de dureza e módulo elástico 

10GPa e 70GPa, respectivamente. Assim, é fundamental que o substrato 

sobre o qual é depositado forneça suporte mecânico suficiente para evitar 

a ruptura do filme quando solicitado. Como proposto por Shioga (2013), 

o DLC sobre o substrato pode ser comparado a uma fina lâmina de vidro 

sobre um colchão macio: basta uma mínima solicitação normal para a lâ-

mina se partir e se soltar da superfície. Assim, a deposição de camadas 

intermediárias multifuncionais é comumente utilizada para garantir não 

apenas suporte mecânico como também melhor adesão dos filmes de 

DLC. No processo CHИ® os substratos são nitretados a plasma previa-

mente à deposição dos filmes de DLC, garantindo assim o suporte mecâ-

nico dos revestimentos. 

Para se caracterizar materiais à base de carbono não basta apenas 

a determinação da composição química. Um exemplo disto são o dia-

mante e o grafite: a composição química de ambos é de 100% carbono, 

porém suas propriedades são completamente distintas. A espectroscopia 

Raman é a técnica mais utilizada na caracterização destes materiais, pois 

consiste em um teste não destrutivo onde variações estruturais podem ser 

identificadas (CASIRAGHI; PIAZZA; FERRARI,  A. C. et al., 2005). 

Em todos os materiais à base de carbono é possível identificar informa-

ções no espectro Raman entre 800 e 2000cm-1, conforme representado na 

Figura 2.  

A presença das bandas D (1360cm-1) e G (1560cm-1) são carac-

terísticas de filmes de DLC (CASIRAGHI; FERRARI et al., 2005). O 

deslocamento da banda G para maiores comprimentos de onda está asso-

ciado a grafitização de filmes de DLC (FERRARI; ROBERTSON, 2000), 

que é um dos mecanismos responsáveis pela redução no coeficiente de 

atrito. A relação entre a intensidade das bandas D e G (ID/IG) está relaci-

onada com a quantidade de átomos de carbono com hibridização sp3 

(TAMOR; VASSELL, 1994; ROBERTSON, 2002), e o aumento da in-

tensidade da banda D está também relacionado ao processo de grafitiza-

ção (FERRARI; ROBERTSON, 2000). 
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Figura 2: Espectros Raman característicos de diversos materiais à base de 

carbono. 

 
Fonte: Adaptado de Robertson (2002). 

 

2.3. ASPECTOS TRIBOLÓGICOS 

A obtenção de uma superfície plana é, na prática, impossível, já 

que todas as superfícies apresentam irregularidades, mesmo que em nível 

atômico, quando observadas em escala suficientemente refinada 

(HUTCHINGS, 1992). Por isso a caracterização da topografia das super-

fícies é de extrema importância nos estudos tribológicos, visto que a ru-

gosidade é composta por picos e vales que impactam, por exemplo, na 

área que participa efetivamente do contato e influenciam diretamente o 

comportamento tribológico do sistema. 

Dentre as várias técnicas para a medição da topografia, métodos 

sem contato se destacam pela agilidade de aquisição de dados. A interfe-

rometria óptica, uma das técnicas mais utilizadas para caracterização to-

pográfica, utiliza o princípio de interferência de dois feixes de luz onde 

pelo menos um é refletido a partir da superfície da amostra (STOUT, 

2000). O resultado da aquisição dos dados consiste em um mapa da dis-

tribuição e dimensão das irregularidades de um perfil ou de uma área da 

superfície em estudo (HUTCHINGS, 1992). Por isso, existe um grande 
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número de parâmetros topográficos que facilitam a descrição da superfí-

cie em estudo e que podem ser divididos em parâmetros de amplitude, 

híbridos e funcionais. Os parâmetros de amplitude são utilizados para me-

dir as características verticais dos desvios das superfícies 

(GADELMAWLA et al., 2002).  

Uma das formas mais comuns de se especificar o acabamento 

superficial é através do parâmetro de amplitude média aritmética das al-

turas (Ra), que representa o valor médio absoluto da altura da rugosidade 

em relação a uma linha média do perfil. Já os parâmetros tridimensionais 

podem resultar em uma análise mais realista da superfície, pois represen-

tam as alturas das irregularidades dispostas em uma área (STOUT, 2000). 

O equivalente de Ra em três dimensões é o parâmetro Sa. Outro parâmetro, 

mais sensível a grandes desvios em relação à linha média, é o desvio mé-

dio quadrático (Sq), o qual representa o desvio padrão da altura média da 

rugosidade (STOUT, 2000), e que pode ser calculado a partir da Equação 

1, sendo Z (x, y) a altura de cada ponto medido na área analisada A.  

 

𝑆𝑞 =  √∬(𝑍(𝑥, 𝑦))2 𝑑𝑥𝑑𝑦

𝑎

 (Eq. 1) 

 

Duas ferramentas comumente utilizadas para auxiliar os estudos 

topográficos são as curvas de densidade de probabilidade e de capacidade 

de apoio, ou curva de Abbott-Firestone. Na Figura 3-A e B estão repre-

sentados respectivamente um perfil topográfico hipotético e a curva da 

probabilidade de se encontrar um ponto na superfície em uma dada altura. 

Os parâmetros Ra e Rq, equivalentes a Sa e Sq para perfis topográficos, 

representam respectivamente a amplitude média e o desvio padrão da fun-

ção de densidade de probabilidade. Já a curva de Abbott-Firestone (Figura 

3-C) representa a distribuição cumulativa das alturas (HUTCHINGS, 

1992). Dentre os vários parâmetros funcionais que podem ser obtidos das 

curvas de Abbott-Firestone, três deles se destacam: Sk, que representa a 

profundidade da rugosidade do núcleo, Spk, a altura reduzida de picos, e a 

profundidade reduzida dos vales, representada por Svk.  
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Figura 3: A) Perfil de topográfico de uma superfície hipotética; B) Função de 

densidade de amplitude, C) Curva de capacidade de apoio de um perfil 

topográfico. 

 

 Fonte: Adaptado de Hutchings (1992) 

 

Parâmetros híbridos levam em conta tanto a dispersão vertical 

quanto a horizontal das irregularidades superficiais. A média quadrática 

da inclinação da superfície (Sdq), por exemplo, representa a inclinação 

média das protuberâncias. Pode-se observar na Figura 4 que, apesar das 

superfícies apresentarem rugosidade média equivalente, a distribuição 

dos picos pode variar e resultar em topografias distintas. O valor deste 

parâmetro é calculado pela Equação 2, sendo que as variáveis Lx e Ly con-

sistem em, respectivamente, comprimento e a largura da área de análise. 

 

𝑆𝑑𝑞 =  √
1

𝐴
∙ ∫ ∫ (

𝜕𝑍(𝑥, 𝑦)

𝜕𝑥
)

2

 + (
𝜕𝑍(𝑥, 𝑦)

𝜕𝑦
)

2

𝑑𝑥𝑑𝑦
𝐿𝑦

0

𝐿𝑥

0

 (Eq. 2) 

 

 A vantagem de avaliar o Sdq é a utilização de apenas um parâme-

tro que resulta em informações relativas à amplitude e distribuição dos 

picos e vales. Outra informação importante sobre as superfícies é a deter-

minação da sua direcionalidade, ou grau de isotropia, a qual pode ser tam-

bém obtida por meio da interferometria óptica. 
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Figura 4: Projeções axonométricas de superfícies com Sq similares e Sdq 

distintos 

 

Fonte: Adaptado de: http://www.michmet.com/ Acessado em 03/04/2016 

 

A análise da assimetria, representada pelo parâmetro Ssk, está as-

sociada com os desvios da topografia em relação ao plano médio 

(LEACH et al., 2008). Este parâmetro contribui significativamente para 

os estudos tribológicos, uma vez que permite determinar se as superfícies 

apresentam a predominância de picos (Ssk >0) ou de vales (Ssk <0). Ssk 

tem valor igual a zero para distribuições normais. A Equação 3 é utilizada 

para o cálculo da assimetria, a qual relaciona as alturas medidas, Z (x, y), 

com a rugosidade média quadrática (Sq). 

  

𝑆𝑠𝑘 =  
1

𝑆𝑞
3  ∬(𝑍(𝑥, 𝑦))3 𝑑𝑥𝑑𝑦

𝑎

 (Eq. 3) 

 

O parâmetro Sku (Eq. 4), também chamado de fator de achata-

mento, está associado com uniformidade da distribuição das alturas das 

superfícies. Este é um parâmetro útil para prever o desempenho dos com-

ponentes no que diz respeito ao desgaste e retenção de lubrificação, en-

tretanto não é sensível na diferenciação entre picos e vales (LEACH et 

al., 2008). 

 Sku = 3 – distribuição das alturas da superfície seguem a 

distribuição normal; 

 Sku < 3 - existem pontos que destoam significativamente 

do valor médio (Sq); 
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 Sku > 3 - existem mais ocorrências centradas no valor 

médio (Sq) do que aquelas superfícies que seguem a dis-

tribuição normal. 

 

𝑆𝑘𝑢 =  
1

𝑆𝑞
4  ∬(𝑍(𝑥, 𝑦))4 𝑑𝑥𝑑𝑦

𝑎

 (Eq. 4) 

 

2.4. INFLUÊNCIA DA TOPOGRAFIA NAS PROPRIEDADES 

DE FILMES DE DLC 

Uma das formas usuais de proporcionar maior adesão dos filmes 

de DLC é através da incorporação de elementos fortes formadores de car-

betos ou silicetos como Si, Ti, Cr, W e Nb na interface substrato/filme 

(ERDEMIR; DONNET, 2006). A texturização das superfícies é também 

comumente utilizada para garantir um aumento do ancoramento mecâ-

nico do filme no componente.  

