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RESUMO

Os revestimentos de Carbono amorfo, conhecidos como Diamond-like Carbon (DLC)
séo filmes finos, formados por Carbono de ligagdes sp? (grafite) e sp3 (diamante) em
diferentes proporcdes e tém por caracteristicas especiais sua alta dureza e inércia
quimica. Sua aplicacado visa melhoria efetiva das propriedades quimicas, fisicas e
mecanicas de metais convencionais utilizados como substrato e prote¢cdo ao desgaste
abrasivo e adesivo dos mesmos. As aplica¢des do filme DLC sdo amplas, podendo-
se destacar a utilizagbes em engrenagens, instrumentos da area médica, sistemas
hidraulicos e ferramentas de corte. Amplamente utilizado em brocas de aco rapido na
usinagem de materiais ndo ferrosos, por exemplo, para processos de furagdo de
blocos de ligas de Aluminio e Silicio (Al-Si) na industria automotiva. O presente
trabalho estudou o comportamento tribolégico do filme DLC depositado pelo método
PVD assistido por plasma por arco catddico a vacuo. Foi investigada a influéncia da
rugosidade do substrato de ago AISI M2 na ades&do do revestimento, espessura,
resisténcia ao desgaste abrasivo e resisténcia ao atrito com uma liga de Aluminio e
Silicio (7,76%). O coeficiente de desgaste especifico do revestimento foi maior para a
superficie de acabamento bruto. Verificou-se que o desgaste abrasivo nao varia
proporcionalmente a rugosidade. A baixa adesao do acabamento retificado nao foi
fator determinante para influenciar no desgaste abrasivo. A espessura do filme,
calculada pelos diametros das calotas foi diferente da espessura real, obtida pelo
MEV. Nao houve rompimento significativo do filme durante o ensaio pino sobre disco,
o filme DLC contra a liga de Al-Si apresentou coeficiente de atrito médio de 0,374,
cerca de 20% menor em relagéo ao aco AlISI M2/AI-Si. O coeficiente de atrito n&o teve
relacdo proporcional a rugosidade, considerando todos os ensaios. O substrato de
maior rugosidade foi o que apresentou o menor coeficiente de atrito durante o ensaio
pino sobre disco. Considerando a adesdo e o desgaste microabrasivo, o substrato
polido apresentou melhor desempenho, com menores taxa e desgaste e coeficiente
de desgaste especifico. Considerando o ensaio total de pino sobre disco, o substrato

bruto obteve melhor resultado, com o menor coeficiente de atrito médio.

Palavras Chave: DLC, PVD, aco rapido AISI M2, Al-Si, desgaste



ABSTRACT

The amorphous carbon coatings, known as Diamond-like Carbon (DLC) are thin films
formed by different proportions of carbon’s bonds sp? (graphite) and sp?® (diamond) and
have special characteristics as high hardness and chemical inertia. Its application
looks for the effective improvement of the chemicals, physicals and mechanicals
proprieties of the bulks metals used as substrate and protection to abrasive and
adhesive wear of the base metal. The DLC film’s application are large, highlighting the
use in gears, medical instruments, hydraulic systems and cutting tools. Widely used in
high-speed steel drills, to non-ferrous metals machining, for example, to processes of
drilling blocks of aluminum-silicon alloys (Al-Si) in the automotive industry. The present
work studies the tribological behavior of the tetrahedral hydrogen- free DLC coating
deposited by plasma assisted PVD method by cathodic arc in vacuum. It investigates
the influence of the high-speed steel AISI M2 substrate roughness in the adhesion,
thickness, abrasive wear resistance and friction resistance against an aluminum-
7,76%silicon alloy. The specific wear rate of the coating was bigger in the finish gross
substrate. It was verified that the abrasive wear is not proportional to roughness. The
low adhesion of the finish ground substrate was not a determinant factor to influence
the abrasive wear. The thickness of the coating, calculated by the craters diameters
was different of the real thickness obtained by SEM. There was no significant disruption
of the film in the pin on disk test, the DLC against Al-Si presented a medium friction
coefficient of 0,374, being 20% smaller related to AISI M2 steel/Al-Si. The friction
coefficient did not have a proportional relation with the roughness, considering all the
tests. The more roughness substrate presented the smaller friction coefficient during
the pin on disk test. Considering adhesion and microabrasive wear, the polished
substrate presented the best performance, with lower wear rate and specific wear
coefficient. Considering the total test of pin on disc, the raw substrate obtained te best

result, with lower friction coefficient.

Keywords: DLC, PVD, high speed steel AISI M2, Al-Si, wear
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1 JUSTIFICATIVA

O Carbono é um elemento versatii em suas aplicagdes pois apresenta
diferentes tipos de ligagdes interatbmicas e intermoleculares, capazes de promover a
ligacdo entre si e a maioria dos elementos, trazendo diversidade em estrutura e nas
propriedades fisicas e quimicas.

Os revestimentos a base de Carbono amorfo, ja existem a mais de 60 anos,
mas somente nos ultimos anos tem sido incorporado a diversos processos em escalas
industriais, devido ao avango tecnolégico das técnicas de deposigao. A utilizagao dos
revestimentos DLC vem se expandindo na area de usinagem, atuando como
lubrificante sélido em substituicdo aos fluidos de corte, em componentes submetidos
a impacto como moldes para estampagem e trefilagdo, em processos que envolvem
atrito continuo, como engrenagens e pistdbes e em componentes submetidos a
aquecimento e resfriamento rapido como moldes para injecao de plasticos.

O avanco dos processos de deposicdo imputa a necessidade de controlar a
qualidade dos componentes revestidos, propriedades convencionais do filme quanto
a do composto formado. Para que a gama de aplicagdes do DLC continue a crescer,
faz necessario o estudo aprofundado dos aspectos triboldgicos deste filme, em
diferentes tipos de superficie, condi¢des de ensaio e pares triboldgicos, pois 0 seu
comportamento se diferencia com a mudanca das variaveis do sistema
DLC/substrato/ensaio. O estudo do DLC gera aprofundamento de conhecimento sobre
0 mesmo, trazendo beneficios em suas propriedades e consequentemente melhorias

nas suas aplicagdes.



20

2 INTRODUGAO

Os revestimentos de Carbono tipo diamante, do inglés, Diamond-Like Carbon
(DLC), séo filmes finos, formados por Carbono de ligagdes sp? e sp® em diferentes
proporgdes. O DLC, tém sido largamente empregados em ferramentas de corte, pois
aumentam seu desempenho nos processos de usinagem, especialmente nos
processos de furagao e retifica, em razdo da crescente demanda de mercado destas
tecnologias de corte (BOBZIN, 2017). Com isto, é necessaria a avaliagdo destes
revestimentos em diferentes substratos e condigdes mecanicas para buscar atingir
niveis 6timos de desempenho, aumentando assim o custo beneficio das ferramentas
revestidas.

O filme DLC tem por caracteristicas especiais sua alta dureza e resisténcia ao
desgaste por atrito (THORWARTH et al, 2014). Ele é admissivel na usinagem de
materiais nao ferrosos por exemplo, em brocas de acgo rapido e de metal duro para
processos de furagdo de blocos de ligas de Aluminio e Silicio (Al-Si) na industria
automotiva e aeroespacial (BHOWMICK; BANERJI; ALPAS, 2015; MARTINS, 2016).
A aplicacdo do revestimento DLC, permite ndo apenas a melhoria da produtividade
das ferramentas, como também a utilizagdo em processos de usinagem com minima
quantidade de lubrificante (MQL) (BALINIT, 2017) ou a seco trazendo beneficios
ambientais com a reducao do consumo de fluidos de corte.

Sabe-se que a boa adesido do revestimento DLC depende fortemente da
rugosidade da superficie do substrato. Martins (2016) verificou que a eficiéncia do
DLC (em termos de coeficiente de atrito e adesao) em ferramentas de acgo rapido é
menor do que em ferramentas de metal duro, pois o metal duro apresenta maior
adeséo do filme ao substrato. Faz-se necessaria a busca pela reducéo de custos em
processos de fabricacdo, mantendo os mesmos parametros de corte no processo de
usinagem. Desta forma, deve-se estudar a adesédo do DLC ao substrato de ago rapido
para se obter desempenho que aproxime do obtido em metal duro.

O emprego de materiais nao ferrosos como o Aluminio e outros metais de liga
leve, cresceu nos ultimos anos, devido a sua baixa massa especifica, combinando
leveza e resisténcia (SANTOS Jr et al., 2016).

Para isto € necessario o processamento e acabamento deste metal. A
usinagem do Aluminio torna-se um desafio, pois, devido ao seu baixo ponto de fusao,
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ocorre transferéncia adesiva do Aluminio para a ferramenta. O DLC minimiza tais
efeitos (BHOWMICK et al, 2015), todavia, conhecer as interagdes entre o Aluminio e
as ferramentas empregadas em sua fabricagédo € de grande relevancia.

Aplica-se a este estudo o filme DLC n&o hidrogenado, depositado pelo método
PVD assistido por plasma por arco catddico a vacuo. O presente trabalho investigou
a resisténcia ao desgaste abrasivo, dureza, rugosidade superficial, adesao e
coeficiente de atrito do filme DLC em deslizamento contra uma liga hipoeutética de
86,8% AI-7.76%Si. Tais comportamentos sdo abordados neste trabalho a fim de
contribuir para o entendimento das interacdes do filme DLC e substrato de ago rapido
durante a vida util de uma ferramenta de corte deste metal e as interagdes do conjunto

filme/substrato com a pega de trabalho de uma liga de Aluminio e Silicio (Al-Si).

2.1 Objetivo geral

Analisar o comportamento tribologico do filme DLC em fungdo da rugosidade
do substrato de ago AISI M2

2.2 Objetivos especificos

Caracterizar o ago AlISI M2 por meio dos ensaios de dureza Rockwell C,
microscopia de forga atdmica e medidas de rugosidade;

Depositar o filme DLC comercial, por meio do processo PVD, nas amostras de
aco rapido AISI M2 nas trés condicdes de acabamento;

Caracterizar o revestimento DLC por meio dos ensaios de espectroscopia
Raman e Microscopia de forga atdbmica, e a liga de Al-Si por meio dos ensaios de
microdureza Vickers, analise metalografica e analise quimica;

Verificar a qualidade da adesao do filme nos diferentes substratos, por meio do
teste de indentacdo Rockwell C;

Determinar o coeficiente de desgaste especifico, espessura do revestimento e
taxa de desgaste por meio do ensaio de caloteste, analisando a influéncia das
rugosidades do substrato na resisténcia ao desgaste;

Determinar a taxa de desgaste e coeficiente de atrito dos pares tribologicos
DLC x Al-Si, utilizando o ensaio pino sobre disco.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 O Carbono e suas estruturas

O Carbono é um elemento que estad presente em varias ligas metalicas,
ceramicos, poliméricos e compdsitos. Isso se da devido a sua abundancia na terra e
sua afinidade com os diversos componentes quimicos, que fazem deste elemento um
dos mais importantes para a ciéncia organica e para a ciéncia dos materiais.

Este elemento ndo metalico da coluna IVA da tabela periddica, exibe estrutura
cristalina hexagonal e densidade 2,25g/cm® a temperatura de 20°C. Possui raio
atdbmico de 0,071nm e raio idnico de aproximadamente 0,016nm. Seu ponto de
sublimacdo € em cerca de 3367°C (CALLISTER; RETHWISCH, 2014). Outras

caracteristicas do Carbono sao apresentadas na tabela 1.

Tabela 1 — Tabela Periéodica do Carbono
Tabela Periédica dos elementos: Carbono

Numero Atémico (2) 6
Simbolo Atdbmico C

Peso Atémico [12,0096; 12,0116]
Configuracao Eletronica 2-4

Fonte: Adaptado de PERIODIC...(2017)

O Carbono tem capacidade de se unir tanto com elementos eletropositivos,
quanto eletronegativos, além da viabilidade de ligacdo a ele mesmo. Sua valéncia
mais comum € 4+, o que significa que seu ion é predisposto a receber quatro elétrons
na camada de valéncia, que o torna capaz de fazer até quatro ligagbes covalentes,
como as ligagbes com quatro atomos de hidrogénio, formando um hidrocarboneto
(Figura 1).

E um elemento alotrépico, capaz de se organizar em varias estruturas
subatdbmicas, formando os al6tropos - compostos polimorfos e amorfos. Alguns destes
compostos sao encontrados na natureza enquanto outros foram descobertos por meio
de sintetizagcdo em laboratério, dentre eles o grafite, diamante, fulerenos, grafenos,
nanotubos de Carbono e Carbono amorfo (VETTER, 2014).
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Figura 1 — Representagao esquematica da ligagao covalente em uma molécula
de metano (CHa)

. Elétron
Elétron \ / compartilhado
com;_)artlltlaQO — % —oé— docarbono
do hidrogénio N
H Y/ C ¥ H

Fonte: Callister e Rethwisch (2014)

A formacao dos alétropos de Carbono na natureza depende de um sistema de
equilibrio das fases de acordo com a pressdo e temperatura presentes durante o

processo formagéao ou sintetizagao (Figura 2).

Figura 2 — Diagrama de fase para formacgao de grafite e diamante.
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Fonte: Adaptado de King (2006)

As diferentes combinagdes do Carbono geram substancias de propriedades
distintas e de grande destaque em comparagao a outros elementos. Os nanotubos de
Carbono, por exemplo, possuem elevado médulo de elasticidade.
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Os fulerenos, descobertos em 1985, consistem em sessenta atomos de
Carbono arranjados de forma poliédrica configurando uma esfera geodésica (Figura
3a). Trata-se do terceiro aloétropo mais estavel, seguindo o diamante e o grafite. A
descoberta dos fulerenos, também conhecidos como Carbono sessenta (Cso) trouxe
um grande avancgo para o campo da nanotecnologia. O Ceo ira impactar de forma direta
a sociedade com a ampla aplicagdo da nanotecnologia (AWESOME, 2010).

O grafeno (Figura 3b) possui propriedades n&o convencionais a partir do
comportamento dos elétrons como particulas sem massa, originando alta mobilidade
elétrica a temperatura ambiente e alta condutividade térmica que justifica sua
aplicacdo em dispositivos como sensores térmicos, baterias e supercapacitores. E
sintetizado, dentre outras formas, por deposi¢cdo quimica a vapor, decomposi¢ao
térmica de carbeto de Silicio e por exfoliagdo do grafite com combinagéo de processos
quimicos, com os quais também é possivel se obter éxido de grafeno (PORRO et al,
2015).

Os nanotubos de Carbono (Figura 3c) podem ser de multicamadas e de
camada simples. Suas combinag¢des geram diferentes sistemas modelos, aplicaveis
na nanociéncia, com alta estabilidade quimica devido as fortes ligagbes covalentes
entre os atomos de Carbono. Sao formados de folhas de grafeno, com a espessura
equivalente a um atomo de Carbono, enroladas de forma cilindrica (SOUZA FILHO;
FAGAN, 2007). As excelentes propriedades dos nanotubos podem ser manipuladas
dependendo da forma como as folhas de grafeno sdo enroladas, gerando nanotubos
de diferentes didmetros, condutores ou semicondutores (FALCAO; WUDL, 2007).

Figura 3 — Representacao esquematica de alétropos de Carbono

a) Fulerenos b) folha de grafeno ¢) nanotubo de carbono
Fonte: Adaptado de Awesome (2010) e Souza Filho, Fagan (2007).
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As nano-espumas de Carbono sio isolantes térmicos e por ultimo os Carbonos
ativados possuem alta capacidade de sorcao [fendbmeno de adsorgao e absorg¢ao
concomitante] (ANTONIETTI; MULLEN, 2010). A tabela 2 sintetiza os principais
alétropos, sua natureza, propriedades importantes e aplicagdes.

Tabela 2 — Alétropos de Carbono e suas caracteristicas

Alétropo Disponibilidade Propriedades Aplicagoes
Natural e artificial. _
Dureza Abrasivos
Diamante Altamente estavel . ) )
. . Condutividade térmica Joias
Disponivel comercialmente
Natural e artificial. Anisotropia eletrénica Lubrificante
Grafite Altamente estavel Condutividade elétrica e Componente de
Disponivel comercialmente lubrificagao eletrodos
Propriedades épticas e Células solares
Sintese em laboratério eletrdnicas hibridas
Fulerenos . . . ) L
Disponivel comercialmente  Alta dureza potencial em Nanoeletrbnicos e
compadsitos farmacéuticos
. . ) L Reforgo estrutural
Sintese em laboratorio em  Propriedades eletronicas .
Nanotubos . o Nanoeletrénicos e
baixa escala Alta resisténcia o
farmacéuticos
) o . . Sob investigagao
Grafeno Sintese em laboratorio Propriedades eletronicas ]
Nanoeletrdnicos
Carbono Sintese em larga escala _ Eletrodos em baterias,
. . Grande area de superficie )
amorfo sp? industrial catalisadores.
Filmes preparados para
Carbono L » Alta dureza .
aplicagbes especificas. o Eletronicos
amorfo sp? Isolante térmico

Estavel

Espumas de

Sintese em laboratério

Area  de  superficie

relativamente grande

Sob investigacao

Carbono ) .
Propriedades Magnéticas
. Condutividade térmica e
Fibras de o ) o Reforgo estrutural para
Producéo industrial eletrica. o o
Carbono varias aplicagbes

Alta resisténcia

Fonte: Adaptado de Falcao e Wudl (2007)

Os elétrons de Carbono estdo configurados nas orbitais 1s?, 2s?, 2p%. Em

condicdes especiais, as orbitais s e p podem se combinar para formar a orbital hibrida

sp", onde n indica o numero de orbitais p envolvidas, que pode variar de 1 a 3. A forca
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motriz para a formacao destas orbitais hibridas € o menor estado de energia dos
elétrons de valéncia (CALLISTER; RETHWISCH, 2014). As hibridiza¢gées do Carbono,
em sp', sp? e sp? resultam em arranjo espacial distinto como demonstrado na figura
4.

