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Abstract

Commercial coatings produced by PVD (Physical Vapour Deposition) were evaluated purely
by erosive tests. Cr-N and AIl-Cr-N coatings were applied on steel DIN 1.8550 plasma
nitrided. Before the deposition of coatings the white layer was removed mechanically by
stoning. The samples were characterized for thickness, adhesiveness and hardness of the
combined coating / substrate. Tests of erosion were conducted in a erosimeter type jet. The
fluid used in tests was the water with sand particles in an average concentration of 6% by
weight. Were evaluated the effects incidence angle in the resistance to erosion. The analysis
of wear mechanisms was performed by scanning electron microscopy and laser
interferometry. The wear rate was higher in normal incidence, characteristic of a brittle
material behavior. Rupture of coatings at specific points in the region led to an erosion wear
mechanism characterized basically by brittle fracture. The wear rate of Cr-N and AI-Cr-N
coatings was statistically the same, however, the Al-Cr-N coating showed an indication of
better performance. In oblique incidence, the wear rate of coatings is significantly lower than
the rate of substrate only nitrided.

Keywords: Erosion, Coating, PVD, Cr-N, Al-Cr-N, Nitriding.

Resumo

Revestimentos comerciais produzidos por PVD (Physical Vapour Deposition) foram
avaliados em testes puramente erosivos. Os revestimentos Cr-N e Al-Cr-N foram aplicados
sobre 0 agco DIN 1.8550 nitretado a plasma. Antes da deposicdo dos revestimentos a camada
branca foi removida mecanicamente através de lapidacdo. As amostras foram caracterizadas
guanto a espessura, adesividade e dureza do conjugado revestimento/substrato. Testes de
erosdo foram conduzidos em um erosimetro com configuracao do tipo jato. O fluido utilizado
nos testes de erosdo foi agua com particulas de areia a uma concentracdo média de 6% em
peso. Foram avaliados os efeitos do angulo de incidéncia na resisténcia a erosdo. A analise
dos mecanismos de desgaste foi feita através de microscopia eletrbnica de varredura e
interferometria laser. A taxa de desgaste foi maior em incidéncia normal, caracteristico de um
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material de comportamento fragil. A ruptura dos revestimentos em pontos especificos na
regido de erosdo levou a um mecanismo de desgaste caracterizado basicamente pela fratura
fragil. A taxa de desgaste dos revestimentos de Cr-N e Al-Cr—N foi estatisticamente a mesma,
todavia, o revestimento de Al-Cr—N apresentou um indicativo de melhor desempenho. Em
incidéncia obliqua, a taxa de desgaste dos revestimentos é significativamente menor que a
taxa do substrato apenas nitretado.

Palavras-chave: Eroséo, Revestimento PVD, CrN, AICrN, Nitretacdo

Introducéo

O uso de revestimento PVD em aplicagcdes que necessitam de resisténcia a corrosdo e ao
desgaste € cada vez mais freqlente (1-6). Especificamente os revestimentos de CrN e de
AICrN sdo utilizados em aplicacdes de engenharia por apresentarem um bom nivel de dureza,
tenacidade, resisténcia ao desgaste por deslizamento e resisténcia a oxidacdo (1-10). No caso
do revestimento ternario AICrN, suas propriedades significativamente superiores a todos os
demais revestimentos industriais existentes, faz do seu uso um alternativa viavel em diversos
campos da engenharia (3,9).

A maioria dos trabalhos sobre os revestimentos de CrN e de AICrN abordam, resisténcia a
oxidacdo, propriedades mecénicas e o comportamento tribolégico com relacdo atrito e
desgaste por deslizamento (5-12). N&o é de conhecimento dos autores deste trabalho a
existéncia de estudos especificos destes revestimentos, em particular o de AICrN, em
aplicacdes envolvendo abrasao, erosao, erosao-corrosao.