Alguns pesquisadores avaliaram a influência do bombardea-

mento iônico prévio à deposição e obtiveram um aumento significativo 

na adesividade de filmes de DLC (OHANA et al., 2004; JONES et al., 

2011; POLAKI et al., 2015). Outros estudos sugerem que condições oti-

mizadas de texturização maximizam a adesão e minimizam as tensões re-

siduais sem reduzir significativamente a dureza do filme (MORSHED et 

al., 2003).  

A adesão de filmes poder ser avaliada por meio de diferentes téc-

nicas, sendo a mais utilizada a indentação Rockwell-C, descrita pela 

norma VDI3198. O teste consiste na geração de uma deformação plástica 

significativa do substrato através de um equipamento de dureza com um 

indentador Rockwell-C. Esta deformação proporciona o desplacamento 

do filme e, com auxílio de um microscópio, a dimensão/forma do anel de 

filme desplacado é comparado com os padrões, divididos em seis níveis, 

resultando em falhas aceitáveis ou não (Figura 5). Apesar de ser um en-

saio qualitativo, Shioga (2013) propôs o cálculo da área desplacada, via 

análise de imagens, para se obter um caráter semi-quantitativo ao ensaio. 
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Figura 5: Padrões de desplacamento descritos na norma VDI3198. 

 

Fonte: Adaptado de Vidakis, Antoniadis, & Bilalis (2003) 

 

Nos estudos de Suzuki et al (2010), filmes de a-C:H de aproxi-

madamente 1,0µm de espessura foram depositados em substratos de aço 

inoxidável por PECVD com cinco níveis de rugosidades (Ra variando en-

tre 0,03 a 0,45µm). Uma das conclusões do estudo é que a rugosidade (Ra) 

do filme apresenta uma relação linear àquela do substrato sob qual é de-

positado, sugerindo assim que o filme “copia” a rugosidade do substrato 

(Figura 6). Outro resultado obtido foi que, para rugosidades Ra acima de 

0,07µm, não foi observada uma diferença significativa no coeficiente de 

atrito do sistema, entretanto o desgaste se mostrou crescente com o au-

mento do parâmetro Ra. Esta conclusão foi confirmada por Ohana et al 

(2004), porém em ambos os casos a topografia foi representada apenas 

pelo parâmetro de amplitude Ra (média aritmética das alturas). 

Jiang e Arnell (2000) avaliaram o desempenho tribológico de fil-

mes de DLC depositados sobre substratos de aço-ferramenta M4 com di-

ferentes topografias. Os ensaios foram realizados ao ar seco, contra-cor-

pos esféricos de carbeto de tungstênio. Os pesquisadores concluíram que 

a taxa de desgaste aumenta significativamente com o aumento da rugosi-

dade, principalmente para Ra > 0,9µm, conforme representado na Figura 

7 (JIANG; ARNELL, 2000). 
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Figura 6: Rugosidade do filme de DLC em função da rugosidade do substrato 

 
Fonte: Adaptado de Suzuki et al (2010) 

 

Figura 7: Taxa de desgaste em função da rugosidade do substrato. 

 
Fonte: Adaptado de Jiang e Arnell (2000) 

 

Nos estudos de Ohana et al. (2004) o comportamento do coefici-

ente de atrito e taxa de desgaste de filmes de DLC em água foram avalia-

dos em função de diferentes condições topográficas de substratos de aço 

inoxidável (AISI630). Esferas de aço inoxidável AISI 440C e AISI 304 
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foram utilizadas como contra-corpos. Em ambas as configurações de en-

saio, o coeficiente de atrito medido foi de aproximadamente 0,1, indepen-

dentemente da topografia do substrato (OHANA et al., 2004). A taxa de 

desgaste das esferas, tanto AISI 440C e AISI 304, aumentou com o au-

mento da rugosidade do substrato.  

Dalibon et al. (2013) avaliaram o desempenho tribológico de 

amostras de aço inoxidável AISI 420 lixadas com lixas #1000 (Ra ≈ 

0,03µm) e polidas (Ra ≈ 0,02µm), nitretadas e revestidas com DLC. Os 

ensaios formam realizados ao ar e contra-corpos esféricos de Al2O3. Con-

forme apresentado na Figura 8, não foi observada diferença no coeficiente 

de atrito entre as condições topográficas avaliadas (DALIBON et al., 

2013).  

  

Figura 8: Coeficientes de atrito para diferentes configurações de amostras, 

ensaio pino sobre disco. 

 
Fonte: Adaptado de Dalibon et al. (2013). 

 

Porém, a literatura sobre a influência da topografia no desempe-

nho tribológico de filmes de DLC depositados sobre substratos de baixo 

suporte mecânico é limitada. Assim, este trabalho visa contribuir na com-

preensão do efeito do acabamento superficial de substratos de aço baixo 

carbono nas características tribológicas de revestimentos multifuncionais 

de DLC. 
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3. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS 

Para avaliar a influência da topografia do substrato no desempe-

nho tribológico dos filmes de DLC, cilindros com Ø15mm x 28mm de 

aço SAE1020 foram selecionados. Ambas as faces planas foram retifica-

das, resultando em uma rugosidade média Ra de 0,2 µm, conforme repre-

sentado pela Figura 9. Além de definir o acabamento da superfície, este 

processo garantiu o paralelismo entre as faces, sobre as quais os revesti-

mentos foram depositados. Esta configuração otimiza a utilização das 

amostras, uma vez que permite que ambas as faces possam ser caracteri-

zadas. 

 

Figura 9: Dimensões e tolerâncias das amostras. Todas as medidas estão em 

milímetros, exceto a rugosidade (µm). 

 

Fonte: Arquivos internos Labmat 

 

Na Figura 10, é apresentado o diagrama com a rota de processa-

mento e caracterização das amostras. Cinco amostras foram utilizadas 

para cada uma das cinco condições de acabamento, que serão detalhada-

mente explicadas nos tópicos seguintes, assim como as técnicas de carac-

terização e processamento.  
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Figura 10: Diagrama de processamento e caracterização de amostras. 

Topografia:

 Interferometria Óptica

 MEV Superfície

Caracterização dos Filmes:

 Espectroscopia Raman 

 Nano Indentação 

 Microscopia Óptica

Adesividade do Filme:

 Indentação Rockwell-C

Tribologia:

 Ensaio de Durabilidade

Processamento

Caracterização

PECVD - Revestimento CHИ®

Recebimento de Amostras

Preparação das Superfícies: 

#Retificada, #240, #600, #2000 e 

#Polida

Topografia:

 Interferometria Óptica 

 MEV Superfície

 

Fonte: Autoria própria 

 

3.1. PREPARAÇÃO DAS SUPERFÍCIES  

O objetivo desta etapa foi a obtenção de diferentes condições de 

acabamento das superfícies, de forma que fosse possível avaliar o efeito 

da variável topografia no desempenho tribológico dos revestimentos de 

DLC. Assim, as amostras de aço SAE1020 foram lixadas em uma politriz 

Arotec modelo Aropol 2V a 600 rpm em 4 níveis de amostras com lixas 

de SiC nas seguintes granulometrias (mesh) #240, #600, #2000 e polida 

com alumina 1,0µm, conforme representado pela Tabela 1. Além destas 

condições citadas, foi utilizada uma condição de referência nomeada Re-

tificada, as quais foram processadas em retificadora plana.  
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O processo de lixamento foi conduzido até a remoção de todos 

os riscos das lixas anteriores e foi utilizada água como lubrificante. Visto 

que a posição das amostras durante o lixamento é fixa, sendo esperada 

elevada direcionalidade nas topografias resultantes. Ao final deste pro-

cesso, todas as amostras foram limpas em álcool P.A. em banho ultrassô-

nico por 10 minutos.  

 

Tabela 1: Representação das etapas de lixamento. 

A
m

o
st

ra
 

R
et
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ic

a
çã

o
 

Lixamento 

A
lu
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a
 1

 

µ
m

 
U

lt
ra

ss
o
m

  

#
2
4
0
 

#
3
2
0
 

#
4
0
0
 

#
6
0
0
 

#
1
2
0
0
 

#
2
0
0
0
 

Retificada ✓ - - - - - - - ✓ 

#240 ✓ ✓ - - - - - - ✓ 

#600 ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ - - - ✓ 

#2000 ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ - ✓ 

Polida ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ 

Fonte: Autoria própria.  

3.2. CARACTERIZAÇÃO TOPOGRÁFICA 

 

A análise qualitativa da morfologia das superfícies foi realizada 

por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), em um equipamento da 

marca JEOL modelo JSM-6390LV. As amostras foram caracterizadas em 

duas etapas, antes e depois do ciclo de deposição, com o intuito de avaliar 

a evolução das topografias após o tratamento. Foram analisadas 2 super-

fícies por condição, com aumento de 500x e detector de elétrons secun-

dários para evidenciar características tridimensionais das superfícies. 

