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LEGENDA:

Influéncia das propriedades do aco sae 1045 atraveés de nitretacdo assistida a plasma e
posterior aplicacdo de nitreto de titénio

Everson D. Panizzon®, Patricia Marcolin®, Marielen Longhi®, Lucas Zini¢, Claudia Oliveira®,
Sandra Kunst', Agonir Wenginowicz?, Denis Villarinho"

Abstract

Among the most utilized methods for metals superficial treatment, the physical vapor
deposition (PVD) and plasma nitriding are very important. This last process consists in a
method of superficial hardening in which a luminous discharge technology is used with the
aim of introduce elementary nitrogen on the metal surface through duffusion, improving the
properties of materials. Within this context, the aim of this work is to evaluate the main
parameters that influence in plasma nitriding and access the coating with application of thin
film of titanium nitride through PVD on steel SAE 1045. Thus, samples coated with titanium
nitride were analyzed with different exposition times and they were characterized through
scanning electron microscopy (SEM), wear, adherence, roughness and hydrophobicity
through the sessile drop method. The results obtained show that the treatment with deposition
of titanium nitride was effective, attributing higher wear resistance to the metal surface, due to
the deposited layer thickness and the friction coefficient that presented worse results than the
specimen without treatment.
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Resumo

Dentre os métodos mais utilizados para o tratamento superficial de metais, pode-se citar o
physical vapor deposition (PVD) e a nitretacdo a plasma por sputtering. Este Gltimo processo
consiste em um método de endurecimento superficial onde se utiliza uma tecnologia de
descarga luminosa com o intuito de introduzir nitrogénio elementar na superficie do metal por
difusdo, aprimorando as propriedades dos materiais. Neste contexto o objetivo do presente
trabalho é avaliar os principais parametros que influenciam na nitretacdo assistida a plasma
bem como a avaliacdo do revestimento com aplicacdo de filme fino de nitreto de titanio por
PVD sobre 0 ago SAE 1045. Desta forma, foram analisadas amostras, revestidas com nitreto
de titnio, com diferentes tempos de exposicdo e as mesmas foram caracterizadas pelos
ensaios de microscopia eletronica de varredura (MEV), desgaste, aderéncia, rugosidade e
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hidrofobicidade pelo método da gota séssil. Os resultados obtidos mostram que o tratamento
com deposicdo de nitreto de titdnio foi efetivo, atribuindo a superficie do material maior
resisténcia ao desgaste, devido a espessura da camada depositada e o coeficiente de atrito, que
apresentou resultados inferiores em relacéo a peca sem tratamento.

Palavras chaves: nitretagéo assistida a plasma, PVD, sputtering

Introducéo

O tratamento superficial vem sendo utilizado na industria, com o intuito de atribuir
determinadas propriedades ao material, comumente ligas de ago, como por exemplo, o
aumento da resisténcia ao desgaste, a temperaturas elevadas, a fadiga, a corrosdo e a dureza
superficial (1, 2).

Atualmente o tratamento de materiais metalicos por plasma é uma referéncia, uma vez que
este é constituido por um gas que apresenta espécies neutras e carregadas, sendo que, em seu
volume total é eletricamente neutro. Este gas é submetido a uma diferenca de potencial que
gera um campo elétrico, provocando a aceleracdo de elétrons livres, 0s quais recebem energia
cinética e colidem com as particulas neutras presentes no gas, transferindo sua energia. Esse
impacto provoca a liberacdo de mais elétrons do material que novamente sdo influenciados
pelo campo elétrico e colidem com outras particulas, ocasionando a ionizag¢do do gas. (3, 4,
5). Esta técnica tem sido utilizada como principal ferramenta na nitretacdo, que consiste em
um processo de difusdo do nitrogénio elementar na superficie de ligas metélicas pela
tecnologia de descarga luminosa. A insercdo do nitrogénio por plasma, pelo processo
denominado nitretacdo assistida a plasma, permite que o mesmo se combine com alguns
elementos de liga formando um filme de nitretos que influenciam nas propriedades do
material (6, 7, 8, 9, 10).

A nitretacdo assistida a plasma apresenta um grande numero de variaveis de processo, abrindo
novas perspectivas no campo de endurecimento superficial dos materiais, sendo possivel
alterar diversos parametros que influenciam diretamente no tratamento e consequentemente
na camada nitretada, como, tensdo elétrica; corrente elétrica; temperatura; tempo de
nitretacdo; quantidade de gases (nitrogénio, hidrogénio, argonio) e limpeza por “sputtering”
da peca (6).

