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RESUMO

AVALIACAO DA RESISTENCIA AO DESGASTE MICROABRASIVO DA LIGA
Ti-12Cr REVESTIDA POR FILMES FINOS DE TiN E CrN

Autora: Taise Maria Frazdo de Anicézio
Orientador: Cosme Roberto Moreira da Silva
Programa de P6s-graduacéo em Ciéncias Mecénicas
Brasilia, marco de 2015.

Titanio e suas ligas tém sido cada vez mais usados nos Gltimos anos em segmentos
industriais bastante distintos como aeroespacial e biomateriais. Essa versatilidade deve-
se ao fato de ser um material com elevada resisténcia mecanica, baixa densidade, alta
resisténcia a corrosdo e 6tima biocompatibilidade. Todavia, ndo possuem boa resisténcia
ao desgaste. Amostras da liga Ti-12Cr, produzidas por metalurgia do pé, foram revestidas
por meio do processo PVD com filmes de Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN com o intuito
de melhorar a resisténcia ao desgaste microabrasivo dessa liga. Um tribémetro do tipo
esfera rotativa livre foi utilizado para gerar crateras de desgaste na superficie dos
materiais estudados. Os didmetros dessas calotas foram medidos e através do Método de
Allsopp os coeficientes de desgaste abrasivo dos filmes e dos substratos foram entéo
determinados. O filme Ti+TiN apresentou a melhor resisténcia ao desgaste dentre as
amostras analisadas. A resisténcia ao desgaste seguiu a tendéncia das medidas de
microdureza dos filmes, ou seja, o filme com maior microdureza, Ti+TiN, apresentou a
melhor resisténcia ao desgaste, e também melhor adesao ao substrato. Os filmes Cr+CrN
e Cr+CrN+TiN apresentaram coeficientes de desgaste do substrato e do filme com a
mesma ordem de grandeza e valores que ficaram muito préximos porém, com
microdurezas diferentes. Ambos os filmes apresentaram falha de adesdo, de maneira que
durante os ensaios de desgaste microabrasivo as particulas delaminadas dos filmes
passaram a atuar juntamente com a suspensao abrasiva promovendo o aumento dos

coeficientes de desgaste dessas amostras.

Palavras-chave: Ti-12Cr; Filmes finos; Desgaste microabrasivo.
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ABSTRACT

MICROABRASIVE WEAR RESISTANCE EVALUATION OF ALLOY Ti-12Cr
COATED WITH THIN FILMS TiN AND CrN

Author: Taise Maria Fraz&o de Anicézio
Supervisor: Cosme Roberto Moreira da Silva
Master degree in Mechanical Sciences
Brasilia, March 2015.

Titanium and its alloys have been increasingly used in recent years in very different
industrial segments such aerospace and biomaterials. This versatility is due to the fact that
it is a material with high mechanical strength, low density, high corrosion resistance and
good biocompatibility. However, have not good wear resistance. Samples of Ti-12Cr
alloy produced by powder metallurgy were coated by PVVD process with Ti+TiN, Cr+CrN
and Cr+CrN+TiN films with the aim of microabrasive wear resistance improvement. A
tribometer free rotating sphere type was used to generate wear craters on the surface of
the materials studied. The diameters of these caps were measured and through Allsopp
method the abrasive wear coefficient of the films and substrates were then determined.
Ti+TiN film showed the best wear resistance among the analyzed samples. The wear
resistance measurements followed the trend of micro-hardness of the films, i.e., the film
with higher hardness, Ti+TiN, showed the best wear resistance, and also better adhesion
to the substrate. The Cr+CrN and Cr+CrN+TiN exhibited wear coefficient of the substrate
and the film of the same magnitude and values that were close but with different hardness.
Both films showed adhesion failure, so that during the wear tests microabrasive particles
of delaminated film began working together with the abrasive suspension promoting

increased wear coefficient of the samples.

Keywords: Ti-12Cr; Thin films; Microabrasive wear.
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1 INTRODUCAO

O titanio (Ti) é um elemento metéalico abundante na crosta terrestre, sendo dentre os
elementos quimicos o nono mais disponivel e o quarto metal mais comumente
encontrado. Em razdo de suas propriedades, ou seja, baixa densidade, boa resisténcia
mecanica (quando comparados a outros materiais de construgdo mecanica) e a corrosao,
sendo ainda biocompativel. Possui aplicagdo diversificada. Sua densidade é 4,5 g/cm?® e
a da do aco 7,8 g/cm?, entretanto a resisténcia mecanica das ligas de titanio apresenta
valores semelhantes a de acos de alta resisténcia. O titanio puro ainda apresenta modulo

de elasticidade de aproximadamente 100 GPa e uma dureza que varia entre 90 e 160 HV.

Tanto o titnio quanto suas ligas séo amplamente utilizados como materiais estruturais
em diversos setores industriais como o aeroespacial, automobilistico, naval, entre outros,
sendo ainda usado como biomaterial devido a sua biocompatibilidade, propriedade
definida como a habilidade de um material em ser compativel com tecidos vivos, em
especial, o corpo humano. Apesar do titanio e suas ligas possuirem boa resisténcia a
corrosdo, apresentam baixa resisténcia ao desgaste, o que prejudica um melhor

desempenho.

O titénio possui a caracteristica do polimorfismo, ou seja, pode existir em mais de uma
estrutura cristalina. Em temperatura ambiente possui estrutura hexagonal compacta (hc),
denominada fase o e a partir de 882 °C tem estrutura cubica de corpo centrada (ccc),
denominada fase B. A manipulacdo destas estruturas cristalinas através de adigdes de
outros elementos resulta em diferentes combinacfes de fases estaveis e metaestaveis, o
que produz ampla variedade de microestruturas e consequentemente, também de

comportamentos mecanicos.

Apesar do titanio e suas ligas possuirem diversas possibilidades de aplicacéo, seu custo
elevado ainda limita bastante sua utilizacdo. O alto custo resulta ndo apenas dos valores
envolvidos na etapa de refino, mas também dos processos de fabricacdo empregados. A

metalurgia do pé tem sido estudada como uma alternativa de baixo custo de fabricacéo.

A industria aeronautica ainda é a que mais demanda titanio, pois nesse caso a necessidade
de materiais que possuam baixa densidade e elevada resisténcia mecéanica justifica o alto
custo desse material. Porém, nos ultimos anos ganhou grande aplicabilidade como

biomaterial depois de pesquisas identificarem sua biocompatibilidade. Dentre os
1



materiais usados como protese, o titdnio tem a vantagem de apresentar um maodulo de
elasticidade um pouco mais préximo ao do 0sso humano, que é entre 10 e 30 GPa, e ainda
possuir uma baixa densidade, possibilitando préteses leves, resistentes e com boas

chances de compatibilidade.

Entretanto, tanto os componentes mecanicos usados na industria aeroespacial quanto as
proteses Gsseas estdo sujeitas ao atrito e consequentemente sofrem perda progressiva de
material, ou seja, desgaste. O titanio por sua vez possui propriedades triboldgicas pobres
de forma que para um melhor desempenho nessas aplica¢fes e quaisquer outros empregos

que exijam boa resisténcia ao desgaste sdo necessarios tratamentos superficiais.

Os tratamentos superficiais incluem uma grande variedade de técnicas e apresentam entre
outras vantagens, a de que ndo alteram internamente o componente. Uma das alternativas
gue vem sendo largamente usada para melhorar a resisténcia ao desgaste do titanio e suas
ligas € a aplicacdo de filmes finos. Esses filmes consistem de peliculas delgadas de

materiais com propriedades triboldgicas interessantes para aplicacao desejada.

O desgaste é tido como o dano em uma superficie solida, envolvendo perda progressiva
de massa, devido ao movimento relativo entre a superficie e o contato com outro material
ou materiais. A analise deste fenbmeno mostrou que existem varios tipos de desgaste, que
embora apresentem caracteristicas comuns possuem também diferencas fundamentais

onde cada qual apresenta uma definigdo especifica.

O desgaste abrasivo ocorre quando ha a presenca de particulas duras forcadas contra e
movendo-se ao longo de uma superficie sdlida. Esse tipo de desgaste € bastante comum
devido ao desprendimento de particulas do préprio material, que passam a atuar como
agentes causadores de desgaste abrasivo danificando as pecas ou ocorre devido a outras

particulas que possam estar presentes na regido a ser desgastada.

Melhorar a resisténcia ao desgaste de quaisquer componentes implica em aumentar o
tempo de vida atil destes, reduzindo os custos com manutengdo no caso de componentes
mecanicos e evitando a substituicdo antecipada de proteses 6sseas no caso de utilizacao

como biomaterial.



1.1 OBJETIVOS:

Estudar o efeito da aplicacdo de filmes multicamadas de TiN e CrN na resisténcia ao
desgaste da liga Ti-12Cr produzida via metalurgia do po.

Minimizar o desgaste abrasivo em amostras da liga Ti-12Cr produzidas via metalurgia do
po através da aplicacdo de filmes finos multicamadas de Ti+TiN, Cr+CrN e
Cr+CrN+TiN.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 TITANIO E SUAS LIGAS

O titanio puro (Ti) € um elemento quimico de transicdo situado no grupo IV da tabela
periddica. Possui forte afinidade com o oxigénio fazendo com que a maior parte do titanio
na litosfera esteja na forma de Oxido. Devido a sua alta reatividade requer uma atmosfera
inerte para seu processamento. Atualmente o processo industrial mais usado para extracao
do titanio € o processo Kroll. Algumas das propriedades desse elemento sdo apresentadas
na Tabela 2.1.

Tabela 2.1: Propriedades do titanio puro [Fonte: Adaptado de (WELSCH; BOYER,;
COLLINGS, 1993)].

Propriedade

Namero atdmico 22

Massa Atdbmica 47,88 g/mol
Ponto de Fuséo 1668 °C
Densidade 4,51 g/lcm®a 20 °C
Dureza 90 - 160 HV
Modulo de Elasticidade 100 a 110 GPa

O titanio puro apresenta muitas vantagens em relacdo a outros materiais de construcao
mecénica visto que combina baixa densidade com boa resisténcia mecénica. Outra
importante propriedade do titdnio é sua excelente resisténcia a corrosdo, sendo ainda

conhecido por ser biocompativel.

Essas boas propriedades acima citadas para caracterizar o titdnio puro sdo também
caracteristicas das ligas de titanio. Entretanto, tanto o titanio quanto suas ligas apresentam
um problema para aplicacdo em componentes mecanicos sujeitos a desgaste, uma vez que
esses materiais possuem baixa resisténcia ao desgaste e altos coeficientes de atrito. Na

Tabela 2.2 s@o mostradas algumas das principais aplicagdes do titanio e suas ligas.



Tabela 2.2: Algumas aplicacdes do titanio e suas ligas [Fonte: Adaptado de (MAIA,
2001)].

Area Aplicacéo

Fabricacdo de pecas para motores e turbinas,

o o fuselagem de aviGes, onde o propésito €& obter
Indlstria aeronautica: o ] )

materiais leves e muito resistentes a elevadas

temperaturas;

IndUstria aeroespacial: Foguetes;

o Devido a sua resisténcia a corrosdo e ao ataque
Industria quimica o
quimico;

L O titanio metalico é sempre empregado na fabricacdo
IndUstria bélica o o
de misseis e pecas de artilharia;

Bioengenharia Implantes odontolégicos e préteses ortopédicas.

Apesar de o titanio ser um material com possibilidades de aplicacdes em diversas areas o
custo elevado do mesmo limita em muito seu uso em grandes quantidades. Atualmente,
o desenvolvimento de novas técnicas de manufatura visa diminuir os custos de fabricacdo
desse material, de forma que o processo de obtencdo de ligas de titanio por metalurgia do
po (M/P), a partir de p6s elementares ou pré-ligados mostra-se uma alternativa viavel
devido aos custos menores (SANTOS et al., 2005).

Com relacdo a estrutura cristalografica, o titanio € um elemento dimoérfico, ou seja, €
capaz de apresentar duas diferentes formas com propriedades distintas. Assim, a
temperatura ambiente ele possui estrutura com forma hexagonal compacta (hcc), fase a.
Em torno de 882 °C, muda para uma estrutura cubica de corpo centrado (ccc), fase B, que
se torna estavel até o ponto de fusdo do material a 1688 °C. Essa transformacéo de fase é

reversivel.

A adicéo de elementos de liga altera significativamente a microestrutura do titanio puro.
Elementos como o aluminio (Al), oxigénio (O) e nitrogénio (N) aparecem como
estabilizadores da fase a, ou seja, aumentam a temperatura de transicdo para a fase f,

expandindo a regido de fase a. Outros elementos como vanadio (V), molibdénio (Mo),



ferro (Fe), cromo (Cr) e manganés (Mn) estabilizam e expandem a regido de fase B, que

é estavel a temperaturas mais altas.

As ligas de titanio sdo classificadas de acordo com a estrutura cristalogréafica favorecida
por suas composic¢Oes quimicas, sendo definidas em cinco classes: alfa (o), pseudo-alfa
(pseudo-ar), alfa mais beta (a+p), beta metaestavel (B metaestavel) e beta estavel (B

estavel).

As ligas o sdo materiais que apresentam uma Unica fase e estrutura hexagonal compacta.
N&o podem ser endurecidas por tratamento térmico, o que Ihes proporciona uma boa
soldabilidade. Ja as ligas pseudo-o contém elementos estabilizadores da fase o, mas
apresentam pequenos teores de elementos estabilizadores da fase 3. Entretanto, essas ligas
comportam-se mais como liga o do que uma liga a+B. Possuem boa soldabilidade,

elevada resisténcia mecanica, baixa ductilidade e alto médulo de elasticidade.

As ligas o+ possuem um ou mais elementos 3 estabilizadores em quantidade suficiente
para permitir a retencdo de uma quantidade significativa de fase  a temperatura
ambiente, resultando em uma microestrutura a+p. A maioria das ligas comerciais
combinam elementos o e B-estabilizantes para obtencdo das caracteristicas desejadas para
os materiais (US DEPARTMENT OF DEFENSE, 1974)

As ligas p metaestaveis podem apresentar baixos teores de solutos estabilizadores da fase
a, mas possuem estabilizadores § em quantidade suficiente para serem trabalhadas dentro
do campo B a 800 °C. Ja as ligas 3 estaveis possuem concentra¢es muito altas de solutos
estabilizadores da fase B apresentando somente esta fase em equilibrio termodinamico a
temperatura ambiente. Essas ligas B metaestaveis e B sdo caracterizadas pela elevada

resisténcia a fadiga e alta temperabilidade.