A aquisição de dados referentes às topografias foi realizada em 

um interferômetro ótico de luz branca (Zygo Newview7300), com au-

mento de 20x, 640x480 pontos, com resolução lateral de 0,28µm/ponto e 

resolução vertical de 0,1nm. Para obtenção de maiores áreas amostrais, 

foi utilizada a função de concatenação de imagens (Stitch), disponível no 

software do equipamento. Assim, cada análise é composta por 6 regiões 
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adjacentes (uma matriz de 3x2) e sobreposição de 25% entre as mesmas, 

resultando em imagens de 0,09 mm2. Um total de 12 medições, em 4 su-

perfícies diferentes foram realizadas por condição de acabamento das su-

perfícies. Esta análise também foi realizada em duas etapas: nas superfí-

cies após o lixamento do substrato e após a deposição dos revestimentos. 

Após a aquisição dos dados no interferômetro, apesar do mapa 

topográfico já estar consolidado, o mesmo é constituído apenas de uma 

matriz tridimensional de coordenadas. Para obtenção das projeções 

axonométricas, representação gráfica das topografias, e do cálculo dos 

parâmetros topográficos, os dados foram tratados por meio do software 

MountainsMap  7. 

Para se analisar a rugosidade é necessário remover das superfí-

cies variações de longa e média ordem, forma e ondulação, respectiva-

mente. Esta etapa foi realizada com o auxílio de filtros para separação 

entre ondulação e rugosidade segundo à norma ISO 16610-61.  Neste caso 

o filtro gaussiano aplicado foi de 80μm. 

Como descrito anteriormente, existe na literatura uma grande va-

riedade de parâmetros topográficos. Entretanto, ao se selecionar alguns 

parâmetros de amplitude, de apoio e híbridos, pode-se obter uma boa re-

presentação das superfícies. Os parâmetros selecionados para a realização 

do trabalho estão apresentados na Tabela 2.  

 

Tabela 2: Parâmetros topográficos utilizados no trabalho 

Categoria Parâmetro Descrição 

Amplitude Sq (µm) Rugosidade média quadrática 

Híbrido Sdq (µm/ µm) Média quadrática da inclinação da su-

perfície 

Funcional  Sk (µm) Profundidade do núcleo 

Funcional  Spk (µm) Altura reduzida de pico 

Funcional  Svk (µm) Altura reduzida de vale 

- I (%) Grau de isotropia 

Fonte: Autoria própria.  
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3.3. PROCESSO DE DEPOSIÇÃO CHИ® 

A formação dos revestimentos multicamadas foi realizada em um 

ciclo único de PECVD em um reator semi-industrial, localizado no Lab-

Mat/UFSC. Para a obtenção do regime anormal de plasma foi utilizada 

uma fonte de corrente contínua e pulsada da marca MKS modelo RPG-

100 10kW, com a frequência de 50kHz. O perfil térmico do tratamento 

está representado na Figura 11.  

 

Figura 11: Representação do ciclo térmico dos tratamentos. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

As fases e parâmetros do ciclo estão detalhadamente descritas na  

 

 

 

Tabela 3, que por meio da coluna Etapa, podem ser relacionadas 

com o ciclo térmico (Figura 11). Por motivo de propriedades intelectual, 

os valores dos parâmetros Pressão, Fluxo e Potência de Plasma foram 

omitidos nesta dissertação. Durante a etapa inicial da deposição de DLC 

(E4), as superfícies foram dopadas com silício com intuito de aprimorar 
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a adesividade dos filmes às superfícies. Como precursor deste elemento, 

foi utilizado o composto hexametildisiloxano. 

 

 

 

 

Tabela 3: Descrição das etapas do ciclo CHИ®
. 

Etapa Descrição Objetivo Atmosfera Temperatura 

E1 
Degasagem 

(~0h30min) 

Remoção de umi-

dade e compostos 

voláteis 

 

Vácuo Tamb – 250°C 

E1 

Limpeza em 

ânodo 

(~0h30min) 

Bombardeamento 

com elétrons para 

remoção de impu-

rezas adsorvidas 

na superfície 

 

100%H2 
250°C – 

350°C 

E1 

Limpeza em 

Cátodo 

(~1h00min) 

Bombardeamento 

com íons de hi-

drogênio para re-

moção de óxidos 

100%H2 
350°C – 

550°C 

E2 
Nitretação 

(1h30min) 

Formação de ni-

tretos  

90%N2, 

9%H2 e 

1%CH4 

550°C 

E3 

Resfria-

mento 

(~2h00min) 

Evitar a formação 

de óxidos e garan-

tir a estabilidade 

da camada nitre-

tos formada 

90%N2 e 

10%H2 

550°C – 

250°C 

E4 
Deposição 

(0h45min) 

Formação dos fil-

mes de a:C-H 

80%CH4 e 

20%H2  
250°C 

E5 

Resfria-

mento 

(~1h00min) 

Atingir tempera-

tura ambiente 
Vácuo 250°C – Tamb 

Fonte: Arquivos internos LabMat. 

 

3.4. CARACTERIZAÇÃO DOS FILMES 



 

22 

 

A caracterização da natureza das ligações químicas dos filmes de 

DLC foi realizada com o auxílio de um espectrômetro Raman Renishaw 

2000 com laser de argônio, de comprimento de onda (λ) 514,5nm. Foi 

analisada a faixa de deslocamento Raman de 1000 a 1800cm-1, onde estão 

compreendidas as bandas D (1360cm-1) e G (1560cm-1), características de 

filmes de DLC (CASIRAGHI; FERRARI et al., 2005). Foram realizadas 

2 medições em 2 superfícies de cada condição topográfica, totalizando 4 

pontos por condição, sendo que cada ponto foi constituído de 3 acumula-

ções de espectros, cada uma com 30 segundos de duração. O percentual 

de hidrogênio dos filmes foi calculado através do método empírico (Eq. 

5) proposto por Casiraghi et al (2005), indicado para estimar este percen-

tual em filmes com mais de 20% de hidrogênio. O parâmetro m é a incli-

nação da linha base utilizada para obtenção da intensidades das bandas D 

e G. 

 

𝐻 [𝑎𝑡%] = 21,7 + 16,6 ∙  𝑙𝑜𝑔 [
𝑚

𝐼(𝐺)
]  (Eq. 5) 

 

Para avaliar as propriedades mecânicas dos revestimentos, as 

amostras foram submetidas a ensaios de nanoindentação. Foi utilizado um 

equipamento da marca CETR modelo UMT2, com indentador Berkovich. 

O cálculo das propriedades do filme foi feito através do método de Oliver 

e Pharr com taxa de carregamento de 1,0mN/s e carga máxima de 6,0mN. 

Devido às dimensões reduzidas do penetrador Berkovich e dos níveis de 

cargas aplicadas, o ensaio se torna muito sensível em função da topogra-

fia, ou seja, superfícies com rugosidade elevadas apresentam grande dis-

persão nos resultados de nanoindentação. Por isso, apenas as condições 

#2000 e polida foram selecionadas, nas quais foram feitas 60 medições 

em uma superfície por condição. 

As espessuras das camadas nitretada e dos filmes de DLC foram 

mensuradas por microscopia óptica, após a devida preparação metalográ-

fica. Uma amostra de cada condição foi cuidadosamente seccionada trans-

versalmente, conforme representado na Figura 12. Esta etapa deve garan-
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tir a integridade de ambas as camadas do revestimento, por isso as amos-

tras foram embaladas em lâminas de cobre antes de serem embutidas em 

resina termofixa de alta dureza.  

O lixamento e polimento foram feitos com 300rpm de rotação em 

politrizes Arotec Aropol 2V, de forma que a lâmina de cobre fosse em-

purrada em direção ao filme, garantindo a sua integridade (Figura 12). 

Em seguida, as amostras foram atacadas quimicamente em solução de Ni-

tal 2%, para que as microestruturas pudessem ser reveladas. Assim, mi-

crografias foram obtidas em microscópio óptico e as espessuras foram 

quantificadas com auxílio do software de análise de imagens Analysis 

Auto 5.1.  

 

Figura 12: Representação da posição de seccionamento e exemplo de micrografia 

com medições das espessuras das camadas. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

3.5. ADESÃO VIA INDENTAÇÃO ROCKWELL-C 
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A adesão dos filmes de DLC sobre as camadas nitretadas foi ca-

racterizada por meio de uma rotina de análise de imagens baseada na 

norma VDI3198, com o objetivo de quantificar a área de desplacamento 

provocada pela indentação Rockwell-C. Primeiramente, as amostras fo-

ram indentadas em um durômetro EMCOTEST M4C/R G3, com penetra-

dor Rockwell-C (cone de diamante, 120, raio de 0,2mm) e força de 

1474N. Foram realizadas 5 indentações em duas superfícies em cada uma 

das condições de acabamento, totalizando 10 medições por condição (Fi-

gura 13). 

 

Figura 13: Posição e quantidade de indentações (10) por condição de acaba-

mento das superfícies. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Foi utilizado o método desenvolvido por Shioga (2013) para a 

determinação da adesividade, uma vez que permite uma avaliação semi-

quantitativa através do cálculo da área desplacada. Assim, 24 horas após 

a indentação, para assegurar a estabilidade do desplacamento, imagens de 

microscopia óptica (50x) foram obtidas. A mensuração do desplacamento 

foi realizada no software de análise de imagens Analysis Auto 5.1. Atra-

vés de uma ferramenta de contraste, foi possível identificar a diferença de 

cor entre o revestimento e o substrato aparente na região desplacada. 

