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RESUMO

INFLUENCIA DO REVESTIMENTO DE NITRETO DE TITANIO DEPOSITADO VIA
FEIXE DE ELETRONS NA RESISTENCIA AO DESGASTE MICROABRASIVO DAS
LIGAS DE ALUMINIO-MAGNESIO-SILICIO AA6101 E AA6351

Autor: Douglas José da Silva

Orientador: Cosme Roberto Moreira da Silva.
Programa de Pos-graduacdo em Ciéncias Mecanicas
Brasilia, Junho de 2012

Ligas de aluminio da série 6000 (Al-Mg-Si) sdo conhecidas por apresentarem boas propriedades
mecanicas. Estas propriedades sdo incrementadas atraves de tratamentos térmicos especificos que
precipitam Mg,Si, conferindo uma maior dureza ao material. Com frequéncia estas ligas sdo
expostas a trabalhos que envolvem desgaste, porém devido principalmente a sua baixa dureza estes
materiais possuem uma baixa resisténcia ao desgaste. Para incrementar a resisténcia ao desgaste
microabrasivo com frequéncia sdo depositados revestimentos duros sobre a superficie do material.
Neste trabalho foi estudado o desempenho tribologico das ligas AA6101 T4 e AA6351 TF
revestidas com TiN (Ts=100°C) pela técnica de deposi¢do por feixe de elétrons. Resultados
indicam um incremento de aproximadamente 40% na resisténcia ao desgaste microabrasivo para as
amostras revestidas com Nitreto de Titanio (TiN) para ambas as composi¢des. Na caracterizacao
foram realizados ensaios de desgaste microabrasivo em um tribbmetro CALOWEAR e as amostras
foram analisadas através de microscopia eletrénica de varredura (MEV), interferometria Otica,

microscopia de forca atdmica (AFM) e difracdo de raios X.

Palavras chaves: tribologia, resisténcia ao desgaste , AA6101, AA6351, feixe de elétrons

Vi



ABSTRACT

INFLUENCE OF TITANIUM NITRIDE COATING DEPOSITED BY ION-BEAM
TECHNIQUE IN MICROABRASIVE WEAR RESISTANCE OF ALUMINIUM-
MAGNESIUM-SILICON ALLOYS AA6101 AND AA6351

Author: Douglas José da Silva

Supervisor: Cosme Roberto Moreira da Silva

Programme of Graduate Studies in Mechanical Sciences
Brasilia, may 2012

Aluminium alloys of 6000 series (Al-Mg-Si) are known to have good mechanical properties. These
properties are improved with heat treatments to precipitated Mg,Si, giving an increased hardness to
the material. Often these alloys are exposed to work involving wear, but mainly due to its low
hardness of these materials low wear resistence are found. To increase the microabrasive wear
resistance often hard coatings are deposited on the surface of the material. In this work, the
tribological performance of AA6101 T4 and AA6351 TF alloys coated with TiN (Ts = 100°C) by
electron beam technique deposition. The results indicate an increase of approximately 40% on
microabrasive wear resistance for the samples coated with titanium nitride (TiN). The
characterization tests were analysed by scanning electron microscopy (SEM), optical
interferometry, atomic force microscopy (AFM) and ray X diffraction (XRD).

Keywords: tribology, wear resistance, AA6101, AA6351, e-beam process
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1 - INTRODUCAO

Um melhor conhecimento sobre os mecanismos de contato e sobretudo dos
fenbmenos acerca da tribologia € de crucial importancia para as inddstrias e para a
populacdo em geral, visto que problemas graves devido a falhas causadas por desgaste dao
um prejuizo anual de bilhdes de ddlares [1]. A abrasdo € o mais comum mecanismo de
desgaste. Estima-se que cerca de 50% dos problemas nas industrias devido ao desgaste séo
causados pela abraséo [2].

A utilizacdo das ligas de aluminio para aplicacfes estruturais tem aumentado
continuamente nos ultimos anos, devido principalmente a elevada relagéo entre resisténcia
mecanica pelo peso a um custo razoavel. As ligas de aluminio termicamente trataveis Al-
Mg-Si da série 6XXX sdo conhecidas por sua resisténcia de média a alta, por sua excelente
formabilidade e boa resisténcia a corrosdo, tornando-as mais apropriadas para
determinadas aplica¢fes que as ligas de Al-Zn da série 7XXX que possuem uma maior

resisténcia [3].

Existem muitos estudos visando modificar a superficie para aumentar a resisténcia
seja ao desgaste, a corrosdo ou para incrementar propriedades oticas e térmicas. Dentre as
técnicas de modificacdo superficial destaca-se a deposicdo fisica de vapor devido a
versatilidade da técnica e bom controle de propriedades obtido a partir desta. Utiliza-se
principalmente a deposicédo de nitretos (TiN, CrN e ZrN) devido a elevada dureza do filme

depositado e boas propriedades no que diz respeito a corrosao.

O nitreto de titanio (TiN) é o mais comum dos revestimentos duros depositados via
PVD, o qual é bem conhecido devido a sua resisténcia ao desgaste, baixo coeficiente de
friccdo que pode eliminar a fadiga por fretting e o desgaste adesivo, além de promover uma
operacdo mais suave para 0 movimento entre dois componentes, como jungdes submetidas

ao carregamento ciclico [4].

Alguns trabalhos sugerem melhorar as propriedades de desgaste do aluminio
através da deposicdo de uma camada de TiN, porém atencdo especial deve ser dada visto
que a diferenga entre a dureza do revestimento e do substrato é muito grande o que pode
ocasionar trincas no revestimento caso a pega seja solicitada mecanicamente e sofra

alguma deformacao.



Existem varios testes para avaliar a performance de um material/revestimento
quanto as suas propriedades tribologicas. Dentre estes se destacam 0s ensaios que avaliam
a resisténcia ao desgaste e a adeséo entre o revestimento e o substrato.

A resisténcia de um material quanto a abrasdo pode ser avaliado no ensaio de
desgaste micro-abrasivo, no qual ao final se obtém a resisténcia ao desgaste no
tribosistema especifico (material da esfera, particula abrasiva da lama e concentracdo da

mesma).

Em algumas ocasides o aluminio é utilizado em situacdes em que ha esforcos que
causam desgastes dos tipos abrasivo e adesivo. E o caso de cabos e grampos utilizados na
rede de alta tensdo feitos a partir de ligas de aluminio da série 6000, AA6101 para cabos e
AA6351 para grampos, que foram cedidos pela empresa Forjasul S/A para realizacdo deste
trabalho.

Este trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia do filme de nitreto de titanio
(TiN) na resisténcia ao desgaste microabrasivo das ligas de aluminio da série 6000,
AAB6101 e AAG351.



2 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - ALUMINIO

O aluminio, que é o terceiro metal mais abundante da crosta terrestre, possui uma
combinacgdo atrativa de propriedades, como baixa densidade, boa resisténcia mecanica,
facilidade de fabricacdo. O controle da microestrutura durante o processamento é
importante tanto para fabricacdo quanto para as propriedades de engenharia desejadas no
produto final. O método de fabricacdo influencia nas propriedades desejadas, onde se
consegue alterar as propriedades controlando o processo de fabricacdo. Ligas e processos
de fabricacdo tém sido desenvolvidos para melhorar as propriedades seja através de
adicOes de elementos de liga ou com otimizacbes de parametros de fabricacdo e

tratamentos térmicos.

Uma vez que o aluminio possui uma estrutura cristalina cubica de face centrada
(CFC), figura 1, a sua ductilidade é mantida até mesmo a baixas temperaturas. A principal
limitacdo do aluminio estd na sua baixa temperatura de fusdo, algo em torno de 660 °C, o

que restringe a temperatura maxima em que o aluminio pode ser utilizado [5].

Figura 1. Estrutura cristalina do aluminio - CFC [6].

Aluminio com elevada pureza (em torno de 99,999%) é um material inapropriado
para construcdo [7], tendo uma tenséo de escoamento de 20 N/mm? e uma temperatura de
recristalizacdo de -60 a -40 °C, tornando impossivel melhorar as propriedades mecanicas

através do trabalho a frio [8].

A adicédo de 0,01% na composi¢édo da liga de aluminio de alguns elementos como o

Fe, Si e Ti modificam a temperatura de recristalizacdo para acima de 200 °C. Com o



aumento da impureza na liga (99,5% de pureza) tém-se o incremento das propriedades
mecanicas como a tensdo de escoamento (ce = 25 N/mm?), a tensdo de ruptura (ce = 70
N/mm?) e na dureza da liga, reduzindo a0 mesmo tempo a capacidade de deformacao
plastica do material, mesmo no estado recozido [8]. As razbes para este aumento na
resisténcia sdo o refinamento dos grdos da estrutura, que é especialmente causado pelas
pequenas quantidades de titanio e bdro, e também devido aos elementos que dissolvidos
nos cristais, como o ferro, o cobre e o silicio, melhoram consideravelmente a resisténcia

mecénica da liga.

Os principais elementos utilizados para melhorar as propriedades mecénicas das
ligas de aluminio sdo o cobre, 0 manganés, 0 magnésio, o silicio e o zinco. Algumas ligas
de aluminio ndo sdo trataveis termicamente e consiste em apenas uma fase, nestas o
aumento na resisténcia € obtido através do endurecimento por solugéo sélida. Ja em outras
ligas, os elementos de liga as tornam termicamente trataveis, em varias destas o
endurecimento por precipitacdo € devido a precipitacdo de dois elementos, nenhum deles o

aluminio, para formar um composto intermetéalico, tal como o Mg,Si ou 0 MgZn; [5,7,8].

De forma geral, as ligas de aluminio sdo classificadas como fundidas ou
trabalhaveis (forjadas, laminadas). As composicdes para ambos 0s tipos sdo designadas por
um namero com quatro digitos, o qual indica quais principais impurezas estdo presentes e,
em alguns casos o nivel de impurezas. Para as ligas forjadas existe uma virgula decimal
localizada entre os dois ultimos digitos. Apds esses digitos, existe um hifen e a designacao
de revenimento bésica — uma letra e um ndmero de um a trés digitos, que indica o

tratamento mecanico e/ou térmico ao qual a liga foi submetida [5].

O aluminio pode formar ligas resistentes quando adicionados alguns elementos de
liga especificos. Os valores de resisténcia destas ligas podem ser incrementados através de
um ajuste no tratamento térmico, podendo formar precipitados, considerando os efeitos de

solubilidade destes elementos [8].

Os elementos de liga em menor ou maior grau influenciam nas propriedades da liga
de aluminio. O magnésio, por exemplo, reduz a extrudabilidade, aumentando
significativamente a pressdo maxima de extrusdo, independente do teor de silicio. O
magnésio também aumenta a sensibilidade a témpera e diminui a ductilidade e a

tenacidade.



O silicio reduz a extrudabilidade quando em excesso e possui uma influéncia menor

na sensibilidade a témpera. Ajuda no incremento da dureza em teores superiores a 0,40%

[7].

O ferro em baixas concentragdes melhoram a ductilidade e a tenacidade da liga,

enquanto que para maiores concentracdes a tenacidade diminui.

O cobre geralmente é mantido em concentracdes inferiores a 0,10% e é tratado
como um elemento secundario onde que para estas concentracdes tem um efeito pouco
significativo na extrudabilidade e também em outras propriedades como a sensibilidade a
témpera, resisténcia, ductilidade ou tenacidade. Em concentracGes elevadas influencia
fortemente nas propriedades da liga [9].

2.1.1 - Ligas de Aluminio da série 6000

As ligas de aluminio como as ligas da série 6000 sdo comumente utilizadas em
aplicacbes onde é necessario uma baixa densidade, boas propriedades mecanicas e
resisténcia contra corrosao [10]. A elevada resisténcia a corrosdo das ligas de aluminio é
proporcionada devido a formagdo de uma camada Oxida (passiva) protetora que se
desenvolve normalmente quando exposta ao ambiente. A camada Oxida consiste
majoritariamente de Al,O3; amorfa. Oxidos de alguns elementos podem ser incorporados na

camada de alumina e podem melhorar as propriedades desta camada 6xida natural [8].



Tabela 1. Composicéo Quimica dos grupos de aluminio trabalhaveis (forjados, laminados) [10]

Composigdo Quimica Nominal (%p)

G dali
rupo daliga Mg

Si Ti Cr Mn Fe Ni Cu Zn Zr Outros
IXXX (Al > 0,006- 0,006- 0,002- 0,01- 0,002- 0,006- 0,006- 0,006 -
99,00%) 0,25 0,70 0,06 0,03 0,05 0,60 0,35 0,05

002- 0,10- 0,02- 0,05- 00- 012- 005- 080- 0,10- 0,05-

2XXX (Cu)
0,80 1,30 0,30 0,20 1,30 1,30 2,30 6,80 0,80 0,50
0,05- 0,30- 005- 0,05- 0,05- 0,10- 0,05- 0,05- 0,10-
3XXX (Mn) 0,05
1,30 1,80 0,10 0,40 1,80 1,00 0,50 1,00 0,50
. 0,05- 0,80- 004- 005- 003- 0,20- 0,15- 0,05- 0,05-
AXXX (Si) - -
2,00 13,50 0,30 0,25 1,50 1,00 1,30 1,50 0,25
0,20- 0,08- 005- 00- 003- 010- 0,03- 0,03- 0,05-
5XXX (Mg) - -
5,60 0,70 0,20 0,35 1,40 0,70 0,05 0,35 2,80
6XXX(Mg+ 0,05- 0,20- 0,08- 0,03- 0,03- 0,08- 02 0,10- 0,05- 0,05-
si) 1,50 1,80 020 0,035 1,00 1,00 1,20 2,40 0,20
0,10- 0,10- 0,03- 004- 0,02- 0,10- 0,05- 0,80- 0,05-
7XXX (Zi 0,1 -
(2n) 370 050 015 035 150 0,70 2,60 870 0,18

8XXX (outros 0,02- 0,10- 0,08- 0,01- 0,02- 0,10- 0,20- 0,03- 003- 0,04- Li,B,
elementos) 1,40 1,00 0,20 0,20 1,00 2,00 1,30 2,20 1,80 0,16 Sn,Ga

Quando, ao sistema binario Al-Si, se adiciona Mg, forma-se o sistema pseudo-
binario Al-Mg,Si, onde o precipitado Mg,Si é o responsavel pelo endurecimento da liga
[11].