As ligas de titanio do tipo B foram desenvolvidas como uma alternativa as ligas do tipo
a+p por apresentarem maior facilidade de conformagdo e maior potencial de
endurecibilidade. Essas ligas normalmente sdo caracterizadas por um bom equilibrio de

resisténcia mecanica, ductilidade e tenacidade a fratura (MELLO, 2004).

A aplicacdo de tais ligas, no entanto, é bastante limitada, sendo utilizadas somente quando

certas combinacgdes de propriedades justificam seu alto custo, que é devido ao alto teor



de elementos de liga, em alguns casos alto custo de producdo e em pesquisas ligadas ao

desenvolvimento de novos materiais (MELLO, 2004).
2.1.1 Producdo de Ligas de Titanio por Metalurgia do Po

A producdo mundial de titanio é essencialmente dependente da inddstria aeroespacial,
pois, nesse setor, apesar do custo elevado do titanio, seu uso € justificado devido a
necessidade de materiais que apresentem boa relacdo entre resisténcia mecanica e peso.
Um método muito promissor para fabricacdo de componentes mecanicos de titanio é a
metalurgia do pé (M/P) (BOYER, 1996; SANTOS et al., 2005), que além de apresentar

baixo custo de fabricacdo apresenta as seguintes vantagens:

O Perda minima de matérias-primas;

O Controle exato da composic¢éo quimica do material;

O Temperatura de sinterizacdo mais baixa que nos processos de fusdo, o que
constitui importante vantagem técnica: fornos de concepcdo mais simples e
menor reatividade dos materiais;

U Fabricagdo de componentes com estreitas tolerancias dimensionais e de
formas complexas,

0 Homogeneidade estrutural e de propriedades;

U Bom ou excelente acabamento superficial das pecas.

A técnica de fabricacdo de pecas por metalurgia do pé envolve basicamente as seguintes
etapas: producdo do po, compactacao e sinterizacdo da mistura. Os pos necessitam ser
manipulados de modo que a forma final especificada seja obtida, o que envolve

tecnologias de moldagem e fabricagdo de matrizes.

A etapa de compactacgédo visa melhorar a densificacdo e ocorre geralmente por meio da
aplicacdo uma carga de pressdo uniaxial, usando um meio liquido ou gasoso. A pressao
pode ser aplicada a elevadas temperaturas, assim como na temperatura ambiente (a frio).
Tratamentos térmicos algumas vezes s@0 necessarios para otimizar-se as propriedades

mecanicas do compactado final.

Sendo a (M/P) um processo de producdo em série para a fabricagdo de componentes de
alta preciséo dimensional, do ponto de vista econémico, compete em custo com qualquer

outro método de producéo (fundi¢do, conformacdo mecénica, embutimento, etc.).



2.1.2 LigaTi-12Cr Tipo B

O cromo (Cr) é um dos elementos [B-estabilizadores do titanio, sendo conhecido
principalmente por sua boa resisténcia a corrosdo. Faz parte do grupo VI da tabela

periddica. Algumas de suas propriedades estdo relacionadas na Tabela 2.3.

Tabela 2.3: Propriedades do cromo [Fonte: Adaptado de (GOODFELLOW, 2014)].

Propriedade
Numero Atdmico 24
Massa Atomica 51,99 g/mol
Ponto de Fuséo 1857 °C
Densidade 7,1 g/cm*a 20 °C
Dureza 130 a 220 HV
Modulo de Elasticidade 279 GPa

O Cr é inerte e passivo, a baixas temperaturas, por ser revestido por uma camada
superficial de éxido, assemelhando-se ao Ti. Por isso, o Cr é muito usado como material

a ser eletrodepositado sobre 0s metais para evitar a corrosao.

A liga Ti-12Cr tem um mddulo de elasticidade menor que o do titanio puro, em torno de
70 a 90 GPa, e preserva as boas propriedades mecanicas, baixa densidade e excelente
resisténcia a corrosdo do titanio. Além disso, Cr é conhecido por controlar a atividade
anodica da liga e aumentar a tendéncia de passivacdo do Ti, formando um filme passivo
nas ligas de titanio, que por sua vez, permitem manter a resisténcia a corrosdo. Assim, Cr
é um elemento de liga adequado para desenvolver biomateriais baseados em Ti (ZHAO
etal., 2012).

Essa liga vem sendo estudada com especial aplicagdo como material de préteses dentarias
e implantes 6sseos (ZHAO et al., 2012). Atualmente o material mais usado para esta
funcdo € o Ti-6Al-4V, que é uma liga de titanio do tipo a+f3. Ambas tratam-se de
materiais biocompativeis, ou seja, materiais que tém a habilidade em ser compativeis com
tecidos vivos, em especial, o corpo humano. Entretanto, existe uma preocupagéo com o
fato de o vanadio apresentar certa toxidade ao corpo humano e pelo mdédulo de

elasticidade dessa liga ser bastante alto quando comparado ao do 0sso humano.
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O modulo de elasticidade do 0sso humano € baixo, entre 10 e 30 GPa, o que implica em
uma grande dificuldade encontrar materiais que sejam biocompativeis e possuam
modulos de elasticidade semelhantes, visto que as ligas metalicas apresentam valores

muito superiores a estes.

Quando uma prétese dentaria ou mesmo um implante 6sseo é introduzido no corpo
humano para substituir um 0sso ou uma parte de um 0sso, ele precisa lidar com as cargas
da mesma forma como 0 0sso ao seu redor. O escudo de tensdo ou "stress-shielding™ é
conhecido tecnicamente como remodelacdo 0ssea proximal adaptativa. Esse fenbmeno
leva a reducdo da densidade de um osso (reabsorcéo 6ssea) devido a retirada da carga
normal que incide sobre esse 0ss0. Assim, ao introduzir um implante cujo médulo de
elasticidade for muito maior do que o do 0sso, 0 implante vai assumir a carga e 0 0SS0 ao
redor comecara a degradar (VENDRA; RABIEI, 2010).

As ligas de titanio tipo B, onde se inclui a liga Ti-12Cr, sdo conhecidas por possuirem
baixos modulos de elasticidade o que contribui para diminuir a diferenca entre 0 médulo
de elasticidade da liga e do 0sso, tendo ainda as boas propriedades mecanicas e excelente

resisténcia a corrosdo, inerentes ao titanio e suas ligas.

(ZHAO et al., 2012) estudou o comportamento das ligas Ti-Cr variando o teor de Cr, 10,
11, 12, 13 e 14% da massa, e aponta que dentre as ligas analisadas, o Ti-12Cr apresentou
o0 menor madulo de elasticidade e boa citocompatibilidade, sendo uma das promessas de

materiais para aplicacdo em implantes metalicos para coluna vertebral.

Outro ponto importante é que biomateriais, além serem resistentes a corrosao devem ser
resistentes ao desgaste, uma vez que materiais implantados em seres humanos estdo
sujeitos a carregamentos e atrito entre as partes das proteses. Esse material é exposto
simultaneamente a acdo do desgaste, devido ao deslizamento relativo entre as partes do
implante, e a corroséo, pela exposicdo do material ao fluido corporal que é agressivo. O
conjunto descrito acima pode ser definido como um sistema de tribocorrosdo em que 0s
mecanismos de corrosdo e desgaste ndo atuam separadamente, mas sim dependem um do
outro de uma forma bastante complexa em que normalmente a corrosdo é acelerada pelo
desgaste e 0 desgaste é afetado pela corroséo (MANHABOSCO; MULLER; SANTOS,
2009).



Sabe-se, entretanto, que tanto titanio quanto suas ligas possuem propriedades triboldgicas
pobres, sendo pouco resistentes ao desgaste e com altos coeficientes de atrito.
Tratamentos superficial sdo geralmente usados para melhorar a resisténcia ao desgaste
sem alterar a parte interna do material (VAN VLACK, 1970). As alteracbes sdo
realizadas, em geral, por meio de tratamentos térmicos na superficie, 0 que pode ser feito

por meio de duas maneiras:

O Introducéo intencional de uma nova camada;

O Modificacdo da superficie do substrato.

Dentre as técnicas disponiveis no mercado, a deposicdo de filmes finos com propriedades
triboldgicas superiores ao do material vem se mostrando uma boa opcao para melhorar a
resisténcia ao desgaste dos metais. De uma forma geral, devido ao fato de aderir a

superficie e exercer com as suas propriedades as funcdes que antes o substrato exercia.
2.2 FILMES FINOS

As caracteristicas da superficie dos materiais de engenharia tém um efeito significativo
na vida e manutencdo dos componentes mecanicos, de forma que ndo podem ser
negligenciadas na fase de projeto. A selecdo do tipo de superficie dos componentes de
engenharia é tipicamente muito complexa, pois estes geralmente sofrem a acdo

combinada de carregamentos e degradacéo fisica e quimica de sua superficie.

Atrito e desgaste sdo problemas comumente presentes em componentes em contato
mecanico e ocorrem quando as superficies estdo em movimento relativo sob
carregamento. O atrito é uma das formas de dissipacdo de energia e 0 desgaste é a
principal causa de perda de material. Assim, para melhor sele¢éo de materiais é necessario

um conhecimento mais aprofundado dos mecanismos de atrito e desgaste.

Os revestimentos superficiais sdo uma forma de diminuir o atrito e melhorar a resisténcia
ao desgaste e a corrosdo dos materiais, 0 que € muitas vezes obtido com a simples adi¢éo
de uma camada fina de um material que possua propriedades adequadas para a aplicagéo

desejada.

Existem diversos tratamentos que visam melhorar as propriedades superficiais dos

materiais. Um deles € a deposi¢éo de filmes finos. Um filme fino é uma pelicula delgada
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de um material solido, depositada sobre um substrato com espessura que pode variar

desde nanémetros a varios micrébmetros (BUNSHAH, 2001), Figura 2.1.

Figura 2.1: Representacdo esquematica de um filme fino.

Entretanto, o que realmente determina se um revestimento é um filme fino € a razéo entre
a espessura do filme e a espessura do substrato. De maneira que, em um filme fino essa
razao é tdo grande que as propriedades de superficie se tornam muito importantes, uma
vez que, pelo menos ao meio exterior, 0 material a ser revestido possuird as mesmas

propriedades do filme fino.

Filmes finos de materiais ceramicos sdo amplamente usados para a prote¢do de materiais
de substratos contra a corrosao, oxidacdo e desgaste devido a sua elevada dureza e inércia
quimica. Em particular, a utilizacdo de tais revestimentos em ferramentas de usinagem
pode prolongar a vida util destas. Entretanto, filmes finos podem ser aplicados em
diversos outros meios que vao desde componentes mecanicos até em implantes
biomédicos, sendo usados também com objetivo de decorar superficies e em componentes

eletronicos.

Normalmente as propriedades de um material na forma de filme diferem
substancialmente das propriedades do mesmo material na sua forma macica devido a
influéncia da superficie em que foi depositado. A tecnologia de filmes finos faz uso do
fato de que as propriedades podem ser especialmente controladas pelo parametro de
espessura. Estes revestimentos séo formados principalmente por processos de deposi¢do
fisica e quimica. No entanto, devido principalmente a complexidade do processo de
deposicéo, filmes finos possuem uma grande quantidade de defeitos microscopicos, tais
como vacancias, deslocamentos, precipitacdo de fases secundérias, etc. A microestrutura
e, portanto, a maior parte das propriedades fisicas dos filmes finos sdo altamente
anisotrépicas (BUNSHAH, 2001).
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Muitos trabalhos tentaram descrever a microestrutura dos filmes como funcdo dos
parametros do processo de deposicao, mas, devido a complexa natureza do processo e 0
grande numero de parametros que impdem limitagdes cinéticas ao processo de
crescimento, é dificil prever a microestrutura e as propriedades fisicas dos filmes
depositados a partir apenas do conhecimento das condic¢des de deposicéo utilizadas. Além
disso, a microestrutura ndo é determinada apenas pelo processo de deposi¢do por si s0,

mas é também uma funcdo dos materiais que constittuem o filme e do substrato.

Analises quimicas quantitativas e estruturais de filmes finos sdo frequentemente
complexas. Varias técnicas ndo podem ser aplicadas para analise quimica devido a
quantidade limitada de material disponivel no filme que possui apenas alguns microns de
espessura. Além disso, a analise microestrutural pode ser problematica. Os pequenos
tamanhos de graos e a grande quantidade de defeitos complicam a identificacdo de fases,
a determinacdo precisa dos parametros de rede, bem como a determinacdo quantitativa
do tipo e carateristica do defeito. Assim, esses revestimentos sdo, em muitos casos, pouco

ou inadequadamente caracterizados e ainda ndo sdo bem compreendidos.

Os esforcos para aumentar o patamar tecnoldgico atual e a busca incessante por materiais
com propriedades ainda melhores, levaram ao desenvolvimento de revestimentos
especificos voltados para suprir a demanda de determinadas aplicacdes que exigem alto
desempenho. Assim, foram desenvolvidos revestimentos diferenciados, destacando-se

entre eles, filmes finos tipo multicamadas.

Filmes multicamadas sdo revestimentos estruturados a partir da deposicao sequencial de
dois ou mais materiais com caracteristicas diferentes (VARGAS, 2007) conforme
mostrado na Figura 2.2. A espessura de cada par de camadas, chamada de periodo de
modulagédo (1), desempenha um papel importante nas propriedades dos revestimentos.
Esse tipo de filme tem atraido interesse devido aos seus valores extremamente altos de
dureza (BUNSHAH, 2001).

Os revestimentos que combinam mais de um tipo de filme sdo conhecidos por
melhorarem as propriedades mecénicas em relacdo aos filmes testados separadamente.
Eles podem também melhorar as propriedades triboldgicas, aumentando a aderéncia do

revestimento ao substrato, e aumentar a carga suportada pela melhoria da resisténcia a
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propagacdo de trincas (GOMEZ et al., 2011). Esse aumento da resisténcia apresenta
relacio direta com dureza (GOMEZ et al., 2011) e (YANG; ZHAO, 2003).

Substrato

Filmes I:
Multicamadas

Figura 2.2: Representacdo esquematica de filmes multicamadas.

Na Figura 2.3, o par de camadas formadas pelos materiais A e B forma o periodo de

modulacéo (1). De forma que é possivel dizer que:

Onde ta e tg correspondem a espessura que compde as camadas do filmes referentes aos

materiais A e B, respectivamente.

I A — Periodo de
Modulacio

Substrato

Figura 2.3: Estrutura tipica de filmes multicamadas onde A e B sdo materiais diferentes

e A é o periodo de modulacao.