Na Figura 14-A, observa-se uma representação da amostra inden-

tada, com indicação da região desplacada, porém não quantificada. Já na 

Figura 14-B é apresentada a imagem já tratada onde a região desplacada 

é destacada na cor branca, e a região vermelha é composta pela superfície 

virgem e cavidade gerada pelo indentador durante o ensaio. Após esta 

binarização, a região desplacada pode ser quantificada. 
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Figura 14: Análise de desplacamento. A) Imagem da amostra indentada; B) 

Imagem após a binarização e quantificação da área desplacada (região 

branca). 

 

Fonte: Autoria própria 

 

3.6. ENSAIOS TRIBOLÓGICOS DE DURABILIDADE 

O desempenho tribológico do revestimento da camada nitre-

tada+DLC foi avaliado através da metodologia apresentada por De Mello 

e Binder (2006), denominada ensaio de durabilidade. Este ensaio tem uma 

configuração de esfera sobre plano com movimento recíproco, e não uti-

liza elementos interfaciais para lubrificação.  

O objetivo deste ensaio é determinar o trabalho mecânico neces-

sário para que o sistema tribológico, submetido a um carregamento esca-

lonado, não esteja mais sob regime de lubricidade a seco. Por convenção, 

este limite é um coeficiente de atrito de 0,2, ou seja, quando está acima 

deste valor o sistema está fora do regime de lubricidade a seco. O valor 

do parâmetro durabilidade é determinado pelo produto da distância per-

corrida pelo sistema e da força normal aplicada no momento em que o 

coeficiente de atrito atinge o critério de falha. Para facilitar a compreen-

são, um gráfico típico deste ensaio é apresentado na Figura 15. Pelo me-

nos três regiões são comumente observadas neste ensaio:  

 

 Transiente inicial – o coeficiente de atrito varia significativa-

mente, na Figura 15 esta etapa se estende até aproximadamente 

50m de deslizamento; 
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 Regime estável – neste estágio os fenômenos de formação e des-

truição da tribocamada formada ocorrem na mesma proporção, 

resultando à estabilidade do coeficiente de atrito. Na Figura 15 

observa-se esse regime aproximadamente entre 50 e 175m de 

deslizamento; 

 Instabilidade com eventual desplacamento/desgaste do filme – 

nesta etapa a destruição da tribocamada ocorre em uma veloci-

dade maior que a sua formação, resultando em variações signifi-

cativas no coeficiente de atrito. Quando o coeficiente de atrito 

passa de 0,2 o ensaio é finalizado.  

 

Figura 15: Representação do ensaio de durabilidade. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Neste trabalho foi utilizado um tribômetro CETR UMT3 com 

carga inicial de 7N, incrementos de carga de 7N a cada 10 minutos, fre-

quência de oscilação de 2Hz e comprimento da pista de 10mm. Os ensaios 

foram realizados ao ar a 25°C e 60% de umidade relativa e, como contra-

corpo, foram utilizadas esferas de nitreto de silício (Si3N4) de 3mm de 

diâmetro.  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

Para melhor avaliar a influência da topografia nas propriedades 

dos componentes revestidos com DLC, o estudo foi dividido primeira-

mente em análises qualitativas e quantitativas da evolução topográfica 

causada pelo tratamento da superfície (item 4.1). Em seguida foi avaliado 

o efeito da topografia nos filmes formados (item 4.2). E por fim foram 

avaliadas a adesividade (item 0) e o desempenho tribológico (item 4.4) de 

cada condição. 

4.1. EVOLUÇÃO TOPOGRÁFICA 

A alteração topográfica causada durante o processamento por 

plasma é um fenômeno conhecido e a sua causa é atribuída ao bombarde-

amento de íons e espécies neutras rápidas na superfície do cátodo, sendo 

mais significante em temperatura acima de 1000°C (MALISKA et al., 

2003; KLEIN et al., 2013). Durante a nitretação a plasma, mesmo a tem-

peraturas de cerca de 500°C, as topografias podem significativamente al-

teradas devido ao mecanismo de formação de nitretos (MALISKA et al., 

1998). Com o intuito de visualizar estas alterações as superfícies foram 

analisadas por microscopia eletrônica de varredura e por interferometria 

óptica de luz branca, antes e após o ciclo de nitretação e deposição de 

DLC. Posteriormente os dados obtidos por interferometria foram tratados, 

permitindo a análise quantitativa da evolução topográfica.  

O aspecto visual típico das amostras após o processo de alteração 

da topografia pelo lixamento/polimento, denominadas s/ revestimento e 

após o ciclo de nitretação e deposição de DLC, denominadas c/ revesti-

mento, é apresentado na Figura 16. Após o processo de deposição CHИ®, 

as superfícies de todas as condições apresentaram coloração preta e as-

pecto fosco. 

 Na Figura 17 são apresentadas as imagens obtidas por MEV de 

todas as condições estudadas. Observa-se que nas condições Retificada e 

#240 sem revestimento, respectivamente Figura 17-A e C, as superfícies 

possuem elevada direcionalidade e rugosidades aparentemente acentua-

das. Além disto, a amostra lixada (Figura 17-C) apresenta topografia mais 

heterogênea quando comparada com a condição Retificada (Figura 17-
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A). Entretanto, ao se observar as superfícies revestidas Retificada (Figura 

17-B) e #240 (Figura 17-D), não fica evidente uma alteração significativa 

da topografia gerada pelo tratamento de deposição. 

Figura 16: Aspecto típico das amostras sem revestimento (A) e após a depo-

sição (B). 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Ao se analisar as superfícies das condições #600, #2000 e Polida 

sem revestimento apresentadas nas Figura 17-E, G e I respectivamente, 

nota-se um menor número de riscos e, consequentemente, menor direcio-

nalidade das superfícies à medida que o acabamento superficial fica mais 

refinado (na sequência: #600, #2000 e Polida).  

Após a deposição, a rugosidade se acentua nas condições #600, 

#2000 e Polida, Figura 17-F, H e J, respectivamente. Na condição #600, 

mesmo nas superfícies com DLC, ainda é possível identificar uma certa 

direcionalidade oriunda da topografia do substrato, apesar de menos in-

tensa. Já as condições #2000 e Polidas apresentam topografias com as-

pecto isotrópico, mesmo após o ciclo de deposição.  

Para facilitar o entendimento e a discussão dos resultados, as to-

pografias das condições Retificada, #240, #600, #2000 e Polida são apre-

sentadas na Figura 18 e os parâmetros de amplitude (Sq), híbrido (Sdq) e a 

isotropia das mesmas, na Figura 19. Assim como observado nas imagens 

obtidas por MEV, pela avaliação das topografias (Figura 18) e da rugosi-

dade (Figura 19-A) previamente ao tratamento fica evidente a seguinte 

ordem crescente de refinamento do acabamento superficial: #240, #600, 

#2000 e Polida, como esperado. A condição Retificada muito se asseme-

lha às amostras #240, entretanto com menor dispersão do parâmetro Sq. 

O mesmo comportamento pode ser observado para a média quadrática das 

inclinações, parâmetro Sdq (Figura 19-B).  
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Figura 17: Imagens de MEV das superfícies, antes e após o ciclo de deposição. 

 
Fonte: Autoria própria 
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Figura 18: Topografia das superfícies, antes e após o ciclo de deposição. 

 
Fonte: Autoria própria 
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Figura 19: Parâmetros topográficos das superfícies antes e após o ciclo de de-

posição: A) Rugosidade média quadrática (amplitude); B) Média quadrática 

das inclinações (híbrido); C) Isotropia. 

 
Fonte: Autoria própria 
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Ao se observar a evolução das topografias em função do ciclo de 

deposição nas condições Retificada (Figura 18-A e B) e #240 (Figura 18-

C e D), não é evidente uma alteração nas superfícies, o que é confirmado 

pela análise dos parâmetros Sq, Sdq e Isotropia, pois não sofreram variação 

significativa. Assim, em virtude dos maiores valores de rugosidade inicial 

destas superfícies (~0,2 µm), a alteração gerada pelo bombardeamento 

iônico do tratamento não foi significativa nas condições Retificada e 

#240. 

Já nas condições #600, #2000 e Polida, a topografia é notoria-

mente alterada após a deposição do revestimento. Nota-se um aumento 

significativo na rugosidade (Figura 19-A) e da média quadrática das in-

clinações (Figura 19-B), praticamente eliminando a diferença topográfica 

prévia ao tratamento. O fenômeno de alteração topográfica por tratamen-

tos PECVD foi observado também por outros pesquisadores (MALISKA 

et al., 1998). 

Outra característica importante das superfícies está relacionada a 

existência ou não de uma direção preferencial da rugosidade, que pode 

ser determinada pelo grau de isotropia. A evolução deste parâmetro é 

apresentada na Figura 19-C. Primeiramente, é interessante observar que, 

antes do tratamento, as superfícies Retificadas, #240 e #600 apresentavam 

grau de isotropia inferior a 10%, já nas condições #2000 e Polida o valor 

era maior que 50%. Isto significa que as superfícies que compõem o pri-

meiro grupo apresentam elevada direcionalidade, o que fica bastante evi-

dente pela análise das topografias (Figura 18).  

Ao se analisar o efeito do tratamento, exceto na condição #600, 

em todas as condições analisadas não foi observada uma variação no grau 

de isotropia (Figura 19-C). Ou seja, apesar do bombardeamento iônico 

que ocorre durante a formação dos revestimentos impactar significativa-

mente os parâmetros topográficos, esta alteração não resulta em superfí-

cies mais isotrópicas. Observa-se que, para as condições Retificada e 

#240, a alteração topográfica gerada pelo tratamento a plasma é menor 

que a própria dispersão das medições nestas superfícies. 

