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TELES, V. C. DESGASTE ABRASIVO DE REVESTIMENTOS CrAISiN
MULTICAMADA/GRADIENTE. 2014. 88f. Dissertacdo de Mestrado. Universidade

Federal de Uberlandia. Uberlandia.
Resumo

Revestimentos depositados pela técnica PVD tém sido utilizados para melhorar a resisténcia
ao desgaste de contatos severos em diferentes sistemas triboldgicos. Diversos trabalhos
mostraram avangos nas propriedades mecanicas ao utilizar revestimentos multicamada e
gradiente, devido a sua maior resisténcia ao crescimento de trincas e melhor aderéncia.
Durante a estampagem, ocorre o desgaste na superficie da ferramenta devido ao deslizamento
entre a ferramenta e a peca. A manutencdo das ferramentas de estampagem envolve o
polimento da mesma, ou, no caso de desgaste muito severo, sua substituicdo. Revestimentos
duros tém sido utilizados em ferramentas de estampagem para minimizar os custos e tempo de
operagdo. Em testes de desgaste por deslizamento em revestimentos CrAISiN depositados por
PVD em aco ferramenta, evidenciaram mecanismos de desgaste abrasivo na superficie
desgastada, aparentemente causados por particulas duras geradas durante esse desgaste. Nesse
trabalho, a resisténcia ao desgaste abrasivo desses revestimentos foi investigada. O efeito do
acabamento superficial do substrato, da arquitetura do revestimento, da composi¢éo quimica e
da espessura foram analisados. Dois projetos de revestimento foram utilizados: revestimento
em multicamadas e em gradiente de composicdo quimica. Em todas as amostras, a
composi¢do quimica inicial, na interface com o substrato, foi mantida constante e a
composigdo quimica (razdo entre CrN/AISi) variou até sua superficie. A tenacidade do
revestimento foi estudada utilizando esclerometria com carga progressiva. Foram utilizados
testes de microabrasdo com particulas abrasivas de SiC e SiO,. A resisténcia a abrasdo
mostrou uma correlagdo direta com o produto da carga critica e dureza. As taxas de desgaste
do revestimento multicamada foram maiores que as do revestimento gradiente. Em testes de
abrasdo com SiC o revestimento com maior teor de AISi na superficie apresentou menor
coeficiente de desgaste. Ao utilizar SiO, como particula abrasiva, os resultados de kc se

mostraram indiferente para todos os revestimentos.

Palavras-chave: microabrasdo; PVD; CrAlSiN; revestimento multicamada; revestimento

gradiente.
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TELES, V. C. ABRASION WEAR OF MULTILAYERED/GRADIENT CrAISiN
COATINGS. 2014, 88p. M. Sc. Dissertation. Universidade Federal de Uberlandia.

Uberlandia.
Abstract

PVD coatings have been used to improve the wear resistance of severe contacts in different
tribological systems. Related works showed advantages in mechanical properties of
multilayered and graded films due to their resistance to crack growth and better adhesion.
During stamping, sliding between sheet metal and forming tool damages their surfaces.
Maintenance of stamping tools involves polishing the tool edge, or, in case of severe damage,
replacement of the tool. Hard coatings have been used on stamping tools in order to minimize
these costly and time consuming operations. Sliding wear tests of CrAISiN coatings applied
by PVD onto tool steel have evidenced the occurrence of abrasive mechanisms on the worn
surfaces, apparently caused by wear debris. In this work, the abrasion wear resistance of these
coatings was investigated. The effect of substrate surface finish, coating architecture, coating
composition and thickness was analyzed. Two different coating designs were used:
multilayered and gradient coatings. In all the samples, the initial composition at the interface
with the substrate was kept constant and the surface composition (CrN/AISi ratio) was varied.
The toughness of the coating was investigated by progressive load scratch tests. Free-ball
microabrasion tests were carried out using SiC and SiO,. The wear resistance presented direct
correlation to the product of the critical load and surface hardness. The wear rates of the
multilayered coatings were higher than those of the gradient coatings. In microabrasion tests
with SiC showed that coatings with higher concentration of AlSi near the surface presented
the lowest wear rates. The gradient coatings had higher hardness and toughness than
multilayer coating. When using SiO, as abrasive particle the kc values showed indifferent to

all coatings.

Keywords: microabrasion test; PVD; CrAlISiN; gradient coating; multilayer coating
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CAPITULO |

INTRODUCAO

Contatos mecanicos severos e ndo lubrificados podem evoluir para a adesdo
catastrofica das superficies envolvidas. Diversos parametros triboldgicos afetam esses
processos de desgaste, tais como: comportamento mecénico das superficies, topografia,
capacidade de oxidacdo, afinidade entre os materiais, dentre outros (EYRE, 1978). Esse
conhecimento é importante em VArios processos que envolvem contato mecanico de
superficies com movimento relativo, ao ar, tais como: laminacdo, conformacdo mecénica,
extrusao, trefilagdo entre outros. Por exemplo, a resisténcia ao desgaste de ferramentas de
conformacdo mecanica pode ser melhorada através da aplicacdo de revestimentos depositados
pela técnica de deposicéo fisica de vapor (PVD) sobre a superficie das ferramentas (IMBENI
et al., 2001). O desempenho das ferramentas revestidas pode ser afetado tanto pela escolha do
material do revestimento, o acabamento superficial do substrato ou até mesmo pela
arquitetura do revestimento (HOGMARK; JACOBSON; LARSSON, 2000).

Historicamente, a deposi¢do PVD de nitreto de titanio (TiN) tem sido a mais utilizada,
principalmente, em ferramentas corte, mancais e como prote¢cdo contra a erosdo
(HOLMBERG; MATTHEWS, 2009). No entanto, em algumas aplicacdes, as propriedades
dos revestimentos de TiN ndo sdo suficientes, pois possuem uma baixa resisténcia a corrosao
e oxidacdo comparado a outros materiais (HONES; SANJINES; LEVY, 1997). Desta forma,
existe um esforco para encontrar revestimentos mais adequados para tais aplicacOes
(TAKADOUM, 2008).

Segundo Rafaja et al. (2006), revestimentos de nitreto de cromo (CrN) sdo uma

alternativa aos revestimentos de TiN, pois a resisténcia ao desgaste e dureza do CrN é



acompanhada por uma boa resisténcia a corrosao e estabilidade térmica. Recentemente, as
propriedades dos revestimentos de CrN foram aprimoradas pela adicdo dos elementos
aluminio e silicio em sua composicao quimica (SPAIN et al., 2005). Estes autores reportaram
que, ao adicionar aluminio houve o aumento da resisténcia a oxidacao devido a formacéo de
oxidos de aluminio (Al,O3) na superficie. O acréscimo de dureza foi observado ao adicionar
silicio devido a alteracdo da estrutura cristalina do revestimento (PARK et al., 2007).
Portanto, revestimentos complexos contendo nitretos de cromo, aluminio, silicio (CrAISiN)
estdo sendo explorados devido a sua elevada dureza (> 40 GPa), resisténcia ao desgaste e
oxidacdo (PARK et al., 2007).

Além de novos materiais, outra abordagem para alcancar melhores desempenhos do
revestimento é dedicada & concepcdo da arquitetura do revestimento, que podem ser:
monocamada, multicamada, gradiente de composicdo quimica, e outros (HOGMARK;
JACOBSON; LARSSON, 2000). Revestimentos multicamadas tém suas propriedades
triboldgicas aprimoradas, pois dificultam a propagacdo de trincas, quando comparados ao
revestimento monocamada de mesmo material (BULL; JONES, 1996). Revestimentos com
arquitetura do tipo gradiente de composicdo quimica oferecem uma transicdo suave das
propriedades mecanicas ao longo da espessura do revestimento, oferecendo uma maior
capacidade de carga (HOGMARK; JACOBSON; LARSSON, 2000).

Victor (2012) estudou a resisténcia ao desgaste por deslizamento de revestimentos
CrAlSiN depositados por PVD sobre ago ferramenta. Nesse trabalho foi avaliado o efeito da
arquitetura do revestimento (multicamada e gradiente de composi¢do quimica), teor de CrN e
AISi na composi¢do quimica, espessura do revestimento e topografia do substrato nas
propriedades triboldgicas. Em sintese, o revestimento com melhor desempenho conjugou:
arquitetura do tipo gradiente, substrato mais polido, maior teor de AlSi na superficie e maior
espessura.

Contudo, o estudo da resisténcia ao desgaste abrasivo de revestimentos triboldgicos
também se mostra importante, pois foram observados em trabalhos anteriores (VICTOR et al.,
2013) sinais de degaste abrasivo causados pela fragmentacdo do revestimento em ensaios de
deslizamento alternativo. Para o estudo da resisténcia ao desgaste abrasivo de revestimentos, a
técnica de microabrasdo se torna indispensavel, pois foi especialmente desenvolvida para o
estudo do desgaste abrasivo de modificagdes superficiais e revestimentos finos, com a
profundidade da marca de desgaste na ordem de 30 um (RUTHERFORD; HUTCHINGS,



1996). Em materiais revestidos, pode ser calculado o coeficiente de desgaste (taxas de
desgaste) para o revestimento e substrato em um mesmo teste (KASSMAN et al., 1991).

No presente trabalho de mestrado, foi avaliada a resisténcia & abrasdo do ago
ferramenta revestido com CrAISiN em testes de microabraséo. Desta forma, foi estudada a
resisténcia ao desgaste abrasivo em funcdo: arquitetura do revestimento (multicamada e
gradiente de composic¢do quimica), dos teores de AlSi e CrN na composi¢do quimica do
revestimento, da espessura do revestimento e do acabamento superficial do substrato.

Ao analisar os resultados de coeficiente de desgaste abrasivo, foi observada a
correlagdo dos mesmos com a dureza superficial nas amostras que apresentaram mecanismo
de desgaste ddctil. Também foi observada a correlacdo das taxas de desgaste com o produto
da carga critica e dureza superficial. Isso indicou que as taxas de desgaste possuem uma

relacdo complexa com a dureza e tenacidade.



CAPITULO II

REVISAO BIBLIOGRAFICA

O presente capitulo apresenta a revisao bibliografica sobre os assuntos relacionados a
esta dissertacdo. Sdo abordados os seguintes temas: revestimentos triboldgicos, método de
deposicdo PVD, propriedades do revestimento CrAlSiN, desgaste abrasivo com foco em
microabrasdo de materiais revestidos, esclerometria e adesdo do revestimento sobre o

substrato.

2.1 REVESTIMENTOS TRIBOLOGICOS

Sdo chamados de revestimentos finos ou revestimentos triboldgicos aqueles cuja
espessura é fina o suficiente para que o substrato também exerca influéncia no atrito e na
resisténcia ao desgaste. Portanto, revestimentos espessos, onde 0 substrato exerce pouca ou
nenhuma influéncia no comportamento tribologico, ndo séo classificados como revestimentos
triboldgicos, pois atuam como um material independente (HOLMBERG; MATTHEWS,
2009).

Atualmente, revestimentos finos resistentes ao desgaste sdo amplamente aplicados em
ferramentas de corte, de conformagdo e em componentes mecanicos, com o intuito de
melhorar o desempenho e a produtividade. As principais propriedades que se busca ao utilizar
revestimentos finos sdo: resisténcia ao desgaste, oxidagdo, alta dureza, inércia quimica, baixo
atrito, etc (TAKADOUM, 2008; HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).



Existem diversas formas de se depositar um revestimento: a escolha do método
dependera do material a ser depositado, do material do substrato e também dos resultados que

se deseja. Alguns métodos de deposicdo sdo apresentados na Figura 2.1.

Métodos de revestimento da superficie

Gasasa Solugéo Fun@do oy
semi-fundido
Deposicéo de Deposic¢ao ¥ IAspersao o
evp ”WBAD VD solugé@o quimica eletroquimica Sol:gel Laser | karmica e
: I l | .
Variantes Reducéo | | Deposicéo | | Converséo | [Variantes Variantes
do plasma quimica eletroless | | quimica do plasma3 do plasma

Figura 2.1: Métodos de deposicédo de revestimentos (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).

Para a escolha do método mais adequado é necessario conhecer as caracteristicas de
cada processo de deposicdo (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009). Um dos métodos mais
utilizados para a deposicdo de revestimentos finos € a deposicao fisica de vapor ou PVD
(Physical Vapor Deposition) (BERGER, et al., 1999; BULL; JONES, 1996; IMBENI et al.,
2001). Uma importante vantagem do processo PVD ¢ a grande flexibilidade de materiais a ser
depositado e as baixas temperaturas de trabalho, o que permite depositar em diferentes
substratos. Os materiais mais comuns sao os nitretos (TiN, CrN, etc), carbonetos (TiC, CrC,
W2C, WC/C, etc), 6xidos (alumina) ou combinagdes destes (HOGMARK; JACOBSON;
LARSSON, 2000).

A primeira geragdo de revestimentos depositados por PVD consistia em nitretos
binarios (TiN e CrN). Essa técnica evoluiu para uma segunda geracdo de revestimentos,
desenvolvida pela adicdo de mais elementos, compondo sistemas ternarios (CrAIN e CrSiN) e
quaternarios (CrAlSiN) (SPAIN et al., 2005; PARK et al., 2007; LEE et al., 2005).
Revestimentos com diferentes arquiteturas sdo empregados com o intuito de atingir melhores
performances do conjugado revestimento/substrato (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).



2.1.1 Arquitetura do revestimento

Os revestimentos podem ser concebidos com diferentes arquiteturas. As mais comuns
sdo: monocamada, multicamada, gradiente de composi¢do quimica, multicomponente e
duplex, Figura 2.2 (HOGMARK; JACOBSON; LARSSON, 2000).

Monocamada Multicomponente Gradiente
| R ‘
e ) e I
Multicamada Duplex

\
|

Figura 2.2: Diferentes arquiteturas de revestimentos triboldgicos (HOGMARK; JACOBSON,;
LARSSON, 2000).

Revestimentos monocamada s&o constituidos de apenas um material, por exemplo: o
nitreto de titdnio (TiN), nitreto de cromo (CrN), dentre outros (HOGMARK; JACOBSON;
LARSSON, 2000).

Os revestimentos do tipo multicomponente sdo aqueles revestimentos que em Seu
interior existem diferentes constituintes (ex: carbonetos), os quais conferem a resisténcia ao
desgaste, enquanto a matriz funciona como um ligante (BOZZI; DE MELLO, 1999).

Revestimentos duplex sdo caracterizados por uma camada nitretada na superficie do
substrato, seguida pela deposic¢do do recobrimento duro (BATISTA; GODOY; MATTHEWS,
2002).

Em uma arquitetura do tipo multicamada, o revestimento é formado por varias
camadas, de materiais diferentes, apresentado interfaces distintas entre as camadas adjacentes
(HOGMARK; JACOBSON; LARSSON, 2000; ZHANG et al., 2005). A espessura das
camadas pode variar de alguns nanometros a alguns décimos de micrometros. Revestimentos
feitos em estruturas multicamadas sdo mais duros e mais resistentes ao desgaste que o0s
revestimentos homogéneos de mesmo material. Pois, as Vvarias interfaces presentes no

revestimento dificultam a propagacdo de trincas e podem servir como barreiras para as



discordancias (BULL; JONES, 1996). A arquitetura multicamada emprega diferentes meios

para dificultar a propagacdo das trincas, alguns deles sdo mostrados na Figura 2.3.
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Figura 2.3: Esquema dos diversos mecanismos de resisténcia a propagacdo de trincas
(HOLLECK; SCHIER, 1995).