Figura 4 — Tipos de hibridizagao do Carbono

sp3 sp2

Fonte: Robertson (2002)

3.1.1 Grafite

O grafite € um mineral encontrado na natureza, de coloragdo escura, opaca,
como visto na figura 5, e ao contrario do diamante, possui baixa dureza (1,5 na escala
Mohs).

Figura 5 — Grafite

Fonte: Graphite (2008)

Segundo Falcdo e Wudl (2007), este material € compreendido de infinitas
camadas de Carbono hibridizado sp?, onde cada atomo de Carbono esta ligado a

outros trés, formando uma estrutura planar de hexagonos. A orbital deslocada 2p, que
acomoda o quarto elétron da camada de valéncia, gera uma nova orbital 7t. Os anéis

de seis atomos de Carbono formam folhas horizontais amplamente espacadas,

cristalizando-se no sistema hexagonal como visto na figura 6.
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As camadas sobrepostas dos anéis hexagonais sdo denominadas grafeno e a
delaminacgao de tais folhas resulta em uma propriedade importante do grafite que € a
capacidade de marcar outros materiais que estejam em atrito com sua coloragéo
preta. O nome grafite se remete a esta propriedade, originado do vergo grego graphein
que significa "para escrever" (GRAPHITE, 2008).

Figura 6 — Estrutura do grafite com arranjo hexagonal

Grafite

///////

Folhas de
grafeno
>
Az rrr7224

,,,,,,,,

Fonte: Adaptado de KING (2006)

O grafite tornou-se comercializavel a partir de 1897, apés a sua primeira
sintetizacdo em laboratdério. Sao varias aplicacbes atuais, dentre elas como
lubrificante, lapis, nucleo de reatores nucleares e em revestimentos (GRAPHITE,
2008).

Dentre suas caracteristicas importantes, o grafite é inerte quimicamente e tem
alta condutividade térmica. Comparando-se ao diamante, de elevada dureza, o grafite
€ relativamente macio. Em contrapartida, enquanto o grafite possui uma boa
condutividade elétrica, o diamante é pouco condutor. Segundo Callister e Rethwisch
(2014), esta distingdo entre os componentes que, possuem 0 mesmo atomo em sua
composicgdo, esta intimamente ligada ao tipo de ligagéo interatbmica encontrada no

grafite e inexistente no diamante.

3.1.2 Diamante

O Diamante é o al6tropo de Carbono mais estavel da natureza, possui 100%
de sua estrutura na forma sp? e tem como principal propriedade sua dureza (grau 10

na escala de Mohs e dureza Vickers em torno de 130GPa) sendo, portanto, o mineral
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mais duro ja encontrado. Seus atomos podem se cristalizar na forma cubica, mas
também podem existir, menos comumente, na cristalizacdo hexagonal (FALCAO;
WUDL, 2007).

Em suas ligagdes, como mostrado na figura 7, cada atomo de Carbono, com
hibridizagdo sp®, se une a outros quatro, formando um arranjo espacial tetraédrico,
formando uma rede tridimensional que faz com que o diamante seja rigido e estavel
(ROBERTSON; 2002).

Figura 7 — Célula unitaria de um cristal cubico de diamante

Fonte: Callister e Rethwisch (2014)

O Carbono em forma de diamante tem sido amplamente estudado e aplicado
em diversas areas para tratamentos superficiais, devido as suas caracteristicas, que,
segundo Martins (2016) s&o: dureza elevada, baixo coeficiente de atrito, elevada
condutividade térmica, isolamento elétrico, inércia quimica, transparéncia Optica
desde o comprimento de onda visivel até espectro ultravioleta. O diamante possui
ainda alto indice de refragao.

Dentre as aplicagdes do diamante, pode-se mencionar sua utilizacao para corte
de materiais e indentagdo (equipamentos medidores de dureza). A estrutura do
Carbono em hibridizagdo sp® garante uma baixa taxa de desgaste em diferentes
sistemas tribologicos (VETTER, 2014) o que justifica sua aplicagdo como revestimento
de ferramentas de corte e estampagem, cuja protecdo contra desgaste se faz

necessaria.



29

3.2 Revestimentos

As industrias no campo de mineragdo, siderurgicas, industria de energia,
usinas, trabalho subterrdaneo e outros, envolvem processos de esmagamento,
transporte, mistura e separagdo de materiais onde o desgaste atuante nos
instrumentos e equipamentos de trabalho contribui para os custos de tais atividades.
Tal ocorréncia demanda um correto estudo e controle dos materiais aplicados, afim
de aumentar sua vida util e reduzir os gastos inerentes aos processos (VEINTHAL et
al, 2012).

Revestimento é uma forma de tratamento superficial que consiste na aplicacéo
de materiais em uma superficie matriz, com o intuito de recobrir o material de base,
promovendo ou aprimorando suas propriedades. Existem diversas finalidades para
deposicdo de camadas nos materiais, dentre estas, conferir ao substrato controle do
desgaste e atrito, maior resisténcia a corrosdo, redugcao dos custos inerentes ao
processo de desgaste (VEINTHAL et al, 2012), proteger de deterioragao, melhorar a
aparéncia e promover isolamento elétrico (CALLISTER; RETHWISCH, 2014).

A microscopia eletronica de varredura (MEV) de um filme fino de diamante é
apresentada na figura 8, com ampliacdo de 1000 vezes, mostrando numerosos micro

cristais multifacetados.

Figura 8 — Filme fino de diamante visto pela técnica MEV

s

20 pm

Fonte: Callister e Rethwisch (2014)

O revestimento de Carbono amorfo é classificado com um filme fino, pois

revestimentos finos sdo aqueles que segundo Mittal (1978), a espessura é menor do
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que 1um, e com algumas aplica¢des na ordem de 50nm. A aplicagao de revestimentos
duros e finos, como mono ou multicamadas vem sendo uma alternativa poderosa para
a melhoria efetiva das propriedades quimicas, fisicas e mecéanicas de metais
convencionais utilizados como substrato (VIDAKIS; ANTONIADIS; BILALIS, 2003).

A utilizagdo do Carbono em forma de diamante como revestimento tem sido
explorada continuamente. Sdo recobertas de filmes de diamante, superficies de
brocas, matrizes, rolamentos, facas e outras ferramentas para aumento de dureza
superficial, assim como lentes e vidros (MIKI et al, 2015) que adquirem resisténcia
mantendo sua transparéncia, micrometros de alta precisdo e alto-falantes de alta

frequéncia.

3.3 Revestimento de Carbono tipo diamante - Diamond-Like Carbon (DLC)

As ricas propriedades do Carbono, ja mencionadas, sao vantajosas no ambito
dos revestimentos. Axet et al (2016) destacam que os materiais de Carbono oferecem
vantagens em comparagado com revestimentos a base de 6xidos, como estabilidade
térmica, estabilidade quimica, resisténcia mecénica, grande area superficial,
porosidade 6tima e em particular uma rica e complexa quimica de superficie. Desta
forma os revestimentos a base de Carbono tém ganhado espago em diversos setores
industriais, area médica e farmacéutica, todos estes buscando incorporar o Carbono
como revestimento de suas ferramentas de trabalho.

Os filmes de Carbono amorfo sdo uma rede desordenada de atomos com
hibridizagbes mistas entre sp? e sp® (Figura 9). A familia de filmes de Carbono amorfo
€ chamada de DLC (VETTER, 2014, p. 213).

Figura 9 — Hibridizagao do filme DLC comparado ao grafite e ao diamante

sp? mistura de sp? e sp* sp?
Grafite DLC Diamante

Fonte: Adaptado de Balzers (2017)
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3.3.1 Revestimentos de Carbono amorfo hidrogenado x ndo hidrogenado.

Além das diferentes proporgdes de hibridizagdo, as ligagdes do Carbono
amorfo podem ocorrer com ou sem presenga de hidrogénio em sua composi¢cédo. A
obtencao de cada tipo de filme depende fortemente do método de deposicao utilizado,
cujas técnicas vém se aprimorando a mais de 60 anos. Com o avango tecnoldgico, as
técnicas de deposicdo se aprimoram permitindo a obtengdo dos diferentes filmes
conhecidos atualmente (VETTER. 2014). A figura 10 apresenta o diagrama de fase
ternario do Carbono, relacionando os tipos de filme DLC de acordo com as ligagoes

dos mesmos.

Figura 10 — Diagrama de fase ternario do Carbono amorfo

3
sp Diamante

ta-C:H

HC polimeros
Sputtered a-C

Sem filme
Grafite

sp® H

Fonte: Adaptado de Robertson (2002)

A tabela 3 identifica as propriedades das estruturas de filmes de Carbono,
relacionando a concentragdo da hibridizagdo sp® e comparando-se ao grafite e ao
diamante.

Tabela 3 — Propriedades dos filmes de Carbono

Material sp® (%) | Hidrogénio (%) | Dureza (Gpa) | Médulo de Young (Gpa)
Grafite 0 0 0,2-2 10
a-C 0-5 <1 10-20 100-200
a-C:H macio 60 40-60 10-30 100-300
a-C:H duro 40 20-40 10-20 100-300
ta-C 80-88 0 50-80 300-500
ta-C:H 70 30 50 300
Diamante 100 0 100 1000

Fonte: Adaptado de Robertson (2002)
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O grafite apresenta somente ligagdes sp? e ndo possui hidrogénio em sua
composi¢ao, posicionando-se na extremidade esquerda do diagrama de fase ternario
(Figura 10), obtendo menor dureza e maior ductilidade. O diamante, que apresenta
somente ligagbes sp® em sua estrutura € mais duro e apresenta maior rigidez
(extremidade superior do diagrama de fase ternario). Desta forma, quanto mais
préximo da parte superior do diagrama, maior € a dureza do filme. A extremidade
direta do diagrama representa as ligagdes com o hidrogénio.

Os filmes hidrogenados a-C:H descobertos por volta de 1950, depositados com
a técnica de deposi¢cado quimica de vapor assistida por plasma (PECVD - Plasma
Enhanced Chemical Vapor Deposition). Com o avango da técnica de pulverizagao por
alvos metalicos, este filme foi obtido com a presencga de carbetos e metal puro em sua
composigao, utilizados comercialmente a partir de 1998. Sua dureza estimada é de
35GPa (VETTER; 2014), com aplicagédo ampla e ainda muito estudada atualmente.
“Aplicacao de revestimento DLC hidrogenado ocasiona aumento da dureza superficial
com reducdo do coeficiente de atrito, manutencédo da rugosidade [...]” (MARTINS,
2016, p.49). A adicao de outros elementos quimicos forma filmes do tipo a-C:H. Estes
elementos dopantes como fésforo, nitrogénio, cromo e tungsténio sao adicionados,
dentre outros fatores, para melhorar a adesao do filme ao substrato.

Os filmes tetraédricos hidrogenados (ta-C:H), descobertos a partir de 1984 a
partir da técnica de deposi¢cdo por radio frequéncia, pulverizagdo em atmosfera de
argonio e hidrogénio (VETTER; 2014). Atualmente € depositado pela técnica PECVD
com arco pulsado e apresentam teor de hidrogénio de 25-35% e o contetido sp® pode
ser aumentado até 70% (SILVA; 2014).

O Carbono amorfo tipo polimero hidrogenado (HC) € uma subclasse do filme
a-C:H, que segundo Silva (2014), podem ser depositados pela técnica PECVD,
apresentando baixa densidade e maciez.

A auséncia de hidrogénio e aumento da quantidade de hibridizag&o sp? propicia
a pelicula maior dureza e resisténcia mecanica do que filmes de Carbono amorfo com
hidrogénio. Desta forma, os filmes livres de hidrogénio foram obtidos somente cerca
de 20 anos apos o filme a-C:H, por volta de 1971 (VETTER; 2014). O Carbono duro
livre de hidrogénio (a-C) apareceu em 1976 por pulverizagdo do Carbono a partir de
um alvo de grafite. Este filme com adigdo de materiais (a-C:Me) foi obtido a partir de
1995 com a técnica de pulverizagao de metais com Zirconio e Titanio e evaporacgao a
arco dos ions de Carbono (VETTER; 2014).
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Com a busca em atingir uma maior quantidade de ligagdes sp?, os filmes de
Carbono tetraédrico ndo hidrogenado (ta-C), surgiram a partir do fluxo de ions de
Carbono puro, pela técnica de um arco catddico a vacuo e atualmente podem ser
obtidos por deposicdo a base PVD, dentre outras técnicas, por evaporagao de arco
catddico direto em vacuo (Direct Cathodic Vacuum Arc Evaporation - DCVAE),
evaporagao de arco catddico filtrado em vacuo (Filtered Cathodic Vacuum Arc
Evaporation - FCVAE) e Deposigao por laser pulsado (Pulsed Laser Deposition - PLD)
(SILVA; 2014; VETTER; 2014). Eles apresentam maiores concentragdes de
hibridizagdo sp® em sua estrutura (até 90%) e consequentemente maior dureza
(ROBERTSON et al, 2017). Anttila et al (1987), comparam as propriedades mecanicas
de revestimentos DLC, a base de ions de Carbono puro e outros ions de
hidrocarbonetos e afirma-se que os melhores revestimentos a base de Carbono séo
aqueles que utilizam feixes de ions de Carbono puro (C*).

A tabela 4 apresenta a comparagao entre dois filmes produzidos
comercialmente pela mesma empresa, onde pode-se destacar o significativo ganho
de dureza superficial do filme ta-C e diminuigdo do gasto energético para deposigéo,
que é feita abaixo da temperatura critica de 150°C a 200°C. O decréscimo da
temperatura de deposigao é a responsavel pelo aumento significativo das ligagoes sp?
no composto, que consequentemente aumenta a densidade e as tensodes residuais
presentes no filme ta-C. A menor temperatura de deposi¢cao também afeta outras
caracteristicas, dando ao ta-C maior condutividade, maior resistividade a temperatura
ambiente, maior refratividade e aumento das propriedades épticas (ROBERTSON,
2002).

Tabela 4 — Caracteristicas de revestimentos a-C:H e ta-C

Filme DLC Hard Carbon
Material de revestimento a-C:H ta-C
Tecnologia de deposicao PVD + PECVD PVD arco catédico
Microdureza* (HV 0.01) 2500 4000 - 6000
Temperatura maxima de servigo (°C) 350 500
Temperatura de deposicao (°C) 200 <150
Tipo de revestimento Multicamada Monocamada

Fonte: Adaptado de Balzers (2017?)
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Outra vantagem do filme ta-C é sua aplicabilidade a altas temperaturas. O
aumento da temperatura de corte influencia no modo de falha do filme, logo, é
importante que o conjunto filme e substrato funcione como uma barreira aos
mecanismos de desgaste envolvidos e seja suficientemente resistente a altas cargas
mecanicas e térmicas (BOBZIN, 2017). Porro et al (2015) abordam que o filme ta-C,
sofre decomposi¢ao quando submetido a temperaturas acima de 700°C, enquanto
outros filmes DLC sdo decompostos em processos de usinagem em torno de 300°C,
causando a falha antecipada do revestimento.

3.3.2 Aplicagbes dos revestimentos DLC

Na area de biomateriais, o DLC é uma solugdo com potencial para os
problemas de desgaste e liberagcdo de ions de materiais metalicos (THORWARTH et
al, 2014) e pode ser aplicado, em mono ou multicamadas e em combinagdo com
outros elementos para a fabricagao de proteses.

Em seus estudos, Zhang et al (2015) propéem a avaliacdo do DLC em ago
inoxidavel, ligas de titanio e ligas de cobalto, cromo e molibdénio, que sao utilizados
para articulagcdes artificiais. Outros estudos apontam as propriedades mecanicas e
biocompatibilidade do DLC em ligas biomédicas (HINUBER et al, 2010); o
comportamento tribolégico em implantes revestidos (THORWARTH et al, 2010),
verificacdo do desempenho do DLC em simuladores de ciclo e verificagdo da
estabilidade do filme, no campo ortopédico (THORWARTH et al, 2014) e potencial
antibactericida do polietileno revestido com DLC e DLC dopado com prata (Ag)
(HARRASSER et al, 2016; PISARIK et al, 2017).

O emprego de revestimentos em ferramentas de corte (Figura 11) vem
crescendo nos ultimos anos, atualmente, 85% de todas as ferramentas de metal duro
sao revestidas e a crescente demanda por ferramentas cada vez mais eficientes, é
impulsionada pelo uso de novos materiais, bem como pelo aumento da produtividade
dos processos de fabricagdo (BOBZIN, 2017). Por consequéncia, pesquisadores
buscam implementar uma arquitetura em revestimentos PVD, a fim de aumentar a
confiabilidade de trabalho de tais ferramentas (VEINTHAL et al, 2012)

A atuacao dos filmes DLC em ferramentas de corte € estudada em pesquisas
de Bhowmick, Banerji e Alpas (2015) investigaram o comportamento tribolégico do

filme DLC durante a usinagem de ligas de Aluminio. Silva et al (2015) verificaram o
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desempenho do filme em processos de furagdo e Denkena et al (2013) examinaram

o estado de tensdo em insertos de metal duro.