Verifica-se, também, a caréncia de trabalhos que avaliem sistemas duplex envolvendo
nitretacdo e revestimentos PVD. Nestas associagdes a camada branca formada na nitretacéo
deve ser evitada, seja no processo termoquimico, ou ap6s, por meio de remog¢do mecanica
(13). Na aplicacdo de PVD em camadas nitretadas contendo camada branca (Fes;N e Fe,.3N),
esta pode se decompor em ferrita (a-Fe), devido ao bombardeamento i6nico e a temperatura
de deposicdo. Isto tem sido apontado como principal causa da falta de adesividade de
recobrimentos PVD associados a nitretacao (13).

Assim, este trabalho tem como objetivo caracterizar revestimentos Cr—N e Al-Cr—N aplicados
sobre 0 aco DIN 1.8550 nitretado a plasma com remocdo da camada branca, bem como a
avaliar a resisténcia a erosdo destes revestimentos.

Metodologia

Os revestimentos de CrN e AICrN foram depositados segundo os parametros comerciais da
técnica de PVD. Como substrato utilizou-se o aco 8550 nitretado com remogdo prévia da
camada branca através de lapidacdo. A nitretacdo a plasma foi realizando com uma mistura de
76 % N, — 24 % H,, % em volume) comum tempo de 9 h e temperatura de tratamento de 550
°C. Dois tipos de substratos foram utilizados, sendo um temperado/revenido e outro recozido,
totalizando 4 tipos de amostras.
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Foram efetuadas analises metalograficas (microscopia 6tica e eletrbnica de varredura),
medicOes de dureza e microdureza e espessuras de camadas. A determinacdo da espessura dos
revestimentos produzidos foi feita pelo método da cratera. Neste, o deslizamento de uma
esfera, submetida ao gotejamento de suspensdo de diamanteufd), produz uma pequena
cratera sobre o revestimento. A espessura é calculada pela relagdo geométrica entre as
dimensbes da cratera e o diametro da esfera (figura 1). Para cada revestimento, foram
realizadas medigcdes em pelo menos trés calotas.

Figura 1 — Representacao esquematica de amostra revestida, (E) espessura de revestimento,
(d1) didmetro externo da cratera, (d2) didmetro interno da cratera e (D) didmetro da esfera.

Ensaios estaticos de dureza “Rockwell C” foram utilizados para avaliar qualitativamente a
adesividade e 0 modo de falha dos revestimentos da figura 2 (13).

A

Microtrincas

Delaminagao
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HF4
Figura 2 - Padrdes para avaliacdo qualitativa da adesividade de revestimentos;

de HF1 a HF4 representa uma boa adesividade e de HF5 a HF6 representa uma
adesividade insuficiente (13).

Foram realizados testes de erosdo nos revestimentos em um equipamento tipo jato (15). O
fluido € circulado através de uma bomba que o impulsiona de um tanque para um bico ejetor.

-3-



INTERCORR2012_256

No corpo deste bico ocorre a mistura do fluido com a particula erosiva, resultando em um jato
erosivo homogéneo sobre a superficie da amostra. A figura 3 apresenta, de forma esquematica,
a configuracdo deste equipamento. A particula erosiva utilizada foi a Areia Normal Brasileira
do IPT (Instituto de Pesquisa Tecnoldgica), segundo a NBR-7214, com granulometria na faixa
de 03 a 0,6 mm (50 mesh). As condicOes de teste foram: concentracGes de 6% (em peso),
velocidades de impacto de 15 m/s, angulos de incidéncia de 30° e 90° graus.

Venturi

Invrsor
de Freq.

Figura 3 — Representacdo esquematica do equipamento de erosao,
método do jato (15)

Resultados e discussao

O aspecto tipico dos revestimentos de nitreto de cromo (CrN) e de nitreto de cromo aluminio
(AICrN) é mostrado na figuras 4. Os revestimentos apresentam uma quantidade significativa de
microporosidades que podem influenciar na resisténcia ao desgaste. Estes defeitos, inerentes a
revestimentos depositados por PVD, podem sem minimizados pelo controle do processo de
deposicdo (16, 17). A espessura do revestimento CrN foi de 4,1 £0,1 e do AICrN de 3,9 0.
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Figura 4 — Aspecto tipico da superficie de uma amostra ago ABNT 8550 revestida com nitreto de cromo
e aluminio (AICrN) e nitreto de cromo (CrN).