Revestimentos com arquitetura do tipo gradiente apresentam uma variacdo da
composicdo quimica. Desta forma, apresentam uma mudanca gradual das propriedades
mecénicas ao longo da espessura. Em comparagdo com revestimentos multicamadas, que
apresentam camadas com espessura finita e interfaces entre as diferentes camadas, filmes do
tipo gradiente podem ser considerados como uma composi¢do de infinitas camadas, porém,
sem as interfaces (CHEN et al., 2008).

2.2 DEPOSICAO FISICA DE VAPOR (PVD — PHISICAL VAPOUR DEPOSITION)

O processo de deposicao fisica de vapor (PVD) envolve a atomizagdo ou vaporizacéo
de algum material sélido (alvo) e a deposicdo deste material sobre o substrato, formando o
revestimento. O PVD pode ser dividido de acordo com o método de atomizagdo do alvo,
como mostrado na Figura 2.4. O material do alvo pode ser removido por energia cinética ou

por energia térmica.



S&@o chamados PVD por evaporacdo os métodos que utilizam a energia térmica, que
envolvem a vaporizacdo do material alvo e em seguida a sua deposi¢do sobre o substrato. Os
métodos que utilizam a energia cinética sdo chamados de sputtering, que consiste em
bombardear, de forma controlada, o alvo com um feixe de ions. Os atomos ejetados da
superficie do alvo atingem a superficie do substrato com grande energia, se aderindo
(HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).
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e = =
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e
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© Fonte DC ou
@ bulsada

Sputtering catédico

Figura 2.4: Técnicas para atomizar o material do alvo no processo PVD (HOLMBERG;
MATTHEWS, 2009).



Um grande ndmero de materiais pode ser depositado pelo processo PVD, sendo
metalicos, ceramicos e até mesmo uma combinacdo dos dois. A espessura do revestimento
pode variar de alguns nanometros até micrometros. A temperatura de trabalho varia de 50 a
600 °C, o que diminui a formacdo de tensdes residuais de origem térmica (HOLMBERG;
MATTHEWS, 2009).

2.3 REVESTIMENTOS CrAISiN

Revestimentos de nitreto de cromo (CrN) estdo sendo largamente utilizados na
industria metal-mecanica por sua resisténcia a corrosdo e ao desgaste. Porém, sua
empregabilidade é limitada pela baixa dureza e rapida oxidagdo em temperaturas elevadas
(900 °C) (LE et al., 2013). A fim de adquirir novas propriedades, a incorporacdo de outros
elementos no nitreto de cromo estd sendo explorada, onde revestimentos ternarios e
quaternarios estdo recebendo atencdo devido as novas propriedades (SPAIN et al., 2005; LEE
etal., 2005; PARK et al., 2007; TRITREMMEL et al., 2013; RAFAJA et al., 2006).

Um exemplo é a adi¢do do aluminio (Al) que forma o composto Cr-Al-N. Foi
reportada que a inclusdo do aluminio aumenta a resisténcia a oxidacao, devido a formacéo do
oxido de aluminio na superficie, Al,O3 (SPAIN et al., 2005). A adicdo de silicio (Si), Cr-Si-N,
até certos niveis, causa um aumento de dureza, podendo chegar a durezas superiores a 40 GPa
(LEE et al., 2005). A Figura 2.5 apresenta os resultados encontrados por Park et al. (2007).
Observa-se que a adicao do silicio confere ao revestimento Cr-Al-N um consideravel ganho
de dureza, Figura 2.5(b).

Revestimentos de CrAlSiN sdo nanocompdsitos constituidos de nanocristais imersos
em uma matriz de SiNy amorfa (Figura 2.5(a)) (Park et al, 2007; Tritremmel et al, 2013).
Observa-se que ha um ganho de dureza com a adicdo de Si até uma porcentagem proxima de
10% (Figura 2.5(b)). Para maiores teores de silicio, a dureza do revestimento diminui. Park et
al., (2007) explicam que o aumento da dureza ocorre devido a forca de coesdo entre as 0s
nanocristais e a matriz amorfa e devido ao efeito Hall-Petch, que é o ganho de dureza
decorrente do refino de grdo. Para maiores teores de Si 0 volume da fase amorfa sera maior.

Como possui uma menor dureza, o valor de dureza final serd menor.
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Figura 2.5: (a) Microestrutura do revestimento CrAISIN (8,7 % de Si) obtida por microscopia

eletronica de transmissdao (MET). (b) Microdureza de revestimentos CrAlISiN e CrSiN em
funcéo da porcentagem de Si (PARK et al., 2007).

Ding; Zeng; Liu (2011) avaliaram a resisténcia a abrasdo do CrAISiN para diferentes

teores de Si sobre o substrato de ago réapido, Figura 2.6(a). Foi utilizado o teste de

microabrasdo e fluido abrasivo agua destilada e SiC. A Figura 2.6 também exibe o valor de

dureza dos revestimentos estudados em funcdo da relacdo (Al+Si)/Cr. As amostras estudadas

possuiam o teor de aluminio constante, portanto, ao aumentar o teor de silicio, o teor de Cr

diminufia.
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Figura 2.6: (a)Taxa de desgaste em funcdo da relacdo (AI+Si)/Cr, para revestimentos

CrAISiN sobre substrato de aco rapido. Microabrasdo. Abrasivo SiC. (b) Dureza em funcéo
da relacdo (Al+Si)/Cr (DING; ZENG; LIU, 2011).
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Observa-se na Figura 2.6(b) que, semelhante aos resultados apresentado por Park et al.,
(2007), a dureza do revestimento aumenta com o teor de Si, porém, para elevados teores a
dureza diminui. Também pode ser notado que todos os revestimentos CrAISiN apresentaram
um valor de dureza superior ao CrN.

Observa-se, na Figura 2.6, que as taxas de desgaste sdo inversamente proporcionais a
dureza do revestimento. Sendo que, as menores taxas de desgaste obtidas para uma relacédo
(Al+Si)/Cr sdo entre 1 e 1,5 (DING; ZENG; LIU, 2011).

Ding; Zeng; Liu (2011) também compararam o revestimento CrAISiN com o
revestimento TiAIN depositado de maneira similar. A comparacdo foi em funcéo da aderéncia
Rockwell-C (Figura 2.7), resisténcia a abrasdo (Figura 2.8(a)) e desgaste de flanco no
fresamento (Figura 2.8(b)).

Os testes de aderéncia Rockwell-C foram realizados aplicando-se uma caga de 150 Kg.
Foi observado que, para essa carga, o revestimento CrAISiN ndo apresentou sinais de trincas,
enquanto o revestimento de TiIAIN apresentou uma intenca delaminacdo em volta da
indentagdo, Figura 2.7, indicando que o revestimento de CrAISiN possui uma maior
tenacidade a fratura que o revestimento TiAIN (DING; ZENG; LIU, 2011).

L g™ N < S .
i Tap¥ » i Do

R
"

Figura 2.7: Indentacdo Rockwell-C, carga 150 Kg. (a) CrAISIN e (b) TiAIN (DING; ZENG,;
LIU, 2011).

Em relacdo as taxas de desgaste em abrasdo, seus resultados mostraram que o
revestimento CrAlISiN apresentou menores taxas de desgaste que o TiAIN, principalmente

para os revestimentos de maior dureza (> 30 GPa), Figura 2.8(a).
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Figura 2.8: (a)Comparacdo entre as taxa de desgaste abrasivo do CrAlSiN e TiAIN.

Microabrasdo, abrasivo SiC. (b) Desgaste de flanco no fresamento (DING; ZENG; LIU,
2011).

Observa-se na Figura 2.8(b) que o revestimento CrAlISiN apresentou um menor
desgaste de flanco comparado ao revestimento de TiAIN. O melhor desempenho do
revestimento CrAlISiN pode ser atribuido a sua dureza, maior resisténcia ao desgaste por
abraséo, maior tenacidade e uma melhor resisténcia a oxidagéo a temperatura elevada (Ding;
Zeng; Liu, 2011).

Verifica-se que os revestimentos CrAISiN possuem grande empregabilidade, pois,
possuem alta dureza, resisténcia ao desgaste, oxidacao e corrosdo (PARK et al., 2007; DING;
ZENG,; LIU, 2011).

2.4 CONFORMACAO MECANICA

A conformacdo mecanica dos metais é a modificacdo de um corpo metélico para outra
forma definida sem a perda de matéria. A conformacdo mecanica é um dos processos de
fabricacdo mais importantes, pois mais de 80% dos produtos metalicos sdo submetidos aos
diferentes processos de conformacgdo, em pelo menos um de seus estdgios de fabricacdo
(FILHO et al., 1991).

Existem diversos processos de conformacdo, sdo eles: laminacdo, forjamento,

trefilacdo, estampagem e outros. Nesses processos, utiliza-se uma matriz ou molde,
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normalmente de um material muito resistente, a fim de dar a forma desejada a peca, a lamina
de metal ou ao fio metélico. Portanto, h& o contato severo entre a ferramenta de trabalho e a
peca a ser conformada. O desgaste decorrente desse processo pode levar a manutencéo
sistematica e/ou substituicdo da ferramenta, que normalmente é dispendiosa. Logo, em um
cenario industrial competitivo, ndo sdo medidos esforgos para aumentar a vida Util das
ferramentas de conformacéo.

Ferramentas de corte quase sempre mostram um aumento no desempenho apds o
revestimento (IMBENI et al., 2001). Em contraste, a maioria das ferramentas de conformagéo
ainda ndo sdo revestidas. 1sso se deve, principalmente, ao tamanho e a forma complexa da
maioria das ferramentas de conformacdo. Essas caracteristicas dificultam a aplicacdo do
revestimento (PODGORNIK; HOGMARK; SANDBERG, 2004).

Os tipos de desgaste mais comuns em matrizes de conformacdo sdo o desgaste por

deslizamento e por adeséo, Figura 2.9.

;(.v

Figura 2.9: Material da peca aderido na matriz de conformacéo (DA SILVA et al., 2013).

Porém, para manter a funcionalidade dos moldes de conformacéo, é fundamental uma
maior resisténcia ao desgaste abrasivo. O desgaste abrasivo pode se originar de diversas
situacdes, por exemplo: particulas de impurezas inseridas no processo de fabricacéo, produtos
de oxidacdo, particulas duras oriundas de desgastes anteriores, particulas duras presentes na
microestrutura da peca e a propria rugosidade da peca a ser conformada (EYRY, 1978; ZUM
GAHR, 1987).

Segundo Holmberg; Matthews (2009), a geragdo de particulado duro em superficies
revestidas pode acontecer de trés maneiras diferentes: lascas da superficie do revestimento,
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desprendimento do revestimento e destacamento contendo tanto revestimento como substrato,
Figura 2.10.
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Figura 2.10: Formac&o de particulado duro de superficies revestidas: (a, b) lascas do material
partir da superficie revestimento, (c, d) desprendimento do revestimento de modo que o
substrato € exposto e (e, f) destacamento de particulas duras contendo tanto material do
revestimento quanto do substrato (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).

A Figura 2.11 mostra sinais de desgaste abrasivo em testes de deslizamento alternativo
realizados em trabalhos anteriores (VICTOR et al, 2013). Sao visiveis
microcortes/microsulcamento oriundos da fragmentos do revestimento que aderiram ao contra

corpo e deslizam sobre a superficie do corpo.

Figura 2.11: Sinas de desgaste abrasivo em ensaios de deslizamento alternativo realizados

sobre amostra de aco ferramenta com revestimento CrAISiN (VICTOR et al., 2013).
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2.5 DESGASTE ABRASIVO

Zum Gahr (1987) define o desgaste abrasivo como o desgaste que ocorre entre
superficies moveis devido a penetracdo de particulas duras presentes na interface ou de
protuberancias duras presentes na superficie do contra corpo.

O desgaste abrasivo € classificado em funcdo da dindmica da particula abrasiva
(TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999; ADACHI; HUTCHINGS, 2003). O desgaste
abrasivo por deslizamento ocorre quando particulas abrasivas presentes na interface de
desgaste deslizam entre a superficie do corpo e do contra corpo causando sulcos e riscos
(Figura 2.12(a)). O desgaste abrasivo por rolamento ocorre quando as particulas abrasivas
rolam na interface, causando uma série de microindentac6es na superficie de ambos os corpos
(Figura 2.12(b)). Essa microindentacdo é semelhante a deformacdo pontual de um ensaio de
dureza (DA SILVA, 2008).

*

EHT =30.00 kV Signal A= SE1 Date :3 Jun 2014
Photo No. = 2461 Time :21:19:36

Signal A = SE1 Date :3 Jun 2014
Photo No. = 2472 Time :21:36:04
v § TS O Liid 1837 5§

(b)

Figura 2.12: Dinamica da particula abrasiva em microabrasdo. Substrato de aco ferramenta
revestido com CrAlISiN: (a) Deslizamento - Abrasivo: diamante (3 pum). (b) Rolamento -
Abrasivo: SiC (5 pum).

Trezona, Allsopp e Hutchings (1999) destacam a possibilidade da ocorréncia do
mecanismo misto no qual, eventualmente, uma fracdo das particulas abrasivas rola entre as
superficies mdveis e parte das particulas deslizam. Nesse caso, ocorre um misto de

riscos/sulcos e microindentacdes na superficie do corpo.
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A dindmica da particula abrasiva, em microabrasao, é governada por diversos fatores,
por exemplo: a concentracdo de particulas no fluido abrasivo, carga aplicada, forma da
particula abrasiva, severidade do contato (S) e dureza relativa entre o corpo (Hb) e o contra
corpo (Hs), (Hs/Hb) (ADACHI; HUTCHINGS, 2003). A Figura 2.13(a) apresenta a transicao
de desgaste abrasivo por deslizamento de particulas para desgaste abrasivo por rolamento de
particulas em relacdo a S e Hs/Hb. A Figura 2.13(b) mostra a influéncia da carga e da
concentracdo de abrasivos na dindmica da particula abrasiva.

Nota-se na Figura 2.13(a) que, quando a severidade de contato (S) é superior a um
valor critico (S*) a particula tende a deslizar entre os dois corpos. A severidade de contato (S)
é calculada empiricamente, e depende de alguns fatores: area de interacdo entre amostra e
esfera, concentracdo de abrasivos na interface, durezas das superficies e carga aplicada
(ADACHI; HUTCHINGS, 2003).
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Figura 2.13: (a) Mapa de desgaste (ADACHI; HUTCHINGS, 2003)(b) Dinédmica da particula
em funcdo da carga e da fracdo volumétrica de abrasivos no fluido em um teste de
microabraséo, aco ferramenta, SiC #1200 (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Observa-se na Figura 2.13(b) que, para altas cargas e/ou baixas concentragbes de
abrasivo o mecanismo predominante foi o deslizamento das particulas. Baixas cargas e/ou
altas concentracdes acarretam no rolamento das particulas entre o contra corpo esférico e o
corpo. Para valores de carga e concentragBes intermediarias, ocorre um misto estre os dois
mecanismos de desgaste (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

A Figura 2.14 mostra a variacdo do volume de desgaste com a concentracdo de SiC,

para o aco ferramenta, em trés carregamentos diferentes.
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Figura 2.14: Volume de desgaste ap6s 30 m de deslizamento em funcdo da concentracdo de
abrasivo e carga aplicada. Microabrasdo. Abrasivo: SiC, (4,25um) (TREZONA; ALLSOPP;
HUTCHINGS, 1999).