As topografias das condições #2000 e Polida após o tratamento 

ficam mais acentuadas, entretanto não ficam mais isotrópicas, uma vez 

que o grau de isotropia já era inicialmente elevado para estas condições. 
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Já as amostras #600 tiveram um aumento do grau de isotropia provavel-

mente devido à alteração causada pelo tratamento ser aproximadamente 

da mesma ordem de grandeza da rugosidade inicial da superfície. 

Parâmetros de apoio (funcionais) das superfícies auxiliam na 

compreensão de possíveis comportamentos durante o contato tribológico, 

por isso a evolução de alguns destes parâmetros foi avaliada (Figura 20). 

Observa-se que a rugosidade do núcleo (Sk, Figura 20-A) apresenta um 

comportamento muito similar àquele da rugosidade quadrática média: as 

condições Retificada e #240 não apresentaram variação significativa com 

o tratamento, muito provavelmente devido à elevada rugosidade do nú-

cleo antes do tratamento; já para as condições #600, #2000 e Polida, o 

tratamento gerou um aumento significativo da rugosidade do núcleo re-

duzindo significativamente a diferença observada na topografia dos subs-

tratos. 

As medições da altura reduzida dos picos (Spk), aqueles mais altos 

que tem maior probabilidade de serem desgastados nos primeiros instan-

tes do contato, estão apresentadas na Figura 20-B. Previamente ao trata-

mento, nota-se uma diferença significativa entre as morfologias das su-

perfícies #2000 e Polida (Figura 18-G e I, respectivamente), sendo a di-

ferença mais significativa observada nos parâmetros Sk (Sk Polida substrato ≈ 

30% Sk #2000 substrato) e Spk (Spk Polida substrato ≈ 20% Spk #2000 substrato). Assim, é 

possível afirmar que o processo de polimento proporciona uma remoção 

dos picos mais elevados, além de tornar a rugosidade do núcleo mais re-

finada, sendo a superfície resultante com predomínio de planaltos e vales. 

As condições Retificada e #240 não apresentaram alteração sig-

nificativa na altura reduzida de picos, assim como observado nos outros 

parâmetros avaliados. A alteração topográfica gerada pelo bombardea-

mento iônico intensificou significativamente os picos mais elevados das 

condições #600, #2000 e Polida, confirmando a alteração observada nas 

Figura 18-F, H e J. Após o tratamento não há evidência de diferença nos 

valores de Spk entre estas condições 
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Figura 20: Parâmetros funcionais das superfícies antes e após o ciclo de 

deposiçã: A) Profundidade do núcleo; B) Altura reduzida de picos; C) Altura 

reduzida de vales. 

 
Fonte: Autoria própria 
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Observa-se na Figura 20-C a evolução da profundidade reduzida 

dos vales, que está relacionada com os vales mais profundos que atuam 

como reservatórios de partículas desgastadas, muitas vezes evitando com 

que as mesmas voltem a participar do contato. As condições Retificada, 

#240 e #600 não apresentaram variação do parâmetro Svk após o trata-

mento. Já nas amostras #2000 e Polidas o tratamento a plasma gerou um 

aumento da profundidade dos vales mais profundos. 

Uma outra maneira de se caracterizar as superfícies é através da 

sua localização no espaço morfológico, que pode ser analisada pelo grá-

fico da curtose (Sku) em função da assimetria (Ssk) das superfícies. Topo-

grafias com assimetria negativa apresentam um predomínio de vales; já 

quando Ssk é positivo o predomínio é de picos. Para aquelas superfícies 

em que as irregularidades seguem a distribuição normal, o valor de Sku é 

igual a 3. Em superfícies com Sku menor que 3, existem pontos que des-

toam significativamente do valor médio (Sq), já para Sku maior que 3 exis-

tem mais ocorrências centradas no valor médio (Sq) do que aquelas super-

fícies que seguem a distribuição normal. 

Na Figura 21 é apresentada a evolução do espaço morfológico 

das condições Retificada, #240, #600, #2000 e Polida. Previamente ao 

tratamento (Figura 21-A) as superfícies #240, #600 e Polida apresenta-

vam uma configuração morfológica de planalto-vale, devido ao valor ne-

gativo de assimetria. Já nas condições Retificada e #2000 em algumas 

regiões em que a medição foi realizada os valores de Ssk eram negativos, 

já em outras eram positivos, sendo todos os valores muito próximos de 0.  

Ao se analisar a Figura 21-B, observa-se que o ciclo de nitretação 

e deposição de DLC alterou significativamente a morfologia das superfí-

cies #600, #2000 e Polida. É possível identificar uma alteração das mor-

fologias das superfícies para a configuração planície-pico, uma vez que 

os valores de assimetria após o tratamento passam a ser positivos. Além 

desta alteração, na condição Polida os valores de curtose passaram de 55-

95 para 5-15, tornando a topografia mais homogênea em relação ao plano 

médio, ou seja, a distribuição das alturas ficou mais próxima de uma gau-

ssiana. A posição das condições Retificada e #240 no espaço morfológico 

não apresentou uma alteração significativa, uma vez que em ambas as 
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condições o valor de Sku observado estava próximo de 3 e Ssk aproxima-

damente 0.  

 

Figura 21: Evolução do espaço morfológico. A) Espaço morfológico antes do 

tratamento da superfície; B) Espaço morfológico após o tratamento da superfície. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Uma possível explicação para a pequena variação morfológica 

dessas condições é que a alteração gerada pelo tratamento a plasma não 

foi da mesma ordem de grandeza da topografia destas superfícies. Assim, 

como observado para os outros parâmetros topográficos analisados, o tra-

tamento a plasma não alterou a morfologia das superfícies Retificada e 

#240. Este argumento sustenta também a alteração da posição dos espaços 

morfológicos das condições #600 e Polida, só que neste caso a mudança 

da posição no gráfico é observada, uma vez que a alteração da topografia 
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causada pelo tratamento é da mesma ordem de grandeza da rugosidade 

das superfícies. 

Em suma, a topografia do substrato tem influência sobre as ca-

racterísticas topográficas após o tratamento de nitretação e deposição de 

DLC. Para os substratos com superfícies de maior rugosidade (Sq substrato 

≈ 0,17-0,35µm), representado pelas condições Retificada e #240, as topo-

grafias das superfícies com revestimento pouco diferem daquelas sem re-

vestimento. Já para superfícies com rugosidades mais refinadas (Sq substrato 

≈ 0,01-0,06µm), observou-se um aumento em todos os parâmetros topo-

gráficos analisados. Assim, nas condições #600, #2000 e Polida o trata-

mento a plasma resultou em superfícies: 

 Mais rugosas (aumento de Sq); 

 Com picos e/ou vales mais inclinados (aumento de Sdq); 

 Com núcleos mais rugoso (aumento de Sk); 

 Com picos mais elevados (Spk); 

 Com vales mais profundos (Svk), exceto a #600. 

 Com configuração morfológica planície-pico. 

 

Apesar da diferença inicial (sem revestimento) das cinco condi-

ções de superfície, estas podem ser agrupadas em duas famílias com ca-

racterísticas topográficas finais (com revestimento) semelhantes:  

 Rugosas: Retificada e #240; 

 Lisas: #600, #2000 e Polida (sendo a diferença mais sig-

nificativa o grau de isotropia da condição #600). 

 

4.2. EFEITO DA TOPOGRAFIA NOS FILMES DE DLC 

Com o intuito de avaliar se as topografias dos substratos teriam 

algum impacto nas características de formação e propriedades dos filmes 

de DLC, foram medidas as espessuras dos filmes por meio de metalogra-

fia, as características das ligações químicas via espectroscopia Raman e 

as propriedades mecânicas por nano indentação.  
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É apresentada na Figura 22 uma micrografia típica da secção 

transversal das amostras produzidas. Apesar dos filmes serem homogê-

neos, algumas descontinuidades geradas durante a preparação metalográ-

fica podem ser observadas. As medidas das espessuras das camadas ni-

tretadas e dos filmes de DLC estão dispostas na Figura 23. Não é possível 

identificar uma diferença nas espessuras dos filmes de DLC, sendo o va-

lor médio observado para todas as condições avaliadas 2,3 ± 0,1 µm, ou 

seja, uma ordem de grandeza maior que as rugosidades (Sq). Isto sugere 

que a topografia do substrato não influencia na espessura dos filmes for-

mados. 

 

Figura 22: Micrografia típica da seção transversal das amostras. 

 
Fonte: Autoria própria  

 

Na Figura 24 são apresentados os espectros de deslocamento Ra-

man das amostras Retificada, #240, #600, #2000 e Polida. Os espectros 

de todas as condições são bastante semelhantes, não apresentando ne-

nhum desvio significativo. A análise da intensidade e posição das bandas 

D e G dos espectros foi realizada com o auxílio do software Wire 2.0 

através de uma aproximação por funções gaussianas, e os valores estão 

dispostos na Tabela 4. Observa-se que a posição da banda D para as dife-

rentes topografias analisadas variou entre 1359-1364cm-1, sendo o valor 

de referência observado na literatura 1360cm-1 (CASIRAGHI; 

FERRARI; et al., 2005). Em relação à banda G, a posição no espectro 

variou entre 1574 e 1580cm-1, sendo o valor da posição desta banda citado 

na literatura de 1580cm-1 (FERRARI; ROBERTSON, 2000). Assim, não 
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foi identificada variação significativa nos parâmetros extraídos dos espec-

tros em função das diferentes topografias.  