Em ligas com excesso de silicio, o teor em peso de Mg,Si pode ser calculado com o

auxilio da equacéo 1.
% Mg,Si = 1,578 x %Mg (1) [12]

Esta relacdo resulta diretamente nas propor¢des em que combinam o Mg e o Si para
formacdo do Mg,Si. O silicio disponivel para a formacdo do Mg,Si € influenciado pela
quantidade de manganés e ferro, uma vez que estes elementos tem uma maior facilidade de
se associarem com o silicio que o magnésio [12]. Esta quantidade de silicio disponivel

pode ser expressa pela equacao 2:
Si (disponivel para formacao de Mg,Si) = %Si - 0,25x(%Fe + %Mn) (2)

As ligas da série 6000 (Al-Mg-Si) sdo facilmente extrudadas, e em conjunto com a
boa soldabilidade, bom acabamento superficial e baixo preco as tornam extremamente

atrativas para variadas aplicacdes [7].

2.1.2 — Tratamento Térmico



As ligas de aluminio da série 6000 (Al-Mg-Si) sdo trataveis termicamente. Quando
a liga contém baixas quantidades de magnésio pode haver a manutencdo de silicio na
forma elementar estando presente como particulas de segunda fase [13]. Com o incremento
do magnésio, particulas de silicio e a fase hexagonal Mg,Si estdo presentes. A altas
quantidades de magnésio, apenas a fase Mg,Si estd presente. Quando estas ligas sdo
envelhecidas naturalmente ou artificialmente ha a formacdo do precipitado Mg,Si [8].

Para as ligas termicamente trataveis de aluminio existe uma simbologia para

facilitar a interpretacdo da condigdo da liga:

e T1: Esfriada de uma temperatura elevada de um processo de conformacéo
mecéanica e envelhecida naturalmente;

e T2: Recozida (ligas de fundicéo);

e T3: Tratada termicamente para solubilizacdo e entdo trabalhada a frio;

e T4: Tratada termicamente para solubilizagdo e entdo envelhecida a
temperatura ambiente;

e T5: Envelhecida artificialmente (sem tratamento térmico). Apenas esfriado
do estado de fabricacéo;

e T6: Tratado por solubilizacao e entdo envelhecido artificialmente;

e T7: Tratado por solubilizacdo e ent&o estabilizado;

e T8: Tratado por solubilizacdo, trabalho a frio e envelhecido artificialmente;

e TO9: Tratado por solubilizacdo, envelhecido artificialmente e encruado por
trabalho a frio;

e T10: Envelhecido artificialmente (sem tratamento prévio) e trabalhado a

frio.

Basicamente, os tratamentos térmicos das ligas de aluminio consistem nas etapas de

solubilizacdo, témpera e envelhecimento.
Estes tratamentos térmicos podem ser divididos em trés partes:

1. Tratamento térmico por solubilizacdo: através do aquecimento a altas temperaturas
(abaixo da temperatura de fusdo da fase que possui a menor temperatura para
ocorrer a fusdo) é possivel dissolver alguns elementos de liga em solugéo solida no

aluminio [7].



2. Témpera: atraves do resfriamento rapido (por exemplo, em &gua) mantem-se 0s
elementos de liga em solucéo sélida.

3. Envelhecimento: através do envelhecimento (a temperatura ambiente ou com
moderado aquecimento), tém-se o desenvolvimento de precipitados oriundos de
uma solucéo sélida supersaturada, levando a um incremento na resisténcia a tracdo
e na dureza. Estes precipitados ocorrem para o envelhecimento natural
(temperatura ambiente) coerentemente com a solugdo sélida, ja com um
aquecimento moderado ha o desenvolvimento de algumas fases metaestaveis. Com
o envelhecimento artificial (100 — 200 °C) a precipitacdo € acelerada.
Envelhecimento a altas temperaturas, assim como com elevados tempos de
tratamento podem auxiliar na formacdo de fases incoerentes reduzindo assim a

resisténcia da liga [7,14].

2.1.2.1 — Solubilizacéo

Em uma liga metalica, quando ha solubilidade parcial do soluto na rede cristalina
do solvente e esta aumenta com a temperatura, pode apresentar quando em temperaturas
relativamente altas uma unica fase supersaturada em atomos de soluto, ou seja, todos os
atomos de soluto estdo inseridos na rede cristalina do solvente. Durante o resfriamento, em
determinada temperatura, que é dependente da composicao da liga, o limite de solubilidade
é alcancado fazendo com que esta fase Unica ndo seja mais estavel, havendo assim a
precipitacdo de particulas de segunda fase. Esta segunda fase pode ser constituida por uma
solucdo solida de atomos de solvente na rede cristalina do soluto, como por exemplo o
composto intermetalico tipico nos tratamentos térmicos das ligas de aluminio da série
6000, Mg,Si [14].

Ao se resfriar lentamente uma liga a partir de uma temperatura em gue apenas uma
fase supersaturada de soluto esta presente, se tem a precipitacdo de particulas de segunda
fase preferencialmente nos contornos de grdo da fase primaria (o) ao se alcancar a
temperatura em que o limite de solubilidade é atingido, pois esta é a regido de mais alta
energia, 0 que contribui para que a energia de ativagdo necessaria para a nucleacdo da fase
B seja alcangada. O fato da nucleag@o ocorrer a temperaturas relativamente altas, durante a

transformacg&o em equilibrio ha a formacéo de precipitados grosseiros devido a alta taxa de



difusdo associada e estas particulas estardo localizadas preferencialmente nos contornos de
graos da fase a. Este tipo de estrutura formada por graos grosseiros de fase  nos contornos

de graos da fase a ndo leva a uma melhoria nas propriedades mecanicas da liga.

Para obtencdo de um incremento nas propriedades mecénicas pela precipitacdo de
particulas de segunda fase estas devem estar finamente distribuidas no interior dos gréos.
Sendo este, portanto, o objetivo do tratamento térmico de solubilizac&o e precipitacéo.

2.1.2.2 — Témpera

Foi discutido anteriormente que o incremento nas propriedades mecanicas de uma
liga pode ser obtida através da precipitacdo de particulas de segunda fase finamente
distribuidos pelos gréos da fase primaria. Para que esta condi¢do seja alcancada, a liga
deve ser aquecida a uma temperatura tal, e nesta deve ser mantida pelo tempo necessario
para que ocorra a solubilizacdo total e a existéncia de uma estrutura monofasica seja

atinjida (fase o).

Apos a completa solubilizacdo é necessaria a etapa de resfriamento répido, ou
témpera para que esta estrutura (fase a supersaturada de soluto) seja mantida, porém esta

permanecera na forma metaestavel, fora do equilibrio termodinamico.

Esta témpera pode ser realizada em diversos meios (ao ar, em agua, em 6leo) sendo

dependente da temperabilidade da liga e da geometria da peca.

2.1.2.3 — Precipitacdo ou envelhecimento

A partir da liga solubilizada pode-se provocar uma precipitacdo controlada da fase
B (figura 2), fora do equilibrio termodindmico, evitando assim a sua formacdo nos
contornos de grao da fase a fazendo com que estas particulas precipitadas se formem

distribuidas no interior desses graos.

A fase o supersaturada a temperatura ambiente apresenta um equilibrio metaestavel

havendo uma tendéncia a precipitar a fase P, através do processo de nucleagdo e



crescimento, para se atingir o equilibrio termodindmico. Porém, para a transformagdo do
estado metaestavel para um estado mais estavel € necessario que se atinja a energia de
ativagcdo do sistema, que pode ser conseguido aumentando a temperatura do material e

permanecendo nesta por certo tempo.

Solubilizada
@ Transformacio
em equilibrio

Estrutura
normal

Temperatura—

Envelhecida

-8 ®
p B
o l Superenvelhecida

O Supersaturada

Tempo ——

Figura 2. Tratamento de solubilizagdo e precipitacdo [14].

Os pontos 1, 2 e 3 presentes na figura 2 representam temperatura de solubilizacéo,

temperatura de precipitacao e temperatura minima de témpera, respectivamente.

A temperatura de solubilizacdo é escolhida de tal modo que a velocidade de
nucleacdo seja alta, a velocidade de crescimento seja baixa e 0s movimentos de difusdo
sejam de curto alcance para a obtencdo de particulas finamente distribuidas na matriz
primaria. Mantendo o material na temperatura referente ao ponto 2 por um tempo
suficiente ocorre a precipitacdo de particulas finas da fase B distribuidas no interior dos

grios da fase o, esta etapa de precipitagdo ¢ também chamada de envelhecimento [14].

Inicialmente, ha a formacdo de regides ricas soluto no interior da rede do solvente,
que constitui a matriz. Essas regides ao crescerem tendem a formar precipitados
intermediarios com uma rede cristalina gradativamente distinguindo-se da rede da matriz,
que podem ser coerentes ou semicoerentes com a rede do solvente. Por final, depois de
certo tempo, formam-se, a partir destes precipitados metaestaveis intermediarios, 0s

precipitados da fase de equilibrio, que em geral sdo incoerentes com a rede do solvente.
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Em relagdo as propriedades mecénicas, um incremento maior é alcangado com precipitados

metaestaveis intermediérios.

Ao se atingir uma distribuicdo adequada e um tamanho 6timo deve-se interromper o
processo, resfriando novamente o material pois com a continuidade do crescimento do
precipitado pode resultar em particulas grosseiras com a consequente reducdo da

resisténcia mecanica. Esta etapa indesejavel é conhecida como superenvelhecimento.

Os mecanismos de aumento de resisténcia devido a precipitacdo de particulas de
segunda fase estéo relacionados com a maior ou menor facilidade de movimentacdo das
discordancias na estrutura. Assim sendo, quando a segunda fase concentra-se em particulas
grosseiras nos contornos de graos da fase priméaria, as discordancias podem mover-se
facilmente no interior do gréo. Por outro lado, quando a segunda fase esta distribuida na
forma de pequenas particulas no interior dos gréos, essas particulas provocam tensdes
internas na rede constituindo obstaculos ao movimento das discordancias, aumentando

assim a dureza e a resisténcia mecanica.

2.1.2.3 — Endurecimento das ligas de aluminio da série 6000

O endurecimento por precipitacdo € utilizado objetivando promover a formacao

densa de precipitados finamente distribuidos numa matriz de fase primaria.

Cada classe de ligas apresenta um tipo diferente de microestrutura devido as
diferencas de composicdo quimica e de processamento. No caso das ligas da série 6000 o
aumento da resisténcia mecanica é obtido através da precipitagio do composto

intermetalico Mg,Si.

As ligas Al-Mg-Si sdo normalmente envelhecidas a 170°C e processo de
precipitacdo é dos mais complexos de todas as ligas endurecidas através deste mecanismo.
A sequéncia geral de precipitacdo, figura 3, no sistema Al-Mg-Si pode ser representada

por:

Solugdo Solida Super Saturada —— Aglomerados independentes de Mg e Si

— Zonas GP — Fase rica em silicio —»f’(Mg,Si) —p-Mg,Si [15-18]
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Inicialmente, ha a formacdo de aglomerados (clusters) de atomos de silicio, uma
vez que a solubilidade do silicio no aluminio é menor que a do magnésio. Esses
aglomerados sdo distribuidos homogeneamente através da matriz [19-22]. Aos poucos, 0S
atomos de magnésio difundem-se para estes aglomerados de silicio e ao se ligarem a estes
formam as chamadas zonas de Guinier-Preston (zonas GP). Estas zonas possuem formato
ligeiramente esférico e a medida que crescem, transformam-se em precipitados com forma
de agulhas, conhecidos na literatura como Beta [23,24]

O endurecimento por precipitacdo nas ligas da série 6000 € possivel pelo
decréscimo na solubilidade sélida dos compostos intermetalicos Mg,Si conforme a
temperatura diminui. Através do envelhecimento artificial, particulas intermetalicas Mg,Si
tendem a se distribuir uniformemente por toda a estrutura, incrementando a resisténcia
mecanica da liga, figura 3.

°C
700 Solugdo solida substitucional
solubilizagio (100% de o) retida na
temperatura ambiente pela
600 solubilizagdo.
500
100 Fina dispersdo de precipitados
coerente em matriz de o
300 envelhecimento
| |
I‘ 1
200
resfriamento
100 rapido
O o
0
Tempo

Figura 3. Tratamento térmico de solubilizagdo e envelhecimento com precipitacdo da fase f numa matriz da fase a [25].
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2.2 — FILMES FINOS

Hé& alguns anos existe um grande interesse em estudar o revestimento de superficies
com filmes finos para protecdo contra desgaste e reducgéo do coeficiente de friccdo tanto na
comunidade cientifica quanto nas industrias [26]. O principal objetivo destes estudos é
promover um maior entendimento dos mecanismos de contato existentes entre superficies

nos niveis macro, micro e nano.

Camadas protetoras sdo promissoras para aumentar a performance em varias areas
incluindo as areas de injecdo, farmacéutica e biomédica, usos militares e, eventualmente,

na area esportiva e de alimentos [1].

Varios avancos foram obtidos devido a busca por melhores propriedades através da
utilizacdo de novos métodos de deposicdo ao longo dos ultimos anos. Alguns destes
revestimentos sdo capazes de desempenhar suas fungdes em tempeturas tdo elevadas

quanto 500°C quando expostos ao ar e 1300°C sob vacuo [1].