O comportamento do volume desgastado néo é linear com a fracdo volumétrica, Figura
2.14. O maximo de volume removido foi observado para a fracdo volumétrica na faixa de
0,03 - 0,06, nas cargas estudadas. As setas indicam o ponto de transi¢do entre o deslizamento
e o rolamento do abrasivo. Em baixas concentracdes, o volume de desgaste é quase
independente da carga, dependendo, unicamente, da concentracdo dos abrasivos. Para a
mesma carga normal, na faixa de concentragdo referente ao predominio do deslizamento dos
abrasivos, um aumento na concentragdo leva a um acréscimo no desgaste, Figura 2.14
(TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Por outro lado, quando ocorre rolamento de abrasivos, um aumento na concentragdo de
abrasivo proporciona a diminui¢do do desgaste. E importante ressaltar que, para a mesma
forca aplicada, os maiores valores de volume de desgaste ocorreram em fragdes volumétricas
intermedidrias. Estas concentracdes levam a ocorréncia do mecanismo de desgaste misto
(TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Segundo Zum Gahr (1998), o desgaste abrasivo ocorre a niveis mais baixos ou altos,
dependendo da razdo entre a dureza da particula abrasiva, Ha, e da superficie desgastada, Hs,
Ha/Hs. Esta razdo é conhecida como severidade de abrasdo. A Figura 2.15 apresenta, para
materiais homogéneos e para materiais heterogéneos de igual dureza, a transicdo de desgaste
abrasivo suave para desgaste abrasivo severo. A Figura 2.15(b) apresenta o desgaste de

diversos materiais em funcdo da dureza da particula abrasiva.



18

s W
Materiais ‘
homogéneos

Materiais
heterogéneos

Desgaste

T — "{— T L1} T T X
1.0 500 | 11000 1500 | 2000 2500
Vidro Silex Granada ALO, sic

Dureza da particula abrasiva

Duréza domaterial Dureza da particula abrasiva

(a) (b)
Figura 2.15: (a) Relacdo entre a dureza da particula abrasiva e a dureza do material

desgastado e (b) Desgaste em funcdo da dureza da particula abrasiva (ZUM GAHR, 1998).

Observa-se na Figura 2.15(a) que, para materiais homogéneos, quando a dureza do
abrasivo é menor ou proxima a da superficie (Ha/Hs<I), as particulas se degradam e o regime
de desgaste é suave. Se a dureza do abrasivo for maior que a dureza da superficie, o regime de
desgaste sera severo, apresentando altas taxas de desgaste. No caso de materiais heterogéneos,
com a presenca de fase dura, a transi¢cdo de regime suave para severo nao é tdo acentuada
quanto para materiais homogéneos (ZUM GAHR, 1998).

Nota-se na Figura 2.15(b) que, ao se utilizar particulas abrasivas com dureza maior que
1000 HV, nédo é possivel discernir as taxas de desgaste dos acos, mesmo para acos de alta
dureza. No caso de ceramicas, abrasivos muito moles, abaixo de 1000HV, impossibilitam a
distingdo entre as propriedades tribologicas destes materiais. O mesmo ocorre para 0 metal
duro, que exige particulas abrasivas com dureza superior a 1500 HV (ZUM GAHR, 1998).

Hutchings (1992) explica que, durante o contato entre uma particula e uma superficie,
devido as pressdes de contato existentes, as tensGes de escoamento da superficie ou da
particula abrasiva podem ser ultrapassadas. Esta pressdo de contato pode ser entendida como
a resisténcia a penetracdo da superficie (dureza da superficie). A deformacdo plastica da
superficie pode ocorrer se a particula suportar os esforgos (pressdo de contato) sem se
deformar, Figura 2.16(a).

Se a particula falhar por deformacéo ou por fratura, entdo, é insignificante o nivel das
deformacdes plasticas na superficie, Figura 2.16(b). Pode ser observado experimentalmente

que, independentemente da forma da particula abrasiva, quando a relagdo Ha/Hs > 1,2, o risco
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ou a indentacdo gerada causa uma deformacao pléstica significativa ocasionando uma maior
taxa de desgaste. Quando a relacdo € menor que 1,2, a deformacdo plastica sofrida pela

superficie € menor originando taxas de desgastes menores (HUTCHINGS, 1992).

Hy > 1.2H, H, < 1.2H,
(@ {b)
Figura 2.16: llustracdo do contato entre uma particula abrasiva submetida a uma carga normal
e uma superficie plana. (a) se Ha/Hs for maior que 1,2 e (b) se Ha/Hs for menor 1,2
(HUTCHINGS, 1992).

Existem diversos micromecanismos de desgaste e estes definem o processo de
interacdo entre a asperidades ou particulas abrasivas com a superficie, sdo alguns deles:
microcorte, microsulcamento, microtrinca (MULHEARN; SAMUELS, 1962; ZUM GAHR,
1987) e indentagBes multiplas (DA SILVA, 2008; DA SILVA; COSTA; DE MELLO, 2011).
A Figura 2.17 apresenta esquematicamente 0os micromecanismos de desgastes.

O mecanismo de microsulcamento, Figura 2.17(a), consiste em provocar deformagdes
plasticas através do deslizamento da particula abrasiva, sem necessariamente levar a perda de
matéria. Nesse caso, o0 material deformado acumula-se na frente da particula e flui
lateralmente. A perda de massa ocorre devido a atuagdo de vérias particulas abrasivas que
deformam e, consequentemente, encruam a superficie conforme a Figura 2.17(b)
(MULHEARN; SAMUELS, 1962; ZUM GAHR, 1987).

Ja no microcorte, Figura 2.17(c), o material da superficie é removido devido a
formacédo de microcavacos na frente da particula. Quando ocorre o microcorte puro, o volume
do risco produzido pela particula abrasiva é igual ao volume de material retirado da amostra
(MULHEARN; SAMUELS, 1962; ZUM GAHR, 1987).
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Figura 2.17: (a) Microsulcamento, (b) interacdo de microsulcos, (c) microcorte e (d)
microtrinca (ZUM GAHR, 1987).

E, finalmente, no microtrincamento, Figura 2.17(d), ocorre a formacdo e propagacéo
de trincas na lateral do risco. Nesse caso, grandes fragmentos sdo arrancados da superficie
devido a interacao entre as diversas trincas formadas propagando fissuras. Esse mecanismo é
restrito a situacGes onde ocorre a abrasdo fragil. Ele atua no caso em que certas tensoes
produzidas pelas particulas abrasivas excedem o limite critico de ruptura do material da
superficie (ZUM GAHR, 1987).

Os micromecanismos descritos acima ocorrem quando a particula abrasiva desliza
entre 0 corpo e 0 contra corpo. Quando a particula abrasiva rola entre os dois corpos, 0
micromecanismo € o de indentacdes multiplas, Figura 2.18 (DA SILVA, 2008; DA SILVA;
COSTA; DE MELLO, 2011).
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Figura 2.18: Microindentagéo (DA SILVA, 2008).
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A microindentacdo ocorre quando a particula abrasiva toca a superficie com uma
determinada carga sem se deslizar, gerando deformacdo plastica localizada. Desta forma, a
perda de massa se d& quando ocorrem vérias deformagdes simultaneamente, semelhantes a
perda de massa por microsulcamento (DA SILVA, 2008; DA SILVA; COSTA; DE MELLO,
2011).

2.5.1 Microabraséo de revestimentos

Na microabrasdo, uma esfera de aco de raio R gira contra uma amostra na presenca de
uma suspenséo de particulas abrasivas finas. E assumido que a geometria da cratera formada
durante o desgaste reproduz a geometria da esfera utilizada (Figura 2.19(a)). Dessa forma, o
volume de desgaste da superficie pode ser calculado a partir do didmetro ou da profundidade
da cratera (Figura 2.19(b)) (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996). O teste de microabrasao
oferece vantagens quando comparado a outros métodos, pois requer uma pequena area de
teste e possibilita, em materiais recobertos, a determinacdo dos coeficientes de desgaste do
substrato e do recobrimento simultaneamente (Figura 2.19(c)) (RUTHERFORD e
HUTCHINGS, 1996; RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1997; ALLSOPP et al., 1998
KUSANO, VAN ACKER e HUTCHINGS, 2004; KASSMAN et al., 1991).

Figura 2.19: (a) Volume total desgastado; (b) Esquema do ensaio de microabrasao; (c) Calota
real apds o ensaio de microabrasdo de material revestido, sendo, b o didmetro externo e a o
diametro interno (COZZA, 2013).

Nos Ultimos anos, muitos métodos de andlise dos dados em microabrasdo foram
desenvolvidos (RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1997; KASSMAN, JACOBSON et al.,
1991; KUSANO, VAN ACKER e HUTCHINGS, 2004). Kusano; Van Acker; Hutchings
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(2004) investigaram alguns deles com a finalidade de determinar o mais estavel e menos
suscetivel a erros. Eles concluiram que o método Allsopp, o qual utiliza o diametro interno da
cratera, a, e a espessura do filme, t, € 0 método mais eficaz e que apresenta 0 menor desvio
nos valores de taxa de desgaste. Nesse método, os valores de maior peso no calculo do
coeficiente de desgaste sdo obtidos para maiores crateras, que sdo mais regulares e,
consequentemente, fornecem resultados mais precisos.

Como foi comentado anteriormente, revestimentos em multicamadas aumentam
significativamente a resisténcia a abrasdo. Berger et al., (1999) mostraram em seus estudos o
comportamento de cada camada na microabrasdo. Foram estudados revestimentos Cr/CrN
depositados sobre aco rapido, com diferentes espessuras das camadas individuais de cromo e
nitreto de cromo.

Os autores constataram que cada material apresenta uma taxa de desgaste especifica.
Dessa forma, a superficie da calota apresentou uma ondulacdo devido as diferentes taxas de

desgaste, conforme se verifica na Figura 2.20.

Dire¢do da particula

Znna de suborte

Zona de suporte
Figura 2.20: llustracdo do perfil da cratera de desgaste mostrando as ondulagdes decorrente
das diferentes taxas de desgaste das camadas (BERGER et al., 1999).

Observe na Figura 2.20 que as taxas de desgaste nas camadas constituidas de Cr, que é
um metal ductil, foi menores que nas camadas de CrN, que € um ceramico duro e fragil.
Porém, o que confere a maior resisténcia a abrasdo ao revestimento multicamada é a chamada
“Zona de suporte”, que ¢ a faixa estreita de Cr logo acima da camada CrN.

A baixa dureza da camada de Cr permite que os abrasivos penetrem facilmente,
produzindo sulcos profundos (Figura 2.21(a)). No entanto, a alta ductilidade mantém pequena
a quantidade de material removido em compara¢do com o tamanho do sulco. Proximo da

camada de CrN, a penetracdo é limitada devido a maior dureza do CrN (Figura 2.21(b)).
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Figura 2.21: Vista esquematica da zona de suporte (BERGER et al., 1999). (a) Sem a

presenca da zona de suporte (b) com zona de suporte.

A zona de suporte acima da camada dura possui a combinacdo conveniente de
profundidade de penetracdo pequena e a alta ductilidade, que resulta na elevada resisténcia ao
desgaste abrasivo. De forma anéloga, existe uma zona sem suporte perto da parte inferior da
camada de CrN. Esta zona sem suporte possui a combinacdo desfavoravel de baixa
ductilidade e a falta de suporte da camada inferior, aumentando o risco da fratura fragil.
Porém, os resultados experimentais mostraram que este efeito negativo € menor do que o
efeito positivo da zona de suporte (BERGER et al., 1999).

2.6 ADERENCIA DO REVESTIMENTO SOBRE O SUBSTRATO

Revestimentos finos sdo empregados para aumentar a resisténcia ao desgaste dos
componentes em um grande nimero de aplica¢cdes de engenharia. Entretanto, se a aderéncia
do revestimento sobre o substrato é inadequada, o revestimento pode se destacar
prematuramente e consequentemente provocar a falha catastréfica da peca revestida
(BROMARK et al., 1992).

A adesdo ¢ definida como a atragdo molecular entre corpos em contato. De acordo com
a mecanica da fratura, a energia de adesdo ou energia de fratura interfacial de um sistema
revestimento/substrato é a energia necessaria para propagar uma trinca ao longo da interface
entre o revestimento e o substrato (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009).

Existe um grande nimero de ensaios para avaliar a aderéncia do revestimento sobre 0
substrato. Os mais utilizados sdo o teste de adesividade Rockwell-C e o teste de esclerometria

com carga progressiva ou scratch test (HEINKE et al., 1995).
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O teste de adesividade Rockwell-C consiste em utilizar um durémetro universal com o
penetrador padrdo para ensaios de dureza Rockwell-C. Este penetrador é de diamante e possui
formato c6nico com raio de ponta de 200 um. Aplica-se uma carga sobre a superficie do
revestimento e analisa-se a area envolta da impressdo. A impressdo é comparada,
qualitativamente, com uma impressdo padrdo e classificada em uma escala que varia de HF1
(boa aderéncia) a HF6 (baixa aderéncia). A Figura 2.22(a) apresenta as impressdes padréo
com as respectivas classes (HEINKE, et al., 1995). A Figura 2.22(b) mostra a marca de
impressdo para uma carga de 150 kgf sobre a amostra revestida (VICTOR, 2012).

() (b)
Figura 2.22: (a) Padréo de aprovacdo de aderéncia (HEINKE et al., 1995); (b) Indentacdo de
sobre uma amostra revestida com carga de 150 kgf (VICTOR, 2012).

O método de aderéncia Rockwell-C é facil de ser realizado, e é especialmente (til para
o controle de qualidade durante a producdo (HEINKE et al., 1995).

Segundo Hedenqvist; Hogmark (1997), o ensaio de esclerometria com carga
progressiva ou scratch test é o mais utilizado. Ele é interessante do ponto de vista do usuario,
uma vez que é bastante simples de ser executado, produz resultados de forma quantitativa e
relativamente rapidos.

Basicamente, 0 ensaio consiste em transladar um penetrador, normalmente 0 mesmo
utilizado no método Rockwell-C, aplicando-se uma forca normal (N) sobre a superficie
revestida. A forca normal aplicada é aumentada gradualmente, até que uma “for¢a normal
critica” ¢ alcangada. Neste ponto, ocorre a falha do revestimento. A forga critica é, entdo,

tomada como uma medida da adesdo. O aparecimento da falha do revestimento pode ser
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detectada por microscopia Optica, emissdo acustica ou pela monitoracdo da forca de atrito
(HEDENQVIST; HOGMARK, 1997).

Diferentes padrdes de trincas sdo produzidos na esclerometria. Burnett; Rickerby
(1987) descreveram os cinco principais mecanismos de falha de aderéncia entre revestimento
e substrato: desplacamento, fratura devido a flambagem, lascas de revestimento, falha

conformal e fraturas devido a tens0es trativas, Figura 2.23.
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Figura 2.23: Representacdo dos mecanismos de falhar. (a) desplacamento, (b) fratura devido a
flambagem, (c) lascas de revestimento, (d) falha conformal e (e) fraturas devido a tensdes
trativas (BURNETT; RICKERBY, 1987).