Figura 11 — Ferramentas de corte revestidas com DLC

Fonte: Balinit (2017)

3.4 Processo de deposicao de filmes

Os processos de deposicao de filmes sao primariamente divididos em:
deposig¢ao quimica a vapor, que vem do inglés Chemical Vapor Deposition (CVD), e o
segundo método de deposigao fisica a vapor, que vem do inglés Phisical Deposition
Vapor (PVD).

O método CVD promove a reagdo quimica entre gases, aquecidos em uma
camara que contém as amostras a serem recobertas. O produto das reagdes da
origem a uma pelicula que se condensa sobre as superficies. No processo PVD o
filme é condensado a partir de um feixe de ions, cujo impacto no substrato induz a
formacéo de ligagdes sp? durante o crescimento do filme de Carbono amorfo (SOUZA,
2014).

O PVD comumente utilizado para a obtencéo de filmes DLC, a temperaturas
entre 150°C e 500°C. O material de revestimento encontra-se no estado sdlido,
chamado de alvo ou target e tem sua composicdo altamente pura de Carbono,
geralmente, um eletrodo de grafite.

A superficie da amostra é tratada com bombardeamento de ions com posterior
deposi¢cao de subcamada. Em seguida o material é pulverizado a vacuo por arco
elétrico do catodo de grafite e é obtido o plasma de Carbono. Por ultimo, o plasma de
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Carbono é depositado na superficie da amostra, gerando o filme (Dechandt, 2005).
“Para atingir uma espessura de revestimento uniforme [no processo de deposicao de
filmes por PVD], as pecas devem girar varias vezes a uma velocidade constante”
(MARTINS, 2016, p.73), para este fim, as amostras sdo colocadas em uma camara
de vacuo, em um dispositivo carrossel.

A figura 12 apresenta o esquema de uma camara de deposicao fisica de vapor
por pulverizacado de ions assistido por plasma. Os ions de Carbono sao vaporizados
a partir do alvo (3) por descargas elétricas de corrente continua (DC). Os ions
vaporizados sao transportados pelo plasma, gerado a partir do gas Argénio (1) e gases
reativos (2), e se chocam com o material que estd em rotagdo constante (4). O

processo ocorre em ambiente a vacuo, gerado por uma bomba (5).

Figura 12 — Esquema de uma camara de deposig¢ao a base PVD por arco
catético

<250°C

Fonte: Sputtering (2017)

Atualmente os métodos de deposicao utilizados para o filme amorfo nao
hidrogenado sédo evaporagao por arco a vacuo e pulverizagao de ions de Carbono por
arco catédico a vacuo, que sédo processos de tecnologia avancada, derivados dos
primeiros processos PVD (VETTER;2014).

Métodos de descarga de arco fornecem recursos para deposicao de filmes de
Carbono com alta producéo de plasma de Carbono puro (HIRVONEN, 1990 apud
RONKAINEN, H et al, 1992, p. 639).

A pulverizagdo de ions é gerada por uma descarga de gas em estado de plasma

em um alvo por campo elétrico e magnético, promovendo o bombardeamento dos ions
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com algumas centenas de energia em eletro Volts[eV]. Este método é o mais comum
em industrias (ROBERTSON, 2002; BLEYKHER et al, 2016).

3.5 Mecanismos de desgaste

Multiplos fatores que determinam o sucesso durante a vida util dos
instrumentos, devem ser considerados no desenvolvimento de ferramentas revestidas
mais eficientes. Dentre elas, o processo de fabricagdo do revestimento e da
ferramenta, o processo de corte, o design da ferramenta e os materiais envolvidos no
substrato e no revestimento, a peca de trabalho e o lubrificante (BOBZIN, 2017), além

da topografia do revestimento e a formacéo de tribofilmes (ROSA et al, 2014).

Figura 13 — Tipos de falhas em componentes revestidos sob alta carga

a) Modos de falha simples
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Fonte: Vidakis, Antoniadis e Bilalis (2003)

A principio, existem dois tipos simples de falha, a adesiva e a coesiva. A falha
adesiva pode ser definida como destacamento e separagcdo de um revestimento de
seu substrato com trincas e descolamento na interface do filme e substrato. Ja a falha
coesiva é aquela na qual o material € danificado e ocorre trincamento no substrato ou

filme de forma distinta aos processos de delaminacdo e descolamento adesivo na
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interface revestimento-substrato (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS; 2010).

A falha coesiva acontece quando se ultrapassa uma tensao normal critica,
gerando lascamento (Figura 13a). Ja a falha adesiva (Figura 13a), esta relacionada
as tensdes de cisalhamento presentes no componente, causando micro ou macro
delaminagdes. A combinagdo dos dois tipos de falha origina os processos de
decoesdo e delaminagédo (Figura 13b), relacionados aos efeitos do cisalhamento,
flexao e dobra do material (VIDAKIS; ANTONIADIS; BILALIS, 2003).

O mecanismo de falha dominante esta relacionado a velocidade de corte e
temperatura de corte (Figura 14). Os danos causados pelo aumento da temperatura,
de corte empregada ocorrem na interface entre a ferramenta e a peca, ou entre a
ferramenta e o ambiente. Com isto, a protecdo das ferramentas de corte com
revestimentos duros, depositados por processos PVD e CVD, contribui de forma
significativa para o desempenho do processo de corte (BOBZIN, 2017).

Figura 14 — Mecanismos de falha dominantes em fungao da

temperatura de corte em ferramentas
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Fonte: Bobzin (2017)

oxidagcao

Mecanismo de falha da ferramenta

Os mecanismos de adesdo e abrasao ocorrem em qualquer estagio do
processo de usinagem. Mas, a medida que a velocidade de corte aumenta, a oxidagao
e difusdo da ferramenta na pecga, se somam ao conjunto e mediante as cargas ciclicas,
promovem a formacgao de trincas térmicas e mecanicas (BOBZIN, 2017).

A presenca de elementos de liga que possuem afinidade com o filme podem
contribuir para o aumento do desgaste por difusdo (GEERS; GALETZ; SCHUTZE,
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2013). Em determinadas temperaturas criticas, os elementos de liga podem surgir
compostos intermetalicos.

Outro aspecto crucial na falha da ferramenta € a presenca de tensdes internas
entre o revestimento e o substrato resultantes do processamento mecanico e
tratamentos termoquimicos da ferramenta. Trabalhos de Soroka; Klymenko e
Kopeikina (2010), Skordaris et al (2017) e Rosa et al (2014) fazem parte de diversas
pesquisas que estudam a influéncia das tensdes residuais na falha dos revestimentos
PVD em ferramentas de corte e analise do estado de tensdo em filmes DLC (MIKI et
al, 2015), provando que a performance das ferramentas revestidas € determinada pelo
estado de tensdo residual do revestimento e da subsuperficie do substrato
(BREIDENSTEIN; DENKENA, 2013).

O acabamento superficial do substrato a ser revestido também influencia no
mecanismo de desgaste predominante do filme. A modificagdo da rugosidade e
composicao do substrato podem melhorar a adesao do filme e consequentemente as
taxas de desgaste (ROSA et al, 2014).

Em seus trabalhos, Jiang e Arnell (2000) estudam a influéncia da rugosidade
do substrato de ago AISI M2, nos aspectos tribolégicos em um filme de DLC de
multicamadas. Provou-se que o acréscimo da rugosidade do substrato, aumenta as
taxas de desgaste e que, em um momento critico, € possivel evidenciar a mudanca
de mecanismo de desgaste. O ponto critico ocorre quando a presséao real de contato
(Prea) atinge um valor maximo, relacionado pela teoria do contato elastico de Hertz,

cuja relagdo matematica, obtida por simulagdo numérica € expressa pela equagéao (1):

Preal >1.6 Y > 0.53H = Pcritica (1)

Onde Y é a tensdo de cisalhamento e H é a dureza do filme.

A presséo critica de contato no filme DLC(Pcritica), Segundo Jiang e Arnell
(2000), ndo é atingida para valores de rugosidade inferiores a 0,93um, todavia, é
necessario estudar o processo de desgaste com um maior range de rugosidades entre
0,01lum e 0,93 um, afim de se obter maiores informacdes de superficies menos
rugosas. Além disto, a carga normal, umidade e temperatura sao fatores que

modificam significativamente o filme.
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3.6 Técnicas de medigao de rugosidade

As irregularidades das superficies s&o quantificadas por meio da analise e do
calculo da rugosidade. Existem diversos métodos para medigao e estudo da topografia
dos materiais, sendo o mais comum, o método de medigao por contato. Esta medi¢ao
é feita por meio do uso de um apalpador de alta sensibilidade, que detecta as
amplitudes da superficie. O apalpador se desloca verticalmente ao longo da superficie
e esses movimentos que sdo convertidos por um transdutor em sinais eletrénicos que
sdo ampliados e traduzidos na forma de grafico do perfil da superficie (HUTCHINGS,
1992).

A partir do grafico produzido pelo equipamento, a forma de quantificar a
rugosidade depende da escala utilizada e método matematico envolvido para calcular
os desvios de forma da superficie. Desta forma, alguns modelos matematicos foram
padronizados para se obter a medicdo quantitativa da rugosidade. A norma ISSO
4287:2002 apresenta as equacdes relacionadas dos parametros de rugosidade: Ra,
Rz, Rq, Rsk € Rku.

A rugosidade média (Ra), calcula o desvio, por média aritmética, da superficie
em relagdo a uma linha central média (Figura 15). Onde L € o comprimento do perfil
analisado, z é a altura da superficie em relagao a linha média e x é distancia a partir

da origem.

Figura 15 — Perfil para calculo de rugosidade média (Ra)
Z(x)

Fonte: Beckert (2014)

A rugosidade de altura total do perfil (Rz) soma a altura maxima dos picos (Zp)
e a profundidade maxima dos vales (Zv) no comprimento analisado (Figura 16).
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Figura 16 — Altura dos elementos do perfil - Rugosidade R:

Rz

1

] Comprimento de amostragem

Fonte: ABNT NBR I1SO 4287 (2002)

O parametro de rugosidade de desvio médio quadratico do perfil avaliado (Rq) calcula
a raiz quadrada da média dos desvios em relagdo a linha média, representando o
desvio padrao da fungao densidade de amplitude (HUTCHINGS, 1992), conforme a
equacgao (2).

ffrl e oo
Rq = VE./n (z(x))"dx (2)

A forma da densidade de amplitudes pode ser descrita pela assimetria do perfil, cuja
rugosidade Fator de assimetria do perfil avaliado (Rsk) € definida pela equacéo (3) que
calcula o quociente entre o valor médio dos valores das ordenadas Z(x) e Rq, ao cubo
(ABNT NBR 4287; HUTCHINGS, 1992).

RsK =

_ [%Tzﬂ (s | 3)
0 d

e pela intensidade dos picos na curva de distribuicdo de probabilidade, cuja
rugosidade Fator de achatamento do perfil avaliado (Rku) € definida pela equagao (4),
indicando o achatamento da funcédo densidade de probabilidade dos valores dos picos
e vales z(x) (ABNT NBR 4287; HUTCHINGS, 1992).
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3.7 O Aluminio e suas ligas

O Aluminio é o terceiro elemento mais abundante da terra, pertencente a familia
dos alcalinos terrosos. Este elemento € encontrado na crosta terrestre em formas
combinadas com outros elementos (SANTOS Jr. et al, 2016) gerando varios tipos de
minerais.

O Aluminio e suas ligas carregam propriedades como alta condutividade
elétrica e térmica e resisténcia a corrosdo. Devido a sua estrutura cristalografica
cubica de face centrada (CFC), este metal apresenta alta ductilidade, mesmo a baixas
temperaturas, tornando-o facilmente conformavel (CALLISTER; RETHWISCH, 2014)

E um elemento leve, de baixa densidade (2,70g/cm3®) obtendo
consequentemente uma elevada resisténcia especifica de (21,8x10°cm - razéo
resisténcia mecanica e peso especifico) (ASKELAND; PHULE, 2008). Tal resisténcia
especifica € maior que a do ago (17,8x105%m) justificando o uso do Aluminio na
fabricagdo de componentes em substituicdo a ligas de ago que, apesar de ser
altamente resistente mecanicamente, tem massa especifica cerca de trés vezes
maior.

As ligas de Aluminio podem ser fabricadas por processos de conformacéo,
denominando-se ligas trabalhadas ou por processo de fundi¢ao, originando as ligas
fundidas. As ligas de Aluminio tém sua resisténcia aumentada por mecanismos de
endurecimento de dispersdo, solugcdo solida, trabalho ou envelhecimento. Estes
mecanismos geram perdas na resisténcia a corrosao, caracteristica do Aluminio puro,
necessitando a adicdo de elementos como Silicio (Si), magnésio (Mg), Cobre (Cu),
Zinco (Zn) e Boro (B) para melhoria de suas propriedades (CALLISTER;
RETHWISCH, 2014). A porcentagem de Silicio contida nestas ligas garante boa
fluidez e boa fundibilidade, devido a reagao eutética entre Al-Si, (ASKELAND; PHULE,
2008) que resulta em um baixo ponto de fusdo de cerca de 660°C.

As aplicagdes mais comuns das ligas de Aluminio incluem pecas automotivas
como pistbes e coletores, pecas navais, partes estruturais de aeronaves e

equipamentos de manipulagdo de alimentos (ASKELAND; PHULE, 2008). Atualmente
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as ligas de Aluminio tem ganhado atengdo no setor de transportes devido a
combinagcdo entre sua baixa densidade e resisténcia mecanica (TOTTEN;
MACKENZIE, 2003 e CALLISTER; RETHWISCH, 2014) e por ser facilmente
reciclavel. Aluminio é utilizado em blocos de motor, anteriormente fabricados de ferro
fundido, trazendo uma diminuicdo significativa do peso dos veiculos e resultante
reducao do consumo de combustivel (COELHO et al, 2012).

As propriedades das ligas de Aluminio dependem da complexa interagédo entre
sua composi¢cdo quimica e caracteristicas microestruturais. Elementos de liga, s&o
adicionados ao Aluminio puro para potencializar suas propriedades. “O Silicio propicia
a reducao da contracdo durante a solidificacdo, reduz a porosidade nas pecgas fundidas,
o coeficiente de expanséo térmica e melhora a soldabilidade” (ZOLOTOREVSKY, 2007
apud RODRIGUES, 2016, p. 23). A adicéo de Silicio gera um aumento da tenséo de
escoamento da liga e consequentemente, sua resisténcia mecanica, devido a
formacao de precipitados de Si que possuem uma estrutura similar ao do diamante
(TOTTEN; MACKENZIE, 2003).

Em alta temperatura, o Si se interage com o Aluminio, formando uma solugao
sélida na fase aAl. Ao longo do resfriamento, por volta de 577°C ocorre a formagéao
uma fase secundaria 8, cuja morfologia depende da porcentagem de Silicio da liga.
Além disso, outros elementos como Mg e Cu, aumentam a resisténcia e dureza da
liga, pela formacao de particulas intermetalicas. A figura 17 apresenta o diagrama de

equilibrio binario de uma liga de Al-Si.

Figura 17 — Diagrama de equilibrio binario de uma liga Al-Si
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Fonte: Adaptado de Belov, Eskin e Aksenov (2005)
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Conforme o diagrama de fases, as ligas com composicéo de 1,65-12,6%Si séo
denominadas hipotéticas. As de composicao de 12,7% s&o denominadas eutéticas e
as de composicao acima de 12,7% sao chamadas de hipereutéticas. A depender
destas composigoes, a fase 3, formada na solidificagao, ira apresentar uma morfologia

caracteristica (Figura 18).

Figura 18 — Microestrutura de liga Al-Si a) hipoutética b) eutética c)hipereutética
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Fonte: Rodrigues (2016)

O Aluminio apresenta de modo geral, boa usinabilidade. Entretanto, sua
ductilidade torna-se fator principal para o aumento das forgas de usinagem,
acabamento superficial pobre e dificuldade de controle do cavaco (SANTOS JR. et al,
2016).

O comportamento das ligas de Aluminio submetidas a processos de usinagem
ja foi estudado, dadas tais particularidades. Silva et al (2015), analisaram a
performance de ferramentas de metal duro revestidas com DLC no processo de
furacéo de ligas de Aluminio SAE 323. Bhowmick, Banerji e Alpas (2015) avaliaram o
comportamento tribolégico de ligas de Aluminio hipoeutéticas (Si abaixo de 12%),
eutéticas (12% de Si) e hipereutéticas (Si acima de 12%), em usinagem com
ferramentas revestidas com DLC.

O tipo de desgaste predominante no processo de remogao de material esta
ligado ao teor de Silicio da liga de Aluminio. Alto teor de Silicio provoca aumento da
taxa de desgaste (SANTOS JR. et al, 2016). Durante a usinagem de ligas de Aluminio

com baixo teor de Silicio, um dos principais problemas é a transferéncia de material
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do Aluminio para a ferramenta, por adesé&o. Ja nas ligas com alto teor de Silicio, ocorre
desgaste na aresta da ferramenta (BHOWMICK; BANERJI; ALPAS, 2015).

Mediante a formagao dos componentes, o processo de acabamento de pecas
de ligas fundidas de Al-Si torna-se desafiador em frente aos mecanismos de desgaste
envolvidos. Em seu trabalho, Souza (2014) aborda as dificuldades encontradas na
usinagem de ligas de Aluminio, devido ao seu baixo ponto de fusdo (em torno de
660°C). Neste contexto, ocorre a adesdo do metal sobre a ferramenta cortante,
gerando perdas na vida util da ferramenta com a ocorréncia de fratura na regido de
corte.