Caracteristicas do revestimento, assim como do substrato devem ser avaliadas para
buscar uma melhor combinacdo revestimento/substrato que incremente a performance do
sistema ou peca. Em muitos casos, os revestimentos modelados como filmes finos possuem

propriedades elasticas diferentes do substrato [1].

Para um bom entendimento sobre os fenémenos que ocorrem quando duas
superficies estdo em contato e ha um movimento relativo entre elas, deve-se analisar
alguns fatores, como a geometria do contato, nos niveis macroscopico e microscopico, as
propriedades baseadas na composicdo quimica e estrutura das diferentes pecas envolvidas
aléem do meio no qual o processo ocorre. Além destes fatores existem outros ndo menos
importantes como o carregamento, a velocidade do ensaio, a forca tangencial e a

temperatura.

Em filmes finos, como o filme de TiN, a influéncia da porosidade e de defeitos na
forma de microtrincas pode gerar tensdes residuais nestas regies reduzindo assim a coesao

e a adesdo na interface, afetando negativamente o médulo elastico [27].

Em um estudo tribolégico em que duas superficies estdo em contato e existe
movimento relativo, mudancas fisicas e quimicas ocorrem obedecendo as interacfes entre

as propriedades das mesmas. Um processo triboldgico, quando visualizado em fungdo do
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tempo, causa modificacdo tanto na geometria quanto na composicao, onde parte da energia

oriunda do processo ocasiona fricgdo, desgaste, temperatura, som, dentre outras.

Normalmente os filmes sdo formados pela condensagdo (solidificacdo) de atomos
ou moléculas de vapor sobre o substrato. O processo de condensacdo se inicia pela
formacdo de pequenos aglomerados de material, denominados nucleos, espalhados
aleatoriamente sobre a superficie do substrato. O mecanismo de fixacdo é denominado de
adsorcdo quimica quando ocorre transferéncia de elétrons entre o material do substrato e a
particula depositada e adsorcdo fisica se isto ndo ocorrer. A energia de ligacdo associada a
adsorcdo quimica é de 8 a 10 eV e a associada a adsorcao fisica gira em torno de 0,25 eV
[28].

Atomos adsorvidos migram sobre a superficie do substrato interagindo com outros
atomos formando nicleos, este processo é denominado nucleacdo. A medida que mais
atomos interagem 0s nucleos crescem e quando se encontram uns com 0S outros ocorre a
coalescéncia resultando em estruturas maiores. O processo continua formando canais e
buracos no substrato exposto, preenchidos com novos nucleos até a formacéo de um filme

continuo [28], figura 4.
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Figura 4. Etapas do crescimento de filmes finos [28].

Geralmente os filmes sdo formados por grdos monocristalinos. O tamanho dos

grdos depende das condicdes da deposicdo e dos tratamentos térmicos posteriores. Graos
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maiores estdo associados a temperaturas maiores de processamento e a rugosidade de um
filme esté relacionada com o tamanho dos grdos. DeposicGes em alta temperatura tendem a
produzir filmes menos rugosos [28].

O comportamento tribolégico do filme depende de microestrutura, que €
determinada pela técnica de deposicdo e as variaveis de processo. O crescimento de filmes
durante a deposicdo ocorre geralmente por meio da formacéo de grdos colunares. Durante
o crescimento do filme poderéd haver a maior ou menor incorporagdo de defeitos ao filme.
Alguns modelos de formagéo de filmes finos foram desenvolvidos em meados de 1970. No
modelo proposto por Thornton [29] existe uma relacdo entre a temperatura do substrato, a
temperatura de fusdo do material de recobrimento (Tm), a pressdo do gas no interior do
reator (PAr) e a estrutura do filme, figura 5. Na figura 5 quatro zonas podem ser

visualizadas.

Figura 5. Modelo de microestrutura para filmes finos [29]

A zona 1 ¢é formada por grdos colunares finos, contendo uma grande quantidade de
poros nos contornos de grdo. A zona 2 é formada por gréos colunares grandes e fortemente
direcionados. Na zona de transi¢do, zona T, tém uma estrutura constituida por um arranjo
denso de grdos na forma de fibra e auséncia de poros nos contornos de grao, é composta de
grdos densamente empacotados. Os filmes formados na zona T sdo mais densos e menos
rugosos apresentando melhores propriedades triboldgicas. Ja a zona 3 é formada por uma

estrutura com gréos recristalizados. A obtencdo de estruturas com melhores propriedades
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pode ser promovida no processamento em baixa temperatura utilizando baixas pressoes de

gas no reator e alta tenséo de aceleragdo de ions.

Nos processos usuais de revestimentos de filmes finos produzidos em vacuo tem-se
temperaturas baixas nos substratos em relacdo ao ponto de fusdo do filme fino, por
exemplo, para o TiN utiliza-se normalmente T/Tm aproximadamente de 0,23 para o0s
processos de PVD. A utilizacdo de baixas temperaturas no substrato durante a deposicéao é
importante visto que, durante o processo de deposicdo de filmes finos ndo se deseja
modificar as propriedades metallrgicas dos substratos, uma vez que o objetivo é que
somente a superficie atinja as propriedades triboldgicas desejadas.

A modificacdo superficial de materiais abrange diversos setores de interesse da
industria, como metal-mecénica, medicina, odontologia, industria alimenticia dentre
outras. Os filmes finos de nitretos ceramicos tém recebido grande ateng&o industrial por
aliar a dureza das ceramicas com alta estabilidade térmica e mecanica, tornando estes
materiais adequados para revestimentos protetores de ferramentas e pecgas em geral pois
proporcionam aumento de desempenho em suas propriedades fisico-quimicas e mecanicas
[30,31].
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2.2.1 — Nitreto de titanio

O nitreto de titdnio (TiN) € um revestimento industrialmente popular devido a sua
elevada dureza, baixo coeficiente de friccdo, boa resisténcia ao desgaste, a alta temperatura
e a oxidacdo. Todas estas propriedades o faz um candidato ideal para varias aplicacdes
triboldgicas, como em ferramentas de corte, revestimento de rolamentos e em Varios
componentes mecanicos [32,33]. Para desempenhar suas atribuicbes mecanicas o

revestimento deve estar bem aderido e a coesao intrinseca do substrato ser suficiente [33].

O nitreto de titdnio € um material ceramico de cor dourada com uma estrutura
cristalina do tipo cubica de face centrada, figura 6. Este composto pode ser obtido através
da deposicdo fisica de vapor, técnica esta muito utilizada visando a melhoria da

performance de ferramentas e componentes no geral.

Figura 6. Estrutura cristalina do TiN [34].

Ferramentas de corte nas quais o TiN é depositado exibem um incremento no
tempo de vida em servico de mais de duas vezes quando comparadas com ferramentas

similares sem revestimento [35].

O TiN tem propriedades interessantes ocasionadas por este composto exibir
caracteristicas de ligacdo metalica e covalente. Devido a sua ndo usual combinacdo de
propriedades como boa condutividade elétrica, extrema dureza (2300 a 2600 HV), inércia
quimica, os nitretos de metais de transicdo sdo utilizados como revestimentos duros para

melhorar propriedades mecanicas, elétricas e quimicas [36].
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A espessura do filme de TiN influencia diretamente no coeficiente de friccdo e
consequentemente no tempo de vida de componentes revestidos com nitreto de titanio [37-
39].

Os filmes de TiN sdo muito frageis; devido a esta caracteristica estes tem grande
tendéncia a fratura e delaminacdo do substrato durante o desgaste, especialmente em
substratos com baixa dureza [39]. Esta tendéncia aumenta com o0 incremento da carga

aplicada e com a reducdo da espessura do filme.

Os processos de obtencdo do revestimento de TiN podem ser categorizados em
duas técnicas distintas: deposicdo quimica de fase vapor (CVD) e deposicdo fisica de fase
vapor (PVD). Partindo do principio de que alta temperatura é requerida para 0 processo
convencional de CVD, este processo nao € indicado para deposicdo em substratos sensiveis
a temperatura, como o aluminio. Ja os processos de deposicdao por PVD sdo bem aplicados
para substratos que requerem baixa temperatura de deposicao [35].

A dureza e a adesd@o de filmes de TiN podem ser relatadas por alguns parametros
fundamentais como a orientacdo preferencial, a fracdo N/Ti, a tensdo residual, e a
composicao quimica na regido de interface [35], além da forte ligacdo (predominantemente
covalente) entre os atomos de nitrogénio e titanio. Estudos previamente realizados
utilizando a técnica de difracdo de raios X [40, 41] para caracterizar revestimentos de TiN
revelam que os filmes possuem diferentes orientacdes preferenciais (<111>, <200>, <220>
e <311>).
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2.3 - TECNICAS DE DEPOSICAO

Existem dois motivos principais para 0 uso dos conhecimentos a cerca da
engenharia de superficie para aplicacfes triboldgicas: para incrementar a resisténcia ao
desgaste da superficie do material, e para modificar propriedades de friccdo [42].
Caracteristicas da superficie podem ser alteradas sem haver modificagdo da composicdo do

material através da alteracdo na sua microestrutura.

H& duas metodologias distintas para incrementar as propriedades tribolégicas da
superficie de um material: ou através da modificacdo superficial (com ou sem modificacao

na composicdo quimica), ou através do revestimento superficial.

Dentre os metodos utilizados para revestir a superficie de uma peca, existem dois
processos largamente utilizados nos quais o revestimento é formado através de uma fase
vapor, o processo de deposicdo quimica de vapor (CVD) e o processo de deposicao fisica
de vapor (PVD).

A principal diferenca entre estes dois métodos de deposicdo esta na reacdo quimica
(CVD) ou na sua auséncia (PVD) entre a superficie do substrato e o revestimento que esta
sendo depositado. Devido ao processo de PVD ndo haver praticamente reacdo quimica
entre o material depositado na forma de filme e o substrato, a temperatura deste durante o
processo é baixa, tornando este processo atrativo para materiais que nao resistem a altas

temperaturas, como o aluminio e o magnésio por exemplo.

Alguns revestimentos obtidos pelo método de PVD (TiN, CrN, ZrN, dentre outros)
tem sido extensivamente usado para melhorar as propriedades de desgaste e protecdo
contra corrosdo e estes revestimentos tem sido muito difundido nas producdes visando
reduzir os custos de producdo e aumentar a produtividade, tudo que €é essencial para que

seja competitivo industrialmente [43].

Embora possamos utilizar uma definicdo geral para processos de deposicdo fisica
de fase vapor (PVD) existem diversas variacdes do processo em funcdo do meio de
obtencdo do vapor ou mesmo da existéncia ou ndo de rea¢bes quimicas durante 0 processo.
Muitas vezes em PVD, um gas reativo (N2, CHy4, Oy) é introduzido no processo a fim de
promover reagdes quimicas com espécimes evaporadas para a obtencdo de compostos
[44,45].
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Nos processos de PVD espécimes do filme sdo arrancadas fisicamente de uma
fonte, por temperatura (evaporagdo) ou por impacto de ions (Sputtering), e com o vapor na
forma atémica, molecular ou idnica se deslocam até o substrato onde se condensam na
forma de um filme. Adicionalmente, podem ocorrer reagdes quimicas na superficie do
substrato. Como a temperatura do substrato é normalmente menor que em processos de
CVD (geralmente de 50 a 500°C), os processos PVD s&o mais indicados para substratos
sensiveis ao calor [44,45].

Existem varios tipos sistemas de evaporacdo, que se diferem principalmente pelo
método de aquecimento. Entre os mais comuns, podemos citar: resistivo (efeito Joule),
indutivo e por feixes de energéticos (como o feixe de elétrons).

2.3.1 — Agquecimento Resistivo

Nesta técnica, 0 material base é depositado em um suporte que € aquecido, e por
efeito Joule o suporte € aquecido fundindo o material base. Embora seja muito simples, a

evaporacgdo por aguecimento resistivo apresenta varias restrigoes:

e Metais refratarios ndo podem ser evaporados devido ao seu alto ponto de
fusdo/evaporacéo;

e Evaporacdo do material do filamento pode contaminar o filme;

e Na&o se consegue controlar com preciséo a espessura do filme;

e N4&o é possivel controlar a composicéo de ligas.

2.3.2 — Aquecimento indutivo

O aquecimento € produzido por uma fonte de radio frequéncia. O cadinho que
suporta o material base normalmente é de Nitreto de Boro, envolto por uma bobina
resfriada a qual se aplica o sinal de radio frequéncia. Este sistema ndo produz radiacédo
ionizante mas tem a desvantagem do contato direto entre o material fonte e o cadinho, o

que pode provocar a contaminacéao do filme depositado [27].
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2.3.3 — Deposicdo assistida por feixe de ions

Ao longo de décadas, houve um avanco significativo nos processos de revestimento
e no desenvolvimento de materiais para estas aplicacbes. Uma mudanca dos processos de
deposicdo quimica de fase vapor (CVD) para os processos de deposicdo fisica de fase
vapor (PVD) seguiram esta mesma linha. Os processos de revestimentos por PVD utilizam
menores temperaturas de deposicdo que os processos de CVD. Contudo, com baixas
temperaturas de deposicdo hd uma reducdo no grau de adesdo entre o substrato e o
revestimento, o qual as vezes causa a delaminacdo do filme. Para compensar esta baixa
ligagdo entre o revestimento e o substrato, processos de bombardeamento i6nico foram
explorados em muitos processos de revestimento por PVD [46].

Inicialmente, o material do alvo (elemento a ser depositado) é evaporado através do
feixe de elétrons que colide com 0 mesmo. Estes a&tomos séo depositados sobre a superficie
do substrato (deposicdo por feixe de elétrons) e, posteriormente, moléculas de gases
adicionadas na camara sdo ionizadas e aceleradas contra a superficie do substrato a ser
depositado. Atraves da reacdo entre 0os atomos depositados e 0s ions que colidem com o
substrato, e que possuem elevada energia, ocorre a formacdo das moléculas constituintes

do filme.