 

Figura 23: Espessuras dos filmes de DLC. 

 
Fonte: Autoria própria  

 

Figura 24: Espectros de deslocamento Raman de todas a condições avaliadas. 

 

Fonte: Autoria própria. 
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Apesar da relação entre as intensidades das bandas D e G (I(D) / 

I(G)) variar entre 64 e 72%, não é possível afirmar que a topografia re-

sultou na alteração da hibridização dos átomos de carbono que constituem 

os filmes de DLC. Através do método proposto por Casiraghi et al. 

(2005), foram avaliadas qualitativamente os percentuais de hidrogênio 

(% H) dos filmes, que variam entre 32 e 36%. Assim os filmes formados 

se enquadram na classificação a:C-H, os quais apresentam entre 20 e 40% 

de hidrogênio (CASIRAGHI; FERRARI; et al., 2005). Com estes resul-

tados pode-se afirmar que, para os níveis de variação topográfica avalia-

dos, a topografia do substrato não altera as características de formação 

dos filmes de DLC.  
 

Tabela 4: Parâmetros extraídos do espectros de deslocamento Raman. 

Condição 

 

Posição Banda D  

[cm-1] 

Posição Banda G 

[cm-1] 

ID/IG 

 

% H 

 

Retificada 1364 ± 2,7 1576 ± 0,5 0,67 ± 0,02 33,4 ± 1,89 

#240 1363 ± 5,1 1577 ± 3,3 0,68 ± 0,07 32,6 ± 0,33 

#600 1363 ± 2,4 1580 ± 1,5 0,64 ± 0,07 36,1 ± 1,66 

#2000 1359 ± 0,9 1574 ± 0,5 0,66 ± 0,01 36,1 ± 0,49 

Polida 1363 ± 2,6 1577 ± 1,1 0,72 ± 0,02 36,7 ± 0,12 

Fonte: Autoria Própria. 

 

Considerando que a espessura dos revestimentos formados é de 

aproximadamente 2 µm, a avaliação das suas propriedades mecânicas é 

complexa e seus resultados dispersos. Com o auxílio da técnica de nanoi-

ndentação propriedades como dureza e módulo elástico podem ser deter-

minadas. Entretanto, superfícies com rugosidades elevadas resultam em 

desvios de medição nos ensaios de nano-indentação, dificultando a inte-

pretação de resultados (BOBJI; BISWAS, 1998; OLIVER; PHARR, 

2004).  

Por esse motivo, apenas as condições com acabamento mais re-

finado da superfície (#2000 e Polida) foram avaliadas. Na Figura 25 são 

apresentados os valores médios dos módulos elásticos. Para avaliar a exis-

tência de diferença entre as médias, 70,7 ± 13,01GPa e 64,5 ± 11,8GPa, 

respectivamente da amostra #2000 e Polida, foi aplicado um teste de hi-

póteses com intervalo de confiança de 95%. O resultado rejeita a hipótese 
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H0, o que significa que não há evidência estatística de diferença entre as 

médias. Os valores medidos estão de acordo com aqueles observados na 

literatura: a) Medido ~68GPa; b) Literatura ~70GPa (HOLMBERG et al., 

2009). 

 

Figura 25: Valores do módulo elástico dos filmes de DLC das amostras #2000 

e Polida. 

 

Fonte: Autoria própria. 

 

A mesma análise foi realizada em relação à dureza dos filmes, 

sendo que os resultados podem ser observados na Figura 26. Novamente, 

por meio de teste de hipóteses com 5% de significância não há evidência 

estatística de diferença entre os valores das médias de dureza 10,4 ± 

3,2GPa e 9,0 ± 2,2GPa, respectivamente das condições #2000 e Polida. 

De acordo com a classificação proposta por Robertson (2002), 

filmes com dureza entre 10 – 20GPa são considerados a-C:H duro (hard). 

Para valores menores que 10GPa, são classificados como a-C:H mole 

(soft). Portanto, os filmes formados são classificados como a-C:H moles 

e a topografia não apresentou influência sobre as suas propriedades me-

cânicas. 

Apesar da variação significativa das características topográficas 

das superfícies, não foram observadas diferenças significativas nos filmes 

formados. Ou seja, em todas as condições os filmes são considerados 
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equivalentes. Assim, todos os resultados apresentados nos capítulos se-

guintes dizem respeito apenas às diferenças topográficas das superfícies 

revestidas.  

 

Figura 26: Valores de dureza dos filmes de DLC das amostras #2000 e Polida. 

 

Fonte: Autoria própria. 

 

4.3. ADESIVIDADE 

Na Figura 27 são apresentadas as imagens obtidas por microsco-

pia óptica das áreas desplacadas, induzidas pelo ensaio de indentação, 

conforme descrito no Capítulo 3.5. Ao classificar as amostras de acordo 

com os padrões de desplacamento propostos pela norma VDI3198, todas 

as condições estariam entre as categorias HF5 e HF6, que representam 

níveis de falha não aceitáveis. Pode-se observar que conforme o acaba-

mento da superfície fica mais refinado, a área desplacada (região de cor 

branca) aumenta, isto fica mais evidente ao se observar as medições das 

áreas desplacadas (Figura 28). Este comportamento já foi observado por 

outros autores, e pode ser atribuído à diminuição do ancoramento mecâ-

nico (OHANA et al., 2004). Um resultado interessante é o fato das amos-

tras Polidas resultarem em áreas desplacadas menores que as amostras 

#2000. Ou seja, apesar do ancoramento mecânico ser menor nas amostras 
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Polidas, os filmes mostraram-se mais aderidos ao substrato nesta condi-

ção. Com as técnicas de caracterização utilizadas não foi possível chegar 

a uma interpretação conclusiva para o entendimento deste fenômeno. A 

investigação detalhada do mecanismo que rege esse fenômeno está além 

do escopo desta dissertação. 

 

Figura 27: Imagens das áreas desplacadas, obtidas por MO. Aumento de 50x. 

 

Fonte: Autoria própria. 
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Figura 28: Quantificação das áreas desplacadas. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

4.4. DESEMPENHO TRIBOLÓGICO 

Na Figura 29 são apresentadas as curvas de coeficiente de atrito 

em função da distância de deslizamento obtidas nos ensaios de durabili-

dade. Uma curva representativa de cada uma das condições foi selecio-

nada para facilitar a comparação em um mesmo gráfico. No período ini-

cial do ensaio (primeira carga), todas as condições apresentam uma região 

transiente onde o coeficiente de atrito oscila significativamente até atin-

girem uma condição estável que se inicia aproximadamente durante a se-

gunda carga.  

Na condição Retificada, apesar da tendência de estabilizar em 

0,09 ao longo da terceira carga, o coeficiente de atrito subiu de 0,09 para 

0,13 durante a transição da terceira para a quarta carga, não atingindo um 

regime estável. Apesar disto, o sistema permanece sob o regime de lubri-

cidade a seco por mais 3 cargas, o equivalente a 145m de deslizamento. 

Já nas amostras #240, observa-se a estabilidade do coeficiente de atrito 

em 0,09 durante o primeiro até o quarto patamar do carregamento escalo-

nado. Na sequência do ensaio, o coeficiente de atrito apresenta maiores 

oscilações e aumenta até atingir o limite de lubricidade, em aproximada-

mente 170m de deslizamento. 
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Figura 29: Ensaios de durabilidade das condições das diferentes condições anali-

sadas. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

As condições #600, #2000 e Polida apresentaram um comporta-

mento muito semelhante entre si: estabilização do coeficiente de atrito 

entre a segunda e terceira carga, longa distância de deslizamento em re-

gime de lubricidade (maior que 200m), valor do coeficiente de atrito no 

regime estável entre 0,04 e 0,06 (até 3 vezes menor que nas condições 

Retificada e #240). Assim, novamente as duas famílias de superfícies pu-

deram ser identificadas, Rugosas e Lisas. 

Com o intuito de analisar a dispersão dos ensaios, na Figura 30 

são apresentadas todas as curvas de durabilidade da condição #600. Ob-

serva-se que o regime em que o coeficiente de atrito permanece estável, 

que variou entre 0,03 e 0,05, é atingido entre as duas primeiras cargas 

para todas a pistas. Na maioria das pistas, o COF aumentou gradualmente 

a partir de 180m de deslizamento até atingir o valor de 0,2, exceto em 

duas pistas onde em uma o coeficiente de atrito elevou-se abruptamente 

(curva laranja) e em outra iniciou a “elevação” gradualmente em 130m de 

deslizamento (curva roxa). 
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Figura 30: Dispersão dos ensaios de durabilidade da condição #600. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Para facilitar a comparação, os resultados de durabilidade foram 

quantificados conforme o método proposto por De Mello e Binder (2006), 

e são apresentados na Figura 31. Com o intuito de identificar estatistica-

mente a diferença entre os desempenhos tribológicos, foi aplicada análise 

de variância com intervalo de confiança de 95%, onde a hipótese de igual-

dade entre as condições foi rejeitada. Ao se analisar as condições inde-

pendentemente, as duas famílias puderam novamente ser identificadas: a) 

Superfícies Rugosas composta pelas condições Retificada e #240, com 

valor de durabilidade de aproximadamente 10.000Nm, coeficiente de 

atrito varia entre 0,08 – 0,10; b) Superfícies Lisas composta pelas condi-

ções #600 e #2000 e Polida, com durabilidade média de aproximada-

mente 17.000Nm e coeficiente de atrito entre 0,04 – 0,06. 