No desplacamento, Figura 2.23(a), ocorre o levantamento de pequenas laminas de
revestimento na interface do revestimento com o substrato, sendo esta provocada pelo
indentador, a qual é posteriormente deslocada lateralmente a superficie do revestimento. E
classificada como uma falha do tipo adesiva (BURNETT; RICKERBY, 1987).

A fratura devido a flambagem, Figura 2.23(b), ocorre em consequéncia de um

desplacamento parcial a frente do indentador. O material do revestimento é deformado no
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sentido do avanco do risco, e devido as tensdes desenvolvidas, a fratura ocorre numa forma
semicircular. Em funcdo da pressdo do indentador, o material ao ser deformado é ao mesmo
tempo inserido para o fundo do risco. Nas partes laterais do fundo do risco pode haver um
levantamento de pequenas lascas de revestimento (“chipping failure”) que sao posteriormente
depositadas na superficie do revestimento e paralelamente a direcdo do risco (BURNETT;
RICKERBY, 1987).

Tanto o desplacamento como a fratura devido & flambagem tém como caracteristica
comum o fato de serem resultantes de um campo compressivo que precede o indentador
(BURNETT; RICKERBY, 1987).

O levantamento de lascas de revestimento (“chipping failure”), Figura 2.23(c), € uma
falha tipicamente coesiva, pois as lascas formam-se pelo fato de o material do revestimento
ser quebradico. Estas lascas sdo depositadas no fundo da pista e/ou colocadas lateralmente a
superficie (BURNETT; RICKERBY, 1987).

O levantamento de lascas de revestimento (“chipping failure”), Figura 2.23(c), € uma
falha tipicamente coesiva, pois as lascas formam-se pelo fato de o material do revestimento
ser quebradico. Estas lascas sdo depositadas no fundo da pista e/ou colocadas lateralmente a
superficie (BURNETT; RICKERBY, 1987).

O modo de falha conformal, Figura 2.23(d), é caracterizado pelo aparecimento de
trincas no fundo da pista. Estas trincas formam trajetorias semicirculares paralelas e no
sentido de contato do indentador. Sdo originadas pela acdo direta da deformacdo do
revestimento e do substrato pelo indentador, resultando em momentos de flexdo dentro do
revestimento a medida que o mesmo ¢é pressionado pelo indentador (BURNETT;
RICKERBY, 1987).

A fratura devido a tensdes trativas, Figura 2.23(e), é similar a anterior, no entanto as
trincas semicirculares sdo agora simetricas as conformais. Sao originadas devido as tensdes
trativas presentes na parte de tras do indentador. Estas tensdes equilibram as compressivas na
parte posterior do indentador (BURNETT; RICKERBY, 1987).

2.6.1 Fatores que influenciam a aderéncia
Muitos sdo os fatores que podem influenciar a aderéncia do revestimento sobre o

substrato e, desta forma, na resisténcia ao desgaste. Os principais sdo: tensdes internas do
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revestimento, material do substrato e revestimento, espessura do revestimento, topografia do
substrato e arquitetura do revestimento (BURNETT; RICKERBY, 1987).

Além das tensbes causadas por forcas externas, também estdo presentes um grande
nimero de tensdes internas inerentes do processo de formacdo do revestimento. E estas
tensdes internas também afetam a aderéncia do revestimento. Foi observado por Volinsky;
Moody; Gerberich (2002) que estas tens@es internas, por si s6, podem levar ao desplacamento
do revestimento.

Os diferentes modos de falha também podem ser classificados em func¢éo da relacao de
dureza do revestimento/substrato (BULL; BERASETEGUI, 2006). Para revestimentos macios
(dureza < 5 GPa) depositados sobre substratos duros ou moles, observa-se uma intensa
deformacéo pléastica do revestimento, que conduz a sua ruptura. Porém, para os revestimentos
duros (dureza > 5 GPa), podem ser observados dois tipos de comportamentos: em substratos
moles (ruptura coesiva dentro do revestimento); e em substratos duros (trincas laterais e
desplacamento, bem como ruptura interfacial e lascas do revestimento). A Figura 2.24 mostra
de maneira esquematica os modos de falha em funcdo da dureza do material do substrato e

revestimento.

Fratura do
composito

Fratura interfacial

Deformagio pléastica

Dureza do substrato

Fratura através da
espessura do revestimento

Dureza do revestimento

Figura 2.24: Representacdo esquematica dos modos de falha dominante na esclerometria em
funcdo da dureza do revestimento e do substrato (BULL; BERASETEGUI, 2006).

O revestimento estudado nesse trabalho possui alta dureza (> 20 GPa) e o substrato
possui uma dureza de 7,06 GPa. Portanto, o compdsito revestimento/substrato analisado
encontra-se, no quadro da Figura 2.24, no conjunto que sofreré fratura através da espessura do

revestimento.
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Segundo Takadoum (2008), para garantir a maxima eficiéncia, revestimentos duros
devem ser sempre aplicados sobre substratos rigidos. Revestimentos triboldgicos, com dureza
acima de 1500 HV, devem ser aplicados sobre substratos com uma dureza superior a 700 HV.
Pois o0s substratos mais macios deformam plasticamente quando submetidos a um esforco, e

essa deformacéo do substrato traciona o revestimento causando a falha, Figura 2.25.

Fragmentacao
do revestimento

Deformacao plastica

Figura 2.25: Destacamento do revestimento quando o substrato sofre grandes deformacdes
plasticas (TAKADOUM, 2008).

A espessura do revestimento influencia 0 modo de falha do mesmo. Foi observado que
a falha por flambagem ocorre, normalmente, para revestimentos finos. Pois, sdo capazes de
deformar em resposta as tenses impostas. Ao ultrapassar um certo valor de espessura ird
ocorrer a falha por desplacamento (BULL; BERASETEGUI, 2006).

Foi reportado que a topografia do substrato influencia diretamente na superficie do
revestimento. Isso porque o revestimento reproduz a topografia do substrato (Huang et al.,
2011). A rugosidade da superficie do substrato causa uma variacdo da energia livre
superficial, assim, é mais facil surgirem ndcleos de crescimento do revestimento nos picos da
rugosidade onde a energia superficial € maior que nos vales da rugosidade.

Dessa forma, surge um gradiente de crescimento do revestimento, sendo a taxa de
crescimento do revestimento nos vales menor que nos picos. Este gradiente de crescimento do
revestimento se intensifica com o acréscimo na diferenga entre picos e vales da rugosidade
(HUANG et al., 2011).

A influéncia da rugosidade na aderéncia ndo é totalmente clara e os resultados
relatados por muitos autores sdo muitas vezes contraditorios. No entanto, quando a rugosidade
torna-se muito grande, a maior parte dos autores notaram falhas na adesdo (TAKADOUM,
2008). A Figura 2.26 apresenta os resultados de carga critica para revestimentos de TiN

depositados sobre aco carbono e ago inoxidavel. Pode-se notar que Lc € constante ou aumenta
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ligeiramente entre Ra = 0,01 e 0,05 um, mas diminui significativamente quando os valores de
Ra sdo maiores (BULL; RICKERBY, 1990).

Aco inoxidavel
m 2um
odpm

3000

2000 | Aco carbono

A 2pm
Adpm

Carga critica, Lc [g]

1000 -

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Rugosidade superficial [um]

Figura 2.26:Variacdo de Lc em relacdo a rugosidade da superficie de revestimentos de TiN
depositado sobre agos inoxidaveis e carbono (BULL; RICKERBY, 1990).

A arquitetura do revestimento também influencia na aderéncia do revestimento sobre o
substrato (PALDEY; DEEVI, 2003; HARRY et al., 1999; BULL; JONES, 1996).

Os estudos de Paldey; Deevi (2003) sobre revestimentos de (Ti,Al)N monocamada e
gradiente mostraram que para 0S revestimentos com arquitetura do tipo gradiente de
composicao quimica foi necessario maiores cargas para ocorrer a falhar por desplacamento,
comparados aos mesmos revestimentos, porém, de composi¢do quimica constante. O autor
explica que os bons resultados de aderéncia de revestimentos gradiente sdo devido a variagéo
no modulo de elasticidade ao longo da espessura que distribui as tensdes na interface e dentro
do revestimento.

A arquitetura do revestimento também pode causar diferentes modos de fratura do
revestimento nos ensaios de esclerometria com carga progressiva. Harry et al., (1999)
estudaram diferentes revestimentos de tungsténio com arquitetura do tipo multicamada e
gradiente. Eles observaram que a propagacao das trincas é diferente, conforme Figura 2.27.
Para revestimentos do tipo multicamada, as trincas se propagam paralelas a interface
substrato/revestimento, Figura 2.27(a). E nos revestimentos tipo gradiente, as trincas sao

perpendiculares a interface substrato/revestimento, Figura 2.27(b).
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(@) (b)

Figura 2.27: Microscopia eletrénica de varredura (MEV) da secdo transversal de

revestimentos submetidos ao teste de esclerometrica com carga progressiva. (a) revestimento

do tipo gradiente e (b) revestimento do tipo multicamada (HARRY et al., 1999).



CAPITULO 111

METODOLOGIA

3.1 MATERIAIS

O material utilizando como substrato foi o agco ferramenta VF800 AT Villares,
comumente utilizado em matrizes de conformagdo mecénica. A composi¢do quimica
(nominal) deste aco esta apresentada na Tabela 3.1. Foram fabricados 15 corpos de prova e

todos com a mesma geometria: cilindros de 48 mm de diametro e 6 mm de espessura.

Tabela 3.1: Composicdo quimica do aco VF800 AT Villares (VICTOR, 2012).

Elemento C Mn Si Cr Mo V

% em peso 0,85 0,40 0,90 8,00 2,00 0,50

Os corpos de prova foram temperados e revenidos como se segue: austenitizacdo a
1030°C; trés etapas de revenimento entre 530 e 550°C e dois tratamentos criogénicos
(VILLARES METALS, 2012). A dureza final obtida apés o tratamento térmico foi de
7,08+0,24 GPa (61 + 1 HRC).

Apds o tratamento térmico, os corpos de prova foram fresados para remover as
possiveis deformacdes. Em seguida, foram polidos em uma lixadeira pneumatica, refinando a
granulacdo da lixa desde o desbaste, com lixa 60, em seguida com lixa 120, até o acabamento
final, com lixa 320. Apds o lixamento realizou-se polimento com pasta de diamante.
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A fim de obter diferentes acabamentos superficiais, os 15 corpos de prova foram
subdivididos em trés grupos com 5 amostras cada. O primeiro grupo, denominado de polido
(P), ndo foi submetido a mais nenhuma operacdo de preparacdo superficial para a deposi¢édo
dos revestimentos. O segundo grupo, apds o polimento, foi microjateado com particulas duras
de alumina (Al,O3) de didametro médio igual a 10 um (J) ¢ o terceiro, apds 0 microjateamento,
foi polido novamente, sendo chamado de microjateado e polido (JP). Dessa forma, dez corpos
de prova foram microjateados e cinco foram polidos novamente apds o microjateamento.
Nessa ultima etapa, o polimento foi realizado através de um processo especial que consiste no
bombardeamento de microesferas de borracha envoltas em pasta de diamante.

Apdbs os processos de acabamento superficial as amostras foram divididas em cinco
lotes, nos quais todos tinham uma amostra polida (P), uma microjateada (J) e uma
microjateada e polida (JP). Apos a divisao dos lotes os revestimentos foram depositados.

Os revestimentos compostos por CrAlSiN foram depositados utilizando um
equipamento Platit 1300 P + DLC a uma temperatura de 350 °C. Foram aplicados variando: a
espessura, a composi¢do quimica do revestimento, bem como a arquitetura do revestimento
(se multicamada ou gradiente de composicdo quimica). No lote n° 4, variaram tanto a

arquitetura quanto a composicao quimica.

3.1.1 Parametros do revestimento
Arquitetura do revestimento:
Neste estudo, os lotes 1, 2 e 3 receberam revestimento do tipo multicamada,

semelhante a Figura 3.1(a), e os lotes 4 e 5 receberam revestimento do tipo gradiente de

composi¢do quimica, Figura 3.1(b).
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30% CrN 70% AlSi 30% CrN 70% AISi

71% CrN 29% AlS1

Substrato Substrato

(a) (b)

Figura 3.1: Representacdo esquematica dos revestimentos estudados. (a) — multicamada; (b) —

gradiente de composi¢do quimica.

Composicdo quimica do revestimento:

Os revestimentos tipo multicamada foram depositados variando a composi¢éo quimica
da seguinte forma: a primeira camada (interface com o substrato), rica em CrN, com 75%
CrN e 25% AISi a segunda camada rica em AlSi, com 26% CrN e 74% de AIlSi. Para o
revestimento depositado sobre as amostras dos lotes 1 e 2, os percentuais de CrN, das
camadas ricas em CrN, tiveram um decréscimo gradual de 75% CrN até 71% do substrato
para a superficie. J& os percentuais de AlSi cresceram na mesma proporgao, saindo de 25% na
base do revestimento para 29% na penultima camada. Nas camadas ricas em AlSi foi o
contrério: o teor de AlSi decresceu de 74% até 70% na superficie. O teor de CrN aumentou de
26% para 30%. A Figura 3.1(a) apresenta esquematicamente o revestimento multicamada.

As amostras do lote 3 foram revestidas segundo a arquitetura multicamada, com
composi¢do quimica inicial de 75% CrN e 25% AISi e composicdo quimica final de 50% CrN
e 50% AISi.

O lote 5 recebeu um revestimento do tipo gradiente de composicdo quimica, o
revestimento se inicia com 75% CrN e 25% AISi, proximo a interface com o substrato, e
termina com 30% de CrN e 70% de AISi, proximo a superficie do revestimento. A Figura
3.1(b) mostra esquematicamente o revestimento tipo gradiente de composi¢do quimica.
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Variando composi¢do quimica e arquitetura simultaneamente

O lote 4 recebeu um revestimento do tipo gradiente de composicdo quimica,
semelhante ao depositado sobre o lote 5, porém, a composicdo quimica final (proxima a
superficie) foi de 50 % CrN e 50 % AISi.

Espessura do revestimento

Os revestimentos estudados possuem espessura nominal especificada na Tabela 3.2. As
diferentes espessuras foram obtidas variando o tempo de exposi¢do da amostra no reator. A
espessura real foi mensurada utilizando o teste de microabrasdo. O método estd descrito na

secdo 3.2.4.

Tabela 3.2: Espessura nominal dos revestimentos estudados.

Lote Espessura [um]

Lote 1 2
Lote 2 3
Lote 3 3
Lote 4 2
Lote 5 3

A Figura 3.2 mostra as caracteristicas das amostras estudadas.



Material base: aco ferramenta VF800 AT Villares
temperado e revenido

J
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L Microjateada
Polida (P) ,M'Croéj‘)teada e Polida
(JP)
Multicamada ‘ Gradiente ’
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Figura 3.2: Caracteristicas das amostras estudadas.
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3.2 METODOS

3.2.1 Microdureza

A microdureza dos revestimentos foi avaliada atraves do método Knoop (ASTM E384
— 11, 2012), utilizando equipamento modelo HMV Micro Hardeness Tester, frabricante
Shimadzu. As indenta¢des foram realizadas com carga de 50 gf (490,3 mN), perpendicular &
superficie do revestimento, durante 15 segundos. Foram realizadas 10 medi¢cGes em cada
amostra. Esse método de microdureza foi adotado, pois, de acordo com a geometria do
penetrador, a profundidade de penetracdo € menor em compara¢do com o teste de
microdureza Vickers. Assim, o penetrador Knoop é ideal para a avaliagdo da dureza de
revestimentos finos (ASTM E384 — 11, 2012).