O bombardeamento idnico ocasiona alta concentracdo de defeitos pontuais no
substrato nos primeiros instantes do processo. Estes defeitos funcionam como nucleos de
crescimento e tem como consequéncia direta a alta tensdo intrinseca de compressdo, alem

de dar ao filme fino uma melhor aderéncia [47].

No método de deposicdo assistida por feixe de ions (“ion beam assisted
deposition”, IBAD), figura 7, a deposicdo a vacuo de material sobre um substrato é
combinada com bombardeamento simultaneo por fons. fons com uma energia de centenas
de eV até dezenas de keV penetram no substrato e chocam-se com atomos depositados
sobre este, impelindo-os da superficie para dentro; em seguida é formada dentro do
substrato uma nova fase intermediaria mista de elementos do substrato, ions incidentes e
atomos depositados [48]. A formacdo desta nova fase aumenta a aderéncia do filme

depositado.
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Monitor de
deposicao

Figura 7. Esquema do sistema de deposicao assistida por feixe de ions com evaporador por feixe de elétrons [48].
O bombardeamento de ions durante a deposi¢do fisica de vapor (IBAD) possui
parametros mais independentes que técnicas classicas baseadas em plasma [49]. O
processo de deposicdo exerce influéncias na orientacdo cristalografica, morfologia,

topografia e densificacdo dos filmes.

A adesdo, estrutura e durabilidade dos revestimentos em varios substratos podem
ser substancialmente melhoradas pela irradiacdo do substrato e condensamento do filme

com jons e néutrons energéticos com muitos eléctron-volts.
As principais caracteristicas do método de deposi¢éo assistida por feixe de ions sao:

e Boa aderéncia, por ndo existir nenhuma interface descontinua entre o substrato e o
filme;

e Aplicabilidade a substratos termicamente sensiveis [49];

e Facilidade de modificacdo e controle das caracteristicas fisicas e quimicas (dureza,
densidade, tensdo interna, morfologia, estequiometria), e propriedades
cristalograficas (nucleacdo, densidade de nucleacdo, estrutura cristalina) de filmes

finos com os controles independentes dos parametros de deposi¢do [50-53].

2.3.4 — Defeitos associados a deposicédo de filmes finos

Superficies revestidas contém defeitos esporadicos como picos e crateras.

Crescimento de defeitos é inerente ao revestimento de filmes duros via PVD. A densidade
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de defeitos pode ser reduzida pelo préprio pré-tratamento do substrato e sele¢do otimizada

de parametros de deposicdo, entretanto € dificil elimind-los por completo.

Os tipos mais comuns de crescimento de defeitos séo defeitos nodulares. A origem
destes defeitos sdo irregularidades na superficie do substrato maiores que 0,1 pm
(asperezas, inclusdes, impurezas) e especialmente as particulas de tamanho
submicrométrico nas quais permanecem na superficie depois do procedimento de limpeza
ou gerados durante o processo de deposi¢do. Pequenas particulas nucleiam defeitos quando
a superficie é recoberta [54].

A formacdo de defeitos nodulares em revestimentos obtidos por PVD é causado por
efeitos de sombreamento iniciados por particulas (sementes) ou asperezas na superficie do
substrato durante o processo de deposicao devido aos processos de evaporacao e sputtering
possuirem linha de visdo. Nos defeitos, as nucleagdes e crescimento séo aceleradas em
relacdo a matriz. O diametro dos nodulos, que sdo conicos ou possuem forma parabdlica,

aumenta com a espessura do revestimento.

O sistema de deposicdo €, as vezes, um grande gerador de particulas pequenas que
pode contaminar 0 revestimento em crescimento. Para obtencdo de revestimentos com
pouca aspereza superficial devem-se eliminar as particulas no ambiente de producdo. O
mais importante procedimento para um revestimento de alta qualidade é a limpeza do

substrato.

Partindo deste ponto de vista, uma limpeza periddica de todos os componentes do
forno a vacuo é muito importante. Dispositivos que venham a minimizar a possibilidade de
turbuléncia no fluxo de gas devem ser utilizados. Quanto mais randémico for a direcdo do

fluxo de gas menor sera o nimero e o tamanho dos furos.

Uma grande concentracdo de defeitos tem efeitos negativos nas propriedades
mecanicas e nas resisténcias ao desgaste e a corrosao. O crescimento de defeitos atuam no
aumento de tensdo no filme, incrementam o coeficiente de friccdo e a permeabilidade a

gases e diminuem a resisténcia a corrosdo e ao desgaste do revestimento.

23



2.4 -TRIBOLOGIA

Tribologia é a ciéncia e tecnologia da interacdo entre superficies em movimento
relativo [1]. Este termo foi utilizado pela primeira vez na Inglaterra em meados de 1960, e
combinava os campos da friccdo, lubrificagéo e desgaste.

Muitos dos problemas atuais aplicados na tribologia requerem conhecimentos de
varias areas da ciéncia: ciéncia da superficie, quimica dos lubrificantes, design e
caracteristicas de maquinas, ciéncias dos materiais, reologia, mecéanica dos fluidos, entre

outras [1].

2.4.1 — Mecanismos de contato

Para se analisar um processo tribologico como um todo deve-se levar em
consideracdo simultaneamente friccdo, desgaste e mecanismos de deformagdo em
diferentes niveis o que torna a analise complexa. Devido a esta complexidade, para um real
entendimento de todo o processo triboldgico deve-se separar as modificacGes tribologicas
em quatro tipos: efeitos mecanicos nas escalas macro e micro, os efeitos quimicos e a

transferéncia de material, conforme figura 9.

Ao se analisar um contato envolvendo superficies em movimento relativo deve-se
levar em consideracdo alguns fatores como a geometria do contato, nas escalas macro e
micro, as propriedades dos materiais e 0s parametros do ambiente envolvido no
tribossistema. Outros fatores como o carregamento normal, velocidade, forca tangencial e
temperatura também sdo de extrema importancia na analise [26]. Como uma funcdo do
tempo, o processo tribolégico pode causar mudancas tanto na geometria quanto na
composicdo quimica e a energia presente no sistema se transforma em: friccdo, desgaste,

variacdo na velocidade, temperatura, som, entre outros fenémenos.

A resisténcia ao desgaste pode ser considerada como parte de um sistema
tribolégico em que muitas variaveis influenciam na taxa de desgaste, incluindo as
caracteristicas do projeto, condicbes de operacdo, tipo de abrasivo e propriedades do
material [55].

Usualmente, um sistema triboldgico (figura 8) é constituido por quatro elementos:
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e Corpo solido;
e Contra-corpo;
e Elemento interfacial;

e Ambiente.

O contra-corpo pode ser um sélido, um liquido, um g&s ou mesmo uma mistura

destes. O elemento interfacial sdo os lubrificantes e a poeira no estado sélido.

Tribosistema

| Ambiente

Elemento
Interfacial

Figura 8. Representagdo esquemadtica dos elementos de um tribossistema [Norma DIN 50 320, 1977].

Um maior entendimento sobre os mecanismos existentes nos contatos tribolégicos
s80 necessarios para otimizar as superficies em contato aumentando assim a sua
performance. Existem estudos triboldgicos que sugerem algumas regras para modelamento
de designs assistindo a escolha do material, os tratamentos superficiais e o revestimento

durante os estagios iniciais do desenvolvimento do design.

Figura 9. Mecanismos de contatos triboldgicos. (a) Macromecanico, (b) Transferéncia de material, (¢) micromecanico,
(d) tribomecanico e (e) contato nanomecancio [26].
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Um dos fatores que influenciam nos mecanismos de friccdo e desgaste é a forga que
uma superficie aplica sobre a outra (superficies em contato). Trabalhos numéricos como o
de Holmberg e Matthews foram desenvolvidos para avaliar o campo de tensdo e
deformac&o em superficies revestidas [56]. Em meados dos anos 90, Ramalingam e Zheng
[57] utilizaram uma aproximacdo matematica para calcular as tensdes na interface
revestimento/substrato oriundas da deposicdo de filmes duros em substratos com menor
dureza. SolugBes numéricas foram obtidas para diferentes distribuicfes de tensGes na
superficie revestida. Eles mostraram como a tensdo trativa na interface tende a separar o
revestimento do substrato, e como isto pode ser resolvido através do ajuste da espessura do

revestimento e mudancas nas condicOes de revestimento.

Por outro lado, alta tensdo compressiva na superficie reduz a rugosidade superficial
e reduz a taxa de desgaste para 5 — 20% das superficies livres de tensdo residual
compressiva [57].

Um importante pardmetro é a dureza do revestimento e sua relagédo com a dureza do
substrato. Revestimentos com baixa dureza como a prata e 0 ouro pode desempenhar a
funcédo de reduzir a origem de tensdo trativa na superficie de deslizamento, o0 que contribui
para a ndo formacdo de trincas internas e subsequentemente a severidade do desgaste [26].
Revestimentos duros em substratos “moles” podem reduzir a friccdo e desgaste pela
prevencdo da riscagem tanto na micro quanto na macroescala. Estes revestimentos
tipicamente exibem tensdes residuais compressivas que podem prevenir que tensdes

trativas ocorram.

A espessura do revestimento influencia na riscagem do componente de friccao,
enquanto que para superficie aspera afeta o grau de penetracdo da superficie rugosa a qual
hd um movimento relativo. Revestimentos duros em substratos moles sdo susceptiveis a

fratura devido a deformacéo do substrato [26].

Vale ressaltar que particulas abrasivas podem estar presentes quando duas
superficies com movimento relativo estdo em contato, estas particulas podem ser oriundas
do ambiente ou ter sido geradas pelo processo de desgaste. A influéncia destas particulas
no processo de friccdo e desgaste pode ser considerado em algumas condicdes de contato,
dependendo do diametro da particula, espessura do revestimento, rugosidade das particulas

e do revestimento e a relagdo entre dureza do substrato e do revestimento.
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Para um real entendimento dos fendmenos envolvidos no desgaste que podem ser
visualizados no nivel macroscopico deve-se observar esta regido em que o desgaste ocorre
em nivel microscépico. Os mecanismos tribolégicos em nivel micro descrevem a geracéo e
propagacao de trincas, a liberacdo de material e formacdo de materal devido a atuacéo de

tensoes.

Cisalhamento e fratura sdo dois mecanismos bésicos para a nucleacdo de uma trinca
e para sua propagacdo até resultar em liberacdo de material e formacdo de marcas de
desgaste e particulas de desgaste. Varios estudos tém sido realizados para um melhor
entendimento deste fenbmeno porém ainda ndo ha muito conhecimento sobre estes

fendmenos.

Alguns estudos a cerca do fator de intensidade de tensdo indicam que tensdes
compressivas no revestimento tendem a prevenir a propagacéo de trincas [58]. Existe uma
grande influéncia entre o carregamento de fratura e a carga de fratura padrdo devido a
diferenca entre as propriedades elasticas do revestimento e do substrato, sendo que com
variacdes nas propriedades e espessura do revestimento o carregamento de fratura pode

alterar em dez vezes [59].

2.4.2 — Desgaste

Desgaste é usualmente associado com perda de material na zona de contato quando
0s corpos estdo submetidos a movimentos relativos [60]. Genericamente, dois grupos de
mecanismos de desgaste podem ser identificados. O primeiro grupo compreende aqueles
dominados pelas caracteristicas mecanicas dos materiais, e 0 segundo compreende aqueles
definidos pela natureza quimica dos materiais. Em quase todas as situacdes € possivel
identificar o mecanismo de desgaste dominante, o qual € geralmente determinado por
caracteristicas mecanicas e estabilidade quimica do material, temperatura na zona de

contato e condi¢cbes operacionais.

Sédo identificados quatro tipos diferentes de desgaste: abrasivo, adesivo, corrosivo e

por fadiga de contato.
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2.4.2.1 — Desgaste Adesivo

Desgaste adesivo esta invariavelmente associado com a formagdo de uma jungéao

adesiva na interface entre dois corpos, figura 10.

Juncao

Adesiva

Fratura

Figura 10. Formagdo da jungdo adesiva [61].

Para uma juncdo adesiva ser formada, as superficies dos materiais devem estar
intimamente em contato. A tensdo destas juncdes depende em grande parte da natureza
fisico-quimica das superficies em contato. Um namero de etapas principais bem definidas

para formacdo de particulas de desgaste adesivo podem ser identificadas:

Deformacdo das irregularidades das superficies em contato;
Remocéo de filmes superficiais;

Formacao da juncédo adesiva, figura 10;

Falha das juncdes e transferéncia de material,

Modificacdo de fragmentos transferidos;

S O A

Remocdo de fragmentos transferidos e criacdo de particulas de desgaste soltas.

O volume do material removido pelo processo de desgaste adesivo pode ser

estimado através de uma equacdo proposta por Archard [61], equacdo 3.

Y 0
Va_kHL,

Onde k é o coeficiente de desgaste, L € a distancia de escorregamento e H ¢é a dureza do

material com dureza inferior em contato.
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O coeficiente de desgaste € uma funcdo de vérias propriedades dos materials em
contato. A equacdo 3 é valida apenas para contatos a seco. Nos casos em que se utilizam
lubrificantes nos contatos, onde o desgaste € uma possibilidade real, algumas modificacdes

na equacao de Archard’s sdo necessarias.

Enquanto a formacdo de uma juncdo adesiva é o resultado da adeséo interfacial
pegando locais pontuais de contato intimo entre superficies rugosas, 0 mecanismo de falha
destas juncdes ndo é bem definido. Existem razdes para imaginar que o mecanismo de
fratura desempenhe um importante mecanismo de falha na juncdo adesiva. E conhecido
que adesdo e fratura sdo muito sensiveis a contaminacBes superficiais e ao ambiente,
entretanto, é extremamente dificil encontrar uma relacdo entre o desgaste adesivo e as
propriedades do material. Entretanto, é conhecido que o desgaste adesivo é influenciado

pelos pardmetros abaixo que caracterizam 0s corpos em contato:

e Estrutura eletrbnica;
e Estrutura cristalina;
e Orientacdo cristalina;

e Tensdo coesiva.