O objetivo deste estudo foi investigar algumas das variaveis que compde 0 processo de
nitretacdo assistida a plasma e posterior deposicdo de nitreto de titanio, avaliando os
resultados obtidos através de ensaios pré-determinados e comparativos com corpos de prova
compostos de aco SAE 1045, comumente utilizadas na indastria. O procedimento foi
executado em duas etapas. A primeira etapa se refere a nitretacdo assistida a plasma e a
segunda etapa a deposi¢éo de nitreto de titanio pelo processo PVD por Sputtering, sendo essa
ultima o procedimento selecionado para o revestimento (11, 12, 13).

Metodologia

Preparacao do substrato aco SAE 1045

Como substrato foi selecionado chapas de aco SAE 1045 que apresentam 0,25% a 0,80% de
carbono, sendo denominadas ligas de médio carbono e, possuem algumas caracteristicas
basicas como, limite de escoamento em torno de 450 Mpa e limite de resisténcia a tracao
préximo a 650Mpa, boa ductilidade, tenacidade e soldabilidade (14). As chapas com
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dimensdes de 20mm x 50mm e %’ de espessura, foram cortadas a laser, tendo em vista a
baixa interferéncia deste processo na microestrutura do material apds o corte. Posteriormente
o0s corpos de prova foram retificados com auxilio de equipamento de retifica Marca: Magnum-
Cut Modelo: RP6330A. O polimento foi realizado ap6s o processo de retifica, 0 mesmo foi
realizado pela empresa Rinox Polimentos LTDA. Apds o polimento as pecas foram limpas
com alcool etilico, a fim de retirar a massa de polimento e evitar que ocorra a oxidagdo do
aco. A limpeza dos subtratos foi realizado com o auxilio de equipamento de ultrassom Marca
Unique, Modelo UltraCleaner 700, capacidade de 700ml, com uma frequéncia 55kHz,
poténcia 40W e tempo de residéncia de 5min. Como fluido de limpeza, foi utilizado, alcool
etilico e com auxilio de um secador de cabelos convencional, apenas com ar gelado, por
aproximadamente 2 minutos foi realizado a secagem dos substratos.

Nitretacdo assistida a plasma e revestimento de NiT pelo processo PVD

O processo de nitretacdo assistida a plasma tem como objetivo preparar o substrato para
receber o recobrimento com nitreto de titdnio e aumentar a dureza da superficie (15, 16). Para
este processo foi utilizado o equipamento multifuncdo da empresa Nanoplas Precision
Industries machines Ltda. que realizou a nitretacdo e o recobrimento. O sistema que monitora
0 processo, foi desenvolvido em sua integralidade pela empresa, controlando em tempo real
parametros que influenciam no processo.

A deposicao de nitreto de titanio foi realizada via sputtering, sendo que a configuracdo do
magnetron é do tipo retangular.

Setups

Foram realizados trés sistemas diferentes a fim de poder avaliar se existe alguma variacdo
efetiva nos resultados finais, segue abaixo nas tabelas 1,2 e 3 os diferentes setups.

Tabela 1 - Setups amostra 2

Amostra 02
Configuragoes Nitretacdo Recobrimento
Limpeza Ciclo Ti TiN
Pressdo (Torr) 2,60E+00 1,80E+00 7,50E-04 1,00E-03
Ar 107 12 12
Gases (sccm) H, 44 44
N, 12 5
Tensédo (V) 400 560 550 500
Corrente (A) 0,9 0,8 15 1,2
Temperatura int (°C) 216 212
Temperatura est (°C) 23,4 23,4 23,4 23,4
Tempo (min) 90 40 15 60
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Tabela 2 - Setups amostra 3

Amostra 03
Configurac6es Nitretacdo Recobrimento
Limpeza Ciclo Ti TiN
Pressdo (Torr) 2,40E+00 1,80E+00 7,50E-04 1,00E-03
Ar 107 12 12
Gases (sccm) H» 44 44
N, 12 5
Tenséo (V) 400 560 550 500
Corrente (A) 0,9 0,8 1,5 1,2
Temperatura int (°C) 216 212
Temperatura est (°C) 23,4 23,4 23,4 23,4
Tempo (min) 90 40 15 30