Visando encontrar evidências de diferentes mecanismos atuantes 

ao longo dos ensaios tribológicos entre as duas famílias identificadas, fo-

ram realizados novos ensaios de durabilidade, porém interrompendo o 

teste no instante em que coeficiente de atrito atingisse o regime estável. 

Posteriormente, tanto as pistas quanto os contra-corpos foram caracteri-

zadas por MO, interferometria óptica, MEV e Raman. Para tal análise, 

foram selecionadas as condições #240 e #600 representando os grupos 

identificado.  
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Figura 31: Valores de durabilidade média das condições analisadas. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Na Figura 32 são apresentadas as curvas de coeficiente de atrito 

em função da distância de deslizamento dos ensaios de durabilidade in-

terrompidos com 60 m de deslizamento. Nesta distância ambas as condi-

ções apresentaram resultados condizentes àqueles observados nos ensaios 

completos:  

 Superfícies Rugosas coeficiente de atrito no regime es-

tável de aproximadamente 0,10, limite superior da faixa 

de coeficiente de atrito (0,08 – 0,10) observada nas con-

dições da Família 1 (Retificada e #240); 

 Superfícies Lisas: coeficiente de atrito 0,04, limite infe-

rior da faixa obtida nas condições que compõe a Família 

2 (#600, #2000 e Polida) – 0,04 a 0,06. 
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Figura 32: Ensaio de durabilidade interrompido em 60 metros de deslizamento, 

superfícies Rugosa (#240) e Lisa (#600). 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Na Figura 33-A é apresentada a imagem obtida por microscopia 

óptica da pista de desgaste da superfície Rugosa, maior aumento com de-

talhes da superfície estão destacados na Figura 33-B. As imagens da pista 

da superfície Lisa podem ser observadas nas Figura 33-D e E. Nota-se 

que a pista da superfície Lisa apresenta um aspecto homogêneo, o que 

sugere maior interação com o contra-corpo. 

Em ambas as condições ainda é possível identificar riscos que 

aparentemente não participaram do contato tribológico, indicados nas Fi-

gura 33-B e E pela a letra “R”. Devido à elevada rugosidade mesmo após 

o ciclo de tratamento da superfície, a ocorrência destes vales na superfície 

Rugosa é mais elevada. Na condição superfície Lisa algumas trincas fo-

ram detectadas no interior da pista de desgaste (indicadas pela letra “T”). 
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Figura 33: Imagens das pistas de desgaste dos ensaios interrompidos. A) e B) MO 

da pista de desgaste da amostra Rugosa e em C) o perfíl médio da pista (Rugosa). 

D) e E) MO da pista de desgaste da amostra Lisa e em F) o perfíl médio da pista 

(Lisa). Legenda: R = Riscos; T = Trincas. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Área desgastada foi medida em ambas as condições através do 

perfil médio, o qual representa a média de todos os perfis topográficos 

medidos transversalmente à pista de desgaste. A amostra Rugosa o valor 

da área desgastada foi de 78µm2, (Figura 33-C) que resultou em um vo-

lume desgastado de aproximadamente 0,78mm3 ao longo da pista. Já na 

amostra Lisa (Figura 33-F), o volume desgastado foi de cerca de 

1,74mm3, o que é mais de duas vezes maior que o volume de desgaste 

observado na amostra Rugosa. Estes resultados vão de encontro àqueles 

observados em estudos de DLC testados contra esferas de carbeto de 
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tungstênio (JIANG; ARNELL, 2000) e de aço inoxidável (OHANA et al., 

2004). 

No intuito de obter informações mais detalhadas sobre os com-

portamentos tribológicos observados, as amostras foram analisadas em 

MEV. Nas Figura 34-A e B são apresentadas as imagens da amostra Ru-

gosa obtidas com detector de elétrons secundários (SE) e elétrons retro-

espalhados (BSE), respectivamente. Na primeira, é possível identificar a 

presença de riscos aparentemente mais acentuados no interior da pista, 

apesar disto a rugosidade nesta região é cerca de 30% menor que superfí-

cie virgem. Resultados semelhantes foram relatados na literatura e podem 

ser atribuídos à remoção dos picos mais elevados que constituem a super-

fície (MELLO, DE et al., 2009).  

 

Figura 34: Imagens obtidas por MEV das pistas de degaste da superfície Rugosa. 

A) Imagem de elétrons secundários (SE); B, C) Imagens de elétrons 

retroespalhados (BSE); D) Destaque das regiões onde a análise química foi 

realizada (SE) e região de desplacamento. 

 
Fonte: Autoria própria 
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Ao se analisar a Figura 34-B é possível identificar algumas regi-

ões de coloração cinza, que ficam mais evidentes com maiores aumentos 

(Figura 34-C e D). Estas diferenças na coloração podem estar associadas 

com uma variação da composição química da superfície das amostras, 

onde regiões mais claras podem presença de elementos de maior peso 

atômico. A análise química foi realizada em diversas regiões da amostra 

(feixe de elétrons de 10kV), destacadas na Figura 34-D, e os resultados 

podem ser observados na Figura 35 juntamente com o espectro de referên-

cia, obtido fora da pista de desgaste. 

 

Figura 35: Espectros de composições químicas da pista da condição Rugosa.  

 

Fonte: Autoria própria 

 

Das quatro regiões analisadas três principais composições quími-

cas puderam ser identificadas: 

 Áreas escuras: compostas pela região de análise 1 (R1). 

Devido à presença de apenas carbono e silício e de apre-

sentarem espectros muito similares àqueles extraídos 

fora da pista de desgaste (referência), o revestimento de 

DLC nestas regiões teve pouca ou nenhuma interação 

durante o contato tribológico; 
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 Áreas cinzas: compostas pelas regiões de análise 2 e 3 

(R2 e R3). A presença de oxigênio é um indício de par-

ticipação no contato tribológico, já que os ensaios foram 

realizados ao ar. O maior teor de silício está associado a 

desgaste do revestimento, uma vez que durante na pri-

meira etapa de formação dos filmes de DLC foi utilizada 

uma intercamada rica em silício para proporcionar maior 

adesividade.  

 Áreas claras: composta pela região de análise 4 (R4). 

Por ser composta principalmente por ferro e também 

apresentar nitrogênio, nesta região ocorreu o desplaca-

mento resultando na exposição da camada nitretada. 

 

Com o intuito de identificar alterações nas características das li-

gações químicas dos filmes nas regiões que participaram do contato tri-

bológico, foram realizadas análises de espectroscopia Raman nas pistas 

de desgaste. Na amostra Rugosa não foram observadas modificações no 

espectro Raman dos filmes em relação à superfície virgem (Figura 36).  

Ou seja, neste estágio de evolução do contato tribológico não foi 

possível identificar, com as técnicas utilizadas, a presença de tribocama-

das na superfície da amostra. Em síntese, pode-se concluir que a amostra 

da condição #240 após o ensaio interrompido apresentou menor desgaste 

do filme de DLC, quando comparada com a condição #600, entretanto 

algumas evidências de desplacamento foram encontradas. Além disto, 

não foi identificada alteração nos espectros Raman na superfície da amos-

tra da condição #240. 

Ao se analisar a imagem da pista de desgaste da superfície Lisa 

obtida com o detector de elétrons secundários (Figura 37-A) não se ob-

serva uma alteração significativa na morfologia da superfície em relação 

as regiões fora da pista. Já com o detector de elétrons retroespalhados 

(Figura 37-B, C e D), fica evidente a presença de trincas no interior da 

pista. Além disto, nota-se uma diferença da coloração no interior da pista 

(Figura 37-B), sugerindo uma alteração da composição química nesta re-

gião. 
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Figura 36: A) Posição de análise Raman; B) Espectros Raman em diferentes regi-

ões da pista de desgaste dos ensaios de durabilidade interrompidos da amostra Ru-

gosa. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Na tentativa de identificar estas alterações de composição quí-

mica que justificassem o menor coeficiente de atrito desta condição, fo-

ram obtidos espectros de EDS de diferentes regiões da pista de desgaste, 

destacadas na Figura 37-D. Os espectros são apresentados na Figura 38. 

A região 1 (R1) apresenta em sua composição uma predominância de car-

bono e baixo teor de silício, não se diferenciando dos espectros obtidos 

fora da pista de desgaste (referência). Isto sugere que nesta região houve 

pouca ou nenhuma interação durante o contato tribológico. 

As composições químicas nas regiões de sulcos (R2) e trincas 

(R3) apresentaram um aumento no teor de silício em relação às regiões 

fora da pista de desgaste (referência), além de apresentarem oxigênio em 

sua composição. Os maiores teores de silício estão relacionados com ex-

posição da intercamada, citada anteriormente, que compõe os filmes de 

DLC formados. Já a presença de oxigênio nestas regiões é oriunda da in-

teração com a atmosfera dos ensaios. 
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Figura 37: Imagens obtidas por MEV das pistas de degaste da superfície Lisa. A) 

Imagem de elétrons secundários (SE); B, C) Imagens de elétrons retroespalhados 

(BSE); D) Destaque das regiões onde a análise química foi realizada (BSE). 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Na tentativa de identificar alterações nas ligações químicas dos 

filmes nas características induzidas ao longo do teste tribológico inter-

rompido, foram avaliados os espectros Raman em diferentes regiões da 

pista de desgaste da amostra Lisa (Figura 39). É possível identificar regi-

ões dentro da pista de desgaste onde o espectro apresentou alteração em 

relação àquele obtido na superfície virgem (#600 - Ref). Nas regiões #600 

– Pista (2) e (3) a posição da banda G foi deslocada para a esquerda, além 

da de apresentarem aumento na relação I(D) / I(G). O deslocamento da 

posição da banda G para valores menores está relacionado ao aumento do 

grau de desordem do filme (ROBERTSON, 2002). 
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Figura 38: Espectros de composições químicas da pista da condição Lisa. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Figura 39: A) Posição de análise Raman; B) Espectros de deslocamento Raman em 

diferentes regiões da pista de desgaste dos ensaios de durabilidade interrompidos na 

superfície Lisa.  