2.4.2.2 - Desgaste Abrasivo

Desgaste por abrasdo € uma forma de desgaste causada pelo contato entre um
particula e um material s6lido. O desgaste abrasivo ¢ a perda de material pela passagem de
particulas duras sobre uma superficie. A abrasdo é uma forma extremamente rapida e
severa de desgaste e pode resultar em significantes custos se ndo for adequadamente

controlada.

O desgaste abrasivo, figura 11, ocorre sempre que um objeto é carregado sobre
particulas de um material que tem igual ou maior dureza. Basicamente, sobre a acdo de
uma carga normal, as irregularidades da superficie mais dura penetra a superficie menos
dura produzindo deformaces plasticas. Quando um movimento tangencial é introduzido, o
material é removido da superficie menos dura pela acdo combinada de micro-adesdo e
micro-corte [61]. A maior dificuldade na prevencgéo e controle do desgaste abrasivo € que o

termo “desgaste abrasivo” ndo descreve precisamente os mecanismos de desgaste
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envolvidos. H4, de fato, variados mecanismos diferentes de desgaste atuando ao mesmo

tempo, todos com diferentes caracteristicas.

W

NS Z

A
V P
L

Figura 11. Desgaste Abrasivo [60]

Existe uma relacdo intima entre as propriedades do material e a resisténcia ao
desgaste, e em particular:

e Tratamento térmico de ligas usualmente incrementa sua resisténcia ao desgaste
abrasivo;
e Existe uma relacdo linear entre resisténcia ao desgaste e dureza para materiais nao

metéalicos de elevada dureza [61].

Os processos de desgaste abrasivo podem ser classificados pelos modos de
desgaste. Estes modos podem variar entre deslizamento, rolamento, oscilacdo, impacto e
escoamento e basicamente dependem dos diferentes fenémenos que ocorrem na interface
de um corpo sélido, em funcdo do movimento das superficies e/ou das particulas abrasivas,
figura 12 [62].

Desgaste por Desgaste por Desgaste por Desgaste por Desgaste por
deslizamento Rolamento Oscilaciao Impacto escoamento
ﬁ (LB — |+| T
i e
| |
Deslizamento Rolamento Oscilacdo Impacto Escoamento
1
L 1 1 1
MOVIMENTO

Figura 12. Classificagdo dos processos de desgaste [62]

Os movimentos de rolamento, deslizamento ou impacto que atuam na superficie

podem resultar em tensdes ciclicas alternadas.
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O processo de desgaste abrasivo geralmente se d& segundo um sistema contendo
trés corpos, onde particulas estdo presentes entre dois corpos que estejam em movimento
relativo. Caso estas particulas tenham elevada dureza, as mesmas tendem a removerem
material da superficie, 0 que pode ser chamado de desgaste abrasivo entre trés corpos,
figura 13. Desgastes originalmente ditos como entre dois corpos podem conter
contaminantes, sujeira na superficie ou até mesmo particulas arrancadas durante o desgaste

prematuro ocasionando assim o desgaste entre trés corpos [44].

Taxas de desgaste devido a abrasdo entre trés corpos sdo geralmente menores que
aquelas ocasionadas pela abrasdo entre dois copos, embora 0s varios mecanismos de

remocédo de material nos dois casos se diferem mais na importancia que na natureza [44].

™,

Figura 13. Abrasédo a trés corpos [Fonte: Autor]

Particulas duras podem ser geradas localmente por oxidacdo ou desgaste dos
componentes do sistema triboldgico; particulas arrancadas de Al,Os, por exemplo, podem
ser produzidas por desgaste por deslizamento de ligas de aluminio, podendo, entéo, causar

mais danos por abraséo.

2.4.2.2.1 - Mecanismos de desgaste abrasivo
As particulas abrasivas podem remover material por microcorte, microfratura,

destacamento de grdos individuais ou por fadiga acelerada por repetidas deformacoes.

Estes mecanismos estdo ilustrados na figura 14.
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d) Fadiga por repetidas deformacdes d) Arrancamento de grios

Figura 14. Mecanismos de desgaste abrasivo [60]

O primeiro mecanismo ilustrado na Figura 14, corte, representa 0 modelo classico
onde a ferramenta de corte ou a aspereza com elevada dureza corta uma superficie macia.
O material que é cortado é removido como sobras de desgaste. Quando o material que
sofre abrasdo ¢é fragil, por exemplo uma ceramica, pode ocorrer a fratura superficial. Nesta
situacdo, sobras de desgaste sdo resultados de convergéncia de trincas. Quando um
material com elevada ductilidade é sujeito a abrasdo por uma particula abrasiva, ao inves
do corte ha uma deformacédo na superficie. Neste caso restos de desgaste € resultado da

fadiga do metal.

O ultimo mecanismo ilustrado na figura 14 representa o destacamento de gréo. Este
mecanismo se aplica principalmente para ceramicas onde o contorno entre grdos é

relativamente fraco, neste caso grdos séo perdidos como restos de desgaste.

Com o desenvolvimento de modernas técnicas de caracterizacdo, como a
microscopia eletrobnica de varredura (MEV), houve um avango significativo no

entendimento dos mecanismos envolvidos no desgaste abrasivo.

A presenca de um lubrificante € um fator relativamente importante visto que pode
promover o corte com auxilio de particulas abrasivas, devido ao lubrificante servir como

um carreador de particulas abrasivas.
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2.4.2.3 - Particulas Abrasivas

2.4.2.3.1 - Dureza das Particulas

A dureza das particulas envolvidas nos processos de abrasdo influenciam
diretamente na taxa de desgaste. Quanto maior for a dureza da particula maior sera o
desgaste envolvido no processo.

Através do estudo dos mecanismos de contato existentes entre uma particula
abrasiva e uma superficie plana pode se visualizar duas situacées distintas. Caso a particula
abrasiva tenha uma dureza superior a dureza da superficie e a pressdao desta sobre a
superficie exceda o limite de escoamento do material havera a penetragdo da particula na
superficie caso a mesma ndo venha a fraturar. Caso a particula frature ou deforme néo

podera ser notada qualquer deformacéo sobre a superficie.

Em termos gerais, é observado experimentalmente que particulas abrasivas de
qualquer formato podem causar scratching se Ha/Hs>1,2. Em relacdo a abrasdo, caso a
relacdo Ha/Hs>1,2, ocorre uma abrasdo mais acentuada enquanto que para valores abaixo

de 1,2 para esta mesma relacéo a abrasao é considerada moderada [42].

A observacdo de que existe um minimo valor de relacdo entre as durezas da
particula abrasiva e da superficie para que um material risque outro é a base fisica para
uma escala de dureza desenvolvida pelo mineralogista australiano Mohs em 1824. Mohs
ordenou em sequéncia de dureza dez minerais, sendo que quanto maior o seu nimero na
escala Mohs, maior ¢ a dureza e este pode riscar os materiais com dureza Mohs inferior. O
material com maior dureza segundo a escala Mohs é o diamante, correspondendo a dureza

10 na escala Mohs.

2.4.2.3.2 - Formato das Particulas

Muitas particulas responsaveis por desgastes abrasivos e erosivos sdo ligeiramente
aquixiais, mas podem conter variagdes consideraveis na sua angularidade dependendo da

sua origem.
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As taxas de desgaste dependem fortemente do formato das particulas abrasivas,
onde se tem maiores taxas de desgaste quando se utiliza particulas com formatos

irregulares que para particulas com formato mais arredondado.

2.4.2.3.3 - Tamanho das Particulas

O tamanho da particula geralmente é designado por um range. As que Sao
responsaveis pela maior parte dos desgastes abrasivos e erosivos estdo entre 5 ¢ 500 um de

diametro.

Para particulas menores que 100 pm, em geral a taxa de desgaste diminui com o
decréscimo do tamanho médio de particula. Isto pode ser observado pela utilizacdo de
métodos de remocdo de particulas de um sistema, ou por filtragem ou por métodos de
centrifugacdo, que removem particulas maiores reduzindo efetivamente as taxas de abraséo

e de erosdo do sistema.

2.4.2.3.4 - Abrasividade das particulas

Uma particula é usualmente definida como um abrasivo quando esta pode causar
rapido ou eficiente desgaste abrasivo. Em muitos casos, a dureza do material chega a ser
menos que 0,8 da dureza da particula para que ocorra uma rapida abrasdo. Tem sido
observado, entretanto, que um limite de desgaste abrasivo e de dano para a superficie
ocorre mesmo que a tensdo de escoamento do material exceda a da particula. Um desgaste
abrasivo lento persiste até quando a dureza do abrasivo e do material base forem iguais.
Alguns materiais, com fases “macias” podem absorver algum desgaste at¢ mesmo quando
sua dureza seja mais alta que a do abrasivo, até 1,2 a 1,4 vezes a dureza do abrasivo. Um
gréafico conceitual da resisténcia ao desgaste versus a razdo entre a dureza do material pela

dureza do abrasivo pode ser visualizado na figura 15.

E complicado mensurar a medida dos ceramicos, visto que, em sua maioria
constituem uma mistura. Mistura esta contendo fases com diferentes durezas, o que torna a

medicdo por métodos convencionais como o de dureza Brinell ou Rockwell dificeis de
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serem aplicados. Os métodos mais aplicados em tais verificacBes de dureza sdo a dureza
Knoop e Vicker, ambas utilizando baixo carregamento.

O carbeto de silicio, um mineral artificial, possui uma dureza extremamente
elevada quanto 3000 HV. O quartzo (1100 HV) e outros minerais com elevada dureza sao
0s principais causadores de problemas de desgaste abrasivo em metais, estes possuem uma
dureza em torno de 800 HV.
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Figura 15. Resisténcia ao desgaste relativa versus razao de dureza entre o material base e o abrasivo [60].

Em uma visdo mais complexa da dureza das particulas abrasivas pode-se verificar
algumas situacdes, conforme pode ser visualizado na figura 16. Caso as particulas
abrasivas forem extremamente frageis estas podem quebrar em particulas menores,
minimizando assim o desgaste. Se o abrasivo possuir uma elevada tenacidade este pode
ndo quebrar em particulas menores o que é necessario para geracdo de novas faces
cortantes 0 que ocasionaria um rapido desgaste. De modo geral, as faces das particulas
mais ddcteis tendem a se tornar arredondadas reduzindo a eficiéncia abrasiva quando

comparadas com particulas anguladas.

Outro fator de extrema importancia no controle da abrasividade de uma particula é
0 seu tamanho e geometria. O tamanho de uma particula é usualmente definido como o
minimo tamanho de uma esfera que consegue penetrar um sitio com dimensdes

conhecidas, por exemplo uma peneira com sucessivas malhas. Esta quantidade pode ser
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mensurada facilmente através de peneiras com furos de didmetros conhecidos. A geometria
de uma particula abrasiva é importante para definicdo de como a forma da particula difere
de uma esfera ideal e como muitas extremidades ou cantos estdo presentes na particula

abrasiva.

Particula abrasiva muito fragil

Particula abrasiva com elevada tenacidade

Figura 16. Efeito da dureza e da tenacidade da particula abrasiva na eficiéncia como abrasivo [60].
A base da resisténcia ao desgaste abrasivo do material é a dureza, e é geralmente
encontrado que materiais com elevada dureza possuem baixas taxas de desgaste abrasivo

quando comparados com materiais mais macios.
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2.5 - TECNICAS DE CARACTERIZACAO

2.5.1 — Desgaste Microabrasivo

No ensaio de desgaste micro abrasivo, uma esfera rotativa exerce certa forga sobre
a amostra testada, na presenca de uma “lama” abrasiva, caracteristicas de desgaste sdo
analisadas com base nas dimensfes da cratera formada na superficie da amostra durante o
teste [63].

Este tipo de ensaio tem sido aplicado no estudo de desgaste abrasivo de materiais
metalicos e ndo metalicos, e dependendo da configuracdo do equipamento € possivel
aplicar uma forca normal (Fy) de 0,01 a5 N e velocidade de rotagéo da esfera (n) acima de
525 rpm [63].

Dois modos de desgaste s@o observados durante o ensaio de desgaste micro-
abrasivo: resultante da abrasdo por rolamento quando particulas abrasivas rolam entre a
esfera e a amostra ensaiada (na regido de contato); ja abrasdo por deslizamento é observado
quando as particulas abrasivas escorregam na regido de contato. Adicionalmente, abraséo
por rolamento e por grooving podem ocorrer simultaneamente. O tipo de modo de desgaste

tem um efeito significante na taxa de desgaste de um sistema tribologico [63].

Dois equipamentos sdo rotineiramente utilizados para ensaios de desgaste micro-

abrasivo:

e Um equipamento com esfera fixa (figura 17 — a);

e Equipamento com esfera livre (figura 17 — b).

Esfera

Parafuso

Figura 17. Equipamento para ensaio de desgaste micro-abrasivo. 17-a: esfera fixa; 17-b: esfera livre. [45]
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Na configuracdo do equipamento utilizando a esfera fixa é eliminado o movimento
relativo entre o eixo (responsavel pela rotacdo) e a esfera e, teoricamente, impde restricdes

mecanicas para 0 movimento da esfera na diregdo paralela a forga normal.

A repetibilidade e uniformidade da abraséo tipo rolamento entre trés corpos ndo é
rapidamente alcancada sobre uma grande gama de condi¢Oes de teste tipicamente
exploradas com diferentes mecanismos de abrasdo com diferentes materiais [64]. Estes
resultados em medicgdes incertas de desgaste tornam complicadas as comparacgdes entre 0s
resultados obtidos sobre diferentes condi¢fes de teste ou para diferentes revestimentos.

Em termos gerais, para se utilizar testes de desgaste micro-abrasivos para avaliar a
resistencdo a abrasdo de um sistema, € essencial assegurar que um Gnico mecanismo de

abrasdo ocorra no teste.