Tabela 3: Setups amostra 4

Amostra 04
Configuracg6es Nitretagdo Recobrimento
Limpeza Ciclo Ti TiN
Pressdo (Torr) 2,40E+00 1,80E+00 7,50E-04 1,00E-03
Ar 107 12 12
Gases (sccm) H, 44 44
N, 12 5
Tenséo (V) 400 560 550 500
Corrente (A) 0,9 0,8 1,5 1,2
Temperatura int (°C) 216 212
Temperatura est (°C) 23,4 23,4 23,4 23,4
Tempo (min) 90 40 15 120

A amostra 1, corresponde a amostra em bruto, que servira como comparativo inicial aos trés
sistemas desenvolvidos.

Na nitretacdo, o plasma foi gerado e mantido estavel, ja para o recobrimento com TiN, o
plasma gerado € aprisionado nas linhas de campo do magnetron, como ilustra a Figura 1.

Figura 1 - Recobrimento, plasma ativo no magnetron
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Ap0s o recobrimento com as diferentes configuracGes, os substratos, apresentaram diferentes
tonalidades de camada, provavelmente por sua espessura, conforme a Figura 2.

(a) (b) (©) (d)

Figura 2 - Corpos de prova dos quatro sistemas em analise, (a) amostra em bruto (amostra 1); (b)
amostra com 30 minutos de TiN (amostra 3); (c) amostra com 60 minutos de TiN (amostra 2); (d)
amostra com 120 minutos de TiN (amostra 4).

Caracterizacao do revestimento

A anélise superficial do revestimento, para o corpo de prova revestido por 60 min, foi
realizada por microscopia eletrénica de varredura com espectroscopia por dispersdo de
energia de raios X (MEV-EDS), onde foi realizada a ruptura da camada de nitreto de titanio
do substrato com nitrogénio liquido, a fim de caracterizar as dimensdes do revestimento. Para
0 ensaio de desgaste foi utilizado o equipamento tribdmetro, controlado computacionalmente,
com a configuracdo do tipo “ball on plate” o qual seguiu os seguintes parametros: esfera de
alumina (ceramica) de 4,76 cm de didametro; Forga normal aplicada de 0,5N; Frequéncia de 1
Hz; Trilha de 2 mm de dimensdo; tempo total de desgaste para avaliar o recobrimento de 01
minuto; Tempo total de degaste de 10 minutos. Este procedimento de analise ocorreu nos
quatro sistemas. A aderéncia foi realizada seguindo as diretrizes contidas na VEREIN
DEUTSCHER INGENIEURE (17), utilizando o equipamento durdmetro com cargas de 60
kgf; 100 kgf; 150 kgf; 187,5 kgf; 250 kgf. A rugosidade foi avaliada no equipamento
rugosimetro. Foi realizado medidas nos corpos de prova de todos os sistemas. Para tomada de
medic¢des foi utilizado ponteira de diamante, indicada para superficies de baixa rugosidade,
com comprimento da medigdo de 4 mm. A caracterizagdo da molhabilidade foi desempenhada
utilizando o equipamento de molhabilidade por gota séssil, sendo a aquisicdo de dados
realizada através do Software Surftens 4.5.

Todos procedimentos experimentais foram realizados nas dependéncias do Laboratério de
Metrologia da Universidade FEEVALE, com excecdo dos ensaios de desgaste e
molhabilidade que foram realizados no Laboratério de Pesquisa em Corrosdo da UFRGS
(LAPEC — UFRGS).

Resultados

Microestrutura superficial

A microestrutura superficial dos corpos de prova foi avaliado apos o corte dos mesmos no
comprimento em 8 mm, afim de buscar o desplacamento da camada de TiN, de forma a
definir se efetivamente ocorreu a deposicdo de TiN, foi utilizado os corpos de prova
recobertos por 60 min. A Figura 3 (a), mostra a microestrutura superficial apds a fratura
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transversal do corpo de prova, em aumento de 650x, obtido com MEV, a qual, € possivel
observar que existem duas zonas distintas, substrato e superficie, essa diferenca pode ser
atribuida ao estiramento no momento da ruptura.