Além disso, o0 aumento da temperatura pode gerar alteragées microestruturais
no Aluminio, tensdes residuais, erros de tolerancia, distor¢des na peca e formacao de
cavacos longos, tudo isto, contribuindo para o aumento das taxas de desgaste adesivo
e abrasivo. Uma forma de minimizar os efeitos abordados, € a aplicacdo de
revestimentos a base de Carbono (BHOWMICK et al, 2015) que em geral, tornam-se
eficientes para suportar aumentos na velocidade de corte no Aluminio (SANTOS Jr.
et al, 2016).

3.8 Aco rapido

O aco AISI M2 é um acgo hipereutetoide (teor de Carbono acima de 0,77%),
pertencente ao grupo de acgos ferramenta, na categoria de ago rapido ao Molibdénio.
Este aco também é comumente denominado de HSS, do inglés High Speed Steel.

Sua dureza esta compreendida entre 63-65HRC a temperatura ambiente e se
mantém na faixa de 57HRC a temperaturas acima de 600°C, tornando-o eficiente para
ambientes onde ocorre aquecimento elevando, como nos processos usinagem
(VILLARES, 2003 e CHIAVERINI, 1996).

Em sua obtencdo, passa pelos tratamentos térmicos de recozimento a
aproximadamente 880°C, témpera com aquecimento até 1200°C e revenimento a
565°C, este ultimo, para alivio das tensdes residuais causadas, dentre outros fatores,
pela presenca de austenita retida altamente ligada, martensita tetragonal altamente
ligada e carbonetos (CHIAVERINI, 1996).

O acgo AISI M2 comercial tem em sua composi¢ao quimica cerca de 0,89% de
Carbono, 4,2% de cromo (Cr), 4,9% de molibdénio (Mo), 6,2% de tungsténio (W) e
1,8% de vanadio (V) (VILLARES, 2003). Pode apresentar ainda, outros elementos
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como Silicio (Si) e manganés (Mn), em torno de 0,3% (CHIAVERINI, 1996). Cada
elemento presente atribui ao ago rapido as principais propriedades, dentre elas alta
dureza, resisténcia ao desgaste e temperabilidade. O Carbono confere dureza e
resisténcia ao desgaste, por intermédio da formagédo de carbonetos complexos. O
cromo € adicionado para aumentar a temperabilidade ao ar, melhorar a tenacidade e
aumentar da dureza na regiao ferritica, além de diminuir a probabilidade de oxidagao
do aco durante o processo de témpera. O Vanadio funciona como desoxidante e
controlador do tamanho dos grados, promovendo o refinamento dos mesmos e
consequente aumento da dureza. Além disso, é sabido que o vanadio aumenta o
rendimento de corte do aco. O tungsténio propicia a formagdo de carbonetos
complexos e duro junto ao ferro, ao Carbono e aos outros elementos, mantendo a
resisténcia do aco em temperaturas em torno de 600°C. O molibdénio, assim como o
tungsténio, forma carbonetos, melhorando a dureza a quente do material, alta
resisténcia ao amolecimento pelo calor, promovendo ainda, aumento da ductilidade,
aumento da profundidade de témpera e aumento da resisténcia a abraséo
(CHIAVERINI, 1996 e SILVA; MEI, 1988).

A aplicagao industrial do aco rapido inclui: ferramentas de mandrilar; brocas e
alargadores; fresas; ferramentas para abertura e laminagao de roscas; mandris para
trefilagcdo de tubos; facas circulares; estampos de corte; puncbes e matrizes para
estampagem profunda e outros processos de conformacgao (VILLARES, 2003).

A aplicagédo de revestimentos em ferramentas de ago rapido ndo é novidade,
contudo, estudar suas propriedades torna-se relevante para a melhoria de seu
desempenho nos processos produtivos. Mohammadzadeh, Akbari e Drouet (2014)
propdem em suas pesquisas, o estudo da microestrutura e desgaste em ferramentas
de aco AISI M2 nitretadas. Czyzniewski (2012) aborda sobre a otimizagdo dos
parametros de deposicdo em ferramentas de acgo rapido, em termos de adeséo,

resisténcia ao desgaste e dureza.
3.9 Ensaios de caracterizagao do revestimento DLC
Neste topico sdo abordadas as técnicas utilizadas no presente trabalho,

abordando os principios de funcionamento e aspectos relevantes para caracterizagao
do filme DLC.
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3.9.1 Analise da estrutura molecular por espectroscopia Raman

A espectroscopia por espalhamento Raman é uma técnica nédo destrutiva,
utilizada, entre outros fins, para caracterizacdo de materiais Carbonosos com
obtencao detalhada da estrutura das ligagées do filme DLC (ROBERTSON, 2002)
(SILVA, 2014).

Seu principio de funcionamento consiste na incidéncia de luz proveniente de
um laser de argobnio (fétons), sobre a amostra. Devida a esta incidéncia, ocorre o0 no
espalhamento inelastico do féton, causado pela vibragcao da rede (fénons) do material
analisado (SOUZA, 2014) (MARTINS, 2016).

Figura 19 — Espectros caracteristicos de materiais Carbonosos
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Fonte: Robertson (2002)

Em cada tipo de material o espalhamento ocorre em determinados
comprimentos de onda, detectados pelo equipamento. Os cristais de diamante
apresentam espectros na zona central de 1332cm-'. Cristais de grafite apresentam
espectros Raman na zona central de 1580cm™', classificados como banda G, de
grafite. O grafite desordenado apresenta um segundo modo de retroespalhamento na

zona em torno de 1350cm, classificada como banda D, de desordem. Os materiais
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amorfos de Carbono apresentam espectros semelhantes as bandas D e G do grafite
(ROBERTSON, 2002).

Os espectros obtidos para os filmes DLC tém comportamento e intensidade
esperados, de acordo com o tipo de filme. Os picos alargados e sobrepostos indicam
a presenca de Carbono amorfo desornado, com ligagdes mixas de sp? e sp. Para o
filme ta-C espera-se picos do espectro com deslocamento em torno de 1500cm"
(Figura 19).

A analise das tensdes residuais presentes no DLC é importante, visto que, esta
relacionada a adesao entre o filme e substrato. A difracido de Raio-X é o ensaio mais
comum para determinar tensdes, todavia, por ser uma estrutura amorfa, torna-se
inviavel analisar o filme DLC por este método. Devido a sua alta sensibilidade para
estruturas amorfas, a espectroscopia Raman se mostra eficiente para caracterizacao
de materiais onde espera-se desordem cristalina (JULIEN et al, 2002).

A espectroscopia Raman, portanto, € uma alternativa para avaliacdo das
tensdes residuais presentes no filme DLC, como é proposto por Miki et al (2015). Em
sua pesquisa, estes autores relacionam o pico de banda G, com espectros em torno
de 1560cm', com as tensdes residuais presentes em suas amostras revestidas com
DLC e afirma-se que esta relagao é linear. Zhang et al (2015) observaram picos da
banda G em 1552cm™' para o filme DLC revestindo ago inoxidavel. Lin et al (2017)
encontraram espectros de 1360cm' da banda D e 1585cm™' da banda G.

Este método também €& usado para comparar a estrutura de conjuntos filme-
substrato. A figura 20 mostra o grafico obtido na espectroscopia Raman de substratos
de aco inoxidavel 316L, liga de cobalto, cromo e molibdénio (CoCrMo) e uma liga de
titdnio (Ti6Al4V). Com base na semelhanga das trés curvas obtidas, o autor concluiu
que a estrutura do filme DLC é a mesma para os trés tipos de substratos.

Outra relacdo que pode ser obtida por meio do método € a comparagao do
modulo de elasticidade e dureza do filme. Observa-se que, quanto maior o modulo de
elasticidade do filme, maior é o deslocamento, em cm™' do pico da banda G e quanto
maior a tensdo compressiva residual, maior € a dureza encontrada no filme, pelo
método de Nanoindentagao (MIKI et al, 2015).

Além das tensdes residuais, a variagao do deslocamento Raman para a banda
G também esta relacionada a proporgdo de ligagbes sp3/sp? e quantidade de
hidrogénio.
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Figura 20 — Espectroscopia Raman das suferficies 316L/DLC, CoCrMo/DLC e
Ti6AI4V/DLC
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Fonte: Zhang et al (2015)

Sabe-se que com o aumento da proporgdo de ligagdes sp® e redugdo da
quantidade de hidrogénio no filme, ocorre 0 aumento das tensdes residuais e por
consequéncia a reducao do deslocamento Raman na banda G (MIKI et al, 2015). O
aumento das tensdes residuais no filme ta-C esta também ligado a baixa temperatura
de deposicao (ROBERTSON, 2002).

3.9.2 Analise do perfil do revestimento por microscopia de for¢ca atbmica

A microscopia de forga atdmica (AFM) tem sido continuamente aplicado para a
medicdo de nano e microestruturas e caracterizagao de detalhes da superficie como
rugosidade, porosidade e areas desgastadas. Seu principio de operagdo € por
varredura da amostra com obtenc&do das imagens em alta resolugéo lateral, devido
pequeno diametro da ponta de medicdo e pelo seu contato intermitente com a
superficie (DAl et al, 2013).

A técnica de AFM fornece imagens da topografia da superficie e pode ser
executada com o intuito de relacionar os niveis de energia de ionizagdo do processo

de deposicao do material com a rugosidade do mesmo (Figura 21).
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Figura 21 — Variagao da rugosidade com os niveis de energia para ta-C.
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Fonte: Robertson (2002)

3.9.3 Analise do filme por microscopia eletrénica de varredura

A microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica robusta, que possui
maior capacidade de ampliacdo, quando comparada a microscopia optica. Enquanto
0s microscopios Opticos convencionais tém aumento de no maximo 2000 vezes, os
aparelhos mais modernos do MEV permitem aumentos de 300000 vezes (DEDAVID;
GOMES; MACHADO, 2007). Isto ocorre, pois, a formagao da imagem se da por feixes
de elétrons e ndo mais pela radiagdo de luz (CALLISTER; RETHWISCH, 2014).

Os elétrons produzidos a partir da interagdo com a amostra sdo chamados de
elétrons primarios ou retroespalhados e secundarios. A escolha do tipo de elétron para
formacao da imagem depende da profundidade e estrutura que se deseja analisar
(DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007).

Os elétrons secundarios s&o produzidos na superficie e contém baixa energia,
resultando imagens com alta resolugdo, mas pouca profundidade. Desta forma, as
imagens obtidas por elétrons secundarios possibilitam a visualizagao de detalhes na
topografia da superficie (BREIDENSTEIN; DENKENA, 2013).

Os elétrons retroespalhados possuem alta energia e sdo interagdes ocorridas

mais para o interior da amostra. Desta forma, com os elétrons retroespalhados,
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visualiza-se melhor contraste do material, pela diferenca de numero atémico
(BREIDENSTEIN; DENKENA, 2013)

Pode-se, com este método, visualizar diversas caracteristicas micro estruturais
de uma superficie antes e apos a condugao de ensaios e deposicao do revestimento.

Antes da deposigao do revestimento, o perfil de rugosidade do substrato pode
ser comparado com a rugosidade do filme, como nos testes conduzidos por Dechandt
(2005). Neste estudo as imagens foram obtidas em microscopia eletronica de
varredura em baixo vacuo e elétrons retroespalhados com magnificagédo em 60 vezes.
A técnica também permite encontrar a morfologia do ago AISI M2, evidenciando a
presenca de carbonetos e sua composi¢cao quimica por espectroscopia de Raio-X por
Energia Dispersiva (EDS), como apresentado por Zhou et al (2011).

Em seu trabalho Jakubéczyova, KoCik e Hvizdo$ (2014) identificam por MEV e
EDS a espessura e o mecanismo de desgaste adesivo em seu filme de CrTiN,
desenvolvido na regido de fratura apés um ensaio de dobramento (Figura 22).
Analisando-se a sessao transversal de filmes de mono ou multicamadas, é possivel
enxergar a presenga de delaminag¢des da base do substrato e ainda medir a espessura
do filme. Robertson et al (2017) encontraram espessuras de 967nm e 1450nm para
seu filme DLC depositado por PECVD.

Fonte: Jakubéczyova, Kocik e Hvizdos (2014)

O MEV é aplicavel ainda para analise da pista de desgaste gerada apds
ensaios de pino sobre disco (JIANG; ARNELL, 2000) e ensaios de riscamento

(ZHANG et al, 2015). Com base nesta analise € possivel identificar a presenca de
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estrias (Figura 23a), fissuras (Figura 23b), rebarbas, lascas (Figura 23c), micro trincas
(Figura 23d) e determinar os mecanismos de desgaste envolvidos; desgaste adesivo

(Figura 23a), micro fadiga (Figura 23b), e fragmentagéao (Figura 23e/f).

Figura 23 — Pistas de desgaste em superficies depositadas com DLC
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Fonte: Jiang e Arnell (2000)

Pode-se ainda, utilizar o MEV para analise da superficie desgastada apos o
teste de adesédo por impressao Rockwell, como mostrado por Breidenstein e Denkena
(2013), cujas indentagdes foram visualizadas por elétrons secundarios e por elétrons
retroespalhados.

Trabalhos recentes identificaram, a formacgao do filme em diferentes substratos
(Harrasser et al, 2016), composi¢dao quimica obtida por EDS e presenca de
nanoparticulas de elementos na superficie de um compésito de DLC dopado com
prata (JUKNIUS et al, 2016) e analise de revestimentos nano estruturados (BOBZIN,
2017). Destaca-se ainda a utilizagdao do MEV para avaliagdo do pino, utilizado em
tribbmetro, afim de analisar as interferéncias do desgaste do pino durante o
deslizamento (DECHANDT, 2005).

A composig¢ao quimica do DLC, avaliada pelo EDS, pode variar de acordo com
a voltagem de aceleragdo adotada. Robertson et al (2017) destacam que, em 10kV,
identificados somente os elementos Carbono, Silicio e germanio (Ge). A partir de

15kV, a presenca de cromo e ferro foi detectada, pois 0 aumento da aceleragéao das



53

particulas permitiu maior penetracdo na amostra e identificacdo de elementos que
estavam recobertos pelo filme DLC.

Em ferramentas, € possivel analisar a regido da face da ferramenta e as arestas
de corte para identificar possiveis desgastes ou alteragdes apds os testes. Souza
(2014) evidencia desplacamento do filme DLC e a descontinuidade do revestimento
em regides de quinas em brocas de metal duro. Exposigao do substrato e material da
peca aderido a ferramenta, foi observado por Rosa et al (2014).

Constata-se que a microscopia eletronica de varredura pode ser utilizada em

varias etapas do estudo do revestimento DLC e seus substratos.

3.9.4 Determinagédo da adeséo do filme DLC pelo método Rockwell

O termo adesao é definido pela Sociedade Americana para Testes e Materiais
(American Society For Testing and Materials — ASTM), como sendo o estado em que
duas superficies sdo unidas por for¢as interfaciais que podem consistir em forgcas de
valéncia, forgas interligantes, ou ambas, Tais interagdes interatdmicas podem ser
eletrostaticas, quimicas ou de Van der Waals (MITTAL, 1978).

Adesdo também é dita como a colagem entre dois materiais, como por exemplo
a fixacdo de um filme fino ao seu substrato por meio das interagcdes intermoleculares
entre filme e substrato (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS;
2010). Esta propriedade tribolégica desempenha um importante papel no campo da
cinética de crescimento e estrutura de filmes finos e dita fortemente os resultados de
estrutura granular, integridade e uniformidade do filme. Além disto, a interagdo de
adesao entre os materiais € importante para determinar a performance, caracteristicas
funcionais, estrutura e propriedades de todo o sistema. Dentre outras razbes, a
relevancia de se determinar a adesé&o dos filmes esta ligada a otimizag&o do processo
de deposigéo e condigbes do substrato (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS; 1978).

O teste de qualidade de revestimentos duros pode ser feito por diversas
técnicas como ensaios de riscamento (scratch test), de raspagem (scraping test), de
dobramento (bending test), de impacto, de cavitagdo e da impressédo Rockwell (SILVA,
2014). A impressao Rockwell visa garantir a qualidade e a coes&do do compdsito
revestimento/substrato, para filmes depositados por PVD (VEREIN DEUTSCHER
INGENIEURE, 2001).
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A técnica é abordada na norma VDI 3198, pertencente a associacao de
engenheiros alemaes, como um teste destrutivo para compostos revestidos, com
vantagens de ser um teste facil e rapido, apropriado para substratos com dureza entre
55HRC e 70HRC. Este teste possui 6timo custo beneficio para ser executado durante
o processamento produtivo de um filme (HEINKE et al, 1995).

O método consiste em pressionar um penetrador cénico de diamante, com
angulo incluso de 120° induzindo uma deformacgéo plastica massiva ao substrato e
fratura do revestimento, que posteriormente sera avaliado quanto a sua adeséo e
fragilidade. O equipamento utilizado é o mesmo para medigdo de dureza Rockwell C
(VIDAKIS; ANTONIADIS; BILALIS, 2003; LIN et al, 2017).

Uma pré-carga é aplicada no valor de 10 quilogramas-forga (kgf), o equivalente
a 98,1N. Em seguida é aplicada uma segunda carga de 140kgf, o equivalente a
1372,9N, obtendo-se uma carga total de 1471N, que esta de acordo com a norma
VDI1298 (Figura 24).