Os mecanismos de abrasdo dependem da natureza do movimento das particulas
abrasivas na regido de contato entre a esfera e a amostra [64]. O fendmeno de abraséo entre
trés corpos ocorre quando as particulas rolam na regido de contato entre o substrato e a
esfera e abrasdo entre dois corpos é observada quando as particulas escorregam e nédo

entram na regido de contato.

Na configuracdo de ensaio de desgaste micro-abrasivo que utiliza uma esfera
rotativa livre a forca normal é definida pelo peso da esfera e pelo angulo de inclinacao do

corpo-de-prova em relacdo ao eixo motor.

Os principais resultados obtidos por estes ensaios sdo a distancia de deslizamento, o

volume desgastado e o coeficiente de desgaste do material (K).

2.5.1.1 — Distancia de deslizamento

A distancia de deslizamento (L) pode ser definida para cada de desgaste através de

uma expressao analitica, para L em milimetros.
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Onde: n, € o nimero de voltas realizadas pelo eixo motor do equipamento de ensaio e ¢ €

o diametro da esfera utilizada no ensaio em milimetros.

Para obtencdo desta equacdo deve-se levar em conta algumas consideracgdes. O eixo
motor do equipamento transmite seu movimento de rotagcdo integralmente para a esfera
fazendo com que esta deslize e desgaste a amostra analisada. Para efeitos de calculo, serd
considerada as dimensdes do equipamento de desgaste micro-abrasivo da marcar Calowear

com as seguintes dimensdes: eixo motor (comprimento de 10 mm e didmetro de 12,7 mm).

Deve-se considerar também as seguintes varidveis para uma modelagem da

problematica:

e L,: disténcia de deslizamento de uma esfera qualquer de raio R1=¢/2;
e L, distancia percorrida pelo eixo motor;

e n: numero de voltas feitas pela esfera;

e n;: nimero de voltas da esfera;

e Rj:raio da esfera;

e Ry: raio do eixo motor.
Sendo que a distancia de deslizamento L da esfera pode ser definida como:
L = nn¢ (5)
Sabendo que:
L, =L, & n,2nR, = n,2nR, (6)
E que:
n=ny (7)
E substituindo (6) em (7) tém-se que:

n,2mR, R,
e —— — i 8
n=m, ChTheg ©®

Através da substituicdo de (8) em (5) temos:

R
L = mn, R—Z 9)
1
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Eixo motor

Figura 18. Dimensoes e detalhes do eixo motor utilizado nos ensaios de desgaste micro-abrasivo. Fonte: Autor.

Com a substituicdo dos dados apresentados na figura 18 tém-se:

¢2
i R? +25 (10)

Substituindo (10) em (9) obtém-se:

sz (11)

.

Para o0 exemplo utilizado o raio R; é igual a 6,35 mm, a distancia deslizada (L) pela

esfera sobre a superficie da amostra pode ser escrita da forma abaixo:

19,95
L=—= n;¢ (12)
9?2 _

T — 25

2.5.1.2 — Coeficiente de desgaste K

Sinteticamente, o coeficiente pode ser expresso como:

|4
k = 1F, (13)

Onde: Fy € a forca normal em relagdo a amostra; L € a distancia de deslizamento; V

é 0 volume de material removido e k é o coeficiente de desgaste.
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Para se deduzir a equacdo 13, inicialmente sera definido o volume de desgaste. A

equacao que pode expressar o volume de desgaste é:

4

32¢

~

para b < ¢ (14)

Onde b é o didmetro da calota de desgaste e ¢ é o didametro da esfera utilizada no ensaio.
Substituindo (12) em (11) se obtem:
wh*

_32¢
~ LFy

k (15)

Através do rearranjo das equacdes pode se obter o coeficiente de desgaste conforme
esta ilustrado na equacéo abaixo.

4

k= 320LF,

(16)

Com o auxilio da equagdo (14) o coeficiente de desgaste abrasivo pode ser

determinado com facilidade.
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2.5.3 — Difragédo de Raio-X

E uma técnica que permite estudar o estado cristalino do solido. Através desta
técnica se consegue analisar a microestrutura, obter informagdes sobre orientacdo e
tamanho dos cristais, parametros de rede, tensfes internas, identificagdo de fases, entre

outras possibilidades [65].

Em seu principio, uma radiagdo — X monocromética incide na amostra e a
interferéncia construtiva da radiacdo refletida ou difratada nos planos cristalograficos
presentes na amostra geram um pico de difracdo. Este fendmeno de interferéncia
construtiva ocorre quando as ondas espalhadas, por planos sucessivos de atomos em um
cristal, estdo em fase. O esquema da difracdo pode ser representado pela figura 19.

: normal N A
\/ i\,\\
> ¢ 76 P N
>)/  Feixe Feixe P y
NJncidente Difratado.” ®
NP P
--0----0- Q- LT - QL -0 -0 -4
““a.;";ui’ 4;\ ,\’»;~ 2 “n
s \. |
--@----@----@ - ---@----@-—--@---1s

-Q----O----O === O----O----O----O--

Figura 19. Representacéo do fendmeno de difragéo de raios X [66].

Através da figura 19 pode se observar que os feixes de raios X 1 e 2,
monocromaticos, paralelos e coerentes, incidem nos planos A — A’ ¢ B — B’. Estes planos
estdo separados por um espaco interplanar correspondente a uma distancia dng, onde h, k e
| sdo os indices de Miller. Os feixes espalhados pelos atomos P e Q da rede cristalina 1’ e

2’ sofreram interferéncia construtiva.

Com o auxilio da técnica de difracdo de raios X se consegue analisar camadas
superficiais utilizando a técnica de incidéncia rasante. Neste tipo de medida, o feixe de

raios X atinge a superficie da amostra em angulos rasos, de 1 a 10 graus, obtendo uma
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penetracdo menos profunda do feixe. Esta técnica é utilizada para medidas em filmes finos

depositados sobre um substrato, ou para medidas superficiais.

Basicamente, o método consiste na difracdo de raios X monocromaticos pelos
planos cristalinos da amostra. A diferenga no caminho percorrido pelas ondas dentro do
cristal (2d senf) deve ser um multiplo inteiro de comprimentos de onda [67]. Esta condi¢do

é atendida quando um conjunto de planos cristalogréficos deste cristal obedecem a lei de

Bragg, equacdo 17.
2dsenf =nd (17)
Onde:
d é a distancia interplanar;
6 é o angulo de difracéo;
n é o niamero inteiro correspondente a ordem de difracéo;

A € o comprimento de onda.

Na aferi¢ao se define o angulo total de varredura 26, e o ensaio nos fornece um
difratograma com a intensidade da radiacdo em todos os angulos da andlise. Na figura 20

temos um espectro do nitreto de titanio que foi depositado sobre 0 aco AISI D9.

(200)

Intensidade (ua)

s =)
= §  £§
= ‘ L ! O
T I T I T x
30 40 50 60 70 80 90

26 (graus)

Figura 20. Espectro do TiN obtido por difracdo de raios X [31].
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2.5.4 — Microscopia de forga atbmica

As superficies de filmes finos as vezes apresentam certa rugosidade durante o
processo de deposicdo. Esta rugosidade desenvolvida ndo apenas influencia a aparéncia
dos filmes mas também tem importante impacto nas propriedades Oéticas, elétricas e
mecanicas de pecas revestidas por filmes finos [68]. Logo, importante atencdo deve ser
dada quanto a aspectos superficiais de filmes finos. A microscopia de forga atdbmica (AFM)

é uma importante técnica utilizada na caracterizagao de filmes finos.

Basicamente, um tipico sistema de AFM consiste de um cantilever com uma
ponteira extremamente fina montada num atuador piezoelétrico (PZT) e um detector foto
sensivel a posicdo para receber um feixe de laser refletido da ponteira do cantilever. O
principio da operacdo do AFM é escanear através da ponteira a superficie de uma amostra
com mecanismos de feedback que habilitam o atuador PZT a manter a ponteira a uma
forca constante, ou altura constante acima da superficie da amostra [69]. Como as
ponteiras responsaveis pela varredura da superficie da amostra, movimentam segundo o
eixo z contornando a superficie da amostra, o feixe de laser deflete do cantilever
promovendo medigdes de diferenca na intensidade da luz entre regibes com diferentes
altitudes. No modo de forca constante, o transdutor PZT monitora em tempo real o desvio

de altura. No modo contato, a forca de defleccdo na amostra é obtida.

Tipicamente, o sistema do micro-cantilever pode ser operado em trés modos

distintos:

e Modo ndo contato;
e Modo contato;

e Modo intermitente.

As imagens obtidas por esta técnica sdo geradas em consequéncia das interacdes
entre atomos da ponteira e 0os atomos da superficie. O esquema que representa a técnica

esta disposto na figura 21.
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Fotodetector
------------- -

Cantilever

Ponteira

Figura 21. Esquema representativo da técnica de microscopia de forga atdmica [70].

Esta tecnica permite obter imagens tridimensionais com amplia¢cbes da ordem de

10° vezes da superficie da amostra.
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3-PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 - MATERIAIS

No presente trabalho foram estudadas duas ligas distintas de aluminio da série
6000, as ligas AA 6101 e AA 6351 utilizadas em aplicacdes para conducdo elétrica e
estruturais respectivamente. O material foi cedido pela empresa FORJASUL e faz parte de
um estudo acerca do fenémeno de fadiga por fretting. A liga AA 6101 foi fornecida com o
perfil retangular (barra chata) e tratamento térmico de solubilizacdo + envelhecimento, T4.
E a liga AA 6351 foi fornecida com perfil redondo trefilada a frio.

As composic¢des quimicas das ligas estudadas estdo dispostas na tabela 2.

Tabela 2. Composigao quimica das ligas de aluminio estudadas. [10]

Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti Al
Aluminio 6351 0,70- 1,30 0,50 0,10 0,40- 0,80 0,40- 0,80 0,2 0,2 Balango
Aluminio 6101 0,30-0,70 0,50 0,10 0,03 0,35-0,80 0,1 - Balango

O tratamento térmico T-4, ao qual a liga AA6101 foi submetida consistiu em:

e Tratamento térmico de solubilizacio em uma temperatura de 525+5°C,
seguido de témpera em &gua;

e Envelhecimento a temperatura ambiente, onde particulas intermetalicas,
como por exemplo, Mg.Si, tendem a se precipitarem na matriz de aluminio,

conferindo a esta incremento na resisténcia mecanica.

A liga de aluminio AA6351 ndo foi submetida a nenhum tratamento térmico
adicional. Durante o processamento, esta liga foi trefilada a frio, sendo constituida por uma
matriz de aluminio com particulas intermetalicas, possivelmente Mg,Si, precipitadas

preferencialmente nos contornos de graos.

Foram usinadas 23 amostras de cada composicdo quimica com 12 mm de diametro

e 2 mm de espessura, figura 22.

46



I
°

Figura 22. Corpo-de-prova para ensaio de desgaste triboldgico. Fonte: Autor.

Apobs a usinagem, as amostras foram polidas e 20 unidades de cada composicao
foram enviadas para deposicdo de nitreto de titdnio para posterior avaliacdo das

propriedades tribologicas.

A deposicéo das amostras foi efetuada em um forno tipo eletron-beam no CTA-ITA

em Sao José dos Campos — SP.
Os parametros utilizados no processo de deposicao foram:

e Quantidade: 4 amostras por condicdo de deposicéo;

e Tempo de evaporacdo do titanio (Ti) antes da abertura do gas nitrogénio (N): 5
minutos;

e Tempo de evaporacdo do titanio (Ti) ap0Os a abertura do gas nitrogénio (N): 20
minutos;

e Corrente: 0,1 Ampére (A);

e Voltagem: 26 kV;

e Vazdo do géas nitrogénio (N): 45 sccm (padrdo de cm®/min);
Para cada composicdo de liga foi efetuada a deposicdo de nitreto de titdnio em

100°C. Esta temperatura foi escolhida visando ndo influenciar os tratamentos térmicos que

estas ligas foram submetidas.

Os parametros utilizados no processo de deposicdo foram os mesmos para as duas
composicdes de aluminio utilizadas no presente estudo devido ao carater comparativo do

trabalho.
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3.2 - CARACTERIZACAO

3.2.1 — Difragdo de Raios-X

Foi utilizado um equipamento de difracdo de raios-X, modelo D8Focus Bruker, do
Departamento de Quimica da Universidade de Brasilia para identificacdo/confirmacédo da
presenca de Nitreto de Titanio (TiN) sobre o substrato de aluminio. O equipamento
utilizado pode ser visualizado na figura 23, e operou com alvo de cobre e monocromador

colocado na frente do detector para filtragem da linha de radiagdo CuKa (A=1,54184°).
Os parametros utilizados no ensaio de difracdo de raios X foram:
e Velocidade de varredura angular: 0,02°/min;

e Intervalo de varredura: 2° <20 < 80°;

e Tempo de ensaio: 18 horas;

Figura 23. Difratdmetro de raios-X. Fonte: Manual do equipamento.
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3.2.2 — Desgaste Micro-Abrasivo

Para avaliacdo das propriedades tribolégicas foi realizado o ensaio de desgaste
micro-abrasivo num tribdmetro CALOWEAR, da marca CSEM, tipo ball on disc com a
configuracdo de esfera rotativa livre, figura 24. Este equipamento pertence ao Laboratério
de Tribologia do Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de
Uberlandia.

Figura 24. Equipamento de Ensaio de Desgaste Micro-Abrasivo utilizado nos experimentos. Fonte: Autor.

A partir deste ensaio é encontrado o coeficiente de desgaste, k, do material obtido a

partir de uma série de equacdes para determinacdo desta propriedade.

Os principais parametros utilizados neste ensaio de desgaste foram:

e Esfera utilizada: Esfera em A¢o 52100 com diametro de 1 polegada (25,4 mm);

e Inclinacdo da amostra: 60°, o que corresponde a uma forca normal (Fn) de

aproximadamente 0,30 N;

e Lama abrasiva: 1 gota a cada 3 segundos;
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e Rotacdo da esfera: ~ 180 rpm.