3.2.2 Caracterizacdo das Particulas Abrasivas: Dureza, Forma e Tamanho
A Tabela 3.3 mostra as principais informag6es sobre os abrasivos utilizados neste

trabalho.

Tabela 3.3: Caracteristicas das particulas abrasivas.

Abrasivo Fabricante Diametro médio Dureza [HV]*
Silica Sigma-Aldrich®  80% entre 1-5 um 850 - 1050
Carbeto de Silicio Logitech® 5 um (#1000) 2100 - 2600

*Fonte: (HUTCHINGS, 1992; STACHOWIAK; BATECHELOR, 2001)

A morfologia dos abrasivos foi caracterizada, qualitativamente, via microscopia
eletronica de varredura (MEV). Foi necessario realizar a separacdo das particulas para que
essas nao aglomerassem, evidenciando, assim, a morfologia individual das particulas. O
procedimento de separacdo consiste em dispersar uma pequena por¢do do abrasivo sobre uma
fita de carbono, que esta fixa sobre uma placa de metal. Para permitir a visualizacdo via
MEV, as amostras do particulado (placa de metal e fita de carbono com particulado disperso)
passaram por um processo de metalizacdo com ouro, utilizando o equipamento modelo K550,
fabricado pela EMITECH.

A determinacdo da distribuicdo do tamanho das particulas abrasivas foi feita via

difracdo de raio laser (DRL). Foi utilizado o equipamento modelo Mastersizer 2000,
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fabricante Malven, as particulas foram dispersas em agua destilada. Essa medicdo foi uma
cortesia do Laboratorio de Processos de Separacdo da Faculdade de Engenharia Quimica da

Universidade Federal de Uberlandia.

3.2.3 Ensaios de desgaste

Os ensaios de desgaste abrasivo foram realizados em um equipamento de
microabrasdo do tipo esfera livre, cujo principio de funcionamento esta ilustrado,
esquematicamente, na Figura 3.3. Nesse tipo de equipamento, a esfera gira sobre a amostra
movida por um eixo motor. A amostra é fixada em porta-amostra acoplada a uma célula de
carga, que mede continuamente a forca normal durante o teste. Como contra corpo, foi
utilizada uma esfera de aco AlISI 52100 e diametro de 20 mm, sendo devidamente limpa antes
de cada ensaio.

O fluido abrasivo possuia particulas abrasivas em suspen¢do em agua destilada a uma
concentracdo de 0,25 g de abrasivo por cm?® de agua, ou seja, 20 % em massa. Essa
concentracdo € considerada baixa de acordo com a literatura (TREZONA; ALLSOPP;
HUTCHINGS, 1999), e foi utilizada com o intuito de favorecer a ocorréncia de deslizamento
das particulas abrasivas entre o corpo e o contra corpo. Esse movimento da particula atuante
ocorre devido a alta carga por particula atuante na interface de desgaste que induz o
predominio dos mecanismos de desgaste microcorte e microsulcamento (WILLIAMS;
HYNCICA, 1992; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Abrasivo

§

Esfera

<. Eixo
Motor
Célula de L
Carga ‘Amostra

Figura 3.3: Esquema de funcionamento da microabraséo.
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O fluido abrasivo foi agitado continuamente durante cada teste para prevenir a
decantacdo das particulas abrasivas. A mistura foi bombeada até a esfera usando uma bomba
peristaltica de vazdo regulavel. A vazdo foi fixada em uma gota a cada trés segundos em
todos os testes.

A rotacdo do eixo motor foi fixada em 150 rpm, o que representa uma velocidade entre
a superficie da esfera e a amostra de aproximadamente 0,10 m.s™ para a esfera de 20 mm de
didmetro.

A forca normal aplicada sobre a amostra depende da massa da esfera, da inclinagao da
mesa onde é fixado o porta-amostra e da posi¢cdo do conjunto em relacdo ao eixo motor
(RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996). A forca normal é medida atraves de uma célula de
carga acoplada a porta-amostra, e foi mantida em 131 £ 2 mN.

A Figura 3.4(b) apresenta os parametros geométricos da calota de desgaste, sendo, a 0
diametro interno da calota, b o didmetro externo da calota e t a espessura do revestimento. O
didmetro interno e externo pode ser medido através de uma luneta graduada acoplada ao
aparelho. A escala dessa luneta possui precisdo de dois micrometros. As medigcfes sdo

realizadas ao fim de cada teste ap6s a amostra ter sido devidamente limpa.

Substrato

(b)
Figura 3.4: (a) Imagem obtida via MEV de uma calota de desgaste produzida pelo teste de
microabrasdo (b) Esquema da geometria da calota de desgaste formada por teste de

microabrasdo com uma esfera de raio R e espessura do revestimento t.

Nesse teste assume-se que a calota de desgaste reproduz a geometria esférica da esfera
que a originou. O volume total desgastado (V), volume do substrato (Vs) e o volume do
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revestimento (V) podem ser expressos em termos de dois parametros geométricos da calota
desgastada (KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004). As Equacbes (3.1) e (3.2)
determinam o volume desgastado do substrato, Vs, e do revestimento, V, respectivamente.

. 4.a* 31
S~ 64.R 31
Sendo, a o diametro interno da calota de desgaste e R o raio da esfera.
.t
V; = T (az + 4Rt) (32)

Sendo, t a espessura do revestimento.
A Equacdo (3.3) determina o volume total desgastado, V, em funcdo do volume

desgastado do substrato e do volume desgastado do revestimento.
V="V, +V, (3.3)

Rutherford e Hutchings (1996) sugerem que Vc e Vs sejam calculados em termos do
diametro interno a e da espessura do revestimento t.

Em materiais revestidos, os valores de Vc e Vs podem ser expressos em funcdo da
distancia total de deslizamento, S, e da forca normal de contato, N, por um simples modelo
relativo ao desgaste abrasivo, que é equivalente a equacdo de Archard para desgaste por
deslizamento (KASSMAN et al., 1991). A distancia total deslizada foi calculada em funcéo
do tempo de teste de desgaste. A Equacédo (3.4) mostra a relacdo entre o volume desgastado

do substrato, volume desgastado do revestimento, a distancia deslizada e a forca normal.

5N—<VC+VS> 3.4
" \kc ks (34)

Sendo, ks e kc o coeficiente de desgaste do substrato e o coeficiente de desgaste do
revestimento, respectivamente (KASSMAN et al., 1991).

A Equacdo (3.4) permite, pelo menos em principio, especificar a taxa de desgaste para
0 substrato e para o revestimento em um dnico teste (RUTHERFORD; HUTCHINGS, 1996).
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Existem diversos métodos disponiveis para analisar o0s resultados experimentais em
microabrasdo, usar o método errado acarreta em um resultado de taxa de desgaste ou
coeficiente de desgaste pouco confidvel (KUSANO; VAN ACKER; HUTCHINGS, 2004).
Nesse estudo foi utilizado, para determinar as taxas de desgaste do revestimento, 0 método
Alsopp. Os autores Kusano; Van Acker; Hutchings (2004) estudaram diversos métodos de
andlise em microabrasdo ¢ chegaram a conclusdo de que o método Allsopp produz erros
menores.

O método de Allsopp consiste em dividir todos os membros da Equacéo (3.4) por Vc,

obtendo a Equacao (3.5), e construir um grafico SN/Vc em funcdo de Vs/Vc, Figura 3.5.

SN_1% 1 s
I/C Bl ks I/C kC *
A & 10
SN/, £
c E o |
Z 3
1 E of
s S SN/VC = 0,58.Vs/\Vc + 4,24
1/ke S - 009
S 2
[9p]
0 e
> 0 2 4 6 8 10
Vo/Ve Vs/Vc
(a) (b)

Figura 3.5: (a) Diagrama esquematico de uma curva linear obtida plotando SN/Vc em fungéo
Vs/Vc (KUSANO, VAN ACKER e HUTCHINGS, 2004), (b) exemplo do método Allsopp

para a amostra P1 utilizando como abrasivo SiC.

Neste método, o ks pode ser obtido a partir do coeficiente angular da reta de regressao
e kc pode ser determinado pela intersec¢do da reta com o eixo das ordenadas. Em outros
métodos, da-se um peso desproporcional aos valores obtidos com as menores crateras. As
crateras menores sao irregulares e apresentam pouca confiabilidade. No método Allsopp, 0s
valores obtidos com as maiores crateras (mais bem formadas e regulares) sdo os mais
relevantes, o que acrescenta maior confiabilidade nos resultados (KUSANO; VAN ACKER;
HUTCHINGS, 2004).
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Os intervalos de duracdo dos testes foram determinados visando obter o regime
permanente de desgaste (BLAU, 2006; DA SILVA, 2003). Além do regime permanente,
também foi observado o didmetro interno da calota de desgaste. Para reduzir erros de medicao
os autores Kusano; Van Acker; Hutchings (2004) propuseram um critério de seguranca para o

diametro interno da calota, Equacdo (3.6).

a, >V8.R.d 3.6

Sendo, a. 0 menor didmetro da calota interna. Como os abrasivos utilizados nesse
trabalho possuem diametro médio igual a 5 um e o didmetro do contra corpo é de 20 mm, a.
deve ser maior que 0,63 mm.

Com a mudanca do tipo de abrasivo ha uma variacédo da severidade de abrasdo. Dessa
forma, os intervalos de tempo dos testes foram diferentes para cada sistema tribologico e

estéo especificados na Tabela 3.4.

Tabela 3.4: Intervalos de tempos para cada sistema tribolégico.

Abrasivo Intervalo de tempo [minutos]
Silica 180, 210, 240, 270, 300, 330 e 360
Carbeto de silicio 10, 20, 30, 45,60 e 75

Os tempos de teste foram definidos com o alcance do regime permanente de desgaste
(BLAU, 2006). No inicio dos testes de microabrasdo, a taxa de desgaste pode variar
significativamente. Com o0 aumento da distancia deslizada, a taxa de desgaste tende a um
valor constante. Este periodo de estabilizacdo € chamado de periodo transiente. Ja o periodo
no qual a taxa de desgaste é constante é chamado de regime permanente de desgaste. Nesse
trabalho, foi considerado periodo permanente quando o erro relativo de trés valores de taxa de
desgaste foi menor que 10%.

Observa-se na Tabela 3.4 que, ao utilizar silica como abrasivo, o tempo de teste foi
mais longo (6h e 30 minutos) em comparacdo ao tempo de teste do SiC. Dessa forma,
realizou-se os testes com silica apenas nos lotes 2 e 5, com o objetivo de comparar 0s

resultados com o carbeto de silicio. Foram realizados trés testes para cada condicéo.
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3.2.4 Determinagdo da espessura do revestimento

A fim de determinar a espessura dos revestimentos, foram realizados testes de
microabrasdo utilizando como fluido abrasivo pasta de diamante com particulas abrasivas de
3 um de diametro e esfera de 12,5 mm de raio. Desta forma, as crateras de desgaste ficam
melhor definidas possibilitando mensurar o diametro externo b e o interno a com precisao.
Com os valores de a e b, utiliza-se a Equagdo (3.9) para calcular a espessura t. Foram feitos
dez testes para cada lote. Sendo cinco nas amostras polidas e cinco nas amostras jateadas e

polidas.

b2 _ a2
t = 8—R (39)

A Figura 3.6 mostra um resultado tipico de ensaio de microabrasdo com pasta de

diamante com o intuito de avaliar a espessura do revestimento.

Figura 3.6: Calota produzida com pasta de diamante.

3.2.5 Ensaio de esclerometria com carga progressiva — Scratch test

Os ensaios de esclerometria foram realizados em um equipamento especialmente
projetado para este fim (DA SILVA, 2008; LARA, 2012). Esse equipamento promove a
movimentacdo controlada tanto da amostra como do indentador. A Figura 3.7 mostra

esquematicamente o microesclerémetro.
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Figura 3.7: (a) Esquema do microesclerémetro e (b) Equipamento (SILVA JR, 2008).

O equipamento é composto de trés mesas coordenadoras, que permitem a
movimentacdo da amostra no plano horizontal e a movimentacdo do indentador no plano
vertical. Um dispositivo controlador gerencia as mesas coordenadoras e se comunica com 0
computador através de uma interface de barramento de propdsito geral (GPIB padrdo
ANSI/IEEE 488.2). Junto com a mesa que movimenta o indentador, mesa z, esta associado
um sistema de translacdo piezelétrico (PZT), que se movimenta unidirecionalmente por um
percurso de 28 pm com resolugédo de 5 nm.

O controle desse sistema piezelétrico é analogico e a comunicacdo entre o PZT e o
computador é realizada via interface analdgica-digital. A célula de carga tridimensional é
analogica com fundo de escala de 18 N e se comunica com o computador através de uma
placa de comunicacdo analdgica-digital (AD/DA). O programa utilizado para controlar a
movimentacdo da amostra e do indentador, bem como para aquisicdo das informacdes
fornecidas pela célula de carga foi desenvolvido na plataforma LabView®.

Trés riscos, com comprimento de 5 mm, foram gerados com forca variando de 0 a 13
N sobre a superficie da amostra. Nesse trabalho, foi utilizado o indentador piramidal de base
quadrada Vickers, com a face da piramide alinhada no sentido do movimento. Foi feita uma
tentativa de utilizacdo do indentador Rockwell-C (c6nico com 110° e arredondamento de
ponta com raio 200 um), todavia a maxima carga fornecida pelo equipamento ndo foi capaz
de produzir trincas no revestimento. Ao utilizar o indentador Vickers, as tensfes geradas
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foram maiores possibilitando a formacdo de trincas na superficie do revestimento. Dessa
forma, foi possibilitada a medicao da carga critica do revestimento.

Nesse trabalho, a carga critica foi definida como a for¢ca normal que primeiro gerou
trinca na trilha do risco (HOLMBERG et al., 2003; HARRY et al., 1999). As trincas geradas

foram observadas através de microscopia optica.

3.2.6 Interferometria

A forma da cratera de desgaste obtida na microabrasao foi avaliada através da técnica
de interferometria a laser 3D. Foi utilizado um equipamento da marca UBM, modelo
MicroFocus Expert IV. A analise da cratera foi realizada usando o programa Digital Surf
Mountains Map Universal. Utilizou-se uma densidade de pontos de 1000 x 50 pontos por
milimetro, taxa de medi¢cdo de 250 pts/s e area de medicdo de 3,0 por 3,0 mm nas crateras
produzidas com SiC, e uma area de 2,5 por 2,5 mm para as crateras produzidas com SiO..

A rugosidade da superficie dos revestimentos também foi avaliada através da
interferometria laser 3D. Nesse caso, foi avaliado o pardmetro de rugosidade superficial
quadratica média (Sqg). Analisou-se uma area de 3 x 3 mm com densidade de 1000 x 100
pontos por milimetro.