Figura 24 — Principio de medigao do teste de impressao Rockwell
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Fonte: Adaptado de Martins (2016)

As classes de adeséo do filme ao substrato s&o definidas como aceitaveis ou
nao aceitaveis, de acordo com a quantidade de micro trincas e delaminacdo do
revestimento encontradas por microscopia optica (Figura 25). O termo HF é uma
abreviagado da expressao alema Haftfestigkeit que significa for¢ca de adesdo. Para os
parametros de HF1 a HF4, indica-se uma adesao suficiente, enquanto os parametros
HF5 e HF6 indicam adesao insuficiente (HEINKE et al, 1995).
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Figura 25 — Classes de adesdo de acordo com a norma VDI 3824
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A figura 26 mostra os resultados encontrados por Vidakis, Antoniadis e Bilalis
(2003) em um revestimento fino de nitreto de cromo (CrN) em diferentes substratos.
No substrato de ago 100Crs (Figura 26a) ocorreu a formagdo de uma protuberancia
ao redor da area da indentagao, mas nao houve falha do filme. No substrato de HSS
(Figura 26b) é possivel identificar a delaminagéao e trincas radiais, indicando uma

ligacao interfacial pobre.

Figura 26 — Resultados tipicos do teste de impressao Rocwell
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Fonte: Vidakis, Antoniadis e Bilalis (2003)
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A espessura do revestimento deve ser pelo menos 10 vezes maior do que a
profundidade de penetracao da indentagdo. Como nao é possivel determinar volumes
€ espessuras com a microscopia éptica, o volume de material e o tipo da zona de falha
podem ser mais efetivamente detectados com auxilio da microscopia eletrbnica de
varredura (VIDAKIS; ANTONIADIS; BILALIS, 2003).

3.9.5 Determinagéo da resisténcia a abraséo de filmes finos pelo ensaio de

desgaste microabrasivo

Conhecer a resisténcia ao desgaste abrasivo de revestimentos finos auxilia na
correta aplicabilidade dos mesmos. A norma DD ENV 1071-6 estabelece os
parametros para determinacdao da resisténcia a abrasdo em superficies planas
(EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION, 2001).

O ensaio de caloteste pode ser realizado em superficies planas ou cilindricas,
com um raio de curvatura conhecido. O principio de funcionamento de ambas as
técnicas é similar. Este ensaio pode ser executado sem que haja perfuragao do filme
ou com a devida perfuracdo. A espessura do filme deve ser maior de que 1um
(EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION, 2001).

O caloteste consiste em um ensaio destrutivo que visa analisar a resisténcia a
abraséo, a estrutura e a espessura de filmes finos (VEINTHAL et al, 2012). Segundo
Silva, Souza e Carneiro (2016), uma esfera é pressionada contra uma amostra
revestida e submetida a giros sobre o proprio eixo com velocidade e numero de
revolucdes pré-determinados. Ao mesmo tempo, uma solucéo abrasiva é adicionada
ao sistema entre a amostra e a esfera, geralmente com particulas finas (em
micrometros), formando um sistema tribolégico de trés corpos, promovendo o
desgaste abrasivo. Os parametros envolvidos no ensaio sdo; a carga, a velocidade
tangencial, o numero de revolugdes, o didmetro e material da esfera, a composigao,
morfologia, concentragcado e tamanho das particulas do abrasivo, taxa de alimentagao
do abrasivo e ainda, a geometria da superficie (EUROPEAN COMMITTEE FOR
STANDARDIZATION, 2001). Geralmente utiliza-se uma esfera de ago SAE52100 com
diametro de 25mm, seguindo a norma ISO 3290.

O posicionamento da amostra e da esfera também sao importantes para a

determinacao da calota. Este fator depende principalmente da geometria da superficie



57

da peca, que pode ser cilindrica ou plana. A figura 27 exemplifica o posicionamento

do sistema quando a amostra tem superficie cilindrica ou plana.

Figura 27 — Posicionamento da amostra e esfera no equipamento caloteste

Amostra
Q

Fonte: Elaborado pela autora

Existem varios tipos de abrasivos, dentre eles o Carbeto de Silicio (SiC) e
Alumina (Al203). O abrasivo deve ser uma solugdo homogénea e sua escolha depende
do tipo de filme e espessura a ser analisada, mas o didmetro médio das particulas do
abrasivo nao deve exceder a 4um. A concentragao recomendada para o abrasivo &
de 2% em volume, para uma solucao diluida e 20% em volume para uma solucao
concentrada (EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION, 2001).

Figura 28 — Diagrama esquematico do caloteste e do sistema tribolégico
formado em superficie plana

3 Filme

4 [ IS B, Substrato
h =

Fonte: Adaptado de Silva, Souza e Carneiro (2016)

A figura 28 apresenta a geometria do desgaste causado pelo teste de micro

abrasao com uma esfera de raio R e um substrato revestido por um filme de espessura
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t. A penetracgdo total h do desgaste provocado pela esfera é a somatoéria da espessura
do filme com uma parte do substrato. A depressao esférica formada € comumente
chamada de calota com didmetro interno a e diametro externo b (Figura 28).

O perfil da cratera formada no ensaio pode ser analisado por diversas técnicas,
sendo mais comum a microscopia Optica. Entretanto, esta analise nao permite a
visualizacdo da profundidade da calota e o perfil completo da mesma, sendo uma
desvantagem na precisao do método.

Em seus estudos, Silva, Souza e Carneiro (2016) propuseram uma analise
alternativa, para avaliagao do caloteste em filmes de nitreto de titanio e DLC. Além do
microscopio optico e do MEV para analise da espessura, os autores utilizaram um
perfilbmetro tridimensional (3D) acoplado a um software, permitindo a visualizagéo
nitida do perfil da calota. Contudo os autores concluiram que este método é impreciso
para a obtengdao do volume real desgastado, pois o coeficiente de desgaste dos
revestimentos TiN e DLC foi maior do que no substrato de acgo rapido, sendo
inconsistente com a realidade. Portanto a perfilometria tridimensional pode ser
utilizada para fins qualitativos (Figura 29), mas ainda necessita de ajuste para

determinagao quantitativa do desgaste microabrasivo do ensaio.

Figura 29 — Imagens do caloteste obtidas por perfilometria 3D

Resolugdes: 65 nm no eixo z, 250 nm no eixo x € 1000 nm no eixo .

Fonte: Silva, Souza e Carneiro (2016)

O perfil da cratera formada no ensaio pode ser analisado por diversas técnicas,
sendo mais comum a microscopia optica que permite o monitoramento das mudancas

relevantes e das falhas ocorridas nas regides de transigao.
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Estima-se que para filmes DLC hidrogenados, o coeficiente de desgaste
especifico esteja na faixa de 10° a 10’mm?3/(N.m), enquanto que o filme ta-C o
desgaste decresce significativamente para a faixa de 10-°mm?3/(N.m) (ROBERTSON,
2002). O coeficiente de desgaste especifico dos materiais, com e sem revestimento,
pode ser calculado por meio da manipulagao da equacao de Archard (SILVA; SOUZA,;
CARNEIRO,2016), (CAMERINI et al, 2011), conforme a equacgéo (5):

Dd.N )]

Onde V é o volume de material desgastado em milimetros cubicos (mm3), Dd é
a distancia deslizada em metros (m), N € a carga normal em Newton (N) e k é o
coeficiente de desgaste especifico em milimetros cubicos por Newton x metro
(mm3/(N.m)). O volume desgastado pode ser obtido na equagdo (6), pela relagéo

matematica com o didmetro externo da calota e raio da esfera (COZZA, 2013a):

_ mb4
~ 64R (6)
Onde b é o didmetro externo da calota formada em milimetros (mm) e R € o
raio da esfera em milimetros (mm). A distancia deslizada é obtida pelo perimetro da

esfera e numero de rotagdes durante o ensaio, conforme a equacgéo (7).

Dd =2.m.R.n (7)

Onde R é o raio da esfera em metros (m) e n € o numero de rotagdes.

A avaliagao das calotas pode ser feita por microscopia 6ptica que permite o
monitoramento das mudangas relevantes e das falhas ocorridas nas regides de
transicdo. O método ainda, permite o calculo da espessura do revestimento
(JAKUBECZYOVA; KOCIK; HVIZDOS, 2014), utilizando a equagdo (8), onde t é a
espessura do revestimento, a € o didmetro interno da calota, b € o didametro externo
da calota e R corresponde ao raio da esfera (EUROPEAN COMMITTEE FOR
STANDARDIZATION, 2001).

e= |- &) - [r- () ®)
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Sendo assim, através da medicao direta dos didmetros interno e externo da

calota, como na figura 30, a espessura do filme pode ser calculada.

Figura 30 — Medigao do diametro da calota por microscopia 6ptica

Fonte: Adaptado de Jakubéczyova, Koc¢ik e Hvizdo$ (2014)

3.9.6 Estudo de atrito do filme pelo ensaio pino sobre disco

Define-se como atrito, a dissipagéo de energia durante o movimento relativo
entre duas superficies, que sofrem atrito no contato em alguns pontos de suas
asperezas. A area real de contato, portanto, € muito menor do que a area aparente
pois a rugosidade dos materiais ndo permite o contato completo de toda a superficie.
Desta forma, a presséo real de contato € maior (ROBERTSON, 2002) (MARTINS,
2016).

A forca de atrito (F) € calculada pela relagao entre a area real de contato (A) e

a tensao de cisalhamento aplicada (Y’), conforme a equacéo (9):

F=AY ©)

A area real de contato é dada pela razéo entre carga normal aplicada (W) e a
dureza do material (H), dando origem a equacéo (10):

— (10)
w

Uma constante é obtida com a relagdo entre a forga de atrito sobre a carga
normal aplicada e a tensdo de cisalhamento sobre a dureza do material. Esta
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constante é denominada coeficiente de atrito (u). O coeficiente de atrito € diretamente
proporcional a tensédo de cisalhamento da interface, que € relacionado a ductilidade,
portanto, determinante na formac&o de rebarbas e na rugosidade (CAMARA, 2014).
O ensaio de pino sobre disco é realizado para obter o coeficiente de atrito e
forca de atrito entre dois materiais, em equipamento denominado tribémetro (Figura
31). A técnica consiste no deslizamento de um pino sobre a amostra, com movimentos
circulares. Uma carga normal, pré-determinada, € aplicada ao pino que desliza sobre
a amostra a uma velocidade constante durante um tempo. O ensaio pode ser realizado

ao ar, ou em ambiente controlado (umidade e temperatura).

Figura 31 — Tribémetro

Fonte: Elaborado pela autora

Os parametros iniciais para a realizagdo do teste sdo: Carga normal [N],
velocidade de deslizamento [m/s], raio do pino esférico [mm], tempo [s] ou distancia
de deslizamento [m], raio da pista de desgaste [mm], material do pino e rugosidade
da superficie. Apds o atrito, o volume de material desgastado e os aspectos da pista
de desgaste podem ser obtidos por perfilometria, MEV e AFM, este ultimo, com
possibilidades de analisar quantitativamente o nano desgaste (BHOWMICK et al,
2015) (BHOWMICK et al, 2017) (DAl et al, 2013) (JIANG; ARNELL, 2000).

A determinacao dos parametros depende, dentre outros fatores, da rugosidade
do material, dureza e espessura do filme e outras propriedades que se deseja analisar.
Capote et al (2016) executaram o ensaio de pino sobre disco em ambiente controlado
a 20°C e 40% de umidade relativa, encontrando coeficiente de atrito de 0,6 no filme
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DLC depositado em ago inoxidavel. Em sua pesquisa, Czyzniewski (2012) realizou o
ensaio de pino sobre disco convencional, utilizando um pino de AL203 com 10mm de
diametro, carga normal de 10N, velocidade de 0,2m/s e deslizamento total de 1000m.

Bhowmick et al (2015) estudam o deslizamento em filmes DLC a altas
temperaturas (de 25°C a 500°C) contra ligas de Aluminio, utilizando carga normal de
5N, velocidade de 0,12m/s e 2000 revolugdes. Com isto, verificou-se que o coeficiente
de atrito de filmes DLC n&o hidrogenados cresce abruptamente acima de 100°C e os
hidrogenados, acimada de 200°C (BHOWMICK; BANERJI; ALPAS, 2015). Logo, a
temperatura de deslizamento afeta o comportamento triboldgico do filme.

Os parametros envolvidos neste ensaio, devem ser previamente avaliados para
viabilizar a execuc¢ao do teste, pois, o desgaste, como o atrito, ndo sdo propriedades do

material, mas sim uma resposta do sistema (CAMARA, 2014).
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4 METODOLOGIA

A metodologia de pesquisa deste projeto foi sintetizada nas seguintes fases; a
preparacdo das amostras, caracterizacdo ago rapido AISI M2; a deposicao e
caracterizagao do revestimento DLC; caracterizagao da liga Al-Si; ensaio de desgaste
e atrito pelos métodos caloteste e pino sobre disco. O fluxograma das fases e técnicas
envolvidas é apresentado na figura 32.

Figura 32 — Fluxograma da metodologia empregada nos testes deste trabalho

@étodo Experimen@

_ | Preparacao das Caracterizacao R
- amostras ™| do Aco AISI M2 g 9
Depos!cao do Ensaio Dureza
revestimento  |«— MEV <— AFM
Rockwell C
DLC
Caracterizacao ; =
. Espectroscopia Teste de adeséo
do revestimento | AFM >
Raman Rockwell C
DLC
\
Microdureza Analise Caracterizacao MEV
Vickers 7 Metalografica da Liga Al-Si ]
. Andlise das - )
Ensaio de 5o nis Andlise das pistas
calotas - MEV e Ensaio Pino
desgaste —> . . == . de desgaste -
Microscopia sobre disco » "
Caloteste - Perfilometria
Optica
Andlise e
Fim = Discusséo dos
Resultados

Fonte: Elaborado pela autora
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4.1 Preparagao das amostras

A preparacao das amostras de aco AISI M2 foram preparadas na empresa
NIPO-TEC. Placas do ago foram cortadas em tamanho 30x30x5mm (Figura 33a) e
preparadas para obtencao de trés acabamentos diferentes (bruto, retificado e polido).
A superficie da amostra bruta foi mantida nas mesmas condicoes de recebimento. A
amostra retificada passou por um processo de retifica. A amostra polida passou pelos

processos de retifica seguida por polimento com lixas D64, D50, D45 e D15.

Figura 33 — Desenho esquematico dos corpos de prova de a) ago rapido e b)
Al-Si

a) 5 mm b) 5 mm

.—‘

60 mm

30 mm

30 mm 60 mm

Fonte: Elaborado pela autora

Figura 34 — Pinos de ago rapido e Al-Si para teste em trib6metro

e

9mm |
—
53 mm

15 mm

Topo esférico \

Fonte: Elaborado pela autora
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A liga de Aluminio e Silicio foi obtida na empresa TEKSID em processo de fundigéo
sob pressao na forma de cabecote. Placas de Aluminio e Silicio foram cortadas nas
dimensdes 60x60x5mm e fresadas (Figura 33b). Foram preparados pinos com ponta
esférica de aco rapido e Al-Si com as dimensdes demostradas na figura 34 conforme

especificacdo do ensaio de pino sobre disco.

4.2 Caracterizagao do acgo rapido AlISI M2

Os topicos abaixo apresentam as principais técnicas utilizadas para

caracterizacao dos corpos de prova do aco AlSI M2 sem revestimento.

4.2.1 Rugosidade média (R,)

A medidas de rugosidade foram realizadas com um Rugosimetro Portatil
Hexagon - Rugosurf 20 do laboratorio de Engenharia de Materiais do CEFET-MG. A

rugosidade média (Ra) do ago foi medida com Cutoff 0,8 mm.

4.2.2 Dureza Rockwell C

O teste de dureza Rockwell C foi realizado no laboratério de Engenharia
Mecénica da PUC Minas Contagem. Conforme a norma IS0 6508-1. Foi utilizado um
durdbmetro PANTEC com pré-carga de 10kgf, carga de 140kgf em 5 pontos aleat6rios
para medicdo. O valor da dureza foi obtido pela leitura do visor analégico do

equipamento.

4.2.3 Topografia da superficie por microscopia de for¢ca atbmica

A topografia dos corpos de prova de ago AISI M2 em diferentes acabamentos,
foi obtida por meio do microscépio de forga atdmica no Centro de Microscopia da
UFMG - Laboratério de SPM, no equipamento AFM Asylum Research, modelo
MFP3D, com capacidade de deslocamento em até 90um em x e y (Figura 35). A sonda
utilizada foi AC160TS-R3 da marca Olympus, de Silicio, com frequéncia média de
ressonancia de 300 KHz e constante de mola média de 42 N/m. O modo de varredura
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da sonda foi do tipo oscilatério constante intermitente (Tapping). As imagens foram

obtidas e tratadas por meio do software do equipamento.

Figura 35 — Microscopio de Forga Atomica

\ B

Fonte: Elaborado pela autora

4.2.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

A microscopia eletrbnica de varredura foi realizada no Laboratério de
Caracterizagao de Materiais no departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-
MG, em equipamento SEM SSX-550, Shimadzu, equipado com detector de energia
dispersiva (EDS).

4.3 Processo de deposi¢cao do revestimento DLC

O processo de deposicdo, nas placas e pinos de ago rapido AlISI M2, foi
pessoalmente acompanhado na empresa Oerlikon Balzers. As etapas do processo
produtivo da empresa consistem em identificacdo das amostras, insercao no lote de

producgao, limpeza e por ultimo a deposicao.
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4.3.1 Limpeza

A limpeza das pegas foi executada em uma lavadora ultrassdnica Amsonic, (Figura
36) constituida de 8 etapas automaticas de lavagem, enxague e secagem. Na primeira
etapa ocorre movimento das pegas aquecimento, bombardeamento de ultrassom, e
reagentes para retirada do 6leo. O processo de aquecimento e ultrassom continua nas
etapas seguintes com a troca do liquido com reagentes para agua deionizada. Na

ultima etapa o material € seco com ar quente.