O material utilizado no ensaio como particula abrasiva é a alumina (Al,O3), com
tamanho de particula D90 de 10 um. Como carreador foi utilizado agua destilada e a
concentracdo de soluto na solugcdo foi de 10% em massa. Foi escolhida a alumina como
particula abrasiva devido a este material reproduzir condi¢cBes praticas de desgaste

envolvendo ligas de aluminio.

Os dados foram coletados a partir de uma luneta graduada em milimetros, onde se
mensurava o didmetro da calota formada interrompendo o0 ensaio a cada tempo pré-

determinado, figura 25.

Intervalo de tempo de aquisicao de dados

1 2 3 4 5 9 12 15 18 20 22 24 26

Tempo (min)

Figura 25. Tempo para aquisi¢do de dados do ensaio de desgaste micro-abrasivo. Fonte: Autor.
Apos obtencdo dos dados, os mesmos séo trabalhados matematicamente, e a partir
destes sdo obtidos dados de desgaste e, posteriormente € gerado um grafico de desgaste x
tempo de ensaio. Através dos dados do coeficiente de desgaste se verifica o tempo em que
a taxa de desgaste tende a um valor constante (chamado de “regime permanente®) nas

condicdes de ensaio empregadas.

3.2.3 — Microscopia de Forca Atdmica (AFM)

O ensaio de microscopia de forca atdbmica foi realizado nas amostras de aluminio
revestidas e ndo revestidas visando a obtengdo do perfil 3D da superficie e a rugosidade

superficial.
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O equipamento utilizado foi um Microscopio de Forca Atdmica (AFM) da marca
Veeco — Innova no modo contato. Este equipamento, figura 26, pertence ao Departamento
de Engenharia Elétrica da Universidade de Brasilia.

Figura 26. Microscopio de Forga Atdmica (AFM), Departamento de Engenharia Elétrica. UnB. Fonte: Autor.

A éarea superficial analisada neste ensaio foi de 50 pm x 50 um. E, a partir dos

dados, foram tracadas trés retas randomicas para medicdo da rugosidade R,.

3.2.4 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As amostras depositadas foram seccionadas transversalmente com auxilio de uma
cutt-off de precisdo refrigerada com um velocidade de corte baixa visando evitar
deformacdes do substrato ou quebra do revestimento. Apds o corte as amostras foram

embutidas com resina de alta dureza com intuito de facilitar a metalografia do material.

O ataque das amostras foi realizado com auxilio de uma solucdo (10 m) [71]

contendo:

e 1 gota HF (40%)
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e 25mL HCI (38%)
e 20 mL HNO3 (70%)
e 25mL CH;3;OH

Foi utilizado o Microscopio Eletrénico de Varredura do Departamento de Biologia
da Universidade de Brasilia, figura 27.

Figura 27. Microscopio Eletronico de Varredura utilizado na caracterizagdo. Fonte: Autor.

A analise foi efetuada com o intuito de avaliar a microestrutura do aluminio e do
revestimento de nitreto de titanio e analises quimicas pontuais foram realizadas com

auxilio de uma sonda EDS acoplada ao equipamento.
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3.2.5 - Dureza Brinell

Foram efetuadas medidas de dureza Brinell em trés amostras de aluminio de cada
composicdo utilizada no presente trabalho. Foi utilizado um durémetro WPM tipo HPO
250 (figura 28) com uma carga de 62,5 gf.

Figura 28. Medidor de Dureza Brinell. Laboratério de Materiais. Universidade de Brasilia. Fonte: Autor.

3.2.6 — Interferometria Otica

O ensaio de interferometria otica foi realizado nas amostras apds desgaste micro-

abrasivo com o intuito de obter o perfil 3D da calota de desgaste formada.

O equipamento utilizado no ensaio é da marca Bruker, modelo D8Focus, figura 29,

pertencente ao Laboratdrio de Materiais da Universidade Federal de Santa Catarina.
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Figura 29. Equipamento para analise por interferometria 6tica, Laboratério de Materiais (LABMAT), Universidade
Federal de Santa Catarina (UFSC).
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4 — RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo estdo agrupados os resultados e discussdes obtidos pelos
experimentos realizados. Os resultados sdo definidos para todas as composicOes e

temperatura utilizada na deposicdo da camada de Nitreto de Titanio na superficie das
amostras.

4.1 - DUREZA BRINELL

O ensaio de dureza teve como principal funcdo analisar as durezas das ligas de
aluminio AA 6101 e AA6351 conforme recebida para teste.

Foram realizadas medicGes em seis amostras, e 0s resultados encontram-se
dispostos na figura 30.

120 -
] %

100 /

80 -

60 -

40 4

Dureza Brinell (HB)

20+

1

AA6101 AA6351

Figura 30. Dureza Brinell do aluminio.

O valor de dureza Brinell encontrado para o aluminio AA6351 foi
aproximadamente 58% maior que o valor encontrado para a outra composicdo. Este
resultado é coerente com as aplicacdes destes dois materiais, visto que o aluminio da
composicdo AA6351 é utilizado principalmente em aplica¢des estruturais, onde uma média
a alta resisténcia mecanica é exigida, enquanto o aluminio AA6101 é utilizado para

aplicagdes estruturais que exigem moderada resisténcia e alta condutividade elétrica.
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4.2 - DIFRACAO DE RAIOS-X

Os ensaios de difragdo raios-X foram realizados com o intuito principal de
identificar as fases presentes no revestimento realizado via PVD. Os resultados obtidos
estdo dispostos através de graficos de intensidade versus angulo de varredura (260). Para a
identificacdo das fases presentes de nitreto de titanio (TiN) se utilizou como padrdo um
difratograma caracteristico deste material (ver figura 20). Neste espectro os angulos de
varredura correspondentes as fases de TiN sdo: ~37° — TiN (111); ~43° — TiN(200); ~62,5°
— TiN(220); 74° — TiN(311); e ~77,5° — TiN(222) [32].
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Figura 31. Espectro de difracéo de raios-X da amostra de aluminio AA6101 com revestimento de TiN.
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Figura 32. Espectro de difracdo de raios-X da amostra de aluminio AA6351 com revestimento de TiN.

Através da andlise dos espectros de raios-X das amostras revestidas com TiN,
figuras 31 e 32, fica evidenciado picos proeminentes referentes principalmente aos planos
(111) e (200) do nitreto de titanio. O espectro apresentado na figura 31, referente a
deposicdo de TiN em aluminio AA6101 apresentou além dos picos referentes as
orientacdes TiN(111) e TiN(200) dois picos de menor intensidade referentes ao plano

(220) em aproximadamente 260 = 62,5° e ao TiN (222) em ~ 26 = 78°.

4.3 - MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA

A técnica de caraterizacdo de microscopia de forca atbmica (AFM) foi utilizada
para obtencédo do perfil tridimensional da camada de TiN que foi depositada via PVD e sua

rugosidade média quadrética, R,.
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O local para realizagdo das medidas foi escolhido de forma aleatéria, visando ndo

tendenciar o resultado de rugosidade.

Os perfis tridimensionais de cada superficie analisada posteriormente no ensaio de

desgaste micro-abrasivo estdo dispostos nas figuras 33 — 36.

0567 ym
0178 pm
-0.21 pm

50 pm

50 um

Opm

0 pm

Figura 33. Perfil tridimensional da amostra de aluminio AA6101 utilizado nos ensaios.

A figura 33 apresenta uma superficie contendo alguns defeitos como picos e alguns
buracos. Filmes finos depositados via PVD estdo sempre sujeitos a defeitos superficiais,
que podem ser ocasionados devido a defeitos presentes na superficie antes da deposicdo do

filme ou durante o proprio processo de deposicdo do filme.

Os parametros utilizados no processo de deposicdo dos filmes por feixe de ions
podem ocasionar elevada rugosidade superficial. Uma possivel explicacdo para estes
defeitos € a interagdo do feixe de ions altamente energético com o substrato de aluminio
com baixa dureza superficial. Durante a colisdo dos ions enérgeticos do material do

revestimento, defeitos tipo buracos e picos podem ser formados.
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Figura 34. Perfil tridimensional da superficie de aluminio AA6101 revestido com TiN depositado a 100°C.

Analisando o aspecto topografico da amostra AA6101 revestida com nitreto de
titanio a 100°C (figura 34), nota-se uma rugosidade excessiva com aspecto de sulcos/arado.

Segundo Panjan et al. [72, 73], superficies revestidas sempre apresentam defeitos
como sulcos, poros e vazios, que se formam durante o processo de deposicdo. Seus
tamanhos, formas e quantidade dependem das condicGes de deposicdo. Estes defeitos no
revestimento podem ser induzidos ou potencializados pelos parametros utilizados no
processo de deposicdo, assim como na preparacdo das amostras para deposicao,

polimento/limpeza.

Devido a preparacdo das amostras referentes as figuras 33 e 34 terem sido
similares, a maior rugosidade para o aluminio AA6101 esta relacionado possivelmente a
interacdo entre os ions com elevada energia provenientes do processo de deposicdo e a
superficie do material, tendo em vista que o aluminio AA6351 possui uma dureza 58%

maior que o AA 6101 nas condigdes em que foram testadas.

A rugosidade na superficie pode incrementar a adesdo entre revestimento e
substrato, pois estes defeitos superficiais servem como sitios de ancoramento. Porém,

rugosidade excessiva tende a dificultar a obtencdo de um filme continuo devido a
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dificuldade de cobertura e a facil incorporacao de vazios internos na estrutura do filme fino

depositado.

0.297 pm
0.016pm
-0.264 m

50 jm

Figura 35. Perfil tridimensional da superficie de aluminio AA6351.

A figura 35 dispde a amostra de aluminio AA6351 sem revestimento. Sobre esta
superficie foi posteriormente avaliado a resisténcia ao desgaste microabrasivo.
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Figura 36. Perfil tridimensional da superficie de aluminio AA6351 revestido com TiN depositado a 100°C.
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Através da analise do aluminio AA6351 revestido com nitreto de titanio a 100°C,
figura 36, é verificado um filme praticamente continuo com aspecto liso. Alguns defeitos
podem ser notados neste filme, como alguns picos (protuberéncias) e um vazio. Defeitos
tipo protuberancias podem ser ocasionados por particulas estranhas que podem ter
contaminado o substrato durante a deposicdo do revestimento [71]. Em um ensaio de
desgaste estas protuberancias podem ser facilmente arrancadas incrementando o potencial

de desgaste da lama abrasiva devida a sua dureza elevada.

Apb6s a obtencdo das imagens tridimensionais que revelaram a topografia da
superficie foi realizada a medicdo da rugosidade R, nestas areas. Os resultados podem ser
observados na tabela 3.

Tabela 3. Resultados de rugosidade obtidos via AFM.

Temperatura de

o . Aluminio 6351 Aluminio 6101
Deposicao do TiN

100°C 0,0742 0,2164
Sem Revestimento 0,0254 0,024

Através das analises dos resultados de rugosidade obtidos via AFM ficou
evidenciado que os revestimentos depositados na liga de aluminio AA6351 possuem uma

rugosidade bem inferior a rugosidade dos revestimentos depositados na liga AA6101.

Em geral, neste trabalho, as amostras revestidas possuem uma rugosidade superior
a superficie sem revestimento. Um incremento na rugosidade pode ser causado por
diversos fatores, entre eles:

e Preparacdo da amostra/rugosidade do substrato;
e Limpeza ineficiente da superficie;

e Parametros de deposicéo.

Segundo Ashrafizadeh [74] e trabalhos publicados por outros autores [72,73], o
substrato deve ser polido e desengordurado adequadamente antes da deposicdo para

obtencdo de uma superficie com baixa rugosidade.

As amostras foram limpas ap6s a preparacao (lixamento e polimento) em ultrasson

durante 10 minutos em solucdo de alcool 90% em volume. Tendo em vista que as
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condicOes utilizadas nas preparacdes das amostras foram as mesmas, para 0 AA6101 e
AA6351, uma possivel explicacdo para 0 aumento de rugosidade nos filmes é que o
processo de deposi¢do tenha causado um incremento na rugosidade. Conforme relatado
anteriormente na revisdo bibliografica, revestimentos de elevada dureza nunca estdo
isentos de defeitos, e estes defeitos podem ter sido ocasionados pelos parametros de
deposicédo (e interacdo dos ions com o substrato) ou mesmo por sujeira dentro da camara

de deposicéo.

4.4 — MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

As amostras foram seccionadas transversalmente e embutidas para a preparacao
metalografica. A amostra foi atacada com auxilio do reagente 10m [60] por 5 — 10
segundos visando revelar a microestrutura.

As figuras 37 — 40 apresentam os resultados das analises obtidas por microscopia
electronica de varredura.

— 1pm JEOL 2/6/2012

“10pm
15.0kV SEI SEM WD 12mm 2:54:51 X 15.0kV SEI SEM WD 15mm

Figura 37. Imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV). a) Amostra de Aluminio AA6101 sem revestimento,
5000x; b) Amostra de Aluminio AA6101 com revestimento de TiN (Temperatura de deposicdo: 100°C), 1000x.

Analisando a figura 37 b), se observa que o revestimento de nitreto de titanio (TiN)
é pouco continuo e quebradico, com aproximadamente 3 pm de espessura. Este aspecto
quebradico pode ser devido a grande diferenca de dureza entre o substrato e o
revestimento, onde, no momento do corte da secgdo transversal pode ter deformado o
substrato ocasionando a quebra do filme. Mesmo com ataque provocado pelo reagente
10m, ndo se nota particulas precipitadas dispersas na matriz de aluminio. Uma anélise de
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composi¢do quimica pontual foi realizada com auxilio de uma sonda EDS (Espectroscopia
por Disperséo de Energia).