A deposicdo de filmes multicamadas representa um meio de combinar a composi¢éo e
microestrutura de diferentes revestimentos a fim de tirar vantagem das caracteristicas
especiais de cada material e seu comportamento sinérgico. O uso de filmes multicamadas
para protecdo contra o desgaste é motivado predominantemente para:
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O Facilitar uma forte adesdo entre o filme e o substrato;

U Obtencédo de filmes com uma baixa reatividade quimica e baixo coeficiente de
atrito;

O Aumentar a dureza e resisténcia do revestimento (BUNSHAH, 2001).

Na maior parte das aplicacbes de filmes multicamadas é comum a utilizacdo de uma
camada de transigédo entre o substrato e o revestimento, chamada de camada de adeséo,
que consiste, normalmente, em um filme fino de um metal de transicdo (HUANG;
OUYANG; YU, 2007) e (AGUZZOLLI, 2011), de forma que a estrutura formada torna-
se: substrato + filme intermediario + filmes multicamadas, conforme mostrado na Figura
2.4.

Filme
Intermediario

Substrato

Filmes
Multicamdas _E

Figura 2.4: Representagdo esquematica do filme intermediéario.

Com essa camada de adesdo busca-se um aumento significativo da adesdo dos filmes ao
substrato. Entretanto, 0os mecanismos responsaveis pelo aumento da adesdo ndo foram
bem esclarecidos ainda, devido a complexidade desse fenébmeno (HUANG; OUYANG;
YU, 2007) (AGUZZOLI, 2011).

A reprodutibilidade das diversas caracteristicas do filme € um problema em sua producao,
Vvisto que os parametros de crescimento sdo numerosos e complexos, de forma que cada
um desempenha um papel especifico nas caracteristicas finais. Estas caracteristicas
estruturais dependem de uma série de fatores, cujos mais importantes dos quais sdo
(SIGAUD, 2005) (BUNSHAH, 2001):

U Presséo e natureza dos gases residuais na cAmara de deposicao;
O Velocidade de deposigdo dos atomos ou moléculas sobre o substrato (taxa de
deposicéo);

U Temperatura do substrato;
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U Mobilidade superficial dos &tomos depositados;

U Natureza do substrato (amorfo, policristalino, monocristalino).

Controlar a influéncia de cada fator é bastante dificil, uma vez que eles agem de maneira
simultanea. Por todas essas razfes, adquire uma importancia fundamental a

caracterizacdo dos filmes produzidos.
2.2.1 Processos de Deposi¢do de Filmes Finos

Os filmes sdo obtidos por processos de deposicdo que, em sua maioria, podem ser
classificados como: Deposic¢do Quimica de Vapor — CVD (Chemical Vapour Deposition)

e Deposicéo Fisica de Vapor — PVD (Physical Vapour Deposition).

Nos processos CVD um material, inicialmente na fase de vapor ou liquida, sofre
numerosas reagdes quimicas ao entrar em contato com o substrato formando assim o filme
fino. J& nos processos PVD um material solido é vaporizado e posteriormente condensado

sobre um substrato.

A temperatura de deposicdo por CVD ¢ elevada fazendo com que muitas vezes esse
processo ndo possa ser aplicado devido a sensibilidade a temperatura apresentada por
alguns substratos. Alternativamente, o processo PVD, que apresenta menores
temperaturas de deposicdo (PAN; YU; HUANG, 1998), sera utilizado nesse trabalho a
fim de se evitar a alteracdo da microestrutura do substrato, ja que este processo apresenta
menores temperaturas de deposicao.

As principais vantagens do PVD sdo: grande flexibilidade na selecdo de materiais para
obter diferentes microestruturas, propriedades e taxas de deposicdo, alta resisténcia ao
desgaste e baixo coeficiente de atrito. Uma das desvantagens é que a resisténcia a corroséo

acontece somente sob certas condicdes.
2.2.2 Formacéao de Filmes Finos

Filmes finos podem ser produzidos por uma grande variedade de processos, como citado
anteriormente. Porém, independentemente do processo usado, as fases de nucleagéo e
crescimento estdo presentes na formacdo desses filmes como descrito a seguir
(GOSWAMI, 1996) e esquematizado na Figura 2.5:
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Nucleacgdo: O processo se inicia pela formacéo de pequenos aglomerados de
material, denominados nucleos, espalhados aleatoriamente sobre a superficie
do substrato;

Crescimento dos pontos de nucleagdo com a formacao de ilhas: A medida que
mais atomos interagem os nucleos crescem;

Coalescéncia das ilhas com a formacdo de lacunas e a presenga de nucleos
secundarios: Quando o0s nucleos entram em contato uns com 0s outros ocorre
a coalescéncia que resulta em estruturas maiores;

Crescimento das ilhas ainda com a presenca de vazios: O processo continua
formando canais e vazios de substrato exposto;

Formacdo do filme continuo: Finalmente os canais sdo ligados com o0s

nucleos secundarios e acontece a formacao de um filme continuo.

e 0 % 0.9 .64 o' ... . ‘ ' Py - r
bk S o .-.. * a # ..‘ ..
£ Wy | U ® > & & o,
a8 e s —i, A
U SRE R s g b 0‘-- r L P
.-o.o.',..',. @ ® . ™ £ &2 L
A | ‘.'.0 f o
Nucleacio Crescimento Coalescéncia

A

Filme continuo

Figura 2.5: Diagrama esquematico dos diferentes estagios de crescimento dos filmes
[Fonte: Adaptado de (GOSWAMI, 1996)].

Normalmente os filmes sdo formados por grdos mono-cristalinos dispostos em varias
direcoes cristalograficas. A microestrutura dos filmes pode ser representada pelo modelo
de zonas de Thornton mostrado na Figura 2.6, onde o tamanho dos grdos depende das

condicdes da deposicao e dos tratamentos térmicos posteriores.
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Figura 2.6: Diagrama de zonas de Thornton. T (K) temperatura da amostrae Tm (K) € a

temperatura absoluta de fusdo do material que esta sendo depositado [Fonte:

(MATTHEWS; ROHDE, 2006)].

Zona 1: apresenta gréos colunares que se tornam finos a medida que crescem
e possui um vazio significativo entre as colunas. Este tipo de estrutura possui
uma péssima adesdo do revestimento ao substrato e apresenta propriedades
mecanicas ruins.

Zona T (transi¢do): consiste de grdos fibrosos ndo bem definidos e com
interligacOes suficientemente densas para produzir excelentes propriedades
mecanicas, elétricas e Oticas. E o tipo de estrutura desejada em diversas
aplicacbes de engenharia de superficie. Apresenta uma significativa
diminuigdo na quantidade de defeitos do revestimento;

Zona 2: possui significativa difusdo superficial de graos. E caracterizada por
colunas que possuem tendéncia de acabarem sob forma poligonal na
superficie, sendo razoavelmente densas;

Zona 3: Ocorre uma difusdo superficial e volumétrica, sendo ambos 0s
mecanismos determinantes da microestrutura do filme. Os grdos séo
equiaxiais assemelhando-se aos obtidos em processo de fundicdo (RECCO,
2008) e (MATTHEWS; ROHDE, 2006).

17



2.2.3 Propriedades dos Filmes Finos

As principais propriedades desse tipo de revestimento, ou seja, as que sdo mais relevantes
para uma vasta gama de aplicagdes séo: adesdo, dureza e tensdo residual. Sabe-se ainda
que as propriedades dos filmes dependem da microestrutura dos revestimentos e da
natureza das ligagbes quimicas, além de combinar as tensGes e os coeficientes de
expansao térmicos (CHOPRA; MAINI, 2010) (BUNSHAH, 2001) (OHRING, 2002). A
relagdo entre os processos de deposi¢do, microestrutura e propriedades de revestimentos
é baseada exclusivamente em conhecimento empirico ndo sendo muito bem definidas
ainda (BUNSHAH, 2001).

Rugosidade Corrosdo/Oxidacio 1
Desgaste Porosidade

Tensio Residual Multicamadas

Coesio Adesio
Defeitos/Quebras Dureza

Adesio Interdifusio
Propriedades do substrato Rugosidade

Figura 2.7: Propriedades importantes do sistema substrato/revestimento [Fonte:
Adaptado (BUNSHAH, 2001)].

A adesdo é, certamente, o primeiro atributo que um filme deve possuir antes mesmo de
qualquer uma das outras propriedades serem exploradas. De acordo com a defini¢do da
ASTM, a adesédo é "o estado em que duas superficies sdo mantidas unidas por forcas
interfaciais”. Mesmo sendo de grande importancia, a adesdo € ainda uma das propriedades
menos compreendidas (OHRING, 2002).

As falhas de adesdo entre o filme e o substrato séo bastante comuns, de maneira que 0s
critérios de selecdo de um material para o revestimento dependem tanto do substrato
quanto de sua aplicacdo. Além disso, existe uma necessidade para a compreensdo
fundamental das interagGes entre o revestimento e o substrato, as interaces entre o

préprio revestimento e o ambiente, durante a operacdo (BUNSHAH, 2001).
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Existem diversas técnicas para determinacdo da adesdo de filmes, mas atualmente, o
método mais largamente usado é o Scratch Test, que consiste na raspagem de um
penetrador na superficie revestida sob a acdo de carga normal que aumenta
gradativamente até que haja mudanca na aderéncia ou coesdo do filme que é indicada por
emissdo acustica (KENNEDY; HASHMI, 1998). A carga em que ocorre essa mudanca é
entdo tomada como uma medida comparativa de adesdo. Os resultados, no entanto,
dependem de outros fatores, tais como o coeficiente de atrito entre a ponta e a filme, a
taxa de carregamento, as propriedades mecénicas do filme e do substrato e a espessura do

revestimento.

Carga Normal

Filme -
Substrato

Figura 2.8: Representacdo esquematica do Scratch Test para analise da adeséo do filme
ao substrato [Fonte: (BUNSHAH, 2001; OHRING, 2002)].

Dentre as propriedades dos filmes a mais medida e mais estudada é a dureza. No entanto,
ndo é uma tarefa facil medir a dureza de filmes de apenas alguns microns de espessura
depositados em substratos que, em geral, sdo menos duros do que o revestimento. Baixas
cargas sdao comumente usadas nos ensaios de dureza para que a indentagdo atinja uma
pequena fracdo da espessura do filme. A dureza é uma propriedade importante para

filmes, pois em geral implica em melhora das propriedades tribologicas.

As tensBes residuais, por sua vez, sao tensdes a que um material ou corpo esta submetido
quando livre de carregamento, ou seja, sdo os esforgos internos existentes em um material
ndo submetido a forcas externas. Pecas revestidas com filmes finos geralmente se
encontram em estado tensionado, podendo influenciar fortemente no desempenho do
componente revestido. Um alto nivel de tensdes residuais pode levar a trincas e/ou

delaminacdo do filme.
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Em materiais metalicos, essas tensdes que sdo esfor¢os auto-equilibrados, geralmente sdo
decorrentes de gradientes de deformacdo plastica em diferentes regibes de um dado
componente. Contudo, tensdes residuais também podem ocorrer quando sdo impostas
variacOes de temperatura a componentes em que dois ou mais materiais estdo em contato
e possuem diferentes coeficientes de dilatacdo térmica. Desta forma, as tensdes residuais
atuam sobre o corpo sem a necessidade de aplicacdo de esforgos externos, tais como

forgas ou momentos.

Em filmes finos, a tensdo é gerada quer dentro do filme ou na interface com a outra
camada ou na superficie do substrato. De forma que é necessario escolher materiais para
os revestimentos com coeficientes de expansdo térmicos compativeis, sobretudo quando
as amostras revestidas sdo utilizadas em situagcdes com grandes variagdes de temperatura
(CHOPRA; MAINI, 2010).

As tensoes residuais em filmes finos sdo comumente classificadas em:

O Tensdes intrinsecas: refere-se aos mecanismos geradores de tensdo que
ocorrem durante a deposicdo podendo apresentar um estado de tensGes tanto
trativo quanto compressivo, dependendo das condi¢des de deposicao;

O TensBes extrinsecas: surgem apds a conclusdo da etapa de crescimento do

filme.

Filmes com tensGes compressivas tendem a expandir paralelamente a superficie do
substrato. Em casos extremos podem formar protuberancias na superficie. Enquanto,
filmes com tensdes trativas tendem a se contrair paralelamente ao substrato, podendo
apresentar fissuras ao exceder seu coeficiente de elasticidade. Uma tens&o trativa pode
curvar o substrato tornando-o concavo, enquanto que uma tenséo compressiva pode tornar

um substrato convexo, como mostrado na Figura 2.9.

Filme depositado
|
() (b)

Figura 2.9: a) Tenséo trativa e b) Tensdo compressiva.
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As tensdes residuais podem ser tanto benéficas quanto maléficas aos materiais. Em
termos de aplicacdo em filmes finos, alguns trabalhos apresentam o efeito de tensdes
residuais nos filmes sobre o comportamento de desgaste dos sistemas revestidos e 0s
resultados indicam que as taxas de desgaste tendem a diminuir com o aumento do nivel
de esforcos de compressdo (COZZA; TANAKA; SOUZA, 2006)

2.2.4 Filmes de Nitreto de Titanio - TiN

O nitreto de titdnio — TiN € um revestimento amplamente usado em aplica¢fes industriais
e também, atualmente, o mais estudado (FENG et al., 2005; KRELLA, 2013; PAN; YU;
HUANG, 1998). Trata-se de um revestimente fortemente adesivo, de superficie lisa e
baixo coeficiente de atrito sendo conhecido por sua distinta coloragdo de “ouro velho”. A
importancia do TiN reside, sobretudo, em sua alta dureza, aliada a resisténcia ao desgaste
e a corrosdo, permitindo seu uso em diversas aplicacbes (CAKAN; OZKANER;
YILDIRIM, 2008).

Devido as suas propriedades mecanicas superiores, os filmes de TiN sdo usados como
revestimento de ferramentas de corte para aumentar a resisténcia ao desgaste,
prolongando sua vida util em comparacdo a ferramentas semelhantes ndo revestidas
(PAN; YU; HUANG, 1998). Podem ainda serem usados em aplicacdes de bioengenharia
como revestimentos para implantes ortopédicos feitos com liga de titanio (SCHMITZ,
2006).

2.2.5 Filmes de Nitreto de Cromo — CrN

O nitreto de cromo — CrN é um material bastante interessante para ser usado como
revestimento, uma vez que o mesmo relne propriedades necessarias para aplicacoes
industriais que exigem revestimentos duros e com boas propriedades triboldgicas. O CrN
possui elevada dureza, elevada resisténcia ao desgaste e a corrosdo, e também tém um
baixo coeficiente de atrito (HOMHUAN et al., 2010), além de estabilidade quimica
(CAKAN; OZKANER; YILDIRIM, 2008) sendo muito usados para revestir ferramentas
de corte.