INTERCORR2012_256

A figura 5 apresenta uma comparagdo entre os valores de microdureza do ago ABNT 8550,
apenas tratado termicamente (beneficiado e recozido), nitretado em diferentes concentracfes de
nitrogénio e do conjugado revestimento/camada nitretada. Neste ultimo caso, o valor incorpora
simultaneamente a dureza do filme e a do substrato nitretado. Em comparacdo ao aco ABNT
8550 apenas tratado termicamente, todos os outros sistemas apresentaram um forte aumento de
dureza, sendo que a deposicdo do revestimento sobre o aco nitretado levou a um maior valor.
Apesar da pequena diferenca de dureza observada entre os dois tipos de conjugados
(revestimento/substrato), os valores de dureza citados na literatura para o revestimento de
AICrN sdo significativamente maiores que o de CrN (3, 7). Um estudo comparativo entre as
propriedades destes dois revestimentos indica valores de 18 GPa (1835 HV) e de 33 GPa (3365
HV) para a dureza dos revestimentos de CrN e AICrN respectivamente (17). Eles verificaram
também que os dois revestimentos possuiam uma estrutura cubica do tipo B1 NaCl e que o
revestimento de AICrN apresentou uma maior dureza a quente e resisténcia a oxidacdo que o
revestimento de CrN (17). O superior desempenho do revestimento de AICrN em aplicacbes
industriais é atribuido principalmente a estes fatores e ao elevado valor da razéo (H/E’), relacdo
entre a dureza e médulo de elasticidade (3,9,18).

2100
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(C) Nitretada 5%N; / 9h

1500 (D) Nitretada 76% Ny / 9h

- (E) CrN / Nitretada
g‘ 1200 +(F) AICrN / Nitretada T
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3 900 t
o
< 600
i

300
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Figura 5 — Dureza Vickers de amostras do aco ABNT 8550 — Recozido e Beneficiado
(HV30), Nitretado e Revestido (HV0,05). A camada branca das amostras E e F foi
removida antes da deposi¢cdo dos revestimentos.

A caracterizacao da adesividade dos revestimentos foi realizada utilizando-se o teste proposto
por Heinke (14). Nenhuma trinca circular (trincas de Hertz) e nem delaminacdo foram
observadas nos revestimentos (figura 6). Foram observadas apenas trincas circulares muito
pequenas ao longo do perimetro da indentacdo. Apesar disso, a superficie do filme mantém-se
intacta, sem lascamento. De acordo com os padrdes de qualidade indicados na metodologia
proposta por Heinke (14) conclui-se que os dois revestimentos apresentam uma elevada
adesividade. A dureza obtida com a pré-nitretacdo atuou como um suporte duro aos
revestimentos de CrN e AICrN, contribuindo, assim, para estes resultados (3).
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Figura 6 — Fotografias das impressdes formadas nos testes de adesividade
Rockwell C (carga 150 kgf) para os revestimentos de CrN e AICrN.

Os graficos das figuras 7 e 8 apresentam os resultados de taxa de desgaste (g/g), para os
revestimentos de CrN e AICrN, na erosdo a 15 m/s e incidéncia a 30 e 90°. Observa-se, de
modo geral, que a taxa de desgaste (g/g) dos revestimentos duplex ¢é fortemente reduzida nos
instantes iniciais, principalmente na incidéncia obliqua. Devido a elevada dureza dos
revestimentos na incidéncia em angulos rasos, a taxa de desgaste das amostras chega a ser uma
ordem de grandeza menor que as taxas medidas em amostras apenas nitretadas. Em incidéncia
normal, a relativamente baixa tenacidade dos revestimentos resulta em uma maior taxa de
desgaste, que € todavia, de 2 a 3 vezes menor que a taxa de desgaste de amostras apenas
nitretada. Nestes resultados fica evidente o comportamento fragil dos revestimentos.