15000

10000 - CS Al
N il Ti
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Figura 38. Aluminio AA6101 revestido com nitreto de titanio (TiN); a direita um espectro pontual obtido via EDS.

No espectro obtido por EDS presente na figura 38, a presenca de titénio e
nitrogénio em conjunto com os resultados obtidos no ensaio de DRX sugere que esta
regido seja constituida por TiN. O pico referente ao ouro (Au) esta presente devido ao
revestimento depositado nas amostras que tem como objetivo conduzir corrente elétrica,
condicdo necessaria para realizacdo do ensaio de microscopia eletrénica de varredura.

Substrato

10pym JEOL
15.0kV SEI SEM WD 30mm

Figura 39. Imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV). a) Amostra de Aluminio AA6351 sem revestimento,
5000x; b) Amostra de Aluminio AA6351 com revestimento de TiN (Temperatura de deposi¢do: 100°C), 500x.

Ao se analisar a figura 39 a) nota-se a presenca de precipitados na matriz de
aluminio AA6351. Pela composicdo da liga, as particulas precipitadas na matriz de
aluminio sdo possivelmente de Mg,Si comuns nestas ligas da série 6000 e estes podem ser
uniformemente precipitados na matriz de aluminio por tratamentos térmicos de
solubilizacdo seguido de precipitacdo por envelhecimento. A liga AA6351 utilizada nos
estudos ndo foi tratada termicamente, sendo que esta foi apenas trefilada a frio.
Precipitados em Mg,Si tem como principal caracteristica o endurecimento do material
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devido & alta dureza do mesmo. A quantidade de Mg,Si é proporcional a quantidade de
silicio na liga, devido a baixa solubilidade desse composto intermetalico na presenca de
excesso de magnésio. No filme depositado ndo ha evidéncia da presenca de trincas e vazios

na interface substrato/revestimento e, especificamente no filme fino.

Segundo o modelo proposto por Thornton [29], o filme de nitreto de titanio
desenvolvido para as condi¢cbes de deposicdo utilizadas (T/Tm=0,034) considerando a
temperatura de fusdo do TiN como 2930°C e a temperatura do substrato no momento da
deposicdo em 100°C. Para esta razdo T/Tm, o filme cresce em forma de grdos colunares
finos com certa porosidade nos contornos de gréos (ver figura 5).

30000 -
20000 ~

10000 CO

Figura 40. Aluminio AA6351 revestido com nitreto de titanio (TiN); a direita um espectro pontual obtido via EDS.

Através do espectro obtido via EDS, a direita da figura 40, observa-se um pico
proeminente pertencente ao Mg/Al, outros elementos foram encontrados nesta analise
quimica, Ti, Si, N porém com baixa intensidade. Ao se analisar a composicdo quimica via
EDS das particulas dispersas na microestrutura do aluminio AA6351, ndao é possivel
afirmar que estes precipitados sejam Mg,Si, pois através deste ensaio se detecta apenas 0s

elementos presentes e ndo 0s compostos formados.

4.5 - ENSAIO DE DESGASTE MICRO-ABRASIVO

O ensaio de desgaste micro-abrasivo tem como principal finalidade avaliar a
alteracdo da resisténcia ao desgaste abrasivo das ligas estudadas em fungdo da deposicéo
de TiN a diferentes temperaturas.
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O coeficiente de desgaste abrasivo, k, que é o principal resultado deste ensaio é de
extrema importancia para comparar as resisténcias quanto ao desgaste abrasivo dos
materiais. Neste ensaio ha muitas varidveis o que torna a comparacao entre resultados um
trabalho bastante dificil, pois se ha a alteracdo do abrasivo utilizado, os resultados podem

ser completamente diferentes.

Para que as equacdes presentes no procedimento experimental possam ser utilizadas
para os calculos das propriedades triboldgicas do material, coeficiente de desgaste
abrasivo, k, o perfil da cratera formada durante o ensaio deve ser esférico. Este perfil da
cratera de desgaste foi obtida com auxilio da interferometria Gtica e os resultados para uma
das condi¢des ensaiadas esta disposto nas figuras 41 a 43.

pm

0 0.5 1 1.5 2 2.5 mm

Figura 41. Vista superior da cratera formada no ensaio de desgaste microabrasivo. A esquerda temos uma fotografia com
escala de cores. A direita pode ser visualizada a dire¢do de deslizamento.

Figura 42. Vista tridimensional da cratera formada no ensaio de desgaste microabrasivo.

O perfil da cratera gerada durante o ensaio de desgaste microabrasivo pode ser visualizado

atraves de um corte na secgdo transversal, figura 43. Devido a este perfil esférico, comprovado por
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esta figura, os resultados obtidos através das equacbes presentes no procedimento experimental
podem ser utilizados como resultados de desgaste.

pm Perfil de ondulacéo, Fittro gaussiano, corte 0.800 mm
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Figura 43. Perfil da cratera.

Com auxilio da equacdo 14, foi calculado o volume de desgaste médio para as
condicdes estudadas. Para as amostras de aluminio AA6101 e AA6351 sem revestimento
nao foi possivel obter este valor para o tempo de 26 minutos pois a calota formada ficou
maior que o limite maximo da luneta graduada. Os resultados do volume de desgaste das
amostras estao dispostos na figura 44.
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Figura 44. Volume de material desgastado para o aluminio AA6101 e AA6351 com revestimento de TiN. Tempo total de
ensaio: 26 minutos.
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Na média, as amostras de aluminio AA6101 revestidas com TiN se desgastaram
mais que as amostras AA6351 com nitreto de titanio. Este melhor resultado pode ser
explicado pelo revestimento mais uniforme e continuo, para o aluminio AA6351 além da
maior dureza do substrato ocasionada pela distinta composicdo quimica e tratamentos

térmicos para precipitacdo de particulas intermetalicas, como Mg,Si.

O coeficiente de desgaste foi calculado com base nos dados coletados nas analises e

os resultados séo extraidos de curvas similares & presente na figura 45.
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Figura 45. Coeficiente de desgaste em fungéo do tempo de ensaio. AA6101, temperatura de deposi¢do do TiN: 100°C.

A figura 46 dispde todas as condi¢des ensaiadas no mesmo grafico visando facilitar

a comparacao entre os varios coeficientes de desgaste, k, avaliados.

Devido a instabilidade do ensaio nota-se um acentuado desvio padrdo. Esta
dispersdo nos resultados pode ter sido originada por erros associados a obtencdo dos
resultados necessario para levantar a curva de desgaste, em especifico o diametro da

cratera formada. Por ser um processo manual, erros podem estar inseridos nos resultados,
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porém vale ressaltar que a tendéncia se mantém, a curva tende para um regime permanente,

onde se atinge um valor praticamente constante de k com o aumento do tempo.
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Figura 46. Coeficiente de desgaste em fungdo do tempo de ensaio para as varias condicdes avaliadas neste trabalho.

Para um tempo de ensaio de 26 minutos a distancia total de deslizamento, L, foi de
95,23 metros.

Os resultados do coeficiente de desgaste podem também ser expressos em forma de
grafico de barras, figura 47, para facilitar comparacdo entre os diferentes valores de

coeficiente de desgaste encontrado nos ensaios.

Ao se analisar as figuras 46 e 47 nota-se que a composicdo de aluminio AA6351
apresentou, na média, um menor coeficiente de desgaste por micro abrasdo, ao se comparar
0 material sem revestimento assim como para as amostras revestidas com nitreto de titanio
(TiN). O fato do aluminio AA6351 apresentar uma maior resisténcia ao desgaste é devido,
principalmente a sua maior dureza, quando comparado com o aluminio AA6101, cerca de
58% maior. Esta maior dureza, conforme ja explicado, tem relacdo com a diferente

composicdo quimica, onde a liga AA6351 possui um maior percentual de silicio (Si),
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requisito necessario para uma maior formacdo de precipitados intermetélicos (Mg,Si),
particulas estas responsaveis pela elevacéo da resisténcia mecanica das ligas da série 6000.
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Figura 47. Coeficiente de Desgaste Abrasivo em fung¢éo da condicéo de deposi¢do do TiN e liga de aluminio utilizada.

Devido as condicdes similares de deposicdo do nitreto de titanio (TiN) espera-se
um comportamento também similar frente ao desgaste, ja que o ensaio de desgaste em
pecas revestidas ocorre em sua totalidade sobre o filme. Porém, durante a deposicdo do
revestimento de nitreto de titanio no aluminio AA6101 houve a incorporacdo de defeitos
no revestimento, principalmente do tipo sulco. Estes defeitos podem ter sido ocasionados
por diversos fatores, conforme discutido em 4.3. Somando estes defeitos com o fato de o
substrato ser mais macio, fator este que potencializa a quebra do revestimento, figura 48,
as amostras de AA6101 apresentaram uma resisténcia ao desgaste abrasivo inferior a

obtida pelo AA6351 nas mesmas condicBes de deposicdo e ensaio.

Ao se comparar o0 mesmo material com e sem revestimento fica evidenciado uma
melhoria na resisténcia ao desgaste microabrasivo nas amostras revestidas com nitreto de

titanio. Esta melhoria foi de aproximadamente 40% ao se comparar amostras sem e com
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revestimento de TiN e se deve exclusivamente as propriedades do filme fino depositado,
principalmente a sua elevada dureza e a sua elevada inércia quimica, reduzindo a
possibilidade de interagdo quimica entre a peca e as particulas responsaveis pelo desgaste

do material.

I Carregamento

Revestimento com elevada

dureza

Substrato com baixa dureza

Figura 48. Comportamento de um material (substrato com baixa dureza e revestimento com elevada dureza) quando
sujeito a um carregamento.
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5 - CONCLUSOES

Para o desenvolvimento deste trabalho foi necessaria a participacdo de diversas
universidades brasileiras e as conclusdes obtidas durante os ensaios realizados encontram-

se dispostas abaixo.

Entre as ligas de aluminio, a que possui a maior resisténcia ao desgaste micro-
abrasivo foi a liga AA6351, devido principalmente a sua maior dureza em relacéo a liga
AA6101. Esta maior dureza da liga de aluminio AA6351 pode ser explicada pela diferenca
na composic¢do quimica (maiores teores de Si, Mn, Zn e a presenca de titanio), tendo em
vista que maiores quantidades de silicio indicam maiores quantidades de precipitados
intermetalicos Mg,Si que podem ser formados, responsaveis pela dureza dessas ligas de
aluminio da série 6000. Estas particulas intermetélicas sdo precipitadas durante os
tratamentos térmicos aos quais estas ligas foram submetidas (T4 para a liga AA6101 e TF
para a liga AA6351) com a finalidade de aumentar a resisténcia mecanica e
consequentemente aumentar a dureza. A diferenca de dureza reflete diretamente na
aplicacdo desses materiais, enquanto a liga AA6101 é utilizada principalmente devido a
sua alta condutividade elétrica, a liga AA6351 é utilizada também para fins estruturais,

mancais por exemplo.

O filme fino de TiN depositado no aluminio AA6101 apresentou uma superficie
com alta rugosidade quando comparado ao substrato sem deposicdo e com as amostras de
aluminio AA6351 com e sem revestimento. Mesmo com um filme fino mais rugoso, com
defeitos e com uma espessura menor (aproximadamente 3 pum), a resisténcia ao desgaste
abrasivo aumentou acentuadamente (em torno de 40%) quando sdo comparados resultados
de desgaste micro-abrasivo das amostras com e sem revestimento de TiN. Ao comparar a
melhoria em valores absolutos das ligas com e sem revestimento, a liga de aluminio
AAG6101 teve uma melhoria mais acentuada quando comparada a liga AA6351. Tendo em
vista que defeitos foram incorporados ao filme depositado, a busca por parametros de
deposicdo que minimizem estes defeitos podem incrementar ainda mais a resisténcia ao

desgaste microabrasivo para a liga AA6101.

Para o revestimento de TiN depositado sobre a liga de aluminio AA6351 em que se
utilizou 100°C de aquecimento no substrato houve a formacdo de um filme continuo com

uma espessura media de 5 um. O coeficiente de desgaste encontrado para essa condigdo foi
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o mais baixo entre as condi¢des testadas, 9,8x10® + 5 mm®.N*. Tendo em vista que as
condigdes de deposicdo de TiN utilizadas em ambos os substratos foram as mesmas, se
esperava um coeficiente de desgaste similar, visto que praticamente todo o ensaio de
desgaste ocorre no filme. Porém, outros fatores influenciam na resisténcia ao desgaste do
revestimento, como a dureza do substrato (aluminio AA6351 tem uma dureza 58% maior
que a liga de aluminio AA6101) e defeitos incorporados no filme que podem reduzir a
aderéncia entre filme e substrato além de aumentar a rugosidade (R.). Maiores rugosidades
tendem a gerar um maior arrancamento de particulas dos filmes durante o ensaio de

desgaste micro-abrasivo incrementando o potencial abrasivo da solucgéo utilizada.

Ao se comparar o coeficiente de desgaste das amostras de aluminio sem
revestimento uma maior resisténcia ao desgaste micro-abrasivo é obtido para a amostra de
aluminio AA6351 devido a fatores microestruturais, um maior teor de silicio na liga
proporciona possivelmente uma maior formacdo de precipitados de Mg,Si, constituinte
intermetalico que aumenta a dureza e, consequentemente, a resisténcia ao desgaste desta

liga.
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6 — SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para a liga de aluminio AA 6351 depositar sucessivas camadas de revestimento
(com diferentes materiais) buscando a obtencdo de um menor gradiente de dureza.

Avaliar a influéncia das particulas abrasivas utilizadas no ensaio de desgaste
microabrasivo (distribuicdo de tamanho de particula x dureza x concentracdo em massa)

para comprovacao do abrasivo mais indicado para ensaio de cada classe de material.

Realizar diferentes tratamentos térmicos na liga AA6351 avaliando a variagdo
microestrutural (dispersao de particulas de Mg,Si) e relacionando esta com a resisténcia ao

desgaste microabrasivo.
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