2.3 DESGASTE MICROABRASIVO

Corpos solidos sujeitos a contato mecanico com movimento relativo entre estes estdo

submetidos ao desgaste (STACHOWIAK; BATCHELOR, 2006). Assim, quaisquer
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componentes mecanicos em movimento que possuam contato entre suas partes ou ainda
um material implantado no corpo de um ser humano estarédo sob a agdo de desgaste,
devido ao deslizamento relativo entre seus componentes (MANHABOSCO; MULLER;
SANTOS, 2009). Uma das defini¢cdes de desgaste € dada pela norma (ASTM G77-05,
2010) como sendo “o dano em uma superficie solida, envolvendo perda progressiva de
massa, devido ao movimento relativo entre a superficie e o contato com outro material ou

materiais”, sendo assim associado a combinacao de contato e movimento.

A analise deste fendbmeno mostrou que existem varios tipos de desgaste, que embora
apresentem caracteristicas comuns possuem também diferencas fundamentais onde cada
qual apresenta uma definicdo especifica (STACHOWIAK; BATCHELOR, 2006).
Tradicionalmente divide-se o desgaste em: desgaste abrasivo, desgaste por erosao,

desgaste por fretting, desgaste por adesdo e desgaste por fadiga.

O desgaste abrasivo, que é estudado neste trabalho, € tido como “o desgaste devido a
particulas duras ou protuberancias duras forgadas contra e movendo-se ao longo de uma
superficie solida” (ASTM G40, 2013). Por sua vez, o desgaste microabrasivo, que € 0
mecanismo avaliado neste trabalho, enquadra-se no conceito de desgaste abrasivo.
Alguns parametros como a taxa de desgaste (Q), o coeficiente de desgaste (k) e ainda o
tamanho médio das particulas abrasivas sdo usados para diferencia-los (TREZONA;
HUTCHINGS, 1999). A Tabela 2.4 apresenta a quantificacdo da diferenca entre o

tamanho médio das particulas.

Tabela 2.4: Tamanho médio das particulas no desgaste abrasivo e microabrasivo.
[Fonte: (COZZA, 2006)].

Parametros Desgaste Abrasivo Desgaste Microabrasivo

Tamanho médio das
) 50 — 250 um 3—-6um
particulas

O contato entre as particulas abrasivas e a superficie que sofre desgaste € usualmente

classificado de duas formas:

U Desgaste abrasivo por riscamento ou desgaste abrasivo por dois corpos:

Caracterizada pelas marcas de desgaste geradas pelas particulas abrasivas na
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superficie do corpo de prova que apresentam uma superficie com ranhuras
paralelas entre si, “groving abrasion” ou “two body abrasive wear . Esse modo
de desgaste assemelha-se a acdo de uma lixa sobre uma superficie.
Considerando duas superficies em movimento relativo, no desgaste abrasivo
por riscamento as particulas abrasivas encontram-se encrustadas podendo
apenas deslizar sobre o contra-corpo (STACHOWIAK; BATCHELOR, 2006).
A Figura 2.10 mostra em (a) uma representacdo esquematica do mecanismo de
desgaste abrasivo por riscamento e em (b) uma tipica superficie de um corpo
de prova que sofreu esta acdo apresentando ranhuras paralelas entre si,
mostrando assim que, as particulas encrustaram-se.

U Desgaste abrasivo por rolamento ou desgaste abrasivo por trés corpos:
Nesse modo as marcas de desgaste geradas pelas particulas abrasivas ndo tém
um padrdo para as marcas de desgaste. Elas se apresentam dispostas
aleatoriamente, “rolling abrasion” ou “three body abrasive wear”, pois se
encontram livres entre as duas superficies de contato em movimento relativo,
podendo rolar entre estas (STACHOWIAK; BATCHELOR, 2006), sendo
também chamado de desgaste abrasivo por rolamento, como mostrado na
Figura 2.11 (a). A Figura 2.11 (b) mostra uma tipica superficie desgastada

abrasivamente por rolamento.

g
/

-
(a)

Figura 2.10: (a) Representacdo esquematica do mecanismo de desgaste abrasivo por
riscamento e (b) Superficie de um corpo-de-prova de aco ferramenta que sofreu
desgaste abrasivo por riscamento por uma esfera de aco para rolamento e particulas
abrasivas de diamante [Fonte: (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999)].
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(a) (b)

Figura 2.11: (a) Representacao esquematica do mecanismo de desgaste abrasivo por
rolamento e (b) Superficie de um corpo-de-prova de ago ferramenta que sofreu desgaste
abrasivo por rolamento por uma esfera de aco para rolamento e particulas abrasivas de
SIC [Fonte: (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999)].

(MERGLER; HUIS IN °T VELD, 2003; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999)
mencionam em seus trabalhos que baixas cargas e altas concentracdes de suspensao
abrasiva favoreceram o desgaste abrasivo por rolamento. Por outro lado, elevadas cargas
e baixas concentracbes de suspensdo abrasiva favoreceram o desgaste abrasivo por
riscamento. Em geral, considera-se que em ensaios de desgaste microabrasivo ocorrera o
modo de desgaste por rolamento. Entretanto, dependendo das condicdes de ensaio, pode
ocorrer a transi¢do entre os modos de desgaste abrasivo, de rolamento para riscamento
(COZZA, 2006; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999)

2.3.1 Ensaio de Desgaste Microabrasivo

Com o desenvolvimento de projetos de engenharia de superficies, avaliar a resisténcia ao
desgaste dos materiais tornou-se uma importante questdo (KENNEDY; HASHMI, 1998).
Para analisar os efeitos do desgaste abrasivo nas superficies de materiais de interesse para
engenharia utilizam-se métodos como, por exemplo, o Pin-on-disc e o desgaste abrasivo

por esfera rotativa.

O ensaio de desgaste abrasivo por esfera rotativa, desenvolvido por (RUTHERFORD;
HUTCHINGS, 1996) e que foi inicialmente idealizado para medir a espessura do
revestimento de superficies recobertas é um método simples e eficaz de avaliar a
resisténcia ao desgaste de superficies. Atualmente, ainda ndo existem normas que
regulamentem esse tipo de ensaio, entretanto, alguns laboratdérios europeus tentam
normaliza-lo (COZZA, 2011).
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O esquema bésico do ensaio de desgaste € apresentado na Figura 2.12 e consiste na
rotacdo de uma esfera de raio (R) contra um corpo de prova fixo em um suporte, o porta
amostra. Durante o teste, é inserida na superficie de contato da esfera com o corpo de
prova uma suspensao abrasiva, geralmente composta por um pd abrasivo e dgua destilada.
A esfera de desgaste exerce sobre o corpo de prova uma forgca normal (N) que durante o
movimento relativo entre 0s componentes do sistema tribologico gera uma cratera de

desgaste na superficie do material.

Esferade Aco —= |:|
/

/ * Suspensio

Eixo
Amostra

Eixo-l\otor

(a)

Figura 2.12: (a) Representacdo esquematica do ensaio de desgaste abrasivo por esfera

rotativa e (b) Maquina de desgaste microabrasivo.

A geometria da cratera gerada na superficie do corpo de prova é uma calota esférica, com
dimensGes determinadas a partir da geometria da esfera de desgaste. Com base no
diametro da calota de desgaste e em outros parametros do ensaio é possivel determinar a
resisténcia ao desgaste do material. A Figura 2.13 mostra a calota de desgaste.

’ Esfera de desgaste

b{ Particulas abrasivas|

D Corpo de prova

Figura 2.13: Calota de desgaste.

Este ensaio possui a vantagem de ser um método simples e de baixo custo para avaliacdo
da resisténcia ao desgaste dos materiais apresentando bons resultados experimentais.
Outro ponto positivo refere-se as dimensdes necessarias para 0s corpos de prova
utilizados, sendo que com pequenas amostras € possivel obter muitos resultados. Mas, a

grande vantagem desse método € que em amostras com revestimento este fornece em um
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unico ensaio dados suficientes para se obter os coeficientes de desgaste do substrato e
revestimento que podem ser entdo calculados, sendo possivel ainda obter a espessura do

recobrimento.

Trata-se entdo de um ensaio cujo método e o aparato experimental sdo bastante simples.
Quanto ao equipamento para realizacdo do teste, existem duas configuracdes: uma com a
esfera desgaste fixa no eixo da maquina onde 0 movimento da rotacdo da esfera acontece
em conjunto com o eixo da maquina, como mostrado na Figura 2.14 (a), ensaio de
desgaste microabrasivo por esfera rotativa fixa no eixo e, outra configuracao onde a esfera

encontra-se apenas apoiada no eixo rotacionando devido a rotacdo (em sentido oposto)

ao eixo-motor, conforme apresentado na Figura 2.14 (b), ensaio de desgaste

|

microabrasivo por esfera rotativa livre.

I—(fl)

Eixo-motor Esfera

Corpo-de-prova ‘ sfera Corpo-de-prova

Figura 2.14: Equipamento para ensaio de desgaste microabrasivo, (a) esfera fixa e (b)
esfera livre [Fonte: (COZZA, 2011)].

O principio de funcionamento da maquina de desgaste microabrasivo por esfera fixa é o
mesmo que o descrito anteriormente de maneira geral, entretanto a forca normal aplicada
pela esfera é definida pelo usuéario diferentemente da maquina de desgaste microabrasivo
por esfera livre onde a forga normal € devido ao proprio peso da esfera, aléem da inclinagédo

do corpo-de-prova e sua posi¢do em relacdo ao eixo do motor.

Quanto a formacéo das crateras a serem analisadas existem duas formas de realizagéo
desse ensaio que serdo aqui denominadas como: Método 1 — Unica Cratera e Método 2 —
Diversas Crateras. Ambos apresentam vantagens e desvantagens que sao serao descritas

a sequir:

O Método 1 — Unica Cratera: ha paradas intermediarias em tempos de ensaio

estabelecidos. Nesse tempo, que corresponde a uma determinada distancia de
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deslizamento, o ensaio é interrompido para avaliar a cratera de desgaste. O
ensaio é reiniciado em seguida na mesma posicao, de forma que ao final, é
obtida apenas uma cratera de desgaste. A vantagem desse método consiste na
sobreposicao das calotas esféricas de forma a restar uma Unica cratera ao final
do ensaio. Entretanto, ap0s 0 ensaio, essa cratera final € a Gnica disponivel para
andlises posteriores. Outra desvantagem consiste no reposicionamento da
esfera de desgaste que pode ndo estar em perfeito contato com a cratera de

desgaste.

O Meétodo 2 — Diversas Crateras: uma cratera de desgaste é gerada para cada

tempo de ensaio, ou seja, para cada distancia de deslizamento em analise. Ao
passo que ao final do ensaio as crateras para cada tempo estdo disponiveis
para andlise este método demanda maior tempo de teste em relacdo ao

anterior.

2.3.2 Parametros do Ensaio de Desgaste Microabrasivo

A resisténcia ao desgaste abrasivo ndo é uma propriedade do material. Ela é influenciada

por propriedades como dureza e tenacidade a fratura bem como por parametros

microestruturais, como tamanho do gréo e porosidade, além de depender dos parametros

de ensaio (COZZA, 2006). Em um ensaio de desgaste microabrasivo é possivel definir os

seguintes parametros:

N o g bk~ wbdRE

Forca normal,

Rotacdo da esfera de desgaste;

Diametro da esfera de desgaste;

Distancia de deslizamento entre a esfera e o corpo de prova;

Caracteristicas das particulas abrasivas, tais como dureza, forma e tamanho;
Concentracdo da suspensao abrasiva;

Vazdo da suspensdo abrasiva na regido de contato da esfera com o corpo de

prova.

Assim, a variacdo desses fatores pode alterar a intensidade do desgaste na superficie do

material analisado. O tempo é considerado um parametro dependente dos demais. A

seguir, é descrita a importancia de alguns desses fatores durante o ensaio de desgaste

microabrasivo.
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2.3.2.1 Distancia de deslizamento entre a esfera e o corpo de prova

A disténcia de deslizamento possui influéncia fundamental para que o ensaio atinja o
regime permanente de desgaste além de atuar de maneira a contribuir para a completa
formacéo da calota esférica. Com relacdo ao regime permanente de desgaste, diz-se que
este foi atingido quando, a taxa de desgaste, para uma dada condicdo de ensaio,
permanece constante ao longo do tempo. Constata-se que conforme a distancia de

deslizamento aumenta, a forma da cratera torna-se mais definida.

Em termos de aplicacdo pratica, a distancia de deslizamento pode ser determinada por
uma equacdo que relaciona o nimero de rotacdes do eixo da maguina de ensaio e 0

didmetro da esfera de desgaste escolhida como mostrado na Eg. (2.2).

19,95 «xn" * D
S =

(DTZ ~ 25) (2.2)

Onde:

n” € o nimero de rotacdes do eixo da maquina de desgaste e;
D é o diametro da esfera de desgaste.

2.3.2.2 Abrasivo

Caracteristicas das particulas abrasivas, tais como, dureza, forma e tamanho
desempenham importante papel no processo de desgaste. A Tabela 2.5 apresenta as
durezas Vickers de alguns dos abrasivos mais usados em ensaios de desgaste.

Tabela 2.5: Dureza Vickers [HV] dos materiais abrasivos mais usados. [Fonte:
(COZZA, 2011)].

Material abrasivo Dureza [HV]
Alumina — Al2O3 2000
Carbeto de Silicio — SiC 2600

Usaremos aqui, a seguinte nomenclatura para indicar a dureza da superficie do material a

ser desgastado e a dureza do abrasivo:
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Hs: dureza da superficie;
Ha: dureza do abrasivo.

A razdo Ha/Hs pode ser utilizada para prever os regimes de desgaste abrasivo. Assim,
para andlise dos efeitos de abrasivos com durezas diferentes sobre um mesmo material,
ou seja, mesma dureza da superficie Hs, quanto maior a dureza do abrasivo, Ha, maior a
taxa de desgaste da superficie e quanto menor a dureza do abrasivo, menor a taxa de
desgaste. Entretanto, vale ressaltar que mesmo que a superficie seja mais dura que o
abrasivo, Hs>Ha, haverad desgaste. A razdo Ha/Hs pode ser utilizada para prever os

regimes de desgaste abrasivo (PINTAUDE, 2002), de forma que se:

Tabela 2.6: Regimes de desgaste para a razdo Hs/Ha. [Fonte: (COZZA, 2011,
PINTAUDE, 2002)].