Analisando-se os resultados das figuras 7 e 8, para a incidéncia a 30°, sugere-se que a vida dos
revestimentos de CrN e AICrN é de aproximadamente 15 e 30 minutos, respectivamente. A
partir deste tempo de teste, observa-se um aumento gradual na taxa de desgaste. Com a
remogéo quase total dos revestimentos, a erosao passa a atuar basicamente na zona de difuséo,
de comportamento dutil.
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Figura 7 — Evolucéo da taxa de desgaste do revestimento de nitreto de cromo (CrN) aplicado sobre 0 aco
ABNT 8550 beneficiado/nitretado e recozido/nitretado, erosdo com angulos de incidéncia de 30° e 90°,
concentragdo média de areia 6% (peso) e velocidade média de impacto de 15 m/s.
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Figura 8 — Evolucdo da taxa de desgaste no revestimento de nitreto de cromo aluminio (AICrN)
aplicado sobre o aco ABNT 8550 beneficiado/nitretado e recozido/nitretado, erosdo com angulos de
incidéncia de 30° e 90°, concentracdo média de areia 6% (peso) e velocidade média de impacto de 15
m/s.

A figura 9 apresenta evolucdo do desgaste das amostras revestidas. Partes do revestimento de
(AICrN) se mantém intactos por mais tempo na regido de erosdo resultando em uma menor
area removida. Isso pode ser um indicativo de melhor adesividade deste tipo de revestimento
qguando comparado com o de nitreto de cromo (CrN). Nos 10 primeiros minutos a erosao atuou
basicamente nos revestimentos, sendo possivel comparar a resisténcia a erosao entre eles, bem
como, o efeito da microestrutura. Destes resultados, conclui-se que, estatisticamente, nédo
existem diferencas entre o desempenho do revestimento de AICrN e CrN. Além disso, a taxa
de desgaste dos revestimentos depositados sobre as microestruturas beneficiada/nitretada e
recozida/nitretada é praticamente a mesma. O mesmo nivel de dureza das microestruturas
obtido com a nitretacdo, garantindo igual capacidade de suporte aos revestimentos, pode
justificar esta igualdade de desempenho. Este resultado também foi observado na incidéncia
normal. Quando a erosdo atinge o substrato, o revestimento de AICrN se mostra muito mais

-7-
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resistente, evitando o aumento da cratera de desgaste, principalmente na profundidade média
de desgaste.

Figura 9 — Aspecto geral ap6s 15 e 30 minutos de erosdo do aco ABNT 8550 nitretado e revestido com
nitreto de cromo (CrN) e nitreto de cromo aluminio (AICrN), erosdo com incidéncia a 30° e 90°, velocidade
15 m/s e concentragdo média de areia 6% (peso).

O mecanismo de desgaste presente é regido pela fratura fragil, resultando na quebra do
revestimento e na exposi¢cdo do substrato em pontos bem especificos. Nos modelos de erosao
para fratura fragil, a propriedade de maior efeito na taxa de desgaste é a tenacidade a fratura,
sendo a dureza a menos significante (19). Uma analise dentro destes pontos, onde o
revestimento foi removido, mostra que o mecanismo de desgaste é tipico de materiais ducteis,
isto é, marcas de deformacdo plastica e riscos na direcdo de impacto, indicando a acdo da
erosdo na zona de difusdo. Neste caso, a dureza pode ter uma maior influéncia na taxa de
desgaste. Ap6s 15 minutos de teste, praticamente todo revestimento foi removido, expondo
totalmente a zona de difusdo, onde os micromecanismos de desgaste sdo 0 corte e 0
sulcamento.