A maioria dos trabalhos encontrados na literatura utilizam-se de parametros
bidimensionais, Rq e Ra, para caracterizar a topografia (BROMARK et al., 1992; SVAHN;
KASSMAN-RUDOLPHI; WALLEN, 2003; TAKADOUM; BENNANI, 1997). Portanto,
para permitir a comparagdo com resultados da literatura, foram realizadas perfilometrias. Os
perfis foram obtidos em direcdes aleatorias sobre a amostra. Esse ensaio foi realizado apenas
em amostras que ndo passaram pelo processo de deposicao, a fim de determinar a topografia
antes da deposicdo. Foram executados 5 perfis com 5 mm de comprimento com uma

densidade de pontos de 1000 pontos por milimetro.

3.2.7 Microestrutura do substrato e mecanismos de desgaste

Para realizar a analise metalografica do substrato, foi feito um corte transversal em
uma amostra sem revestimento. O corte foi realizado em um equipamento de corte abrasivo.
Apos o corte, a amostra foi embutida em baquelite Multifast. Em seguida, a amostra foi lixada
manualmente em lixas d’dgua com granulometria: 320, 400, 600, 1200 mesh. Apds o

lixamento, a amostra foi polida com pasta de diamante de 3 um e, em seguida, foi polida com
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silica coloidal com particulas abrasivas de 0,5 um de didmetro. O reagente utilizado para o
ataque foi o Nital 3 %, o ataque teve duracdo de 30 segundos. A superficie atacada foi, entdo,
observada em microscopio optico (MO).

O estudo dos mecanismos de desgaste ocorridos nos testes de abrasdo foi realizado
através de um microscépio eletrénico de varredura IVO MAL0, fabricado pela Zeiss. A
analise dos mecanismos de desgaste foi realizada no Laboratério Multiusuario de Microscopia
da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia.

As amostras, antes de serem analisadas, passaram por um processo de limpeza

utilizando ultrassom.



CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados referentes a cada etapa do
trabalho. Foram caracterizados os abrasivos quanto a forma e distribuicdo granulométrica,

bem como a caracterizacdo do substrato e dos revestimentos, e analise do desgaste abrasivo.

41 CARACTERIZACAO DOS ABRASIVOS

As imagens dos abrasivos SiC e SiO, séo apresentadas na Figura 4.1.
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Figura 4.1: Aspecto morfoldgico das particulas abrasivas: SiC - (a) e (b), SiO, — (c) e (d).
MEV.

As particulas de carbeto de silicio (SiC), Figura 4.1(a) e (b), sdo maiores e possuem
forma mais alongada ou em blocos, comparadas as particulas de silica (SiO,), Figura 4.1(c) e
(d). As particulas de silica possuem forma esferoidal com tendéncia a aglutinar.

A Tabela 4.1 apresenta o diametro medio das particulas abrasivas utilizadas nesse
trabalho. Esses resultados foram obtidos através da técnica de difracéo de raios laser (DRL).
Nesse tipo de medicdo, os resultados representam o tamanho da particula pelo diametro de
uma esfera equivalente. Nesse trabalho, foi considerado que o tamanho médio da particula é

dado pelo didmetro que engloba 50% do total de particulas medidas (média).

Tabela 4.1: Diametro médio das particulas abrasivas. DRL.

Abrasivo Formula Didmetro médio da particula [um]
Carbeto de silicio SiC 6,35
Dioxido de Silicio (Silica) SiO; 2,60

Observa-se que os resultados do didametro médio das particulas divergem dos tamanhos
médios nominais indicados pelo fabricante, mostrados na Tabela 3.3. A Tabela 4.1 mostra que
a particula de silica é 2,44 vezes menor que a particula de carbeto de silicio.

As curvas de distribuicdo granulométrica e o valor acumulado dos abrasivos sdo

apresentados nas Figuras 4.2 e 4.3.
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Figura 4.2: Carbeto de silicio (SiC). (a) Histograma que mostra a distribuicdo granulométrica;
(b). Curva de porcentagem acumulada. DRL.

A Figura 4.2(a) apresenta a distribuicdo granulométrica das particulas de carbeto de
silicio (SiC). Observa-se que a curva de frequéncia aproxima-se de uma distribuicdo normal.
A maior frequéncia de ocorréncia do diametro das particulas se encontra entre 6 e 7 um, o que
engloba o didmetro médio das particulas abrasivas. A curva de porcentagem acumulada
mostra que 90% das particulas se encontram abaixo de 11 um e que 100% estdo abaixo de 20
um Figura 4.2(b).
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Figura 4.3: Silica (SiO,). (a) Histograma que mostra a distribuicdo granulometrica; (b) Curva
de porcentagem acumulada. DRL.

A distribuicdo apresentada na Figura 4.3(a), referente ao abrasivo de silica, também se
aproxima de uma distribuicdo normal. Os valores desta curva de frequéncia apresentam uma

leve assimetria para a direita com a maior frequéncia entre 3 e 4 um (moda). A Figura 4.3(b)
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mostra que 90% dos valores de tamanho médio das particulas se encontram abaixo de 6,28

pum e 100% das particulas sdo menores que 16,4 um.

4.2 CARACTERIZACAO DO SUBSTRATO

4.2.1 Microestrutura
A microestrutura do material do substrato esta apresentada na Figura 4.4. A imagem
foi obtida via microscopia optica (MO) apds a preparacdo metalografica padréo (lixamento e

polimento). Para o ataque, foi utilizado Nital 3% durante 30 segundos.

Figura 4.4: Microestrutura do substrato, ago ferramenta VF800 AT Villares. Imagem obtida

por microscopia éptica. MO, ataque nital 3%.

Observa-se na Figura 4.4 a microestrutura de um aco temperado e revenido com
presenca de carbonetos, provavelmente de cromo (setas vermelhas). Esta microestrutura

conferiu ao material base uma dureza de 7,08 + 0,24 GPa (61 + 1 HRC).
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4.2.2 Topografia

A topografia do substrato foi analisada em amostras que ndao passaram pelo processo
de deposicdo, Figura 4.5. A topografia foi avaliada em termos de Sq, Sa, Rq e Ra para
permitir a comparagdo com outros trabalhos da literatura, que normalmente apresentam

valores de Ra entre 0,02 e 0,35 um e de Rq entre 0,007 a 0,400 um (BROMARK et al., 1992;
SVAHN; TAKADOUM; BENNANI, 1997).

Alpha=45°  Beta=30° um

Alpha = 45° Beta=30° pm

(b)

Alpha = 456° Beta =30°

(©)
Figura 4.5: Interferometria a laser da superficie do substrato (a) polido, (b) jateado e polido e
(c) jateado.
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Os resultados obtidos para cada substrato sdo apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2: Rugosidade superficial dos substratos estudados.

Amostra  Sq[um]  Sa[um] Rq [pum] Ra [um]

Polida 0,173 0,133 0,164+0,046 0,120+0,032
Jat/Pol 0,355 0,272 0,362+0,031 0,262+0,025
Jateada 0,500 0,391 0,691+0,029 0,541+0,017

Observa-se na Tabela 4.2 que nos substratos polido e jateado e polido, os valores de
Rg e Ra estdo entre os comumente apresentados na literatura. Porém, o substrato Jateado
apresenta valores de Ra e Rgq maiores.

Segundo Victor (2012), os processos de producdo das topografias dos substratos sao
semelhantes aos utilizados em ferramentas de estampagem.

Franco Jr. (2003) reportou que revestimentos depositados sobre substratos muito
rugosos tendem a ser porosos. Este efeito esta associado as “sombras” produzidas pelos
maiores picos da superficie, que dificultam a deposicdo nos vales da mesma. Mattox (1996)
discute que revestimentos mais porosos possuem menor superficie de contato com o

substrato, levando a menor contribuicéo das forcas de valéncia na adesé&o.

43 CARACTERIZACAO DOS REVESTIMENTOS

4.3.1 Arquitetura do revestimento

A Figura 4.6 sdo imagens de parte da calota de desgaste das amostras JP2
(multicamada) e JP5 (gradiente de composigdo quimica) ao utilizar SiO, como abrasivo. As
setas mostram a direcéo das particulas abrasivas.

Observa-se na Figura 4.6(a) as camadas e interfaces que compde o revestimento
multicamada. Também pode ser observado que os revestimentos gradiente ndo apresentaram

interfaces.
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Figura 4.6: Parte da calota das amostras JP2 e JP5 desgastada com SiO2: (a) multicamada e
(b) gradiente. MO.

4.3.2 Topografia
Os valores de rugosidade superficial quadratica (Sq) medida nas amostras revestidas e

n&o revestidas sdo apresentados na Figura 4.7.
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Figura 4.7: Parametro de rugosidade Sg das amostras estudadas. Em azul escuro Sq da

superficie dos revestimentos e em azul claro Sq do substrato.

As amostras com substrato polido apresentaram, com excecdo do lote 5, 0s menores

valores de Sq, seguidos pelo substrato jateado e polido. Para as amostras com substrato polido
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(P) e jateada e polido (JP) o valor de Sq do revestimento foi superior ao do substrato. Nas
amostras com substrato jateado (J) o valor de Sq do revestimento foi menor que o valor de Sq

do substrato.

4.3.3 Espessura

O valor da espessura dos revestimentos, medida através de testes de microabrasdo, sao
apresentados na Tabela 4.3.

Em todos os lotes houve uma discrepancia entre a espessura real dos revestimentos e a
espessura nominal, Tabela 4.3. As maiores diferencas estdo nos lotes 1 e 5 que, em ambos 0s

casos, apresentaram o revestimento 30% mais espesso que o0 nominal.

Tabela 4.3: Espessura real e nominal dos revestimentos estudados.

Lote Esp. Nominal [um] Esp. Real [um]

Lote 1 2 2,6+0,13
Lote 2 3 3,1+0,16
Lote 3 3 3,7£0,13
Lote 4 2 2,2+0,15
Lote 5 3 3,9+0,13

A diferenca nos valores de espessura em comparacgdo aos valores nominais é devido ao
processo de deposicdo. A espessura do revestimento ¢ uma funcdo do tempo de deposicéo,
temperatura e tensdo. Logo, ndo € um parametro ajustavel no processo (SU et al., 1997;
VICTOR, 2012).

4.3.4 Microdureza

Os ensaios de microdureza foram realizados utilizando um penetrador Knoop com
carga de 50 gf. E conhecido da literatura que quando a profundidade de penetracio das
indentaces € superior a 10% da espessura do revestimento, o valor de dureza do revestimento
pode ser significativamente influenciado pelas propriedades mecanicas do substrato
(OLIVER; PHARR, 1992; LARA, 2012; HAN; SAHA; NIX, 2006; MATTOX, 1996, ASTM
E384-11, 2012).
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Nesse estudo, a profundidade de penetracdo ficou entre 13% a 25,3% do revestimento,
portanto, houve influéncia do substrato nos resultados de dureza superficial. Para cargas
menores, a diagonal da impressao era de dificil identificagdo, o que impossibilitava a medigdo
de dureza.

Observa-se nas Figuras 4.8, 4.9, 410 e 4.11 que os revestimentos apresentaram dureza
entre 19 a 34 GPa. Foram encontrados valores de dureza semelhantes na literatura, para
revestimentos CrAlISIN, variando de 25 a 55 GPa (PARK et al., 2007; LE et al., 2013;
RAFAJA et al., 2006).

O efeito da arquitetura do revestimento na dureza superficial € apresentado na Figura

4.8. Nesta figura compara-se os lotes 2 e 5.

@ Lote 2 - Multicamada BLote 5 - Gradiente
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Figura 4.8: Dureza superficial. Efeito da arquitetura. Lotes 2 e 5. Dureza Knoop 50 gf.

Comparando os lotes 2 e 5, observa-se que o revestimento gradiente apresentou uma
dureza superior ao revestimento multicamada. Esse resultado pode estar relacionado com a
espessura dos revestimentos do lote 5, que sdo 25% mais espessos que 0s revestimentos do
lote 2. Contudo, Chang et al., (2009) também encontraram maiores valores de dureza para o
revestimento TiAISIN, com arquitetura do tipo gradiente em comparacdo com 0 mesmo
revestimento multicamada.

A Figura 4.9 mostra o efeito, na dureza superficial, do teor de AISi na composicédo

quimica da superficie. Foram comparados os lotes 2 (70% de AlSi) e 3 (50% AISi).
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Figura 4.9: Dureza superficial. Efeito do teor de AlSi na composicdo quimica. Lotes 2 e 3.

Microdureza Knoop, 50 gf.

Ao comparar a composi¢do quimica final do revestimento multicamada, observa-se
que para as amostras com substrato polido e jateado e polido o revestimento de menor teor de
AIlSi (lote 3) apresentou maior valor de dureza, Figura 4.9. As amostras com substrato apenas
jateado apresentaram valores similares para 95% de confiabilidade. A menor dureza do lote 2
pode ser em funcdo do maior volume da matriz amorfa de SiNx, que possui menor dureza se
comparadas aos nanocristais de (Cr, Al, Si)N. O maior volume da matriz de SiNx é em
decorréncia do maior teor de Si (PARK et al., 2007).

O efeito da espessura na dureza superficial € mostrado na Figura 4.10. Foram

comparados os lotes 1 e 2 que possuem 2 e 3 um de espessura, respectivamente.

BLote 1 - 2 um de espessura @Lote 2 - 3 um de espessura
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HK][GPa]
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Figura 4.10: Dureza superficial. Efeito da espessura do revestimento. Lotes 1 e 2. Dureza

Knoop, carga de 50 gf.



56

Observa-se nos resultados da Figura 4.10 que o revestimento de maior espessura
apresentou maior dureza superficial para as amostras com substrato polido e jateado e polido.
Os valores de dureza das amostras com substrato apenas jateado foram analogos, para 95% de
confiabilidade. O maior valor de dureza do revestimento espesso pode ser em consequéncia
da profundidade de penetracdo do indentador. No revestimento do lote 1, a profundidade foi,
em média, de 23,5% da espessura e no lote 2 foi 18%. Dessa forma, ainda que o material do
revestimento seja 0 mesmo, o lote 1 apresentou valores de dureza menor, pois os resultados
tiveram maior influéncia do comportamento mecanico do substrato (SU et al., 1997).

Os resultados de dureza superficial dos lotes 1 e 4 sdo apresentados na Figura 4.11.
Nesses lotes foram alterados tanto a arquitetura como a composicdo de AISi na composicao

quimica.

@ Lote 1 - Multicamada e 70 % AISi
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Figura 4.11: Dureza superficial. Variar tanto a arquitetura quanto o teor de AlSi. Lotes 1 e 4.

Dureza Knoop com carga de 50 gf.

O revestimento tipo gradiente, que possui composi¢do quimica final igual a 50% CrN e
50% AISi (lote 4), apresentou dureza maior que o revestimento tipo multicamada, que possui
composicao quimica final igual a 30% CrN e 70% AISi (lote 1). Como discutido por Park et
al., (2007), o aumento no teor de silicio diminui a dureza do revestimento, semelhante ao

ocorrido ao comparar o lote 2 com o 3.
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4.3.5 Esclerometria com carga progressiva — Scratch test

O objetivo desse ensaio foi avaliar a carga critica na qual o revestimento apresenta a
primeira trinca no interior do risco. Nesse caso, o valor da carga critica esta relacionado
principalmente com a tenacidade dos revestimentos (HOLMBERG et al., 2003).

A posicdo de ocorréncia da primeira trinca foi observada através de microscopia optica
(MO). Essa informacdo foi associada a curva de forca normal obtida durante o teste de
esclerometria, fornecendo o valor de carga critica, Lc. Um exemplo da aplicacdo desse
método estd apresentado na Figura 4.12, que mostra a posi¢do da primeira trinca no interior

do risco, para a amostra P2.
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Figura 4.12: Obtencdo da carga critica (Lc) para a amostra P2. Grafico da forca normal.