Razao Regime

Moderado: a dureza do material que sofre desgaste é sempre
maior que a dureza do abrasivo. Assim, mantendo-se Ha
constante, ocorre pouca variagdo na taxa de desgaste com o
Ha/Hs < 0,8 ) x
aumento da Hs, ou seja, com 0 aumento de Hs a razédo Ha/Hs
diminui. O que indica que, nessa regido, a variacdo de Hs

apresenta pouca influéncia no processo de desgaste.

Transicdo: nessa regido a dureza do abrasivo € no minimo,
igual a dureza do material que o material a ser desgastado. De
maneira que, mantendo-se Hs constante, com uma minima
0,8<Ha/Hs<1)5 variagao de Ha pode-se fazer com que o desgaste abrasivo saia
do regime moderado e entre no regime severo e vice-versa.
Nesse caso, a variagdo da taxa de desgaste torna-se

extremamente sensivel a variagdo da dureza do abrasivo.

Severo: ocorre efeito semelhante ao regime de desgaste

moderado, neste caso, porém, o abrasivo apresenta dureza

maior que sofre desgaste. Mantendo-se Hs constante, ocorre
Ha/Hs > 1,5 _ o

baixa variacdo da taxa de desgaste com o aumento de Ha.

Nesse caso, 0 aumento da dureza do abrasivo apresenta pouca

importancia no processo de desgaste da superficie.
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Regime Moderado Regime Severo
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(escala logaritmica)

chgiﬁo del
I transigo |

2
e
o
i
W
T

Figura 2.15: Relacdo esquematica entre a taxa de desgaste e o razdo Ha/Hs descrita na
Tabela 2.6. [Fonte: (COZZA, 2011)].

Observa-se na Figura 2.15, que embora a taxa de desgaste seja diretamente proporcional
a razdo Ha/Hs, os valores da taxa de desgaste (Q) no regime severo sdo maiores que 0S

apresentados pelo regime moderado.

Quanto ao formato das particulas, (KELLY; HUTCHINGS, 2001) analisaram a influéncia
do formato do grdo abrasivo no processo de desgaste e constataram que a forma das

particulas abrasivas também dita a magnitude da taxa de desgaste.

Com relacdo ao tamanho das particulas, nos resultados de (SASADA; OIKE; EMORI,
1984) o coeficiente de desgaste foi linearmente proporcional ao tamanho médio das
particulas abrasivas, até o mesmo atingir, o entdo denominado, “tamanho critico”, a partir
do qual, a taxa de desgaste permaneceu constante, tornando-se, consequentemente,

independentemente do tamanho das particulas abrasivas.
2.3.2.2.1 Alumina

O termo mais conhecido como alumina, refere-se ao 6xido de aluminio, Al,Os. E usado
como abrasivo em todas as formas usuais, seja como produtos ligados (como rebolos e
outros), revestidos (lixas) ou em gréos livres, como p6 abrasivo. Aplica-se especialmente
para abrasdo de ligas ferrosas, atendendo grande parte da atual industria de produtos
abrasivos. Trata-se de um abrasivo com dureza de 2000 HV e densidade 3,94 g/cm®.
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Figura 2.16: P6 de alumina [Fonte: (SAAD, 2012)].
2.3.3 Modelo de Desgaste Abrasivo

Conforme explanado anteriormente, o ensaio de desgaste consiste da rotacdo de uma
esfera contra um corpo de prova fixo em um suporte na presenca de particulas abrasivas
0 que resulta na formacdo de uma cratera de desgaste com formato esférico na superficie
do material analisado. Ao fazer essa cratera na amostra, € possivel obter informagdes

sobre a resisténcia ao desgaste do material, mais precisamente, o coeficiente de desgaste.

O coeficiente de desgaste, k, por sua vez, é definido como o volume de material removido
na cratera de desgaste por unidade de distancia deslizada pela esfera por unidade de forga
normal, m3*/Nm no SI. Essa relagdo é expressa pela Equacéo de Archard para desgaste por

deslizamento que € dada pela Eqg. (2.3).

szv—V
Tk

(2.3)
Onde:

S € a distancia deslizada pela esfera [m];

N é a forca normal [N];

V ¢é o volume de material desgastado [m?];

k é o coeficiente de desgaste [m?/N].

Algumas observagdes podem ser feitas acerca das limitaces dessa equagdo (COZZA,
2006):

O Nao considera se o desgaste € por riscamento ou por rolamento;
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U Nao sdo consideradas a dureza e o tamanho médio das particulas abrasivas;

O Todas as particulas sdo consideradas cones ideais, 0 que ndo corresponde a
realidade visto que as particulas apresentam formatos variados de forma a

desgastar a superficie de diferentes modos.

O diametro da cratera de desgaste, b, Figura 2.17, gerada na superficie do material a ser
desgastado pode ser medido e com esse dado é possivel calcular o volume de material
desgastado (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996), Eq. (2.4), e a profundidade da calota
esférica formada na superficie do corpo de prova, h, Eq. (2.5). Ambas as equacdes citadas
valem para b « R, ou seja, o didmetro da cratera de desgaste € muito menor que o raio
da esfera de desgaste que, em regras gerais, € a condicdo observada nos ensaios de

desgaste abrasivo por esfera rotativa.

b bt b* b mb*
~"6ar2"  "64RZ8R " 64R (2.4)
b 2
h=R- |R*- (E) (2.5)
NN

O

Figura 2.17: Representacdo da formacdo da calota de desgaste na superficie do material

analisado.
Onde:
b é o didmetro da calota de desgaste;

R € o raio da esfera de desgaste;
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h é a profundidade da cratera de desgaste.

A Eq. (2.3) pode ser rearranjada, como na Eq. (2.6), e a plotagem dos dados experimentais
V contra SN deve ter uma tendéncia linear.

V =(SN)k
(2.6)
Se considerarmos a Eq. (2.6) como uma funcéo linear, Eq. (2.7).
y=Ax+B
(2.7)

Onde:
A é o coeficiente angular e;
B é o coeficiente linear da reta.

Entdo, o coeficiente de inclinacdo da Eq. (2.6) sera o coeficiente de desgaste do material

analisado.

A Equacdo de Archard para desgaste por deslizamento, Eq. (2.3), pode ser estendida para
analisar o desgaste em uma superficie com revestimento, como por exemplo, filmes finos
como mostrado na Figura 2.18, combinando o desgaste do recobrimento e do substrato,
cada um com um coeficiente independente. A extensdo da equagdo mais simples é

expressa pela Eq. (2.9).

Filme

Substrato

Figura 2.18: Representacdo da formacédo da calota de desgaste na superficie de um
material revestido.
Onde t € a espessura do filme que é usada para calcular os volumes desgastados e pode

ser obtida tanto por meio de medicéo quanto pela Eq. (2.8).
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‘= ij -(2) - ij - 28)

(2.9)
Onde:

O V. é o volume de material desgastado do revestimento;

O ke é o coeficiente de desgaste do revestimento;

O Vs é o volume de material desgastado do substrato;

O ks é o coeficiente de desgaste do substrato;

[P [IP=2]

Os indices “c” e “s” fazem referéncia aos termos “coating” e ‘“‘substrate”,

respectivamente, sendo aqui, denominados “revestimento” e “substrato”.

Uma importante observacdo é que esse modelo de desgaste para materiais com
revestimento € aplicavel apenas nos casos onde as marcas de desgaste atingem o

substrato.

Existem muitos métodos para determinacdo dos coeficientes de desgaste do substrato e
do revestimento (KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004), visto que na Eq. (2.9)
sdo duas variaveis desconhecidas, ks e ke, respectivamente. A seguir, sdo descritos 0s
métodos de Rutherford e Allsopp que sdo os métodos de mais simples aplicacdo e que
apresentam resultados com menor insercdo de erros devido as consideracOes
estabelecidas ao longo do desenvolvimento tedrico do método (KUSANO; VAN
ACKER; HUTCHINGS, 2004).

2.3.3.1 Método de Rutherford

Esse método propGe um rearranjo matematico da Eg. (2.9), Equacdo de Archard
expandida, e considera o volume total desgastado como o somatério dos volumes

desgastados do revestimento e do substrato. Logo:

V=V+l (2.10)
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_ ma*

_ a2

A Eq. (2.9) pode ser ent&o reescrita de dois diferentes modos, em funcdo do volume de
material desgastado no revestimento, Eq. (2.13) e, em funcdo do material desgastado no
substrato, Eq. (2.14).

S-N_(l 1)VC+1
v o \k. kJV kg (2.13)
S-N_(l 1)VS+1
vV " \ky kJV k. (2.14)

De forma que plotando tanto (S.N/V) contra (V¢/V) quanto (S.N/V) contra (Vs/V), o
gréafico possuird uma tendéncia linear e, de forma similar ao método usado anteriormente
para a Eq. (2.6), essa equacdo € também considerada como uma funcéo linear, Eq. (2.7).

Assim os coeficientes da Eq. (2.14) s&o:

S*N
Y= (2.15)
Vs
=V (2.16)
A= 1 1
T ke k. (2.17)
B 1
"k, (2.18)

Onde A e B sdo respectivamente o coeficiente angular e linear da reta de ajuste dos dados.
De forma que a partir da equagdo da reta de ajuste é possivel obter kc e ks de forma
independente para a mesma equagdo. Os coeficientes da Eq. (2.13) sdo dados de forma

similar.

Quando V¢/VV<0,5 para todos os pontos entdo a Eq. (2.13) é a mais adequada a ser usado,

enguanto que se que V¢/V>0,5 para todos os pontos entdo é preferivel usar a Eq. (2.14).
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Na préatica, ndo é necessario que todos os pontos do conjunto satisfacam essa condicao,
mas somente a maior parte deles (KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004).

2.3.3.2 Método de Allsopp

Consiste de outro rearranjo Eq. (2.9) pode ser obtido dividindo toda a equacgéo por V¢ ou

Vs, logo:
SN_1% 1
V.  kV. k. (2.19)
&N_1n+1
V. k. V. ks (2.20)

De forma que novamente temos uma tendéncia linear para a plotagem dos dados tanto
(S.N/V¢) contra (Vs/Vc) quanto (S.N/Vs) contra (Vc/Vs) e os coeficientes da Eq. (2.20) sdo

apresentados a seguir:

_ SN
Y=y (2.21)
¥
*= (2.22)
4L
L (2.23)
1
B=1 (2.24)

Similarmente a equagéo anterior, A e B sdo respectivamente o coeficiente angular e linear

da reta de ajuste dos dados, de onde sdo obtidos k. e ks, respectivamente.
2.3.3.3 Meétodo de Hedenqvist

O metodo de Hedenqvist também parte da Eq. (2.9) que é rearranjada como na Eq. (2.25)
e difere-se das anteriores pelo fato de que utiliza valores para o coeficiente de desgaste

do substrato ou do revestimento ja conhecidos previamente.
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SN "k (2.25)
e _V

N-—S=2=

Nk TR (2.26)

2.3.4 Escolha das Medidas

Em um tipico ensaio de desgaste, diversas calotas de desgaste sdo formadas em sequéncia
com diferentes distancias de deslizamento e, portanto, com diferentes tamanhos. Para o
calculo dos volumes desgastados do revestimento, substrato e total, V¢, Vs e V,
respectivamente, é necessario medir os didmetros a e b, interno e externo das calotas e a

espessura do filme ou a profundidade da cratera.

Em geral, a espessura do filme é mais facilmente medida que a profundidade da calota,
uma vez que é possivel analisar a secdo transversal da amostra revestida. Tanto a
espessura do filme quanto a profundidade da cratera podem ser determinadas por meio de
equac0es, entretanto, qualquer erro na medicdo dos parametros medidos usados nessas
equacbes propagam consequentemente nos valores dos volumes. (KUSANO; VAN
ACKER; HUTCHINGS, 2004) recomendam que a espessura do revestimento seja

medida para melhores resultados na determinacgéo dos coeficientes de desgaste.

O diametro interno, a, € muitas vezes medido com mais facilidade e acuracidade que o
didametro externo, pois é mais claramente definido e ndo € afetado pelo efeito do
“scuffing” — sdo riscos que ocorrem na borda da cratera de desgaste, na direcédo de
deslizamento da esfera de ensaio. Trata-se de um fendmeno ainda ndo completamente
compreendido pela comunidade cientifica e dificulta a medicdo do didmetro externo
(COZZA, 2011).

Figura 2.19: Atuacao do “scuffing” na borda de uma cratera de desgaste [Fonte:

(COZZA, 2011)].
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 FABRICACAO DAS AMOSTRAS DE TI-12CR

As amostras de Ti-12Cr foram produzidas por metalurgia do pd. P4 hidrogenado de
titanio e pds elementares de cromo foram selecionados e entdo agitados em um misturador
rotativo por 1 h. Foi utilizado um p6 metalico de cromo com a granulometria de 150 um.
Utilizaram-se peneiras de 74, 53 e 37 um e aproveitada a fracdo mais fina do p6 a fim de
acelerar sua dissolucdo. Posteriormente, as amostras foram prensadas uniaxial e

isostaticamente a frio a uma tensdo de 400 MPa e sinterizadas entre 1200°C a 1450°C.
3.2 PREPARACAO METALOGRAFICA

O processo de preparacdo das amostras para 0s ensaios iniciou-se com o embutimento a
frio, com posterior lixamento utilizando a seguinte sequéncia de lixas: 240, 400, 600, 800,
1200 e 2400 e polimento com alumina de 0,05 um. Por fim, as amostras foram imersas

em um banho ultrassom em acetona para limpeza de impurezas.

O microscopio 6ptico OLYMPUS BX51 do Departamento de Engenharia Mecénica da

Universidade de Brasilia — UnB foi usado para analise preliminar da superficie.
3.3 DEPOSICAO DOS FILMES FINOS

Os filmes foram obtidos usando-se um forno de fusdo por feixe de elétrons (JEOL LTD,
modelo JEBM-30D), da AMR/IAE/DCTA modificado para a producao de revestimentos
metalicos e ceramicos. Por fim, os revestimentos foram realizados por deposicao fisica

de vapores por feixe de elétrons (EB-PVD).

A Tabela 3.1 apresenta a nomenclatura das amostras e os parametros utilizados na

deposicdo dos revestimentos utilizados neste trabalho.

38



Tabela 3.1: Nomenclatura das amostras e parametros do processo de revestimento.

Amostra Recobrimento
Ti+TIiN Evaporagdo de Ti + Evaporacdo de (Ti em N»)
Cr+CrN Evaporacdo de Cr + Evaporagdo de (Cr em Ny2)

_ Evaporacdo de Cr + Evaporacdo de (Cr em Nz) +
Cr+CrN+TiN .
Evaporacdo de (Ti em Ny)

3.4 ENSAIO QUALITATIVO DE RESISTENCIA AO RISCO

Para avaliar a adeséo dos filmes foram realizados ensaios de riscamento nas amostras
revestidas. Trata-se de um ensaio qualitativo, uma vez que existe um teste normalizado e

o procedimento foi padronizado para este caso especifico.