As figuras 10 e 11 apresentam o aspecto do revestimento de CrN e AICrN apo6s eroséo a 30° e
velocidade de 15 m/s. Diferentemente do revestimento de CrN (figura 10), que apresentou
grandes marcas de desgaste em pontos isolados, o revestimento de AICrN apresentou, durante
0s primeiros 10 minutos de erosao, uma regido de desgaste uniforme, com pequenas marcas de
desgaste ao longo da regido erodida. Uma analise destas marcas mostra que, em algumas
regides, o substrato ainda nédo foi atingido. Com 15 minutos de erosdo a 30°, as marcas de
desgaste no revestimento de AICrN ainda s&o bem menores que aquelas observadas na erosao
do revestimento de CrN com 10 minutos. Como mostrado também nas figuras 9, o
revestimento de AICrN, com 30 minutos de erosdo, ainda resiste a remocdo pela erosao,
indicativo de uma boa adesividade deste revestimento.
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revestimento substrato

dire¢do-de impacto

Figura 10 — Aspecto topogréfico tipico apés 10 e 15 minutos de erosdo em amostras do aco ABNT 8550
nitretado e revestido com nitreto de cromo (CrN), erosdo com angulo de incidéncia de 30°, velocidade
média de impacto de 15 m/s e concentracdo média de areia 6% (peso), granulometria 300-600 pm.
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Figura 11 — Aspecto topografico tipico apés 10, 15 e 30 minutos de erosdo em amostras do aco ABNT 8550
nitretado e revestido com nitreto de cromo aluminio (AICrN), eroséo com angulo de incidéncia de 30°,
velocidade média de impacto de 15 m/s e concentracdo média de areia 6% (peso), granulometria 300-600

pm.

As figuras 12 e 13 apresentam o aspecto topografico tipico dos revestimentos apos 10 minutos
de eroséo a 90°. Nota-se que o substrato foi totalmente exposto com a erosdo. Com a remocao
dos revestimentos na erosdo a 90°, o mecanismo de desgaste é semelhante ao observado em
amostras nitretadas sem camada branca. Observa-se uma regido deformada plasticamente,

formada por indentagdes, sem indicios de riscos com direcéo preferencial.
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Na regido da borda da cratera, partes do revestimento de AICrN se mantém visivelmente
ancorados ao substrato, impedindo o crescimento da cratera de desgaste (figura 13). Como
observado também na figura 9, o revestimento de AICrN apresenta uma transicéo entre a borda
e 0 centro da cratera menos definida que a do CrN. Acredita-se, que a diferenca de adesividade
e tenacidade dos revestimentos sejam 0s responsaveis por este comportamento.

borda regido central

revestimento

Figura 12 — Aspecto topografico tipico ap6s 10 minutos de erosdo em amostras do aco ABNT 8550
nitretado e revestido com nitreto de cromo (CrN), erosdo com incidéncia a 90°, velocidade de 15 m/s e
concentracéo média de areia 6% (peso).
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Figura 13 — Aspecto topografico tipico ap6s 10 minutos de erosdo em amostras do aco ABNT 8550 nitretado
e revestido com nitreto de cromo aluminio (AICrN), eroséo com incidéncia a 90°, velocidade de 15 m/s e
concentracdo média de areia 6% (peso).
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Conclusodes

e Em comparagdo ao ago ABNT 8550, ndo nitretado, todos 0s outros sistemas estudados
apresentaram um forte aumento de dureza, sendo que a deposi¢do de revestimentos de
CrN e AICrN sobre o aco nitretado foi 0 que apresentou o maior valor;

e De acordo com os padrdes de qualidade indicados na metodologia proposta por
Heinke et al. (1995), conclui-se que os revestimentos produzindo apresentaram uma
elevada adesividade;

e Em erosdo os revestimentos apresentaram um comportamento fragil, com mecanismos
de desgaste caracterizado pela quebra pontual do revestimento;

o Estatisticamente, os dois revestimentos apresentam o mesmo desempenho com relacéo
ao desgaste por eroséo nas condicOes avaliadas;

e O tipo de substrato, beneficiado ou recozido, ndo teve influencia significativa no
desempenho dos revestimentos.
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