O EDS foi realizado no mesmo local, com um aumento de 850x, conforme Figura 3 (b), no
qual é possivel verificar a presenca de Ti nos pontos 5, 6, 10, 11, 12. Nos pontos 10, 11 e 12
na Figura 6, podem se inferir que a presenca de Ti se da pelo fato de esses pontos estarem
localizados na superficie, em contra partida os pontos 1, 2, e 3 que foram marcados
inteiramente no substrato, ndo acusaram a presenca de Ti.

SEI  20kV x650 LOLIM "5 S—
LABORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE

(@) (b)

Figura 3 - (a) Microestrutura superficial, aumento 650x; (b) EDS 850x

Nos pontos 5 e 6, que também apontaram a presenca de Ti, podem ser entendidos pelo fato da
camada ter desplacado, e haver uma sobreposi¢do desta, uma vez que a camada € de aprox.
0,5 um, como ¢ possivel observar na Figura 4. A presenca de outros elementos como o Au, se
da pelo fato da preparagdo da amostra, que é recoberta com Au. Os compostos Fe e Zn, sdo
caracteristicos do aco.

SEl  20kV 10,000 um
LABORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE -

Figura 4 - Microestrutura superficial, aumento de 10.000x

A porcentagem atdbmica dos elementos presentes no revestimento e no substrato segue
apresentados de forma resumida Tabela 4.
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Tabela 4: Porcentagem atdmica dos elementos com magnificacio de 850x.

Ti-K Fe-K Zn-K Au-L
Base (876)_ptl 0.38 39.62 0.10 0.47
Base (876)_pt2 0.03 39.68 0.10 0.41
Base (876)_pt3 0.00 39.90 0.00 0.25
Base (876)_pt4 3.23 30.64 0.00 20.16
Base (876)_pt5 20.62 14.37 0.33 15.28
Base (876)_pt6 19.16 26.21 0.58 14.72
Base (876)_pt7 3.14 19.49 5.34 42.80
Base (876)_pt8 2.87 35.23 0.15 3.65
Base (876)_pt9 0.85 38.81 0.12 1.99
Base (876)_pt10 16.44 31.44 0.17 451
Base (876)_pt11 16.13 31.23 0.03 4.66
Base (876)_pt12 18.49 30.58 0.06 5.00

Seguindo a analise em outro diferente ponto com uma magnificagdo maior foi obtido a
imagem representada na Figura 5 (a), na qual é possivel observar a fina camada de TiN, bem
como um desplacamento da mesma, em relacdo ao substrato. A fim de verificar efetivamente
se a camada contém Ti, foi realizado o ensaio de EDS, desta mesma regido, o qual pode ser
conferido na Figura 5 (b).

SElI 20kV %x30,000 SO SR -—
LABORATORIO DE MATERIAIS - EEEVALE

(a (b)

Figura 5 - (a) Microestrutura superficial, aumento de 30.000x; (b) Ensaio de EDS, aumento de 20.000x

A porcentagem atomica dos elementos presentes no revestimento e no substrato segue
apresentados de forma resumida Tabela 5.

Comparando a tabela em relacdo aos pontos analisados, é possivel verificar que, os pontos 1,
2 e 3 encontra-se no substrato e apresentando elementos caracteristicos do aco, como o Fe, C
e Mn.

Observando os pontos 4, 5, 6 e 7, que estdo dispostos sobre a camada desplacada, pode-se
verificar a presenca de Ti, em baixas proporcdes, tendo em vista 0 modelo de como é
analisado, que captura ndo somente a fina camada, mas também uma certa quantidade do
substrato.



INTERCORR2016_096

Essa diferenca pode ser vista, comparando os pontos 1 e 7, onde percebe-se 0 acréscimo da
concentragdo de Ti no ponto 7.

Apds a verificacdo destas duas analises em diferentes pontos da amostra, pode-se identificar a
presenca de Ti, evidenciando que ocorreu a deposicao realizada pelo processo de sputtering,
(18).