As amostras foram submetidas a um carregamento constante de 15 kgf, com um
penetrador Brinell de 2,5 mm, num equipamento da marca Pantec do Laboratério de
Metalurgia e Materiais (LMM) da Universidade de Brasilia (UnB).

As amostras foram deslocadas manualmente no sentido da extremidade para o centro. O
mesmo procedimento de ensaio foi usado para todas as amostras a fim de comparacao
posterior dos resultados.

3.5 ENSAIO DE DESGASTE MICROABRASIVO

Com o intuito de analisar as propriedades triboldgicas dos filmes Ti+TiN, Cr+CrN e
Cr+CrN+TiN foram realizados ensaios de desgaste microabrasivo em um trib6metro
CALOWEAR da marca CSM. O equipamento possui configuracdo de esfera rotativa livre
conforme apresentado na Figura 3.1 e pertence ao Departamento de Engenharia Mecanica
da Universidade de Brasilia — UnB. Os principais parametros utilizados nos ensaios de

desgaste foram:

U Tipo de esfera: A¢o 100Cr6 com didmetro de 20 mm;
U Forca Inicial: 0,115 a 0,150 N;
U Suspenséo abrasiva: Alumina — Al20s com granulometria de 1 um e vazéo de

lgotaacadaZ2s;
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U Concentracdo do abrasivo (em massa): 50% de alumina e 50% de agua
destilada);
U Rotagéo da esfera: ~ 115 rpm.

Conforme citado anteriormente, o tempo é considerado uma variavel dependente dos

demais parametros como distancia de deslizamento e nimero de rotacdes da esfera.

ontador de Ciclos

£ =
Fixo de Acionamento
RN

Figura 3.1: Configuracdo da maquina de desgaste abrasivo CALOWEAR CSM (a)
Visdo geral do equipamento e (b) Configuracdo do ensaio.

Durante os ensaios, a suspensdo abrasiva foi mantida em um agitador de particulas com
0 objetivo de evitar a deposicdo da parte sélida no fundo do recipiente que estava contida.
A concentragdo da suspensdo abrasiva foi mantida para todos o0s ensaios.
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Devido as dimenses reduzidas das amostras, cerca de 8 mm de didmetro, e as restricoes
referentes ao posicionamento de cada calota de desgaste em relagdo ao ensaio

subsequente foi possivel realizar apenas 4 ensaios por amostra.

As distancias de deslizamento foram incialmente escolhidas de acordo com o trabalho de
(KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004; RUTHERFORD; HUTCHINGS,
1996) sendo 28 m para o primeiro ensaio e aumentadas a uma razdo de 28 m para o ensaio
seguinte até a medida de 112 m. Uma amostra de cada tipo de filme foi ensaiada com
esses valores de distancia de deslizamento com o intuito de realizar uma anélise

preliminar da resisténcia ao desgaste de cada filme.

Ao analisar essas primeiras amostras ensaiadas verificou-se que apenas as crateras com
maior distancia de deslizamento haviam sutilmente atingido o substrato e que, portanto
seria necessario aumentar essas distancias de deslizamento para garantir que o substrato
fosse atingido (condicdo necessaria para analise combinada dos coeficientes de desgaste
do filme e do substrato). Dessa forma, foram escolhidas as seguintes distancias de
deslizamento: 325, 625, 675 e 725 m para ensaiar as demais amostras. A Tabela 3.2

apresenta as distancias de deslizamento e 0s respectivos tempos de cada ensaio.

Tabela 3.2: Distancias de deslizamento e respectivos tempos de cada ensaio.

Distancia de deslizamento [m] Tempo de ensaio [min]
325 61
625 118
675 127
725 137

Ao final dos ensaios, as amostras foram imersas em acetona durante 15 minutos para um
banho de limpeza ultrassom com o intuito de tentar retirar as particulas de alumina que

eventualmente estivessem incrustadas nas calotas de desgaste.
3.5.1 Meétodos de Analise

Para analise dos dados do ensaio de desgaste microabrasivo foram usados os métodos de

Rutherford, Allsopp e Hedengvist, sendo as equacdes implementadas no Microsoft Excel
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e os gréaficos plotados no mesmo software. A Tabela 3.3 traz um resumo dos métodos de

analise aqui utilizados bem como a forma como serdo denominados daqui a adiante.

Tabela 3.3: Resumo dos métodos de analise do desgaste microabrasivo usados.

Meétodo Equacbes a b t
Rutherford V¢/V SN _ (1 1>VC + 1 Medido Medido Pré-determinado
uthertord Ve v o\ T kJV TR,
Rutherford VeV - — (1 1)V°’+ ! Medido Medido Pré-determinado
utherford Vs v\ TRV T,

Allsopp Vc/Vs Vs = k. 75 + k. Medido Medido Pré-determinado
SN 1V 1 . . , .
Allsopp Vs/Vc =——t — Medido Medido Pré-determinado
oo ksVe ke
: i ¥ : : . :
Hedengvist SN — o Medido Medido Pré-determinado
N Cc

3.6 ANALISE POR MICROSCOPIA

As amostras receberam um ataque quimico de 30 segundos por imersao em uma solugédo
acida — reagente Kroll (3 ml de H2F2 — &cido fluoridrico, 6 ml de HNOs — &cido nitrico e
100 ml de H20O — 4gua destilada) que é usado melhorar a visualizacdo de contrastes em
titanio e suas ligas. O objetivo de tal ataque era diferenciar os filmes dos seus substratos

nas crateras de desgaste e melhorar a identificacdo do filme para medir suas espessuras.

Para analise da espessura do filme, as amostras foram cortadas transversalmente e
passaram pelo mesmo processo de preparagdo metalografica anteriormente citado
(lixamento utilizando a seguinte sequéncia de lixas: 240, 400, 600, 800, 1200 e 2400 e
polimento com alumina de 0,05 um) e em seguida atacadas quimicamente com a mesma

solucdo &cida citada acima.
3.6.1 Microscopia Confocal

Imagens das sessodes transversais das amostras e dos riscos dos ensaios de riscamento
foram obtidas em um microscopio Confocal Olympus LEXT OST 4100 que pertence ao

Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade de Brasilia — UnB. O feixe de
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laser do equipamento, com comprimento de onda de 405 nm, permite uma resolucao
maxima, no plano xy de 0,12 pm. As espessuras dos filmes foram medidas por meio do

software do equipamento.
3.6.2 Microscopia Eletrénica de Varredura — MEV

As crateras de desgaste foram analisadas no modo de elétrons retro-espalhados em um
Microscopio Eletronico de Varredura JEOL JSM 7100 FA Field Emission, com
velocidade de aceleracédo até 30 KV e resolugdo garantida de 3 nm com 15 KV e 4 nano
amperes. O equipamento pertence ao Departamento de Engenharia Mecanica da

Universidade de Brasilia — UnB.
3.7 ENSAIO DE MICRODUREZA

O equipamento usado para obtencdo da microdureza Vickers das amostras foi o
Microhardness Tester FM 700 da Future-Tech que pertencente a Faculdade UnB Gama.
O mesmo possui um indentador de diamante cuja base tem geometria piramidal quadrada
com angulo de incidéncia de 136°. Foram aplicadas cargas de 50, 100, 300 e 500 gf
durante 10 s para obtencédo do perfil de dureza das amostras.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

41 MICRODUREZA VICKERS

Os valores médios e os desvios padrdes das medidas de microdureza Vickers para as
cargas 50, 100, 300 e 500 gf aplicadas durante 10 s nas amostras com e sem filme séo

apresentados na Tabela 4.1 e na Figura 4.1. Foi analisada uma amostra de cada um dos

filmes, Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN, e uma amostra sem recobrimento, Ti-12Cr.

Tabela 4.1: Valores das microdurezas Vickers para cada carga.

Ti-12Cr Ti+TiN Cr+CrN Cr+CrN+TiN
Carga i i : i
.. Desvio . Desvio ... Desvio ... Desvio
(of) Média _ Média _ Media _ Média B
Padrao Padréo Padréo Padréo
50 353,8 51,9 1301,9 223375 836,6 1005 10863 98,5
100 337,4 25,2 10473 51,675 8325 36,3 859,1 54,1
300 331,6 29,6 634,45 49,775 644,1 32,2 563,8 89,4
500 340,8 47,0 5553 23,65  565,0 23,7 537,5 21,5
Perfil de microdureza Vickers [HV]
1400,0
S o
ilzoo,o \
£ 1000,0 - b\
= N
S 8000 —\ —4—Sem Filme
S 60,0 §‘ ~B-Ti+TiN
=]
T 4000 Cr+CrN
g —¢- -* —@—Cr+CrN+TiN
S 200,0
0,0 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600
Carga [of]

Figura 4.1: Perfil de microdureza Vickers das amostras recobertas, Ti+TiN, Cr+CrN e

Cr+CrN+TiN e da amostra sem recobrimento, Ti-12Cr.
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O titanio comercialmente puro possui uma dureza Vickers que varia entre 90 e 160 HV,
enquanto as ligas de titanio apresentam dureza entre 250 e 500 HV. A amostra de Ti-12Cr
apresentou uma microdureza média de cerca de 300 HV para todas as cargas aplicadas.
Pode-se verificar também que a liga sem revestimento possui valores de microdureza
abaixo de todas as amostras com revestimento analisadas, independentemente do
recobrimento usado. A Tabela 4.2 mostra a dureza Vickers dos filmes TiN e CrN

apresentada pela literatura.

Tabela 4.2: Dureza Vickers dos filmes finos TiN e CrN [Adaptado de (BUNSHAH,
2001; HONES; SANJINES; LEVY, 1997; TAMURA et al., 2002)].

Dureza — Filme fino Madulo de Elasticidade

Material
[HV] [GPa]
TiN 1300 440
CrN 1100 400

O valor medido da microdureza do filme Ti+TiN, Tabela 4.1, correspondeu ao valor
encontrado na literatura conforme mostrado na Tabela 4.2. Ja o filme Cr+CrN apresentou
dureza menor que os valores de referéncia, que pode ter sofrido influéncia da deformacéo
plastica do substrato (HAINSWORTH; SOH, 2003).

No gréfico da Figura 4.1 pode-se perceber também uma tendéncia de diminuicdo da
microdureza Vickers com o aumento da carga aplicada para as amostras recobertas. Esta
diminuicdo pode ser associada com aumento da profundidade atingida pelo penetrador
Vickers, de forma que quanto maior a carga aplicada maior é a influéncia do substrato na
microdureza (HAINSWORTH; SOH, 2003).

Nos ensaios com as cargas mais baixas, 50 e 100 gf, ou seja, onde se tem menor influéncia
do substrato, é possivel observar as maiores durezas obtidas para todos os filmes.
Comparando os filmes simples, Ti+TiN e Cr+CrN, pode-se perceber ainda, que o filme
Ti+TiN apresenta dureza maior que Cr+CrN, conforme relatado por outros pesquisadores
(NORDIN; LARSSON, 1999), (BARSHILIA; JAIN; RAJAM, 2003).
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De maneira geral, comparando as microdurezas de todos os revestimento vemos que 0
filme Ti+TiN apresenta maior dureza dentre os filmes estudados, seguido pelo filme
Cr+CrN+TiN, sendo o revestimento de Cr+CrN o que apresentou a menor microdureza.

Segundo (BARSHILIA; JAIN; RAJAM, 2003) a dureza de revestimentos como a do
filme Cr+CrN+TiN segue a chamada Regra da Mistura (BUNSHAH, 2001), onde a
dureza do filme é uma média da dureza dos filmes simples usados. No entanto, a méxima
dureza encontrada para os diversos periodos de modulagéo dos filmes TiN/CrN estudados
por (BARSHILIA; JAIN; RAJAM, 2003) foi cerca de duas vezes maior que o valor
estipulado pela Regra da Mistura para seus dados, assim como o trabalho de (GOMEZ et
al., 2011) onde a dureza Vickers dos filmes multicamadas de CrN/TiN foi superior a do
TiN e CrN.

Nesta pesquisa, a microdureza para o filme Cr+CrN+TiN foi bem préxima ao valor
estipulado pela Regra da Mistura usando os valores medidos dos filmes Ti+TiN e Cr+CrN
para a carga de 50 gf como referéncia para o calculo. Na Tabela 4.3 é possivel observar

esses valores.

Tabela 4.3: Comparacao da microdureza pela Regra da Mistura.

Cr+CrN+TiN Cr+CrN+TiN
Regra da Mistura Medido

Ti+TiN Cr+CrN

Microdureza Vickers
[HV] 1301,9 836,6 1069,25 1086,3
(Carga 50 gf)

Sabe-se, no entanto, que o desempenho mecanico de materiais com revestimento é
fortemente influenciado pelo substrato em que foi depositado bem como pelas condigdes
de deposicéo dos filmes. Uma variedade de mecanismos vem vendo apresentada para

explicar essas mudancas nas propriedades mecénicas dos revestimentos multicamadas.

As pesquisas indicam que além do periodo de modulacdo, a dureza é também influenciada
pela polarizagdo do substrato que por sua vez influencia o tamanho do gréo. Outro fator

que também influencia a dureza é a temperatura do substrato durante a deposicéo, o que
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acredita-se ser por causa da reducdo da porosidade dos revestimentos a temperaturas de
deposicdo mais elevadas (BARSHILIA; JAIN; RAJAM, 2003).

4.2 ABRASIVO

O abrasivo usado foi 0 0xido de aluminio — Al,Os, mais conhecido como alumina, com
tamanho de particula de 1 um. Para o desgaste abrasivo, basicamente trés parametros
relacionados as particulas abrasivas tém influéncia no coeficiente de desgaste: dureza,

forma e tamanho.

Sabe-se que a dureza da alumina é dada como 2000 HV. A forma e o tamanho do abrasivo
serdao analisados através de microscopia em particulas do abrasivo usado nos ensaios. A

Figura 4.2 mostra algumas dessas particulas.

3 X o ﬁ. p
e
o POV ) 3 ¢
- lpm  JEOL 9/17/2014
X 3,000 15.0kV SEI SEM WD 19.0mm 9:17:43

Figura 4.2: Particulas de alumina — Al>O:s.
A Tabela 4.4 sintetiza os valores das microdurezas dos filmes, do abrasivo, bem como o
valor da relagdo Ha/Hs, dureza do abrasivo pela dureza da superficie do material

desgastado, e a defini¢do do regime de desgaste abrasivo.

Tabela 4.4: VValores de Hs/Ha e a respectiva classificagdo do regime de desgaste
abrasivo (COZZA, 2011).