 

Fonte: Autoria própria 

 

Já o aumento da intensidade da banda D, consequentemente au-

mentando a proporção I(D) / I(G), está associado à formação de um maior 

números de clusters aromáticos com modo vibracional elevado 
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(FERRARI; ROBERTSON, 2000). Assim é coerente afirmar que o con-

tato tribológico induziu a formação de filmes mais desordenados para as 

topografias pertencentes às superfícies Lisas (#600, #2000 e Polida). 

Com intuito de encontrar mais evidências que auxiliem a com-

preensão da diferença entre os resultados tribológicos observados nas 

duas famílias, os contra-corpos dos ensaios interrompidos também foram 

caracterizados. Após os ensaios as esferas de Si3N4 foram limpas com 

acetona em ultrassom por 10min. Na Figura 40 são apresentadas as ima-

gens obtidas por microscopia óptica, por interferometria e o perfil da es-

fera testada contra a amostra Rugosa na região do contato. Observa-se a 

formação de um platô, gerado pelo intenso desgaste durante o contato tri-

bológico. 

 

Figura 40: Esfera testada contra a amostra Rugosa. A) Imagem de MO; B) 

Topografia; C) Perfil da região desgastada. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Ao se analisar as imagens e perfil do contra-corpo testado contra 

a superfície Lisa (Figura 41), nota-se que o desgaste foi brando quando 

comparado com a esfera da condição Rugosa. Resultados semelhantes fo-

ram observados nos estudos de Suzuki et al. (2010), onde um desgaste 

mais intenso foi observado na superfície do contra-corpo testados com 

amostras de DLC apresentando rugosidade elevada. 

Para identificar a possível formação de tribocamada nos contra-

corpos, as esferas foram analisadas por espectroscopia Raman. Na Figura 
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42 são apresentadas a região de análise (Figura 42-A) e um espectro Ra-

man representativo do contra-corpo da amostra Rugosa (Figura 42-B). O 

espectro não apresenta nenhuma banda característica de materiais a base 

de carbono, não sendo possível identificar nenhuma evidência de forma-

ção de tribocamada. 

 

Figura 41: Esfera testada contra a amostra Lisa. A) Imagem de MO; B) Topo-

grafia; C) Perfil da região desgastada. 

 

Fonte: Autoria própria 

 

Na Figura 43 são apresentadas as regiões de análise e os espec-

tros de deslocamento Raman da esfera testada contra a superfície Lisa. 

Uma vez que as bandas D e G estão presentes no espectro, e a única fonte 

de carbono do sistema tribológico ser o próprio filme de DLC, é coerente 

afirmar que ocorreu a transferência de material da amostra para a esfera. 

Ao se analisar as características do espectro, observa-se o material trans-

ferido não apresenta uma alteração significativa do índice I(D) / I(G), que 

variou entre 67-70% (referência 64%).  

Porém a posição da banda G variou significativamente, cen-

trando-se em aproximadamente 1600cm-1. Segundo Ferrari e Robertson 

(2004) o aumento do deslocamento da banda G está normalmente associ-

ado a grafitização, a qual pode ocorrer durante o contato tribológicos de 

filmes de DLC.  
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Figura 42: Contra-corpo da superfície Rugosa, após limpeza: A) Imagem da 

esfera obtida por MO, região da análise Raman destacada; B) Espectro de des-

locamento Raman. 

 
Fonte: Autoria própria 

 

Figura 43: Contra-corpo da superfície Lisa, após limpeza: A) Imagem da 

esfera obtida por MO, regiões da análise Raman destacadas; B) Espectros de 

deslocamento Raman. 

 
Fonte: Autoria própria 

  

Os estudos de Holmberg et al. (2007) descrevem o mecanismo 

de desgaste comumente observado em amostras revestidas com DLC (Ra 

≈ 0,01-0,1µm) testadas com contra-corpos cerâmicos ou metálicos, em 
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ensaios a seco realizados ao ar. Primeiramente ocorre o alisamento das 

asperidades das topografias seguido de uma transferência de material para 

a superfície do contra-corpo, conforme representado na Figura 44. 

Tanto na superfície do DLC quanto material transferido, a grafi-

tização do carbono pode ser observada, o que resulta na diminuição da 

resistência ao cisalhamento dentro dos planos sp2 e, consequentemente, a 

redução do coeficiente de atrito. Holmberg et al. (2007) sugerem também 

que em alguns casos a rugosidade elevada pode inibir a grafitização e ele-

vados coeficientes de atrito podem ser observados. 

 

Figura 44: Representação do contato tribológico entre filmes de DLC e 

contra-corpos ceramicos ou metálicos a seco e ao ar, com Ra ≈ 0,01-0,1µm. 

 
Fonte: Adaptado de Holmberg et al. (2007) 

 

Estas conclusões vão ao encontro dos resultados obtidos neste 

trabalho. Assim, é coerente sustentar as seguintes hipóteses para justificar 

o comportamento explicar o comportamento (Figura 32) das famílias ana-

lisadas: 

 

 Rugosas (Sq ≈ 0,1 - 0,2 µm) 

Composta pelas condições Retificada e #240. Não foi 

identificada a presença de tribocamada nem na amostra 

nem no contra-corpo. Foi observado um desgaste brando 

dos filmes, e um desgaste severo nos contra-corpos. As-

sim, o mecanismo de destruição da tribocamada predo-

mina em relação à sua formação, resultando em coefici-

entes de atrito variando entre 0,08 e 0,10. 

 Lisas (Sq ≈ 0,05 - 0,1 µm)  

Composta pelas condições #600, #2000 e Polida. Após 

os testes tribológicos identificou-se no contra-corpo a 
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presença de uma pequena parcela de material rico em 

carbono grafitizado (facilmente cisalhável). Este mate-

rial é responsável pela redução no coeficiente de atrito 

(0,04-0,06). Apesar deste material ter sido evidenciado 

apenas nas extremidades do contato, não foi possível 

identificá-lo na área central da região do contato. Entre-

tanto, observa-se na Figura 37-B na superfície da amos-

tra uma alteração na composição, sugerindo a presença 

de uma tribocamada homogeneamente dispersa ao longo 

da pista. Esta tribocamada permanece estável durante 

longas distâncias de deslizamento (~200m), ou seja, a 

sua taxa de formação é maior que sua destruição, susten-

tando a permanência do sistema tribológico em regime 

de lubricidade.  
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5. CONCLUSÕES 

 

Os resultados do presente estudo permitem concluir que: 

 

 A espessura, propriedades mecânicas e natureza das li-

gações químicas dos filmes de DLC independem da to-

pografia do substrato; 

 

 Substratos com rugosidade inicial mais refinada resul-

tam em filmes menos aderidos. Este resultado está asso-

ciado principalmente com o aumento ancoramento me-

cânico entre as superfícies do revestimento; 

 

 A nitretação a plasma seguida da deposição de DLC re-

sultou em dois grupos de amostras em relação às carac-

terísticas topográficas e o desempenho tribológico:  

 

o Rugosas (Retificada e #240)  

Substratos com rugosidade Sq > 0,17µm apre-

sentaram pouca alteração com o tratamento a 

plasma. Os coeficientes de atrito medidos nos 

ensaios tribológicos destas condições foram da 

ordem de 0,09;  

 

o Lisas (#600, #2000 e Polida)  

Nestas condições a alteração topográfica cau-

sada pelo processo CHИ® foi bastante represen-

tativa - Sq dos substratos entre 0,01 e 0,06µm, 

enquanto os valores medidos nas superfícies 

dos filmes variaram entre 0,08 a 0,10µm. O co-

eficiente de atrito destes sistemas tribológicos 

foi da ordem de 0,05; 
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 Superfícies de DLC com rugosidade (Sq) da ordem de 

0,17-0,23µm inibem a transferência de material das 

amostras para os contra-corpos, resultando coeficientes 

de atrito mais elevados; 

 

 Uma vez que o tratamento à plasma altera significativa-

mente as topografias para superfícies com Sq < 0,06µm, 

não é necessário refinar o acabamento superficial do 

substrato além deste limiar para se obter componentes 

revestidos com DLC que resultem em coeficientes de 

atrito da ordem 0,05 nas condições testadas. 
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6. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

 Avaliar isoladamente o efeito da nitretação e da deposição nas 

topografias das superfícies; 

 

 Avaliar a influência da topografia do substrato na adesividade 

dos filmes de DLC via indentação Rockwell-C, especificamente 

entender a provável causa de as amostras Polidas apresentarem 

menor área desplacada que as amostras #2000; 

 

 Avaliação da taxa de desgaste e coeficiente de atrito em ensaios 

tribológicos de carga constante nas superfícies nas condições 

#240 e #600, e análise das possíveis formações de tribocamadas 

nas superfícies das amostras. 
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