Fonte: Adaptado de AMSONIC (2017)

Ao final o processo de lavagem, que dura cerca de 1h e 30min, o material esta

completamente livre de particulas ou residuos oleosos em sua superficie.

4.3.2 Deposigéo do filme DLC pelo método PVD por arco pulsado

Apods a limpeza por ultrassom, as placas foram fixadas por meio de ima em um
dispositivo de rotagao. O lado externo das placas foi recoberto pelo filme. As arvores
sdo acopladas em um dispositivo especifico do equipamento, que permite a rotagcéo
das pecgas em trés eixos, conforme o desenho esquematico da figura 37a. Essa
rotacdo permite que as amostras sejam homogeneamente depositadas em toda sua
area util. Os pinos de topo esférico foram afixados na arvore especifica para pinos
como visto na figura 37b. Apés a montagem, todos os dispositivos foram

encaminhados para a deposigao.
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Figura 37 — Esquema do dispositivo de fixagao de placas e pinos

a) b)

Arvore

|
|
® Arvore

Pinos de
acorapido

Placas de
== acorapido

Fonte: Elaborado pela autora

A camara de deposicdo PVD assistido por plasma de arco catédico a vacuo,
tem cerca de 60cm de comprimento e contém 6 alvos de Carbono em seu interior. A
temperatura média de deposicao foi de 150°C, com uma frequéncia do pulso de 100Hz
e energia idnica de 15 a 35eV. A corrente elétrica do sistema foi de 123A. A deposicéo
¢ feita de forma descontinua, com tempo de deposicdo de 2 minutos e intervalos de 5
minutos. O tempo de processamento total foi de 3 horas. Apds a deposigao aguardou-

se 30 minutos para resfriamento das pecas.

4.4 Caracterizagao do revestimento DLC no ac¢o rapido

Apo6s o processo de deposi¢cao, os corpos de prova de aco rapido foram
separados e identificados para os processos de caracterizagéo e ensaios dos topicos

a segquir.

4.4.1 Analise da estrutura molecular por espectroscopia Raman

Os ensaios de espectroscopia Raman foram realizados no Departamento de
Quimica da UFMG em equipamento de marca Senterra/Bruker (Figura 38) Foram
realizadas 15 varreduras de 15 segundos em cinco areas aleatorias da superficie do
filme DLC, com 2mW de poténcia do laser e comprimento de onda de 532nm. Os

dados obtidos foram tratados por meio do software Origin 9.0.
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Figura 38 — Equipamento de Espectroscopia Raman
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Fonte: Elaborado pela autora

4.4.2 Topografia da superficie do revestimento por microscopia de for¢ca atbmica

A topografia do revestimento foi obtida por um microscépio de forga atdmica no
Centro de Microscopia da UFMG - Laboratério de SPM, no equipamento AFM Asylum
Research com os mesmos parametros citados no topico 4.2.3.

4.4.3 Teste de adeséo pelo método Rockwell

O teste de adesao foi realizado conforme a norma VDI 3198 para a execugao
deste ensaio em substratos de aco rapido. O teste foi realizado em um durébmetro
PANTEC com pré-carga de 10kgf, carga de 140kgf e trés indentagdes em cada
amostra. A analise qualitativa da ades&o foi realizada por microscopia Optica e
classificada de acordo com os padrdes estabelecidos na figura 25.

4.4.4 Medigéo da espessura do revestimento por Microscopia Eletrénica de

Varredura

A espessura do revestimento foi medida por meio do ensaio de microscopia
eletrdbnica de varredura no Laboratério de Caracterizacdo de Materiais no
departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-MG, em equipamento SEM
SSX-550, Shimadzu, equipado com detector de energia dispersiva (EDS). Amostras

de aco AISI M2 com os trés acabamentos diferentes foram analisadas com ampliagao
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de 3000 vezes, feixe de elétrons com voltagem de 15kV e leitura por elétrons

secundarios.

4.5 Caracterizacao da liga Al-Si

4.5.1 Analise Metalografica

Analise metalografica foi realizada no laboratério de Engenharia Mecanica da
PUC Minas Contagem. As amostras de Al-Si foram atacadas quimicamente durante
15 segundos em solugao contendo 2ml de acido fluoridrico (HF), 5ml de acido nitrico
(HNOs3) e 3ml de acido cloridrico (HCI), dissolvidos em 190ml| de agua destilada. As

imagens da microestrutura foram obtidas por microscopia éptica.

4.5.2 Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado no laboratério de Engenharia
Mecénica da PUC Minas Contagem, em microdurémetro Shimadzu HMV-2T, com os
parametros de carga de 98,07/mN (HV 0,01) e tempo 20 segundos. As cinco
indentagdes foram visualizadas e medidas por meio do software HMV-AD, do proprio
equipamento. A figura 39 apresenta uma imagem da tela do software mostrando a
medi¢do manual das diagonais da indentac&o obtida sobre a superficie da liga de Al-
Si.

Figura 39 — Medicao da indentagao em Microdurémetro Vickers
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Fonte: Elaborado pela autora
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4.6 Ensaio de desgaste micro abrasivo - Caloteste

O ensaio foi conduzido no laboratério de tribologia do departamento de
engenharia mecénica do CEFET-MG no equipamento Calotest Anton Paar, com
capacidade de rotagdo de até 720rpm e temporizagdo maxima de 999 segundos
(Figura 40). Com base na norma DD ENV 1071-6, utilizou-se esfera de ago AISI 52100
de diametro de 30mm e solugdo abrasiva de 6xido de Aluminio (Al203) em agua
destilada com particulas de tamanho 1um.

A rotagao da esfera ocorreu a uma velocidade tangencial de 1,13m/s e carga
de 0,4N. Foram ensaiadas quatro placas, sendo uma de aco rapido nao revestido e
trés placas ago rapido; de acabamentos bruto, retificado e polido; revestidas com o
DLC.

Ao final do ensaio foram geradas 5 calotas em cada amostra, as quais foram

analisadas em Microscépio Optico e MEV.

Figura 40 — Equipamento de ensaio de desgaste micro abrasivo - Caloteste

Fonte: Elaborado pela autora

4.7 Ensaio de atrito pelo método pino sobre disco

O ensaio de atrito foi realizado em tribébmetro do tipo pino sobre disco Micro
Test, modelo MT no laboratério de tribologia do Departamento de Engenharia
Metalurgica e Materiais da UFMG. Os ensaios de deslizamento foram realizados de
acordo com a norma ASTM G99/05, com o objetivo de avaliar o coeficiente de atrito e
taxa de desgaste dos pares tribolégicos. A montagem do equipamento foi realizada

para promover o deslizamento nas seguintes condi¢des:



72

e Pino de acgo rapido AISI M2 n&o revestido deslizando contra placas de Al-Si
¢ Pino de aco rapido AISI M2 revestido com DLC deslizando contra placa de Al-

Si (Figura 41a).

e Pinos de Al-Si deslizando contra placas de ago rapido AISI M2 (bruto, retificado

e polido), revestidas com DLC (Figura 41b).

Os parametros do ensaio foram definidos com base no trabalho de Bhowmick,
Banerji e Alpas (2015), que propdéem deslizamento contra a liga de Aluminio, ao ar,
com 5000 ciclos, a uma velocidade linear de 0,12m/s, carga normal de 5N, didametro
da trilha 20,2mm, rotacao 113,5RPM.

Todas as amostras foram pesadas em balanga analitica, antes e apds o ensaio
para calculo da massa perdida em fungcédo desgaste.

As pistas de desgaste foram analisadas para identificacdo da profundidade e
posterior calculo da taxa de desgaste. Para isso foi utilizado perfildmetro HOMMEL
WERKE T4000 do laboratério de tribologia do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da UFMG.

Figura 41 — Esquema do ensaio em tribdmetro

Esfera @ 6mm
Aco AlSI M2

b)

;F

Placa
Aco AISI M2/
o DLC

S

.\ T,
\ .
’
S o

o

e s

—'—r’/ / Placa Al-Si
i

__ = V=Velocidade _ = V=\Velocidade

o

Fonte: Adaptado de Balzers (2017)
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizagao do Acgo rapido AISI M2 antes da deposicao

Foram obtidas placas de aco AISI M2 nos trés processos de acabamento bruto,

retificado e polido e em seguida foi realizada a caracterizagdo dos materiais.

5.1.1 Rugosidade e topografia das superficies

Abaixo sdo apresentados os resultados de rugosidade em Ra do aco AlISI M2

nos trés acabamentos, obtidos pelas duas técnicas, rugosimetro e AFM (Grafico 1).

Grafico 1 — Rugosidade Média do ago AISI M2 por Rugosimetro e AFM
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Fonte: Elaborado pela autora

Verifica-se que a média das rugosidades Ra obtidas pelo método do
rugosimetro foram de 0,303 £ 0,032um para o acabamento bruto, 0,229 + 0,019um
para o acabamento retificado e 0,196 + 0,048um para o acabamento polido. Levando
em consideragcdo o0 desvio padrdao das medicbes mencionadas e devido a
caracteristica dos trés acabamentos, ndo se pode afirmar com precisdo, por este

meétodo, que as superficies possuem rugosidades diferentes. No entanto, para o
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método AFM, que apresenta maior precisao na analise da topografia das superficies,

por fazer a varredura em uma area, foi observada uma diferenca de valores de

rugosidade média, coerente com as técnicas de acabamento aplicadas. Obteve-se os
valores de 1,044 + 0,035um, 0,079 £ 0,003um e 0,031 + 0,003um para os substratos

bruto, retificado e polido respectivamente.

A figura 42 apresenta as imagens da topografia do ago AISI M2 obtidas no AFM.

Figura 42 — Topografia do ago AlISI M2 a) Bruto b) Retificado c) Polido

Fonte: Elaborado pela autora

Para este trabalho, todas as analises em fungédo da rugosidade média serao

baseadas nos valores obtidos pelo método AFM.

5.1.2 Dureza Rockwell C

A tabela 5 apresenta os resultados das medi¢cdes de dureza no ago AISI M2.

Tabela 5 — Dureza Rockwell C do aco AISI M2

DUREZA (HRC)

MEDIA (HRC)

DESVIO PADRAO (HRC)

59,7
61,5
60,5
60,0
62,0

60,7

1,0

Fonte: Elaborado pela autora
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Verifica-se que o aco AISI M2 apresenta dureza média de 60,7HRC que é coerente

com o esperado para este aco ferramenta (VILLARES, 2003).

5.2 Amostras depositadas

A figura 43 ilustra as placas e pinos de aco rapido AISI M2 revestidos com o
filme DLC.

Flgura 43 Placas e pinos de ago rapido AISI M2 com filme DLC depositado
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Fonte: Elaborado pela autora

5.3 Caracterizagao do revestimento DLC

Os topicos a seguir apresentam os testes de caracterizagdo do filme DLC
revestindo as placas de ago AISI M2.

5.3.1 Analise da estrutura molecular por espectroscopia Raman

A figura 44 apresenta os resultados da andlise de espectroscopia por
espalhamento Raman. Os dados gerados foram tratados no software Origin 9.0
realizando uma deconvolugdo das curvas por distribuicdo gaussiana. Este tratamento
permite visualizar a divisdo do pico principal em duas fases, sendo estas, referentes
a banda D e banda G do filme.

Para os trés acabamentos analisados, o pico principal apresentou configuragao
semelhante, comprimento de onda préximo de 1500cm™', que é caracteristico do filme
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tetraédrico ndo hidrogenado (ta-C), conforme discutido na figura 19. Portanto, a
estrutura resultante do filme depositado é similar entre os trés acabamentos.

E possivel verificar que o filme é parcialmente constituido por ligacdes sp? do
grafite, caracterizado pela banda G do espectro. O filme bruto/DLC mostrou a banda
G com 1568cm', a polido/DLC com 1571cm e a retificado/DLC com 1556cm-'. Para
a banda D, a superficie bruto/DLC obteve 1414cm™', a superficie polido/DLC
apresentou 1411cm™ e por ultimo, a superficie retificado/DLC com 1382cm™’,
concluindo que o filme DLC ¢é parcialmente constituido por ligagbes sp® do diamante.

Todos os comprimentos de onda sao proximos aos encontrados por Miki et al
(2015), Zhang et al (2015) e Lin et al (2017). Desta forma observa-se que as curvas
caracterizam o espectro tipico de um filme de carbono amorfo do tipo tetraédrico ndo
hidrogenado.

A quantidade de ligagdes sp® pode ser relacionada com a razdo das
intensidades dos picos da banda D e G, gerando o indice ID/IG. Quanto maior o Ip/lc
maior é a taxa de ligagbes sp® presentes no filme (FOONG et al., 2011 apud
MARTINS, 2016 p.159). A tabela abaixa mostra a intensidade dos picos e a raz&o
calculada para os trés acabamentos; bruto/DLC, polido/DLC e retificado/DLC. Verifica-
se que os valores encontrados sdo coerentes para o tipo de filme. Zhang et al (2015)
encontraram um indice o Io/lc de 1,52 para um filme DLC n&o hidrogenado (fonte de
carbono puro), depositado em substratos de ago inox e liga de titdnio. Ja Martins
(2016) encontrou indices de 0,876 para o filme DLC depositado em ago rapido.
Khamnualthonga, Siangchaewb e Limsuwana (2012) ndo conseguiram relacionar o
indice com as proporgdes de ligagdes sp® mas perceberam que um aumento no indice
Id/IG configura uma mudanga microestrutural do filme e perda de propriedades do
mesmo. Desta forma, ratifica-se que os substratos estudados possuem a mesma

microestrutura, ndo tendo sido influenciados pela diferengca de rugosidade do

substrato.
Tabela 6 — indice Io/lc - Analise Raman
Intensidade Banda D | Intensidade Banda G Io/lc
Bruto 2631,56 2550,64 1,03
Polido 2027,57 1924,52 1,05
Retificado 763,40 726,29 1,05

Fonte: Elaborado pela autora



7

Figura 44 — Espectro Raman a)bruto/DLC b)polido/DLC c)retificado/DLC
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Fonte: Elaborado pela autora

5.3.2 Topografia da superficie por microscopia de forca atbmica

A topografia das superficies revestidas foi visualizada por meio do método AFM
(Figura 45). Observa-se que a superficie do filme de substrato retificado apresenta

maior quantidade de asperezas em relagado a superficie polida. Isso ocorre pois, no
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momento da deposicdo, o crescimento atbmico do filme amorfo acompanha a

rugosidade da superficie do substrato.

Figura 45 — Topografia da superficie do DLC a) polido b) retificado

Fonte: Elaborado pela autora

Nao foi possivel realizar a analise AFM na superficie do DLC bruto pois a alta

rugosidade causou interferéncias no equipamento.

5.3.3 Anaélise da adeséo do filme pelo método Rockwell

A técnica qualitativa de analise da adesao do filme foi realizada conforme a
norma VDI 3198 e os resultados sdo apresentados abaixo (Figura 46, Figura 47 e
Figura 48). O substrato de ago rapido polido ndo apresentou micro trincas ou
desplacamento concentrado na regido ao redor da indentacao, configurando uma forte
adesao do filme ao substrato, como pode ser observado na figura 46).

O filme DLC depositado no substrato de aco rapido retificado apresentou baixa
adesdo. Conforme a figura 47, o ensaio promoveu grandes parcelas de
desplacamento ao redor da indentacdo, o que caracteriza a falha do revestimento e
exposicao do substrato. Este resultado assemelha-se a classe de adesédo HF5, de
acordo com as determinagdes da norma VDI 3824 (Figura 25).

O substrato de ago rapido bruto (Figura 48) obteve boa adeséo do filme, com
pequenos desplacamentos pontuais, mas sem a ocorréncia de desplacamento
concentrado na regidao ao redor da indentagdo, se assemelhando com a classe de

ades&o HF2, como visto anteriormente na figura 25.



Fonte: Elaborado pela autora

Figura 47 — Teste de adesao na placa de ago rapido retificado

Fonte: Elaborado pela autora

79



80

Figura 48 — Teste de adesao na placa de ago rapido bruto

Fonte: Elaborado pela autora

O acabamento polido gerou o substrato que obteve melhor adesao ao filme,
seguido do acabamento bruto. O substrato retificado apresentou insatisfatéria de
acordo com a norma. Com base nestes resultados levanta-se a hipdtese de que
existem faixas de rugosidade na qual a adeséo do revestimento € maior. Tais hipotese
sera confirmada a partir do estudo do desempenho tribolégico do filme nos testes de

resisténcia a micro abrasao e pino sobre disco.

5.3.4 Medig&o da espessura do revestimento por Microscopia Eletronica de

Varredura

Amostras de aco AISI M2 com os trés acabamentos diferentes foram
analisadas por MEV. A figura 49 apresenta a sec¢éao transversal entre o substrato e o
filme DLC para a amostra de acabamento bruto. E possivel diferenciar as regides do
substrato e filme, que por meio de medigdo direta no equipamento obteve uma
espessura média de 2,10 = 0,44um. Nao foi possivel a identificacdo da espessura do
filme para as amostras de acabamento retificado e polido, devido a dificuldade de foco

do equipamento na sec¢ao transversal das amostras.
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Figura 49 — Ago AISI M2/DLC - 3000x
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Fonte: Elaborado pela autora

5.4 Caracterizacgao liga Al-Si

A liga de Al-Si foi caracterizada quanto a sua microestrutura, composi¢ao

quimica e microdureza Vickers, conforme os tdpicos a seguir.