) Microdurezado  Alumina Regime de desgaste
Filme ) Ha/Hs .
filme (50 gf) [HV] [HV] abrasivo
Ti+TiN 1301,9 1,5 Transi¢do/Severo
Cr+CrN 836,6 2000 2,4 Severo
Cr+CrN+TiN 1086,3 1,8 Severo
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Para os filmes Cr+CrN e Cr+CrN+TiN o regime de desgaste abrasivo foi o severo e, como
discutido anteriormente, nesta regido, a dureza das particulas abrasivas, praticamente, ndo
interferem nos valores dos coeficientes de desgaste. Ja o filme Ti+TiN apresentou um
valor de Ha/Hs no limite superior da regido de transicéo e desse modo pode-se considerar
a dureza do abrasivo influenciou de maneira significativa na quantidade de material

removido nos ensaios de desgaste abrasivo.

A partir da Figura 4.3 é possivel identificar que as particulas da alumina usada ndo s&o
pontiagudas e que possuem bordas mais suaves, mais proximas a forma esférica. Pode-se

observar também que as particulas possuem dimensdo inferior a 1 um.

lpm JEOL 9/17/2014
15.0kV SEI SEM WD 19.0mm 9:23:24

Figura 4.3: Forma e tamanho das particulas de alumina — Al203 1 um.

(COZZA, 2011) investigou a influéncia da forma e tamanho das particulas abrasivas no
coeficiente de desgaste e confirmou os resultados obtidos por outros trabalhos através de

seus ensaios, onde constatou que:

O O coeficiente de desgaste € inversamente proporcional ao fator de
circularidade;
O O coeficiente de desgaste é proporcional ao tamanho das particulas.

4.3 ESPESSURA DO FILME

As espessuras dos filmes foram determinadas por microscopia confocal onde foi possivel
observar claramente o substrato e os filmes. Para o filme Cr+CrN+TiN pode-se ainda
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visualizar ambos os filmes empregados. A Figura 4.4, a Figura 4.5 e a Figura 4.6 mostram
as segOes transversais das amostras revestidas com os filmes Ti+TiN, Cr+CrN e
Cr+CrN+Ti+TiN, respectivamente.

z ~ . PN g 9\ By

Figura 4.4: Filme Ti+TiN (acima) + Substrato (abaixo).

o AR 5 e B o .12 11 o o

Figura 4.6: Filme Cr+CrN+TiN (acima) + Substrato (abaixo).
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E possivel observar ainda que, em todas as amostras, houve uniformidade dos revestimentos,
sem a presenca de defeitos ou descontinuidades nos filmes. As amostras foram atacadas
quimicamente para melhor diferenciacdo das partes analisadas. Os valores médios das
espessuras dos filmes foram determinados a partir de medi¢des com o software do
microscopio em diversos pontos ao longo da extensdo da secdo transversal dos filmes.

Esses valores e seus respectivos desvios padrbes sdo apresentados na Tabela 4.5.

Tabela 4.5: Espessuras médias dos filmes.

Filme Espessura Média [um]  Desvio Padrao
Ti+TiN 9,34 0,90
Cr+CrN 8,75 0,08

Cr+CrN+TiN 11,03 0,39

4.4 ADESAO DO FILME

A adesdo dos revestimentos foi avaliada por meio de um ensaio qualitativo de riscamento
dos filmes. A Figura 4.7, Figura 4.8 e Figura 4.9 mostram imagens de MEV dos riscos

nas amostras Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN, respectivamente.
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— 100pm UNB_Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 13.2mm

— 100pm UNB Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 13.2mm

100um UNB_Mec 3/13/2015
20.0kV LED SEM WD 13.1mm

Figura 4.7: Marca do teste de riscamento da amostra Ti+TiN.
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_— 100pm UNB Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 16.4mm

— 100pm UNB_Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 15.7mm

Figura 4.8: Marca do teste de riscamento da amostra Cr+CrN.
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100pm UNB_Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 17.7mm

100pm UNB Mec 3/13/2015
15.0kV LED SEM WD 17.0mm

Figura 4.9: Marca do teste de riscamento da amostra Cr+CrN+TiN.

Podemos notar pela Figura 4.7 que o filme Ti+TiN permaneceu aderido ao substrato e em
apenas um ponto o filme sofreu danos. E possivel observar ainda nas imagens com maior
aumento algumas fraturas no fundo do risco. J& na Figura 4.8 e na Figura 4.9 que
correspondem aos filmes Cr+Cr e Cr+CrN+TiN, respectivamente, além de fraturas no
trilho por onde o penetrador passou observa-se lascas nas bordas do risco. A fim verificar
se os filmes de fato sofreram delaminagdo foram gerados mapas composicionais nos

riscos que séo apresentados nas Figura 4.10, Figura 4.11 e Figura 4.12.
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Figura 4.10: Mapa composicional da amostra com filme Ti+TiN. O filme nao sofreu

degradacdo durante o ensaio.

—— 200 pm TiK ——— 200 pm ‘ CrkK

Figura 4.11: Mapa composicional da amostra com filme Cr+CrN. A concentragéo de Cr

nas lascas do risco indica que o filme sofreu delaminacao.
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Figura 4.12: Mapa composicional da amostra com filme Cr+CrN+TiN. A concentracao

de Ti e Cr nas lascas do risco indica que o filme sofreu delaminacéo.

O filme Ti+TiN (Figura 4.7 e Figura 4.10)sofreu uma falha chamada de fratura conformal
(conformal cracking), que é caracterizado por fraturas no fundo das trilhas, com fissuras
semicirculares paralelas a superficie de contato (BULL, 1991), de maneira que o filme
permaneceu aderido ao substrato sem maiores danos. As fissuras ndo expuseram o
substrato e também ndo se propagaram ao longo da superficie, um sinal de que o filme

Ti+TiN teve uma boa aderéncia ao substrato de Ti-12Cr.

Quanto aos filmes Cr+CrN (Figura 4.8 e Figura 4.11) e Cr+CrN+TiN (Figura 4.9 e Figura
4.12) ambos apresentaram fratura devido a deformacdo (buckling failure), que é
caracterizado pela delaminacdo parcial a frente da ponta deslizante, o material do
revestimento é consequentemente dobrado (deformado no sentido do avango do risco),
devido as tensdes desenvolvidas, e fraturado numa forma semicircular. Devido a pressdo
da ponta, este material ao ser deformado € ao mesmo tempo inserido no fundo do trilho,
enquanto que nas partes laterais do fundo da pista ha um levantamento de pequenas lascas
de revestimento que sdo posteriormente depositadas a superficie do revestimento e
paralelamente a direcdo do risco. Nos mapas composicionais da Figura 4.11 e da Figura

4.12 existe uma grande concentracdo de Cr na regido dessas lascas o que indica que de
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fato houve delaminacéo do filme. Esse tipo de falha resulta de um campo compressivo
que precede a ponta deslizante e, por isso sdo também denominadas como falhas
compressivas (BULL, 1991; TAVARES et al., 1999).

45 DESGASTE MICROABRASIVO

A principio, conforme comentado anteriormente, uma amostra de cada tipo de filme foi
ensaiada com algumas das distancias de deslizamento usadas por (KUSANO; VAN
ACKER; HUTCHINGS, 2004; RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996), os parametros

desses ensaios sao apresentados abaixo:

Distancias de deslizamento: 28, 56, 84 e 112 m;
Abrasivo: Alumina — Al203 com particulas de 1 um;

Concentracdo do abrasivo (em massa): 50% alumina e 50% agua destilada;

0O 00 0

Rotacéo da esfera: ~ 115 rpm.

A partir desses ensaios prévios foi constatado que o substrato ndo fora atingido e que para
romper o filme e atingir o substrato (condicdo necessaria para analise combinada dos
coeficientes de desgaste do substrato e do filme), seria preciso aumentar as distancias de
deslizamento dos ensaios. Estas foram entéo definidas como: 325, 625, 675 e 725 m. Com
as distancias de deslizamento maiores o substrato foi de fato atingido. Os demais

parametros de ensaio foram mantidos.

A seqguir, € discutida a obtencdo do regime permanente de desgaste, bem como os modos
de desgaste atuantes durante os ensaios e os coeficientes de desgaste abrasivo do filme e
do substrato obtidos pelos métodos apresentados anteriormente para a amostra sem filme

e as amostras revestidas com os filmes Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN.
45.1 Regime Permanente de Desgaste

A intensidade do desgaste abrasivo pode ser observada através de relagfes tais como a
evolucgéo dos diametros das crateras de desgaste com o aumento do tempo de ensaio. A
Figura 4.13 mostra graficamente essa relacdo para a amostra sem filme e na Figura 4.14,
Figura 4.15 e Figura 4.16 € possivel observar a evolucgdo tanto dos didmetros externos
quanto internos para as amostras com filme de Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN,
respectivamente. A Figura 4.17, Figura 4.18 e Figura 4.19 mostram as crateras de

desgaste com suas respectivas distancias de deslizamento.
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Figura 4.13: Evolucéo dos didmetros das crateras de desgaste em fungédo do tempo de

ensaio para a amostra sem filme.
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Figura 4.14: Evolucéo dos didmetros das crateras de desgaste em funcédo do tempo de

ensaio para as amostras revestidas com filmes de Ti + TiN.
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Figura 4.15: Evolucéo dos didmetros das crateras de desgaste em fungéo do tempo de

ensaio para as amostras revestidas com filmes de Cr + CrN.
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Cr + CrN + TiN
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Figura 4.16: Evolucéo dos didmetros das crateras de desgaste em fungédo do tempo de

ensaio para a amostra revestida com filmes de Cr + CrN + TiN.
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(d)
Figura 4.17: Calotas de desgaste na amostra de filme Ti+TiN: (a) Vista geral das
calotas, (b) Calotal—S =325m, (c) Calota2 -S =625m, (d) Calota3—-S=675me
(e) Calota4 —S=725m.
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Figura 4.18: Calotas de desgaste na amostra de filme Cr+CrN: (a) Vista geral das
calotas, (b) Calotal—S =325m, (c) Calota2 - S =625 m, (d) Calota3—-S=675me
(e) Calota4 —S=725m.
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Figura 4.19: Calotas de desgaste na amostra de filme Cr+CrN+TiN: (a) Vista geral das
calotas, (b) Calotal—-S =325m, (c) Calota2 -S =625m, (d) Calota3—-S=675me
(e) Calota4 —S=725m.
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Pode-se perceber entdo que os didmetros das crateras de desgaste, tanto externos quanto
internos, tendem a aumentar com o aumento do tempo de ensaio, de forma que nas trés
ultima crateras, cujos tempos sdo muito proximos, esse aumento nao € tdo expressivo
guanto o aumento dos diametros, interno e externo, da primeira para a segunda cratera,

cuja diferenca de tempo foi maior.

Da mesma maneira, o volume total de material desgastado também aumenta com aumento
das distancias de deslizamento. A Figura 4.20 mostra a evolugao do processo de desgaste
para amostra sem filme e, na Figura 4.21, Figura 4.22 e Figura 4.23 essa mesma relacao
pode ser vista para as amostras com os filmes de Ti + TiN, Cr + CrN e Cr + CrN + TiN,
respectivamente, sendo que para as amostras com filme, o volume total de desgaste é a

soma dos volumes desgastados no filme e no substrato.

Substrato Ti-12Cr
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2 *
w
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g /
s LSOE-I ——
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= E 1,00E-11
&
@ 5,00E-12
g
= 0,00E+00 . : : : :
- 300 400 500 600 700 800

Distancia de Deslizamento [m]

Figura 4.20: Volume total de material desgastado em fungéo do distancia de

deslizamento para amostra sem filme.

Ti + TiN
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Figura 4.21: Volume total de material desgastado em funcéo do distancia de

deslizamento para revestimento de Ti+TiN.
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Cr+ CrN
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Figura 4.22: Volume total de material desgastado em funcéo do distancia de

deslizamento para revestimento de Cr+CrN.

Cr + CrN + TiN
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Figura 4.23: Volume total de material desgastado em fungéo do distancia de
deslizamento para revestimento de Cr+CrN+TiN.
A andlise dos graficos do volume total de desgaste em funcdo da distancia de
deslizamento V = f(S) mostra que estes apresentam tendéncia linear, e que, portanto,
pode-se dizer que o regime permanente de desgaste foi alcancado para esse conjunto de
parametros (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999), ou seja, obedecem a Equagéo

de Archard para o desgaste microabrasivo.

Vale ressaltar que ndo existe uma distancia de deslizamento especifica para a qual todos
0S materiais irdo atingir o regime permanente. Essa condicdo depende dos materiais

envolvidos e das condigOes de ensaio.

Com aumento de 400x no substrato desgastado das amostras dos trés filmes, Figura 4.24
(@), (b) e (c), pode-se observar que as marcas de desgaste ndo apresentaram as ranhuras

definidas, indicando que sofreram desgaste abrasivo por rolamento.
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- 10um UNB_M
17.0xV BED-C SEM

Figura 4.24: Desgaste por rolamento nos substratos das amostras com filme: (a)
Ti+TiN, (b) Cr+CrN e (c) Cr+CrN+TiN. Aumento de 400x — MEV.

4.5.2 Coeficientes de Desgaste

Uma amostra de Ti-12Cr sem filme foi analisada a fim de comparar seu coeficiente de
desgaste com os valores dos coeficientes de desgaste do substrato obtidos pelo método
combinado de determinacdo dos coeficientes.

Os didmetros das crateras de desgaste foram medidos e usados como dados de entrada
para o calculo do coeficiente de desgaste pelo modelo de desgaste simples — SN x V —
baseado na Equacédo de Archard. A Figura 4.25 apresenta a plotagem desses resultados
obtidos.
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Figura 4.25: Modelo simples de desgaste — SN x V.

Na Tabela 4.6 pode ser vista a equacédo de ajuste linear para o conjunto de dados plotado

na Figura 4.25 bem como o coeficiente de desgaste, que é o coeficiente de angular reta
de ajuste.

Tabela 4.6: Dados do modelo de desgaste simples para amostra de Ti-12Cr sem filme.

Amostra 3 - Ti-12Cr

Equacio Ajustada Y =1,62:1013X + 4,80-10-12
Coeficiente de Desgaste [m?/N] 1,62-1013
R? 0,8286
ks Médio [mZ/N] 22710

As amostras revestidas tiveram seus coeficientes de desgaste, do filme e do substrato,
determinados pelos métodos combinados descritos anteriormente: Rutherford V¢/V,
Rutherford Vs/V, Allsopp V/Vs, Allsopp Vs/V¢ e Hedengvist.