Imagem da primeira trinca no interior do risco - MO.

Os resultados de carga critica referentes as amostras dos lotes 2 e 5 sdo apresentados
na Figura 4.13. Nessa comparagéo, avalia-se o efeito da arquitetura do revestimento. Os dois
revestimentos possuem a mesma composi¢ao quimica e espessura similar.

Observa-se na Figura 4.13 que a amostra P5 (gradiente) apresentou um maior valor de
Lc comparado com a amostra P2 (multicamada). Para 95% de confiabilidade as amostras com
substrato J e JP apresentaram valores de Lc idénticos. Harry et al., (1999) tambem
encontraram resultados de carga critica semelhantes para revestimentos multicamada e
gradiente.
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Figura 4.13: Valor da carga critica Lc para as amostras dos lotes 2 e 5, comparando a

arquitetura do revestimento.

O efeito da composicao quimica final do revestimento multicamada nos resultados de
carga critica € mostrado na Figura 4.14. A comparacdo foi entre os lotes 2 e 3, os dois

revestimentos s&o do tipo multicamada e possuem espessura similar.

B Lote 2 - 30% NCr e 70% AISi

2,5 B Lot 3 - 509 NCT 6 50% AIST
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Figura 4.14: Efeito da composi¢ao quimica nos valores de carga critica. Lotes 2 e 3.

Observa-se que, para as amostras com substrato polido, o revestimento de maior teor
de AISi (lote 2) apresentou maiores valores de Lc, Figura 4.14. Esse resultado esta associado
a maior dureza e menor tenacidade do revestimento multicamada com 50% CrN e 50% AISi
(lote 3) em comparacdo aos revestimentos do lote 2. Para os outros substratos os resultados

foram similares.
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Os resultados de carga critica, ao variar a espessura do revestimento, sao apresentados
na Figura 4.15. Foram comparadas as amostras dos lotes 1 (2 um de espessura) e do lote 2
(3um de espessura). Ambos o0s revestimentos sdo do tipo multicamada e possuem a mesma

composic¢do quimica final.

BLote 1 -2 um de espessura @Lote 2 - 3 um de espessura

2,5

Polida Jat/Pol Jateada

Figura 4.15: Carga critica das amostras do lote 1 e 2. Efeito da espessura do revestimento.

Observa-se na Figura 4.15 que a carga critica é influenciada tanto pela rugosidade do
revestimento como pela espessura. Também foi observado que, para 0s substratos jateado e
polido (JP) e apenas jateado (J), os resultados foram similares, para 95% de confiabilidade.
Para o substrato polido, a amostra P1 apresentou maior valor de Lc, em concordancia com a
literatura (LARA; DE MELLO, 2012). O resultado pode estar relacionado com a presenca de
falhas (poros) no revestimento da amostra P2, como mostrado nas micrografias da Figura
4.16.

(b)

Figura 4.16: Superficie das amostras (a)P1 e (b)P2. MO.
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O maior volume de poros na amostra P2, Figura 4.16(b), pode ser em funcdo do
processo de deposicao, pois foi observado que a densidade do revestimento diminui com o
aumento da espessura (HOLMBERG; MATTHEWS, 2009; SU, YAO et al., 1997).

Os resultados de carga critica dos lotes 1 e 4, onde foram alterados tanto a composicao
quimica final do revestimento como a arquitetura, sdo mostrados na Figura 4.17. Ambos 0s

revestimentos possuem espessura de 2

@ Lote 1 -Multicamada e 30% NCr e 70% AISi

25 s BLote 4 - Gradiente e 50% NCr e 50% AISi

2,0 [ =
21,5
31,0 2,02

1,43
0,5
0,58
O’O 1 1
Polida Jat/Pol Jateada

Figura 4.17: Valores de carga critica dos lotes 1 e 4.

A amostra P4 apresentou o maior valor de Lc das amostras estudadas. Observa-se
também que para os outros acabamentos superficies do revestimento os resultados foram
estatisticamente idénticos.

Observa-se nas Figuras 4.13, 4.14, 4.15 e 4.17 que, para todos 0s casos, as amostras
com substrato jateado (J) apresentaram os menores valores de carga critica. Estes resultados
podem ser em decorréncia dos defeitos causados pela topografia no revestimento.

Ambos os revestimentos do tipo gradiente apresentaram maior dureza comparados aos
revestimentos tipo multicamada. Observa-se, ao analisar as Figuras 4.10 e 4.13, que as cargas
criticas dos revestimentos do tipo gradiente sdo semelhantes (lote 5=lote 2) ou superiores (lote
4>lotel) aos revestimentos multicamada. Esses resultados indicam que o0s revestimentos do
tipo gradiente apresentam maior dureza e tenacidade comparadas aos revestimentos
multicamada.

Harry et al., 1999 observaram o destacamento parcial das camadas mais superiores em

revestimentos multicamada, o que pode afetar na resisténcia. Esses autores concluiram que a
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morfologia dos revestimentos gradiente € mais interessante para aplicacdes mecanicas em

comparagao aos revestimentos multicamada.

4.4 ENSAIOS DE MICROABRASAO

4.4.1 Forma da cratera de desgaste
A cratera de desgaste da amostra P2 é mostrada na Figura 4.18. Foi produzida pelo

teste de microabrasdo, utilizando carbeto de silicio (SiC) como abrasivo.

Alpha = 45° Beta = 30° pm

50

35
30
25
20
15

10

(a)

pm

80 . — . T " 1 {

50- g L Circunferéncia de uma ; A
b \<— ; : ‘

a0

30 -
20

10

(b)

Figura 4.18: Interferometria a laser de uma calota esférica gerada por microabrasao utilizando

como abrasivo SiC (a) imagem 3D e (b) perfil A. Amostra P2. Tempo de teste 75 minutos.

A Figura 4.18 foi obtida atraves da técnica de interferometria a laser. A &rea de
varredura de 3 x 3 mm cobre toda a cratera de desgaste. A Figura 4.18(b) mostra o perfil de
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rugosidade (Perfil A) que passa pelo centro da calota. A Figura 4.18(b) indica que a calota
formada durante o desgaste reproduz a forma da esfera que a gerou. Esse critério deve ser
atendido, pois as equacdes para calculo do volume da calota sdo baseadas no raio da esfera a
gerou.

A Figura 4.19 apresenta a cratera de desgaste, também da amostra P2, utilizando como
abrasivo silica.

Alpha = 45" Beta =30°

(a)
pm
# Circunt d !
{ PerfilA .\ ircunferéncia  d e,,,,iuma,,,é ,,,,,, hespeilemmestesi]
. — m;,;wh g fasssbi b

L B e -——{-—esferadelO mmde ralo et e ; acs

L A D > A T S S

(b)

Figura 4.19: Calota de desgaste produzida pela técnica de microabrasao (a) imagem 3D e (b)

perfil A. Amostra P2. Tempo de teste 360 minutos.

Observa-se que a calota produzida com silica também assume o formato esférico do
contra-corpo. E visivel a diferenca de tamanho nas crateras produzidas com silica e com
carbeto de silicio. Mesmo o tempo de teste sendo quase cinco vezes menor, ao utilizar SiC, a
calota de desgaste da Figura 4.18(b) é aproximadamente duas vezes maior que a calota da
Figura 4.19(b).
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4.4.2 Regime permanente

A Figura 4.20 mostra o comportamento do coeficiente de desgaste abrasivo (kt) para as
amostras estudadas, utilizando o abrasivo carbeto de silicio (SiC) e silica (SiO;). Os
resultados de kt sdo calculados a partir do volume total da cratera de desgaste, da distancia
deslizada e da carga normal sobre a amostra.

Estes resultados foram semelhantes em todos os sistemas estudados. Os coeficientes de

desgaste foram obtidos em trés ensaios.
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Figura 4.20: Coeficiente de desgaste total em funcdo tempo de teste. Abrasivo (a) SiC e (b)
SiO..

k total 1013 [m3.N-1.m1]
o
N
L 4
L
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Para materiais revestidos, o coeficiente de desgaste aumenta com o decorrer do ensaio,

tendendo a um valor médio constante. Esse periodo no qual o valor de coeficiente de desgaste
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varia ¢ denominado de regime transiente. O regime permanente de desgaste ocorre quando o
coeficiente de desgaste estabiliza (BLAU, 2006). Neste trabalho, o critério para se considerar
regime permanente foi quando trés testes apresentaram uma diferenga menor que 10%. Ao
utilizar SiC como abrasivo, o coeficiente de desgaste se estabilizou em 45 minutos e com
SiO; se estabilizou em 300 minutos.

Apdbs definir os tempos de teste, foram realizado os calculos para obtencdo do
coeficiente de desgaste do revestimento utilizando o método de Allsopp (KUSANO; VAN
ACKER; HUTCHINGS, 2004).

4.4.3 Carbeto de Silicio - SiC

Os gréficos das Figuras 4.21, 4.22, 4.25 e 4.26 trazem os coeficientes de desgaste dos
revestimentos estudados ao se utilizar SiC como abrasivo.

O efeito da arquitetura do revestimento nas taxas de desgaste é mostrado na Figura
4.21. Foram comparados os lotes 2 e 5, que possuem revestimento do tipo multicamada e do

tipo gradiente de composicdo quimica, respectivamente.

H Lote 2: Multicamada @ Lote 5: Gradiente
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Figura 4.21: Coeficiente de desgaste das amostras dos lotes 2 e 5 para todos os acabamentos

superficiais do substrato. Efeito da arquitetura do revestimento. Microabraséo, abrasivo SiC.

Os resultados da Figura 4.21 mostram que a topografia do substrato influencia
diretamente a resisténcia ao desgaste abrasivo dos revestimentos. Observa-se que, excecao

das amostras com substrato jateado e polido (JP), o resultados de coeficiente de desgaste se
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mostraram estatisticamente idénticos, para 95% de confiabilidade. A amostra JP2 apresentou
menor taxa de desgaste das amostras estudadas.

Os resultados de coeficientes de desgaste das amostras do lote 2 e 3 sdo mostrados na
Figura 4.22. Foi comparado o efeito da razdo CrN/AISi na composicao quimica da superficie

do revestimento CrAISiN multicamada.

B Lote 2: 70 % AISi @Lote 3: 50 % AISi
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Figura 4.22: Coeficiente de desgaste das amostras do lote 2 e 3 para todos os acabamentos
superficiais do substrato. Efeito da variacdo da composicdo quimica da superficie do

revestimento. Microabrasao, abrasivos SiC.

Para todos os acabamentos superficiais, o lote 2 apresentou menores taxas de desgaste
em comparacdo ao lote 3, Figura 4.22. Mesmo o lote 3 apresentando uma dureza superficial
ligeiramente maior.

Os ensaios de esclerometria mostraram que os valores de Lc das amostras do lote 2
foram maiores que as amostras do lote 3. Este resultado indica que os revestimentos do lote 3
sd0 menos tenazes, desta forma, podem propagar de trincas mais facilmente. A Figura 4.23

apresenta evidéncias de abrasao fragil nas amostras P3 e JP3.
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Reves‘ti‘ménté' e

Revestimento.

EHT = 2000 kv Sigal A = SET Dote 18 Jun 2014 EHT =20 00V ‘Signal &= SET Dete 18 Jun 2014
WD = 80mm Photo No. = 2811 Time :10:06:10 '—| WD = 80mm Phato No. = 2812 Time :10:07:28

(a) (b)

Revestimento

(©
Figura 4.23: MEV (a) regido da cratera de desgaste da amostra P3, (b) regido delimitada e (c)
regido da calota da amostra JP3. Microabrasdo com SiC, apds 75 min de teste. MEV.

O destacamento parcial do revestimento também foi observado na amostra P3, Figura
4.24, a qual mostra que as camadas superficiais se destacam e as camadas inferiores

permanecem aderidas ao substrato.

Substrato

Revesﬁmento

EHT = 2000 kv Signal A = SE1 Date 18 Jun 2014
WD = 8.0mm Photo No. = 2814 Time :10:17.00

Signal A = SE1 Date 18 Jun 2014
Photo No. = 2818 Time :10:18:12

(b)
Figura 4.24: Destacamento parcial do revestimento da amostra P3 (a) e aumento da area
delimitada (b).
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O efeito da espessura do revestimento nas taxas de desgaste € mostrado na Figura 4.25.

Foram comparados os lotes 1 e 2 que possuem 2 e 3 um de espessura, respectivamente.

B Lote 1: 2 um de espessura @ Lote 2: 3 um de espessura

7
E. 6
2. 5
E 4
o 3 "
g 2
3 2,73
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O 1 1
Polida Jat/Pol Jateada

Figura 4.25: Coeficiente de desgaste das amostras do lote 1 e 2 para todos 0s acabamentos

superficiais do substrato. Microabraséo, abrasivos SiC.

Observa-se na Figura 4.25, que as amostras do lote 2 apresentaram taxas de desgaste
menores que as amostras do lote 1, para todos os acabamentos superficiais estudados.

Foi reportado que o aumento da espessura do revestimento ndo necessariamente
representa o aumento direto da dureza ou resisténcia ao desgaste abrasivo e resisténcia do
desgaste por deslizamento (ALLSOPP; HUTCHINGS, 2001; LARA, 2012). A despeito disso,
no presente trabalho foi observado que o aumento da espessura ocasionou 0 aumento tanto da
dureza como da resisténcia & abrasdo. Este fato esta relacionado com o maior volume de
material duro e maior suporte oferecido pelo conjunto revestimento/substrato com espessura
maior do revestimento (RICKERBY; BURNETT, 1987; SU et al., 1997). Portanto, existe um
valor étimo para a espessura do revestimento, que vai depender dos materiais (revestimento e
substrato) e da aplicacéo.

Os resultados de coeficiente de desgaste dos lotes 1 e 4 s&o apresentados na Figura
4.26. Sendo o lote 1 (revestimento tipo multicamada e composi¢éo quimica final igual a 30%
CrN e 70% AISi) e o lote 4 (revestimento tipo gradiente de composicdo quimica e

composic¢do quimica final igual a 50% CrN e 50% AISi).
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Figura 4.26: Coeficiente de desgaste das amostras do lote 1 e 4 para todos os acabamentos

superficiais do substrato. Microabrasdo, abrasivo SiC.

Observa-se que, para substrato polido, as taxas de desgaste sdo estatisticamente
idénticas. Os revestimentos do lote 4 apresentaram menores taxas de desgaste para 0s outros
acabamentos superficiais do substrato. Este resultado pode estar relacionado com a maior
dureza dos revestimentos do lote 4, em media, 21,34% mais duros que os revestimentos do
lote 1.

Efeito da rugosidade do substrato na resisténcia a abraséo e aderéncia

Em todos os lotes, as amostras com substrato jateado apresentaram as maiores taxas de
desgaste do revestimento e menores valores de Lc. Este baixo desempenho pode estar
relacionado com o maior numero de defeitos que os revestimentos depositados sobre
substratos muito rugosos podem possuir.