5.4.1 Analise Metalogréafica

A figura 50 apresenta a microestrutura da liga Al-Si obtida por ataque quimico com
solugao Keller (1%HF, 2,5%HNOs e 1,5%HCI) e microscopia 6ptica com ampliagao de
200 vezes.

A regiao mais clara é a fase a de morfologia dendritica rica em Aluminio e regido
mais escura caracteriza a fase B com a morfologia dos precipitados de Silicio,
formados apds a temperatura eutética da liga (em torno de 577°C). Além destas fases,
a presencga de compostos intermetalicos, na regido precipitada, € comum neste tipo
de liga. Dentre eles pode-se destacar o AlsFeSi e CuAl2 cuja presenga pode ser

conformada por EDS ou difragado de Raio-X.
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Figura 50 — Microestrutura da liga Al-Si - 200x

£

Fonte: Elaborado pela autora

A liga de Al-Si utilizada neste trabalho foi caracterizada previamente por Martins

(2016). A composigao quimica da liga de Al-Si é apresentada tabela 7.

Tabela 7 — Composi¢ao quimica da liga de Al-Si
Elemento | Al Si Cu| Fe | Mg | Mn | Zn Ni Pb Sn

(%) |86,80| 7,76 | 3,11 | 0,74 0,36 | 0,40 | 0,56 | 0,03 | 0,05 0,02
Fonte: Martins (2016)

A liga estudada é uma liga de Aluminio e Silicio do tipo hipoeutética, conforme
o diagrama de fases binario e confirma a caracterizagao das fases encontradas na
microscopia Optica. A composigdo quimica encontrada, se assemelha a liga de
Aluminio fundido da série 380, cuja composi¢do quimica tabelada é; 7,5-9,5%Si; 3-
4%Cu; 0,6%Fe e 0,1%Mg. Estes elementos influenciam na solidificagdo da liga,
tornando sua microestrutura mais complexa, representada pelo diagrama ternario de
Al-Si-Cu (BELOV; ESKIN; AKSENQV, 2005).

5.4.2 Microdureza Vickers

A tabela 8 apresenta os resultados obtidos no ensaio de microdureza Vickers

para a liga de Al-Si.
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Tabela 8 — Microdureza Vickers da liga Al-Si

Carga | Tempo | Dureza |Média E:j:g"g
(mN) (s) (HV) (HV) (HV)
81,8
99,2
98.07 20 92,8 88,9 7,0
86,0
84,9

Fonte: Elaborado pela autora

Verifica-se que a liga apresenta microdureza média de 88,9HV.

5.5 Desgaste microabrasivo pelo caloteste

5.5.1 Diametro das calotas

As calotas geradas no ensaio de caloteste sdo mostradas na figura 51 e o

diametro de cada uma é apresentado na tabela 9.

Tabela 9 — Diametro das calotas

Figura Acabamento 2221?;;:?
51a Sem revestimento | 1387,49 + 134,03
51b DLC/Bruto 1196,44 + 233,45
51c DLC/Polido 516,51 + 27,06
51d DLC/Retificado 447,33 £ 6,08

Fonte: Elaborado pela autora

Nas figuras 51a e 51b identifica-se modo de desgaste por riscamento, que
ocorre devido ao movimento de translacao das particulas abrasivas aderidas ao corpo.
Outros mecanismos de desgaste (rolamento, micro rolamento ou abrasivo misto)
podem estar envolvidos, a depender as condi¢gdes do ensaio, mas estes mecanismos

néo sao detectaveis por microscopia optica (COZZA; 2011).
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Figura 51 — Calotas geradas no ensaio Caloteste a) AlSI M2 b) AISI M2
(Bruto)/DLC c) AISI M2 (Polido)/DLC d) AISI M2 (Retificado)/DLC
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Fonte: Elaborado pela autora

Quanto menor o didametro da calota, menor é o desgaste provocado pela
abrasao a trés corpos e, portanto, maior € a resisténcia da superficie, podendo-se
inferir que as duas superficies mais resistentes ao desgaste micro abrasivo séo a
amostra de acabamento polido, revestida com DLC (Figura 51c) e a amostra de
acabamento retificado com revestimento DLC (Figura 51d).

Observa-se que as calotas geradas nas amostras de c) a d) possuem bordas
irregulares. Estas imperfeigoes na formagao da cratera sdo denominadas ridgings, e
ocorrem devido a ndo penetracéo das particulas abrasivas na regido central (COZZA,
2013b). As irregularidades sao relatadas em varios estudos que utilizam este ensaio,
principalmente em amostras nao revestidas (COZZA, 2013b). A presenca de ridgings
traz uma desvantagem na precisdo do método, visto que ha dificuldades na medigao
do diametro das calotas geradas (SILVA; SOUZA; CARNEIRO, 2016) e consequente
erro de calculo do volume desgastado (COZZA, 2013b) considerando-se as mesmas
condicoes para todos testes.

A amostra de aco AISI M2 nao revestido apresentou o maior didmetro meédio,



85

sendo, portanto, o substrato com menor resisténcia ao desgaste. Apenas com as
medidas dos diametros das calotas ja € possivel inferir que o filme DLC atribui ao

substrato maior resisténcia ao desgaste abrasivo.

5.5.2 Taxa de desgaste

O grafico 2 apresenta a taxa de desgaste, calculada para os substratos
estudados. A taxa de desgaste é a razdo entre o volume de material desgastado,
calculado com base no didametro das calotas e o raio da esfera (equagao 6) e a
distancia total deslizada que é calculada pelo numero de rotagdes, tempo de deslizado

e comprimento da esfera deslizante (equagéo 7).

Grafico 2 — Taxa de desgaste microabrasivo
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Fonte: Elaborado pela autora

A taxa de desgaste da amostra bruto/DLC foi 42% menor do que a taxa de
desgaste da amostra sem revestimento. As amostras polido/DLC e retificado/DLC
apresentaram desgaste cerca de 98% a menos do que o aco AISI M2 sem
revestimento. Isso significa que o filme DLC reduz a taxa de desgaste das superficies,

configurando maior resisténcia ao desgaste em condi¢des abrasivas.
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Comparando-se o desempenho das amostras revestidas, as amostras
polido/DLC e retificado/DLC apresentaram um desgaste de cerca de 96% menor do
que a amostra bruto/DLC. Desta forma, verifica-se que a superficie de maior
rugosidade (1,044 +0,035um) apresentou maior taxa de desgaste. Entretanto, a
relacédo entre a taxa de desgaste e rugosidade nao foi inversamente proporcional para
todas os casos (Grafico 3). A amostra polido/DLC que tem a menor rugosidade,
apresentou um pequeno aumento da taxa de desgaste em relagdo a amostra
retificado/DLC. Este resultado pode estar relacionado a imprecisdao do método para
medi¢ao do didmetro das calotas e calculo do volume desgastado.

Outro fator relacionado aos resultados, é a medida de rugosidade. Como nao
ha diferenca significativa entre as rugosidades medidas, pode-se considerar que a
amostra polido/DLC e retificado/DLC obtiveram a mesma rugosidade e, portanto, séo
similares. Mesmo com esta imprecisao, é possivel observar a diferenga significativa
do desgaste da amostra bruto/DLC em relagdo as demais, inferindo que houve uma

diferenca, entre elas, no mecanismo de desgaste.

Grafico 3 — Taxa de desgaste x Rugosidade
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Fonte: Elaborado pela autora

5.5.3 Coeficiente de desgaste especifico

O coeficiente de desgaste especifico das amostras foi calculado por meio das
equacdes (5), (6) e (7) com os diametros gerados nas calotas e apresentado no grafico
4. Comparando a amostra AISI M2 sem filme com as demais, observa-se uma redugao
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de 32% a 99% no coeficiente de desgaste especifico das amostras revestidas,
considerando os valores absolutos encontrados. O resultado é consistente com o
comportamento esperado para o filme, que tem a fungao de reduzir o coeficiente de
desgaste do sistema e por consequéncia, promover prote¢cao ao substrato.

Grafico 4 — Coeficiente de desgaste especifico x rugosidade Ra do substrato
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Fonte: Elaborado pela autora

Analisando-se somente as amostras revestidas, conclui-se que amostra de
acabamento bruto/DLC, de rugosidade Ra 1,044 +0,035um, obteve o maior
coeficiente de desgaste especifico (2,98 x 10-°mm3/(m*N)). Isso significa que as
asperezas das superficies contribuiram para o aumento da propagacéo de trincas no
filme e maior fragilizagdo do mesmo, promovendo um desgaste acentuado.

Verifica-se que o aumento da rugosidade Ra de 0,079 + 0,003um (superficie
retificada) para 1,044 +0,035um (superficie bruta) promoveu um aumento
consideravel no desgaste abrasivo a trés corpos.

A amostra que obteve o menor coeficiente de desgaste foi a de acabamento
retificado/DLC, com rugosidade Ra 0,079 + 0,003um. Vale ressaltar que a adeséao da
superficie retificada nao foi, portanto. fator determinante para influenciar no desgaste
abrasivo do conjunto filme/substrato. Mesmo com baixa ades&o, o composto filme-
substrato retificado apresentou o menor desgaste abrasivo.
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Vale ainda ressaltar que o coeficiente de desgaste ndo variou de forma
proporcional a rugosidade, j4 que o acabamento polido/DLC, de rugosidade
0,031 £+ 0,003um nao apresentou o menor coeficiente de desgaste especifico.
Medidas mais precisas de rugosidade sao necessarias para confirmar a real topografia
das superficies. Além disso, € necessario aumentar a faixa das rugosidades
estudadas e repetir os testes a fim de se obter o comportamento tribologico do filme
em maior diversidade de condi¢des. Contudo, pode-se afirmar que de fato o acréscimo
da rugosidade do substrato foi fator determinante para o aumento do desgaste.

Devido a maior quantidade de asperezas, superficies mais rugosas revestidas
sao propensas a formacgao de trincas na interface. Isso acontece, pois, a irregularidade
do acabamento superficial gera pontos onde a espessura do filme é significativamente
mais fina do que o restante da superficie. Nestes pontos, onde o filme é extremamente
fino, ocorre fragilizagdo durante o atrito, promovendo desgaste do filme por
mecanismos mais agressivos (JIANG; ARNELL, 2000).

Simulagdes numéricas com base na teoria do contato elastico de Hertzian
assumem que, quanto maior a rugosidade do substrato, maior € a pressao de contato
efetiva que pode provocar mudangas no mecanismo de desgaste adesivo para
fragmentacao, caso a pressao atinja valores criticos, que envolvem dureza, tensdes
de cisalhamento e modulo de elasticidade do material (JIANG; ARNELL, 2000). Desta
forma, pode-se inferir que a pressao de contato entre a esfera e o filme/substrato foi
grande o suficiente para provocar um desgaste mais agressivo na superficie mais
rugosa (bruto/DLC).

5.5.4 Analise MEV e EDS

As trés amostras revestidas foram analisadas por microscopia eletronica de
varredura. A figura 52 apresenta o MEV das calotas formadas nos acabamentos
a) bruto/DLC com ampliagédo de 40 vezes b) polido/DLC com ampliagao de 150 vezes
c) retificado/DLC. com ampliacdo de 150 vezes. A analise pontual de EDS realizada
no centro e na parte exterior das calotas traz confirmacédo dos principais elementos

presentes nessas regides.
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Figura 52 — MEV/EDS das calotas a) bruto/DLC b) polido/DLC c)retificado/DLC
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Fonte: Elaborado pela autora

A amostra bruto/DLC, que apresentou o maior coeficiente de desgaste
especifico, tem no centro da calota, a presenca dos elementos Fe, V, Sr, Ti, Cre C,

evidenciando a exposi¢gao do substrato no centro da calota. Na parte externa a
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mesma, encontra-se somente a presencga de Carbono, sendo, portanto, o fiilme DLC
nesta regiao.

As amostras polido/DLC e retificado/DLC apresentaram apenas Carbono, tanto
na regido central da calota quanto na parte externa a mesma. Logo, o desgaste
abrasivo provocado pelo teste nao foi suficiente para atingir o substrato, o que justifica
o baixo coeficiente de desgaste especifico em relagdo a amostra bruto/DLC.

Contudo, para a superficie polido/DLC, uma analise EDS realizada na mancha
encontrada ao lado da calota, evidencia que houve desplacamento localizado do filme
e exposigao do substrato. A fragilidade do filme nesta regido pode ser relacionada a
presenga de descontinuidades em sua espessura, permitindo a propagac¢ao de trincas
ou outros fatores indeterminados.

Para maior confirmagao do resultado encontrado, foi realizada uma analise

EDS em mapa para matriz de ferro na amostra bruto/DLC (Figura 53).

Figura 53 — Mapa EDS de Ferro na re iéa calota bruto/DLC — ampliacao 150x

2

—— 200 um

Fonte: Elaborado pela autora

A presenca de Ferro na regido analisada, concentra-se na parte interior da
calota, dando base para concluir que o desgaste abrasivo foi suficiente para atingir o

substrato.

5.5.5 Calculo da espessura do revestimento

Um dos objetivos do ensaio caloteste € calcular a espessura do revestimento
com base na equacéo (10). Para isto, faz-se necessaria a medi¢cao dos didmetros
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internos e externos das calotas.

As amostras de acabamento polido/DLC (Figura 51c) e retificado/DLC (Figura
51d) ndo possuem calotas com bordas definidas, o que dificulta a medi¢do dos
diametros. Ja a amostra de acabamento bruto revestida com DLC (Figura 51b)
apresentou a calota com bordas externa e interna bem definidas, possibilitando
calcular, com maior precisao, o volume desgastado na calota e ainda a espessura do
filme. A medig¢ao do diametro interno e externo e os respectivos valores de espessura

sdo mostrado no grafico 5.

Grafico 5 — Espessura dos revestimentos pela medigao das calotas
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Fonte: Elaborado pela autora

A espessura média do filme, encontrada para a amostra bruto/DLC foi de
4,25um. Ja para a amostra polido/DLC, obteve-se 0,98um de espessura e finalmente,

para a amostra retificado/DLC encontrou-se 0,83um. Estes resultados sao divergentes
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entre si, e divergentes da espessura encontrada pela analise no MEV (2,10 £ 0,44um)
demonstrando a inviabilidade do método para medida de espessura do filme.

A medigdo do didmetro das calotas irregulares, gera erros iminentes do
processo, onde, ndo se pode afirmar, mesmo para a calota de borda regular, que a
regido de transig¢ao é correspondente ao degrau do filme. Isto porque as condi¢des de
rotacao do caloteste, podem ter gerado desplacamentos excessivos do filme, e o que
se enxerga como sendo a regido de transi¢ao entre o filme e substrato, pode ser na
verdade, parte do filme desplacado,

5.6 Atrito pelo ensaio pino sobre disco

O ensaio pino sobre disco foi realizado em duas etapas principais. A primeira
consiste na comparagcdo do desempenho das amostras com revestimento e sem
revestimento. A segunda etapa consiste na comparagdao do desempenho das

amostras revestidas nos trés diferentes acabamentos bruto, polido e retificado.

5.6.1 Atrito com revestimento x sem revestimento

Este topico faz a avaliagdo do comportamento tribolégico do filme DLC em
comparacao ao aco AlSI M2 nao revestido. Os pares analisados sao:
e HSS x Al: Pino de acgo rapido AISI M2 n&o revestido deslizando contra placa
de Al-Si;
e DLC x Al: Pino de acgo rapido AISI M2 revestido com DLC deslizando contra
placa de Al-Si.

O grafico 6 apresenta os resultados de coeficiente de atrito em fungao da
distancia deslizada durante os primeiros cinco metros de deslizamento do ensaio de
pino sobre disco para os pares triboldgicos. Analisando-se os primeiros metros de
deslizamento (Grafico 6) verifica-se que ha um aumento gradativo do coeficiente de
atrito para ambos os pares analisados. Este aumento esta relacionado a etapa
conhecida como running-in (quebra dos picos mais acentuados e adequagéao entre as
superficies). Como o aluminio € um material ductil, as particulas das asperezas se
desprendem, entre as superficies em contato, e passam a atuar como agentes

abrasivos, acentuando o nivel de desgaste.
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Para pequenas distancias de deslizamento, o ago AISI M2 apresentou maior
resisténcia atrito. O fato de o coeficiente de atrito do filme DLC ser inicialmente maior
que ao do ago AISI M2 esta ligado as tensdes residuais inerentes do processo de
deposicdo PVD do filme. Sabe-se que revestimentos duros PVD tem tensdes residuais
de compressao em torno de 0,5 a 1,5GPa. Este efeito ocorre durante o resfriamento
do conjunto filme/substrato, que devido aos diferentes coeficientes de expanséao
térmica, cria-se uma tensdo de compressao no revestimento. Essa tensao residual se
soma a tensao exercida pela carga normal aplicada no ensaio, gerando inicialmente
uma forga de atrito elevada (HOLMBERG et al., 2006; MATTHEWS; LEYLAND, 1995;
MATTOX, 1998 apud CAMARA, 2014, p.63).