Para cada um desses métodos de determinacdo dos coeficientes de desgaste citados acima
foram calculados os coeficientes de determinagio (R?), que trata-se de uma medida de

ajustamento de um modelo estatistico linear generalizado em relagdo aos valores
estudados.

Esses valores sdo apresentados nas: Figura 4.26, Figura 4.27 e Figura 4.28 e para as
amostras dos filmes de Ti+TiN, Cr+CrN e Cr+CrN+TiN, respectivamente.
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Comparacao de R*2 - Ti+TiN
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Figura 4.26: Coeficiente de determinacio (R?) dos métodos analisados para amostra

Ti+TiN.
Comparacao de R*2 - Cr+CrN
1
0,8
0,6
0,4
1
o N HE . .
Rutherford Rutherford  Allsoop Allsoop  Hedengvist
Ve/V Vs/V Ve/Vs Vs/Ve

Figura 4.27: Coeficiente de determinacgio (R?) dos métodos analisados para amostra
Cr+CrN.
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Figura 4.28: Coeficiente de determinacio (R?) dos métodos analisados para amostra
Cr+CrN+TiN.

66



Conforme observado nas: Figura 4.26, Figura 4.27 e Figura 4.28 os métodos que
apresentaram os maiores coeficientes de determinagdo para todos os dados dos ensaios,
ou seja, 0s métodos que apresentaram maior sucesso nas estimativas, foram os métodos
de Allsopp V/Vs e Hedenqvist. A Tabela 4.7 apresenta os valores dos coeficientes de

determinacéo para todos os métodos usados.

Tabela 4.7: R? para as amostras dos filmes Ti + TiN, Cr + CrN e Cr + CrN + TiN.

Método Ti+TiIN Cr+CrN Cr+CrN+TiN
Rutherford Vc/V 0,2433 0,0977 0,2762
Rutherford Vs/V 0,2433 0,0977 0,2762

Allsopp Vc/Vs 0,9993 0,9646 0,9973
Allsopp Vs/Vc 0,0010 0,3740 0,2188
Hedenqvist 0,6888 0,4488 0,7349

O método de Allsopp V./Vs sera usado a seguir nas analises dos coeficientes de desgaste
do substrato e do filme, pois apresentou os maiores coeficientes de determinacdo para
todas as amostras analisadas e, ao final serdo apresentados os dados do Método de
Hedenquvist a titulo de comparacao.

Para o calculo do volume de desgaste de todos os filmes foi usado o didmetro interno da
cratera de desgaste, no intuito de reduzir a influéncia do efeito de borda, caracteristico do
didmetro externo. As espessuras dos filmes, medidas a partir de imagens de microscopia
confocal, também foram utilizadas nos célculos para obtencdo de resultados mais

consistentes.

Os graficos SN/Vs contra V¢/Vs — Método de Allsopp das amostras dos filmes Ti+TiN,
Cr+CrN e Cr+CrN+TiN s&o mostrados nas: Figura 4.29, Figura 4.30 e Figura 4.31,
respectivamente e na Tabela 4.8 s&o apresentadas as equacdes de ajuste linear dos dados

dos ensaios.
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Figura 4.29: SN/V; contra V/Vs — Método de Allsopp para Ti-12Cr+Ti+TiN.
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Figura 4.30: SN/Vs contra V/Vs — Método de Allsopp para Ti-12Cr+Cr+CrN.
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Figura 4.31: SN/V;s contra V/Vs — Método de Allsopp para Ti-12Cr+Cr+CrN+TiN.
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Tabela 4.8: Equacdes de ajuste linear obtidos pelo Método de Allsopp V¢/Vs para as

amostras com revestimento e R2.

Filme Equacao de Ajuste Linear R?
Ti+TiN Y=1,29-1013X + 9,43-1012 0,9993
Cr+CrN Y=6,77-1012X + 5,69-1012 0,9973

Cr+CrN+TiN Y=7,56-1012X + 5,62-1012 0,9973

A fim de compararmos os coeficientes de desgaste de todas as amostras analisadas sdo

sintetizados na Tabela 4.9 os valores dos coeficientes de degaste do substrato e dos filmes
apresentados anteriormente.

Tabela 4.9: Comparacao dos coeficientes de desgaste do substrato e do filme pelo

Método de Allsopp V¢/Vs.

Coeficientes

Sem Filme Ti+TiN Cr+CrN Cr+CrN+TiN
de desgaste
ks [Mm3/Nm] 1,62-1013 1,06-10-13 1,76-10718 1,78-:10718
ke [M3/Nm] - 7,76:10-14 1,48-1018 1,32-1018

Por meio da Tabela 4.9 podemos observar que:

U Todas as amostras recobertas e a amostra sem recobrimento apresentaram
coeficientes de desgaste dos substratos maiores que os coeficientes de desgaste
dos filmes.

O A amostra Ti+TiN apresentou 0 menor coeficiente de desgaste do filme,
7,76:101 m3/Nm.

Q O coeficiente de desgaste do substrato da amostra Ti+TiN tambeém foi menor que
os coeficientes de desgaste dos demais substratos.

Assim, pode-se verificar que a amostra Ti+TiN apresentou melhora percentual do
coeficiente de desgaste do filme em relagdo ao coeficiente do seu substrato de cerca de

27%. Quanto aos coeficientes dos outros filmes, Ti+TiN foi cerca de 47% e 41% melhor
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que Cr+CrN e Cr+CrN+TiN, respectivamente. Comparando com a amostra sem filme,

houve uma diminuicao de 52%.

O melhor desempenho do filme Ti+TiN pode ser justificado pela sua medida de dureza
juntamente com a boa adesdo apresentada por esse recobrimento. Dentre os filmes
analisados, Ti+TiN obteve a maior microdureza seguido por Cr+CrN+TiN e por Cr+CrN.
Apresentou ainda a melhor adesdo ao substrato dentre as amostras estudadas, néo

sofrendo delaminag&o durante o ensaio de resisténcia ao riscamento.

Os valores dos coeficientes de desgaste dos filmes Cr+CrN e Cr+CrN+TiN variaram
cerca de 10% entre si e foram 16% e 26%, respectivamente, menores que os coeficientes
de desgaste dos seus substratos. Vale ressaltar que os coeficientes de desgaste dos
substratos desses filmes foram um pouco maiores que o coeficiente de desgaste da
amostra sem revestimento. Os coeficientes de desgaste desses filmes, Cr+CrN e
Cr+CrN+TiN, foram menores 9% e 18%, respectivamente, em relacdo ao coeficiente de

desgaste da amostra sem recobrimento.

Apesar dos filmes Cr+CrN e Cr+CrN+TiN terem apresentado microdureza Vickers maior
que a da amostra sem recobrimento, 0s mesmos ndo obtiveram resisténcia ao desgaste
significativamente melhor que esta amostra. O resultado dos ensaios de riscamento desses
filmes que apresentaram menor adesdo, delaminando-se durante o ensaio, respalda o

baixo desempenho desses recobrimentos.

Em revestimentos com baixa adesdo, o filme é mais facilmente extraido durante os
ensaios de desgaste, passando a atuar como material abrasivo, um terceiro corpo no
mecanismo de desgaste, além disso, o0 volume desgastado de material também sofre um

acréscimo que, consequentemente, aumenta o coeficiente de desgaste.

Com este estudo, pode-se constatar que somente 0 aumento da dureza de uma superficie
através da deposicdo de filmes finos ndo é suficiente para melhorar a resisténcia ao
desgaste. O aumento da dureza superficial com a aplicacdo desse tratamento deve ser

acompanhado de uma boa adeséao substrato/filme.

Outra discussdo sobre o comportamento dos coeficientes de desgaste diz respeito ao
sistema triboldgico escolhido, de maneira que a dureza, forma e tamanho das particulas
abrasivas podem influenciar no processo de desgaste. Analisando a rela¢do entre a dureza
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do material desgastado com a dureza do abrasivo constatou-se que as amostras dos filmes
Cr+CrN e Cr+CrN+TiN e a amostra sem filme encontravam-se em regime severo de
desgaste, onde aumentos ou diminuicdes significantes na dureza tanto do abrasivo quanto
do material desgastado causam variacbes (aumento ou diminui¢do) de magnitudes

relativamente menores da taxa de desgaste (COZZA, 2006).

Verificou-se ainda que apenas a amostra do filme Ti+TiN apresentou-se na regido de
transicdo entre os regimes de desgaste, moderado e severo. Nessa regido, a taxa de
desgaste é extremamente sensivel a variacdo da razdo Ha/Hs, pequenas alteracdes no
valor desse quociente fazem com que a quantidade de material removido ascenda ou
descenda de forma significativa (COZZA, 2006).

Os resultados para 0 método de Hedenqvist novamente apontam o filme de Ti+TiN com
a melhor resisténcia ao desgaste dentre os filmes analisados. Os filmes Ti+TiN e Cr+CrN
apresentaram os menores coeficientes de desgaste do conjunto. O coeficiente de desgaste
do filme Ti+TiN foi 61% menor que o coeficiente de desgaste do substrato, enquanto que
o filme Cr+CrN apresentou uma reducdo de 41%. Na Tabela 4.10 sdo apresentados 0s

coeficientes de desgaste obtidos pelo Método de Hedenqvist.

Tabela 4.10: Comparacdo dos coeficientes de desgaste do substrato e do filme pelo

Método de Hedenqvist.

Coeficientes de

Sem Filme Ti+TiN Cr+CrN Cr+CrN+TiN
desgaste
ks [Mm3/Nm] 1,62-1018 1,62-1018 1,62-:10713 1,62-:10713
ke [M3/Nm] - 6,26-10-14 9,52:10-14 1,28-10713

A Figura 4.32 e a Figura 4.33 mostram os dados da Tabela 4.9 e da Tabela 4.10

comparando os valores dos coeficientes de desgaste obtidos pelos dois métodos.
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Figura 4.32: Comparacéo dos coeficientes de desgaste do filme — k¢ obtidos pelos
Método de Allsopp V¢/Vs e Hedengvist.
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Figura 4.33: Comparacéo dos coeficientes de desgaste do substrato — ks obtidos pelos
Método de Allsopp Vc/Vs e Hedenqgvist.

Ambos 0s métodos apresentam vantagens e desvantagens. No Método de Allsopp V¢/Vs
0s pontos obtidos a partir dos dados das crateras menores, que muitas vezes apresentam
erros relativamente elevados, sdo 0s que possuem maiores valores grafico, dando um peso
desproporcional em uma analise de regresséo linear. Ja para o Método de Hedenqvist a
desvantagem é que o coeficiente de desgaste do substrato € medido em um ensaio sobre
uma amostra ndo revestida, de maneira que ndo existe certeza de que a resposta do

substrato representara verdadeiramente o que ocorre na regido sob o filme, uma vez que
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as propriedades e o comportamento do desgaste abrasivo do substrato podem se alterar
durante o processo de deposicdo (KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004).

Outro ponto consiste no fato de que ao realizar ensaios em amostras sem revestimento,
retira-se uma grande quantidade de material, fazendo com que o coeficiente de desgaste
do substrato seja alto. Assim, ao calcular do coeficiente de desgaste do revestimento, ja
parte-se do pressuposto que o coeficiente de desgaste do substrato seja mais elevado do
que o coeficiente de desgaste do filme, uma vez que a quantidade de material extraida de
filme € menor do que a extraida do substrato em um ensaio separado (KUSANO; VAN
ACKER; HUTCHINGS, 2004).

Vale relembrar que para o conjunto de dados analisados nessa pesquisa, o coeficiente de
determinacdo do Método de Allsopp V./Vs foi maior que o do Método de Hedenqyvist,

sendo portanto o método escolhido para as analises dos coeficientes de desgaste.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho teve como principal objetivo o aumento da resisténcia ao desgaste
microabrasivo da liga Ti-12Cr por meio da deposi¢éo de filmes finos de TiN e CrN.
Através de ensaios de desgaste e utilizando-se de métodos para determinacdo dos
coeficientes de desgaste dos filmes e substratos, pode-se apresentar as seguintes

conclusdes acerca dos resultados:

Em nenhuma das amostras estudadas foram observadas ranhuras que caracterizam o
desgaste abrasivo por dois corpos, podendo-se entdo dizer que houve desgaste abrasivo
por rolamento. Tal resultado era esperado, uma vez que foram usadas baixas cargas

normais e alta concentragao de abrasivo.

Em todas as amostras, sem filme e nas com revestimento, os gréficos de volume
desgastado em funcdo da distancia de deslizamento apresentaram comportamento linear.
Tal resultado indica que o regime permanente de degaste foi alcancado para o conjunto
de pardmetros escolhidos e que os dados obtidos obedecem a Equacdo de Archard para

desgaste microabrasivo.

O Método de Allsopp Vc/Vs mostrou-se como o0 melhor método para a determinacgao dos
coeficientes de desgaste para o conjunto de dados obtido, uma vez que apresentou o

melhor coeficiente de determinacdo dentre os métodos propostos.

A amostra revestida com o filme Ti+TiN apresentou a melhor resisténcia ao desgaste
microabrasivo. O melhor desempenho deste filme pode ser justificado pela sua maior

microdureza e melhor adesdo ao substrato, quando comparado com os demais filmes.

Os valores dos coeficientes de degaste dos filmes de Cr+CrN e Cr+CrN+TiN néo
diferiram significativamente entre si e dos coeficientes de desgaste de seus substratos e
do coeficiente de desgaste da amostra sem recobrimento, apesar das microdurezas
diferentes. O ensaio de riscamento mostrou que esses filmes apresentaram baixa adesédo

sofrendo delaminagéo.

Infere-se portanto que o aumento da resisténcia ao desgaste com a deposicdo de filmes
finos acontece com a ocorréncia concomitante do aumento da dureza superficial e
ocorréncia de boa adeséo filme/substrato. Filmes de alta dureza, mas com baixa adeséo

resultam em sua delaminagdo durante o ensaio de desgaste, incorporando particulas do
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filme a suspensdo abrasiva gerando coeficiente de desgaste similar ou superior ao do

substrato.
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6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Analisar quantitativamente a adesédo dos filmes ao substrato bem como as tensdes

residuais inerentes ao processo de deposicéo e rugosidade superficial dos filmes.

Variar a quantidade e espessura dos filmes finos nos revestimentos de: Ti+TiN, Cr+CrN
e Cr+CrN+TiN.

Utilizar outro conjunto de parametros de ensaio mudando, por exemplo, o abrasivo, a
concentracdo e/ou a vazdo da suspensao abrasiva, forca normal, velocidade de rotacdo da

esfera.

Desenvolver outros métodos para determinacdo dos volumes de desgaste do filme e do

substrato comparando com o0s usados até entdo usados.
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