A Figura 4.27 mostra a transi¢do entre o substrato e revestimento de parte da calota de
desgaste, ao utilizar SiO, como abrasivo, sendo: Figura 4.27(a) e (b) amostra jateada, Figura

4.27(c) amostra jateada e polida e Figura 4.27(d) amostra com substrato polido.
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0pm EHT = 30.00 kV Signal A = SE1 Date :3 Jun 2014
WD = 80 mm Photo No. = 2481 Time :21:53:32

EHT = 30.00 kV' Signal A = SE1 Date :3 Jun 2014
WD = 8.0 mm Photo No. = 2480 Time :21:52:26

(b)

Signal A = SE1 Date :3 Jun 2014
Photo No. = 2463 Time :21:23:20

EHT = 30.00 kv Signal A = SE1 Date :3 Jun 2014
WD = 8.0 mm Photo No. = 2501 Time :22:53:12

(d)

Figura 4.27: Transicdo entre substrato e revestimento. (a) jateada, (b) ampliacdo da regido

delimitada, (c) amostra jateada e polida e (d) polida. MEV.

Observa-se na Figura 4.27(a) e (b) que a transicdo entre substrato e revestimento das
amostras com substrato jateadas é fragmentada e ndo uma linha continua, como nas amostras
jateadas e polidas, Figura 4.27(c) e polida, Figura 4.27(d). Isto indica que, nestas amostras, 0
revestimento possui um maior volume de bolhas e/ou auséncia de material nos vales da
rugosidade. Este efeito ja foi comentado na secdo 4.2.2, e ocorre devido as sombras que 0s
maiores picos da rugosidade, que impedem ou dificultam a deposi¢do do revestimento nos
vales da mesma.



70

Mecanismos de desgaste

Os mecanismos de desgaste que prevaleceram para cada amostra séo apresentados na
Figura 4.28:
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(m) (n) (0)

Figura 4.28: Mecanismos de desgaste encontrados nas amostras estudadas. MEV.

A Tabela 4.4 sintetiza os mecanismos de desgaste que predominaram em cada amostra,
Figura 4.28. Sendo misto, a ocorréncia dos mecanismos de desgaste

microcorte/microsulcamento e indentagdes maltiplas simultaneamente.

Tabela 4.4: Mecanismos de desgaste atuantes nas amostras estudadas.

Lote Polido Jat/Pol Jateado

Lote 1  microcorte/microsulcamento microcorte/microsulcamento misto
Lote 2  microcorte/microsulcamento microcorte/microsulcamento  Microcorte/microsulcamento
Lote 3 abraséo fragil abrasdo fragil misto
Lote 4  microcorte/microsulcamento microcorte/microsulcamento misto

Lote 5 microcorte/microsulcamento microcorte/microsulcamento microcorte/microsulcamento

Observa-se na Tabela 4.4 que as amostras J1, J3 e J4 apresentaram mecanismo misto
de desgaste, onde ocorreu tanto o microcorte quanto as indentagdes mdaltiplas. Esse
mecanismo conferiu a essas amostras as maiores taxas de desgaste. Segundo Trezona;
Allsopp; Hutchings (1999) em microabrasdo, as maiores taxas de desgaste sdo obtidas na
transicdo de deslizamento de particulas abrasivas (microcorte/microsulcamento) para o
rolamento de particulas (indentacdes maltiplas).

Nas outras amostras, foi observado o microcorte/microsulcamento, Figura 4.28.

Foi reportado que a dindmica da particula é influenciada pela forca normal (N)
(TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999), fracdo de volumétrica abrasivos no fluido
abrasivo (3) (TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999), material das particulas abrasivas
(ADACHI; HUTCHINGS, 2003; ADACHI; HUTCHINGS, 2005), os materiais da esfera e da
amostra e topografia da esfera (ALLSOPP; TREZONA; HUTCHINGS, 1998). Como as
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condigcdes de ensaio foram as mesmas para todas as amostras, propriedades intrinsecas e
estruturais dos revestimentos (dureza superficial, nimero de falhas internas e tensbes
residuais) podem estar alterando a dindmica da particula. Cozza (2011) realizou uma analise
computacional para avaliar a influéncia dos parametros, ja citados, na dindmica da particula
abrasiva em microabrasdo. Os resultados sugeriram que tanto a carga como a concentracao de
abrasivos sdo os mais influentes. Contudo, a dureza superficial das duas superficies, contra
corpo esférico e amostra, também influenciam significativamente na dindmica.

A correlacdo entre coeficiente de desgaste do revestimento, kc, e dureza superficial,
HK, € mostrada na Figura 4.29. Os dados foram separados em trés grupos distintos: Grupo 1 -
amostras com microcorte/microsulcamento como mecanismo de desgaste predominante,

Grupo 2 - amostras com mecanismo misto e Grupo 3 — amostras com presencga de abraséo

frégil.
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Figura 4.29: kc em fungéo de HK.

Nota-se na Figura 4.29 que as taxas de desgaste para as amostras que apresentaram
abrasdo ductil, neste caso 0s mecanismos de desgaste observados foi de
microcorte/microsulcamento e indentacdes mdaltiplas, foram inversamente proporcional a
dureza superficial. E bem conhecido (KHRUSCHOV, 1974; ZUM GAHR, 1998; ADACHI;
HUTCHINGS, 2005), que a dureza superficial dificulta a penetracdo das particulas abrasivas
diminuindo as taxas de desgaste. Esse resultado é reportado na literatura para diferentes
revestimentos (ADACHI; HUTCHINGS, 2005).
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Contudo, também foi observada uma correlacéo, dentro de um mesmo lote, entre 0s

coeficientes de desgaste e a carga critica, Figura 4.30.
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Figura 4.30: Correlacdo entre coeficiente de degaste, kc, e carga critica, Lc, para todos os

lotes.
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Observa-se que as taxas de desgaste diminuem com o aumento do valor de Lc, que esta
conectado com a resisténcia a propagacdo de trincas ou tenacidade do revestimento. Baixos
valores de Lc induz a abrasdo fragil, como ocorreu com as amostras P3 e JP3, Figura 4.23.

Os resultados anteriores indicam que as taxas de desgaste do revestimento séo
influenciadas tanto pela dureza superficial quanto pelo valor de Lc do revestimento. No
regime fragil, o deslizamento de particulas sobre a superficie da amostra leva a formacédo de
trincas somete se uma carga normal critica w* for excedida (HUNTICHINGS, 1992; EVANS;
MARSHALL, 1981). Neste caso o valor de w* depende da tenacidade e dureza da superficie.

A Figura 4.31 apresenta a relacdo entre o kc e o produto Lc x HK.
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Figura 4.31: Correlagéo entre kc e (Lc x HK).

Observa-se que houve uma queda exponencial dos coeficientes de desgaste com o
aumento do produto Lc x HK. Os resultados mostrados na Figura 4.31 sugerem que as taxas
de desgaste dos revestimentos possuem uma relacdo complexa entre dureza superficial e a
carga critica (tenacidade do material). RelacGes semelhantes sdo encontradas na literatura
(HUTCHINGS, 1992; MOORE; KING, 1980), onde a resisténcia ao desgaste abrasivo de
materiais ceramicos apresentam uma relagdo linear com o produto H x Kc. Considera-se Kc é

a tenacidade do material.
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4.4.4 Silica- SiO;

A Figura 4.32 apresenta o coeficiente de desgaste das amostras dos lotes 2 e 5 ao
utilizar silica como particula abrasiva. Os pardmetros do teste de microabrasdo foram os
mesmos utilizados com SiC, com excecdo do tempo de teste. Ao utilizar silica, o tempo de

teste foi de 360 minutos.
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Figura 4.32: Coeficiente de desgaste das amostras do lote 2 e 5 para todos 0s acabamentos

superficiais do substrato. Microabraséo, abrasivo SiO..

Observa-se que os valores de coeficiente de desgaste séo estatisticamente idénticos
para ambos os revestimentos e para todos os acabamentos superficiais do substrato, para 95%
de confiabilidade, Figura 4.32.

O que pode explicar a indiferenga nas taxas de desgaste é a baixa severidade do
sistema (Habrasivo/Hmaterial), que esta entre 0,32 — 0,39. Os revestimentos estudados séo
cerca de 2,8 vezes mais duros que as particulas abrasivas de silica. Neste caso, 0 que esta
sendo degradado sdo as particulas abrasivas. Assim, todos os sistemas sdo igualmente

resistentes ao utilizar silica como abrasivo.

Mecanismos de desgaste do revestimento

A Figura 4.33 mostra 0 mecanismo de desgaste ao se utilizar silica como abrasivo.
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Figura 4.33: Mecanismo de desgaste. Amostra P2. Abrasivo SiO,. Microabrasdo. MEV.

Observa-se na Figura 4.33 que o mecanismo de desgaste predominante foi o
microcorte/microsulcamento. Segundo Fang et al. (1993) particulas com forma mais esférica

possui uma maior tendéncia ao deslizamento que particulas angulosas.

>0 s o=y

Figura 4.34: Ondulacdo na cratera de desgaste ao utilizar SiO, como abrasivo. Amostra P3.

MO.

A Figura 4.34 mostra as camadas que compde o revestimento do lote 3. As setas
mostram a ondulacdo no relevo da calota, portanto, cada camada apresentou resisténcia a
abrasdo diferente. Berger et al., (1999) observaram em seus estudos de microabrasdo de
revestimentos multicamada que as diferentes camadas as quais compdem 0 revestimento
apresentam diferentes coeficientes de desgaste, dando o aspecto ondulado da superficie da
calota, Figura 4.35. O autor observou que quando uma camada mais ductil recebe o suporte de
uma camada mais dura, surge uma estreita faixa logo acima da camada mais dura,
denominada zona de suporte. E o surgimento desta zona proporciona uma maior resistencia a

abrasdo comparados a revestimento monocamada.
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Figura 4.35: Esquema da zona de suporte, imagem adaptada de (BERGER et al., 1999).

4.45 Influéncia da natureza do abrasivo no comportamento em abrasao
A Figura 4.36 mostra o efeito da natureza do abrasivo sobre o comportamento do

coeficiente de desgaste abrasivo do revestimento para todas as amostras.
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Figura 4.36: Coeficientes de desgaste abrasivo do revestimento. Abrasivos: carbeto de silicio

e silica.

De modo geral observa-se que as taxas de desgaste do revestimento referentes ao
abrasivo SiC foram uma ordem de grandeza maior que as taxas de desgaste obtidas com SiOs.

A razdo entre a dureza da particula abrasiva e do material desgastado (Ha/Hm) pode
ser um dos parametros de andlise da severidade do sistema (ZUM GAHR, 1987). Para o
calculo da severidade, foi utilizada a dureza média dos revestimentos estudados que é 25,95
GPa. A dureza das particulas abrasivas foi obtida da literatura (Tabela 3.3). A Tabela 4.5
mostra as relagdes entre a dureza dos abrasivos e do material Ha/Hm.
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Tabela 4.5: Severidade do sistema.

Abrasivo Dureza do abrasivo (HV) Ha/Hm
Carbeto de silicio - SiC 2100 - 2600 0,79-0,98
Silica - SiO, 850 - 1050 0,32-0,39

Em seus estudos, Zum Gahr (1987) mostrou o efeito da severidade em diferentes
materiais, e concluiu que a relacdo entre a dureza do abrasivo e do material apresenta a
transicdo entre a abrasdo suave para abrasdo severa. Hutchings (1992) também mostrou que
quando a relacdo Ha/Hm for menor que 1,2 é chamado de abrasdo suave e quando for maior,
é chamada de abrasdo severa. Segundo essa classificacao, e de acordo com a Tabela 4.5, todos
0s sistemas estudados apresentaram uma severidade menor que 1,2 e, portanto, se enquadram
como abraséo suave.

Adicionalmente ao efeito da relacdo de dureza da particula pela dureza do abrasivo,
devem ser considerados os efeitos da forma e do tamanho das particulas para a analise da
diferenca de valores do coeficiente de desgaste. Foi reportado que particulas com formato
anguloso tendem a desgastar mais que particulas esféricas, ver Figura 4.1 (HUTCHINGS,
1992).

Rabinowics; Mutis (1965) e Misra; Finnie (1981) estudaram o efeito do tamanho da
particula abrasiva no desgaste abrasivo. Os estudos mostraram que 0 aumento do tamanho da
particula causa um aumento nas taxas de desgaste devido ao maior tamanho dos eventos em
abraséo. E segundo Trezona; Allsopp; Hutchings (1999) a quantidade de abrasivos presentes
na interface de desgaste sera menor para particulas maiores. A diminui¢do da quantidade de
abrasivos atuantes no desgaste gera um aumento da carga por abrasivo. Com carga maior 0s
abrasivos penetram mais no material, intensificando o desgaste e ocasionando maiores taxas

de desgaste.



CAPITULO V

CONCLUSOES

As principais conclusdes, obtidas com os sistemas triboldgicos estudados, sdo descritas

a sequir:

a)

b)

f)

A metodologia empregada se mostrou precisa para diferenciar a resisténcia ao desgaste
abrasivo dos revestimentos estudados.

A resisténcia a abrasdo depende da natureza do abrasivo empregado, com a taxa de
desgaste diminuindo uma ordem de grandeza ao mudar o abrasivo de SiC para SiO,. Este
resultado também pode ter sido influenciado pela forma e tamanho dos abrasivos
estudados.

Ao utilizar SiC como abrasivo, foi observado a correlacdo entre coeficiente de desgaste e
dureza superficial nas amostras que apresentaram abrasdo ductil. Onde, as taxas de
desgaste diminuiram com o aumento da dureza superficial.

Dentro de um mesmo lote os coeficientes de desgaste apresentaram uma correlacdo com
a carga critica.

Os coeficientes de desgaste do revestimento apresentaram uma boa correlagcdo entre o
produto da carga critica e a dureza superficial. O kc decresce exponencialmente com o
aumento da relacdo Lc x H.

Ao variar a arquitetura do revestimento, as amostras com substrato polido e jateado
apresentaram valores de kc semelhantes. A amostra JP2 apresentou a menor taxa de

desgaste das amostras estudadas.
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g) Ao alterar a composic¢do quimica final dos revestimentos multicamada de CrN 70% e
AlSi 30% (lote 2) para CrN 50% e AISi 50% (lote 3), as taxas de desgaste aumentaram.
O mecanismo de desgaste e os valores de Lc mostraram que isso pode decorrer da baixa
tenacidade das amostras do lote 3, propiciando a abrasdo fragil.

h) Para todos os substratos estudados, 0 aumento da espessura do revestimento ocasionou
menores coeficientes de desgaste do revestimento. Isto pode estar relacionado com o
maior volume de material duro.

i) Ao utilizar silica como abrasivo, as taxas de desgaste foram semelhantes entre o0s
revestimentos do tipo multicamada e gradiente para os trés acabamentos superficiais
estudados. Em decorréncia da baixa severidade de abrasdo, onde todos os sistemas se

mostraram igualmente resistentes.



CAPITULO VI

TRABALHOS FUTUROS

Para a continuidade deste trabalho, sugere-se uma andlise mais detalhada das
propriedades intrinsecas e estruturais dos revestimentos estudados.

e Estudar a adesdo dos revestimentos sobre o substrato utilizando a técnica de
esclerometria com indentador Rockwell-C.

e Avaliar e quantificar as tensdes internas inerentes ao processo de deposicao.

e Analisar a resisténcia a abrasdo dos revestimentos para outros abrasivos, como:
alumina e diamante.

e Avaliar a dureza intrinseca dos revestimentos utilizando a técnica de

nanodureza.
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