Grafico 6 — Coeficiente de atrito x distancia deslizada dos pares: DLC x Al e
HSS x Al — primeiros cinco metros
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Fonte: Elaborado pela autora

Avaliando-se os dois pares, para maiores distancias de deslizamento (Grafico
7), observa-se uma queda no coeficiente de atrito do par DLC x Al que se mantém em
média mais baixa do que o par HSS x Al. Este fendbmeno pode ser relacionado as
ligagbes sp? presentes no filme DLC, cuja estrutura lamelar de grafite atua como
lubrificante sdlido. O coeficiente de atrito médio para o par DLC x Al foi de
0,374 £+ 0,054 enquanto o par HSS x Al apresentou coeficiente de atrito de
0,468 + 0,056. Portanto, pode-se afirmar que o filme DLC tem melhor desempenho
tribologico quando comparado ao substrato sem revestimento, cumprindo assim, sua

funcdo de protegao ao desgaste adesivo no substrato.
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Grafico 7 — Coeficiente de atrito x distancia deslizada dos pares: DLC x Al e

HSS x Al
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Fonte: Elaborado pela autora

As pistas de desgaste foram analisadas por perfilometria 3D (Figura 54).

Figura 54 — Perfilometria 3D das pistas de desgaste a) DLC x Al b) HSS x Al -
As setas indicam a largura das pistas de desgaste

a) DLC x Al < b)HSSx Al

A

Fonte: Elaborado pela autora

Verifica-se que o desgaste mais intenso, em termos de profundidade e largura
da pista, ocorreu no par HSS x Al. A liga de AIl-Si por ser mais ductil, sofreu
arrancamento e deformacgédo de material que foi acumulado nas regides laterais da
pista de desgaste. A figura 55 apresenta os graficos gerados pela analise em
perfildmetro. Verifica-se que a profundidade maxima da pista de desgaste do par DLC
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x Al foi de 3,89um e uma area de profundidade de 304um?. Ja para o par HSS x Al,
registrou-se 18um de profundidade e 8439um? de area desgastada.

A alta profundidade e largura da pista de desgaste do par HSS x Al também
esta relacionada com o processo de desgaste abrasivo. E provavel que as particulas
de aco AISI M2 que se soltaram do pino, se deslizaram sobre a placa de aluminio,
causando deformacgédo plastica no aluminio que apresenta menor dureza e maior
ductilidade em relagdo ao ago (BHUSHAN, 2013 apud CAMARA, 2014).

Figura 55 — Profundidade e area da pista de desgaste a) DLC x Al b) HSS x Al
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Fonte: Elaborado pela autora

Desta forma o filme DLC apresentou um comportamento tribolégico satisfatério,
com menor coeficiente de atrito médio e menor volume de material desgastado,

atuando como um revestimento que da protec¢ao ao substrato.

5.6.2 Acabamentos bruto x polido x retificado

O grafico 8 apresenta os resultados de coeficiente de atrito em fungdo da
distancia deslizada durante o ensaio completo de pino sobre disco para os pares
triboldgicos;

e Bruto x Al: Pino de Al-Si deslizando contra placas de ago rapido AISI M2
bruto/DLC;
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e Polido x Al: Pino de Al-Si deslizando contra placas de ago rapido AlISI M2
polido/DLC,;
¢ Retificado x Al: Pino de Al-Si deslizando contra placas de acgo rapido AISI M2
bruto retificado/DLC.
Verifica-se que de modo geral, o par Bruto x Al obteve a maior resisténcia ao
atrito, com coeficiente de atrito médio de 0,324 + 0,036. O segundo mais resistente foi
o par Polido x Al com coeficiente 0,372 + 0,029 e por ultimo, o menor resistente, ou

seja, que sofreu maior atrito foi o par Retificado x Al.

Grafico 8 — Coeficiente de atrito dos pares tribolégicos: Pino Al-Si/AlISI M2
bruto/DLC; Pino Al-Si/AlSI M2 polido/DLC e Pino Al-Si/AlISI M2 retificado/DLC
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Fonte: Elaborado pela autora

Uma analise mais detalhada do ensaio foi necessaria para compreender os
mecanismos envolvidos no processo de atrito desde o inicio do deslizamento até o
final. O grafico 9 apresenta o coeficiente de atrito x distancia de deslizamento dos
pares ja mencionados: bruto x Al; polido x Al; retificado x Al, para um deslizamento

inicial de cinco metros.
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Grafico 9 — Coeficiente de atrito x distancia deslizada: Pino Al-Si/AISI M2
bruto/DLC; Pino Al-Si/AlISI M2 polido/DLC e Pino Al-Si/AlISI M2 retificado/DLC —
Deslizamento 5 metros
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Fonte: Elaborado pela autora

Analisando-se os primeiros metros de deslizamento verifica-se que ha um
aumento gradativo do coeficiente de atrito, que assim como o ensaio anterior,
relaciona-se a etapa de running-in (quebra dos picos mais acentuados e adequagao
entre as superficies). Neste caso houve a quebra das asperezas do filme em conjunto
com o desgaste do pino de aluminio. As particulas desprendidas passam a atuar como
agentes abrasivos, acentuando o nivel de desgaste inicial. Como o substrato bruto
apresenta alta rugosidade, o comportamento do mesmo foi consistente com o
esperado, apresentando maior coeficiente de atrito (0,364 +0,150) na fase inicial,
devido a maior quantidade de asperezas presentes nesta amostra. O substrato
retificado apresentou um coeficiente médio de 0,355 + 0,149, caracterizando que
também houve quebra de asperezas similarmente ao substrato bruto.

Nesta fase o substrato polido apresentou maior resisténcia ao atrito e, portanto,
menor coeficiente de atrito médio (0,281 +0,110). Além disso, demonstrou-se mais
estavel na fase inicial com a rampa de aumento menos acentuada e com coeficiente
de atrito maximo em torno de 0,350, enquanto os demais atingiram um coeficiente
maximo em torno de 0,500. Este fato esta relacionado com as tensdes residuais
presentes entre o filme e o substrato. O DLC em superficie rugosa apresenta maior

tensao residual quando comparado em superficies planas (XIAO et al, 2016).
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Continuando a analise do coeficiente de atrito apds os primeiros metros de
deslizamento, observa-se que houve uma estabilizacdo até cerca de 25 metros
(Grafico 10). Nesta etapa, verificou-se que o comportamento da amostra retificada
melhorou com o aumento da distancia, reduzindo o esforgo para o deslizamento e
consequentemente, apresentando o menor coeficiente de atrito médio. Esta etapa
pode ser comparada aos resultados obtidos no ensaio Caloteste, que obteve
comportamento similar. Pode-se inferir que nesta etapa, apds a quebra as asperezas,
as particulas que atuam abrasivos fazem o processo similar ao desgaste abrasivo do

ensaio caloteste.

Grafico 10 — Coeficiente de atrito x distancia deslizada: Pino Al-Si/AISI M2
bruto/DLC; Pino Al-Si/AlSI M2 polido/DLC e Pino AIl-Si/AISI M2 retificado/DLC —
Deslizamento de 5 a 25 metros
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Fonte: Elaborado pela autora

Com o aumento da distancia de deslizamento (de 25 até 317 metros) e
consequentemente o tempo de contato entre as superficies, o coeficiente de atrito
tende a aumentar (Grafico 11). Isso ocorre porque com a quebra das asperezas,
aumenta-se a area de contato entre a superficie do pino e da placa, intensificando o
mecanismo de desgaste adesivo na regido. Desta forma, os pares; polido x Al e
retificado x Al, por terem menor rugosidade, obtém mais facilmente uma area de
contato plana. Sendo assim, ambos apresentaram um crescimento do coeficiente de
atrito, podendo-se inferir que o desgaste adesivo foi intensificado.

Esta hipotese é ratificada considerando a planicidade das pistas de desgaste

apresentadas na figura 56.
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O par retificado x Al, ao final do ensaio obteve o maior coeficiente de atrito
meédio de 0,417 + 0,038 e, portanto, a maior forca de atrito atuante. Isto se deve ao
fato de que, em longas distédncias de deslizamento, e com a atuagcdo do desgaste
adesivo, a adesdo do filme ao substrato passa a ser um fator determinante para o
desempenho tribolégico, havendo possivelmente a ocorréncia de desplacamentos
pontuais, ja que, este substrato obteve baixa adesdo quando comparado aos
substratos polido e bruto. Esta hipétese ndo foi confirmada na perfilometria da pista
de deslizamento, ja que a analise foi feita em uma regiao especifica, ndo abrangendo

toda a trilha.

Grafico 11 — Coeficiente de atrito x distancia deslizada: Pino Al-Si/AISI M2
bruto/DLC; Pino Al-Si/AlSI M2 polido/DLC e Pino Al-Si/AISI M2 retificado/DLC —
Deslizamento de 25 a 317 metros
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Fonte: Elaborado pela autora

A profundidade de desgaste, em todas as regides das pistas, nao foi superior a
0,5um na regido analisada (Figura 56). Este fato confirma que ndo ocorreu quebra do
filme de DLC que possui profundidade de cerca de 2um. O contato triboldgico ocorreu
exclusivamente sobre o filme e nao é possivel detectar se houve maior nivel de
desgaste entre os trés substratos.

Como o pino em aluminio € um material com alta ductilidade, pode-se inferir
gue o maior nivel de desgaste ocorreu na ponta esférica do pino. A massa dos pinos
foi aferida antes e apds os ensaios. Entretanto, a balanga utilizada n&o foi precisa o
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suficiente para detectar mudancga significativa e permitir o calculo da perda de massa

decorrente do atrito.

Figura 56 — Perfilometria 3D das pistas de desgaste a) Bruto x Al b) Polido x Al
c) Retificado x Al
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6 CONCLUSOES

O filme DLC foi classificado com um filme tetraédrico ndo hidrogenado com
base na espectroscopia Raman, que evidenciou o comprimento de onda do pico
central em torno de 1500cm™, caracteristico deste tipo de filme.

A rugosidade do substrato ndo influencia na estrutura do DLC, em termos de
ligagdes sp? e sp?, mas interfere na morfologia e no comportamento triboldgico do
revestimento.

A formacgao do filme DLC sobre o substrato seguiu a tendéncia da topografia
depositada, desta forma, verificou-se que o filme DLC apresentou mais asperezas
com o aumento da rugosidade do substrato.

No ensaio caloteste, verificou-se que quanto maior a rugosidade do substrato,
menor a resisténcia ao desgaste do filme, pois, o substrato bruto (Ra 1,044um)
apresentou maiores taxas de desgaste e coeficiente de desgaste especifico. Este
comportamento esta coerente com a teoria do contato elastico de Hertz que relaciona
o aumento da rugosidade com o acréscimo da pressao de contato entre as superficies
em atrito. Pressao de contato e desgaste sdo diretamente proporcionais.

A taxa de desgaste e coeficiente de desgaste especifico para os substratos;
polido (Ra 0,031um) e retificado (Ra 0,079um) n&o obtiveram valor proporcional a
rugosidade, mas, como a diferenca entre a rugosidade das amostras € pequena, nao
se pode afirmar que ha uma mudanca significativa ao ponto de distinguir o desgaste
das duas condigoes.

Outro fator, relacionado a este resultado, € a imprecisdo do método para
medi¢cado do didmetro das calotas. As bordas irregulares dificultam a delimitagado do
diametro das calotas durante a medicao, e consequentemente, os valores de volume
desgastado, coeficiente de desgaste especifico e taxa de desgaste, calculados por
meio das equacgdes de Archard, apresentam desvio padrao elevado. Conclui-se que o
substrato retificado apresentou a maior resisténcia ao desgaste abrasivo.

O filme obteve boa adesao para os substratos bruto e polido, mas, houve baixa
adesao no substrato retificado, apresentando desplacamento. Com isso, conclui-se
que a baixa adesao do filme ao substrato retificado nao foi um fator determinante para
influenciar o mecanismo de desgaste abrasivo no caloteste, ja que, mesmo com baixa

adesao, apresentou melhor desempenho no ensaio.
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O mecanismo de desgaste detectado por microscopia Optica, no ensaio
caloteste, foi a abrasao por riscamento. Outros mecanismos podem ter influenciado o
comportamento das amostras durante o deslizamento, mas estes nao foram
detectados nas analises por microscopia 6ptica. Também nao foi possivel detectar
outros mecanismos por meio da analise MEV, logo, sdo necessarios estudos mais
aprofundados das superficies, outros métodos de analise das calotas e a realizagao
de mais ensaios, a fim de se investigar quais os tipos de desgaste presentes e a
relagdo dos mesmos com os parametros do teste.

A espessura do revestimento calculada com base no diametro das calotas
obteve valores divergentes com a espessura encontrada por meio da visualizagao no
MEV (2,1um). Para superficie bruto/DLC encontrou-se 4,25um, no que se pode inferir
que houve arrancamento excessivo do material. As superficies polido e retificado
apresentaram 0,98um e 0,83um respectivamente. Para estas duas, por meio da
analise o EDS, pode-se verificar que as calotas nao atingiram o substrato de ago AlSI
M2. Desta forma, conclui-se que o método caloteste ndo € adequado para
determinacdo da espessura do filme, pois o desgaste excessivo ou insuficiente da
calota gera incoeréncia na determinagao da espessura.

O comportamento tribolégico do filme também foi avaliado por meio de ensaio
pino sobre disco. Em relacdo ao aco AISI M2, o fiime DLC apresentou maior
coeficiente de atrito, na etapa inicial de deslizamento, devido a presenca de tensdes
residuais inerentes ao processo de deposi¢cao e resfriamento. Apds os primeiros
metros, o filme se estabilizou e obteve menor coeficiente de atrito médio (0,374).

O coeficiente encontrado ndo pode ser comparado aos valores de referéncia
de ensaios convencionais de pino sobre disco pois o resultado € uma resposta ao
sistema montado, que envolve tanto o desgaste do pino de DLC quanto o desgaste
da placa de Al-Si.

A analise em perfildmetro permitiu a comparagao das pistas na placa de Al-Si.
E perceptivel que o par DLC x Al obteve menor quantidade de material arrancado do
que o par HSS x Al, justificando o menor coeficiente de atrito. Desta forma, o pino
revestido com DLC apresentou melhor desempenho em relagdo ao pino de acgo AlSI
M2.

Comparou-se o filme DLC em diferentes rugosidades. Na fase primaria, de
running-in, o substrato polido/DLC, obteve menor coeficiente de atrito médio, do que
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os substratos bruto/DLC e retificado DLC. A maior rugosidade presentes nestes dois
ultimos, influenciou na for¢ca necessaria para o arrancamento das asperezas.

ApOs os primeiros metros de deslizamento, na fase secundaria, o substrato
retificado/DLC passou a ter o menor coeficiente de atrito (0,347), logo, até este
momento, assim como no caloteste, a baixa adesédo do filme ao substrato nao
influenciou no desgaste do filme. Ainda na fase secundaria, o maior coeficiente de
atrito foi do substrato bruto/DLC, (0,410) concluindo que a rugosidade do substrato foi
diretamente proporcional ao desgaste envolvido no ensaio pino sobre disco.

Na ultima etapa, o aumento da distancia de deslizamento promoveu a quebra
intensa das asperezas, deixando as superficies mais planas, aumentando a area de
contato contra o pino e consequentemente aumentando o coeficiente de atrito. Quanto
mais plana a superficie, maior a intensificagdo do desgaste adesivo, O substrato
retificado, portanto, que passou a ter o maior coeficiente de atrito (0,417), sofreu maior
desgaste adesivo. A analise em perfilometria confirma esta hipétese, considerando
que a topografia da pista de desgaste do substrato retificado é mais plana que as
demais.

Pode-se concluir que a baixa adesao do filme ao substrato retificado foi fator
de influéncia ao final do ensaio pino sobre disco, j4 que 0 mesmo apresentou o maior
coeficiente de atrito médio (0,409), em segundo, o substrato polido (0,372) e por ultimo
o substrato bruto (0,324)

O ensaio de pino sobre disco proporcionou visualizar uma diferenga no
comportamento do filme com as diferentes condigbes de rugosidade do substrato.
Contudo, os valores e relagdes encontradas, ndo podem ser diretamente relacionados
a condi¢des reais de deslizamento, como por exemplo, um processo de usinagem,
pois a velocidade e a distancia de deslizamento sdo baixas e ndo correspondem aos
processos industriais que envolvem altas taxas de velocidade e avanco das
ferramentas de corte. Por fim, este estudo serve como referéncia na previsdao do
comportamento do filme em testes de deslizamento contra uma liga hipoeutética de
Al-Si, sendo estes dados de grande interesse na industria automobilistica, que utiliza
ferramentas revestidas com DLC para usinagem de componentes de aluminio.

No ensaio pino sobre disco, ndo houve rompimento significativo do filme DLC,
visto que, a profundidade maxima das pistas de desgaste (0,5um) n&o ultrapassou a
espessura do filme (2,1um). Tanto no ensaio de desgaste abrasivo, quanto no ensaio

de atrito, filme DLC apresentou maior resisténcia ao desgaste, quando comparado ao
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substrato de aco AISI M2 sem revestimento, comprovando que este filme pode ser
aplicavel como protecédo ao substrato diminuindo os dados causados pela abraséo a
trés corpos e atrito contra uma liga de Al-Si.

Com base em todas as analises ndo é possivel determinar com certeza, qual
acabamento obteve melhor comportamento triboldégico pois em cada método
analisado, obteve-se resultados diferentes. Considerando a adesao, o substrato polido
apresentou melhor qualidade. Considerando o desgaste microabrasivo, o substrato
polido apresentou melhor desempenho, com menores taxa e desgaste e coeficiente
de desgaste especifico. E por ultimo, considerando o ensaio total de pino sobre disco,

o substrato bruto obteve melhor resultado, com o menor coeficiente de atrito médio.
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