Tabela 5 - Porcentagem atdémica dos elementos com magnificacdo de 20.000x

c-K N-K Ti-K Mn-K Fe-K Au-L
Base (872)(1)_ptl 2.63 0.74 0.94 0.00 35.24 0.89
Base (872)(1)_pt2 1.46 0.00 152 0.00 33.42 4.89
Base (872)(1)_pt3 2.43 157 057 0.57 33.29 4.06
Base (872)(1)_pt4 0.00 0.00 3.34 0.26 31.23 2.49
Base (872)(1)_pt5 0.00 0.00 357 0.54 32.60 1.04
Base (872)(1)_pt6 0.00 0.00 2.82 0.73 33.43 0.67
Base (872)(1)_pt7 2.62 2.16 2.86 1.22 30.88 2.35

Desgaste

O desgaste pode ser definido como o dano a uma superficie sélida causada pela remocéo ou
alteracdo do material pela acdo mecéanica de um soélido, liquido ou gas em contato. Apesar de
o fenbmeno ser muito mais pronunciado na superficie, geralmente ha deterioracdo gradual que
deve ser levada em conta na analise de problemas e falhas por desgaste. Também deve se
assumir com cautela que o desgaste é um fendmeno totalmente mecénico, ja que a corroséo
quimica pode estar associada com outros fatores de desgaste (19). O ensaio realizado simula o
desgaste que acontece entre a esfera de alumina e as amostras, tendo como resposta o
coeficiente de atrito desenvolvido para cada sistema. Devido ao filme ser extremamente fino,
0s substratos forma submetidos a duas analises, variando-se o tempo de residéncia dos corpos
de prova com a esfera de alumina (19). A primeira analise consistiu em avaliar o coeficiente
de atrito com tempo total de 60 segundos, e a segunda com tempo total de 600 segundos. Os
resultados do ensaio com 60 segundos podem ser analisados, pelo grafico da Figura 6.
Analisando o grafico, é possivel verificar que o coeficiente de atrito para os substratos
recobertos com TiN sdo razoavelmente baixos, oscilando entre 0,12 e 0,20 aproximadamente,
a partir dos 25 segundos, ocorre uma oscilagdo, aumentando gradativamente o coeficiente de
atrito, supdem-se que esse comportamento seja causado pela fratura do revestimento, devido a
elevacdo da curva até sua estabilizacdo no intervalo préximo ao do sistema bruto. Porém a
curva relacionada ao substrato bruto apresenta um coeficiente superior ao revestido ficando na
faixa de 0,48 a 0,64. A elevacédo abrupta da curva, no intervalo de 0 a 10 segundos de ciclo,
pode ser entendida como o tempo necessario para que o 0xido da superficie fosse removido,
pois nos ciclos subsequentes ocorreu a estabilizacdo do sistema.
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Figura 6 - Coeficiente de atrito para ensaio em 60 segundos

Trilhas de desgaste para tempo de 60 segundos

Seguindo com o coeficiente de atrito, as trilhas geradas para cada sistema podem ser
observadas na Figura 7. Cada sistema apresenta comportamentos diferentes em relacdo ao
desgaste gerado. A média dos desgastes pode ser observada na Tabela 6.

Tabela 6 - Média das trilhas de desgaste para 60 segundos

Tamanho médio da trilha

Amostra (um)
Em bruto (polida) 56,172
30 min 76,275
60 min 35,020
120 min 22,925

O tamanho médio da trilha de desgaste pode ser entendido como quanto a esfera de alumina
adentrou na superficie do substrato, porém além de adentrar, pode ocorrer o desplacamento do
revestimento, atuando, desta forma, como um meio abrasivo aumentando o desgaste.
Comparando a Tabela 6, do tamanho médio das trilhas com as figuras referentes a cada
sistema, € possivel validar os valores encontrados.

No sistema bruto foi verificado desgaste razoavel, caracteristico dos acos, em contra partida,
analisando as imagens dos demais sistemas foi é possivel verificar que a trilha caracteristica
do substrato recoberto com 30 min de TIiN, apresenta um largura e desgaste
consideravelmente maior que a do sistema de 60 min, que por sua vez, tem um desgaste
superior a do sistema de 120 min.
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(a) (b)
(©) (d)

Figura 7 - (a) Trilha 60 segundos para amostra em bruto (polido); (b) Trilha 60
segundos para amostra com 30 minutos de TiN; (c) Trilha 60 segundos para
amostra com 60 minutos de TIN; (d) Trilha 60 segundos para amostra com 120
minutos de TiN

Para o ensaio de 600 segundos, os resultados obtidos, para 0s quatro sistemas, seguem
representados no grafico da Figura 8. Observando o grafico é possivel notar uma elevacao
inicial e apos a estabilizacdo da curva no ciclo de 60 segundos para os sistemas 60 e 120min.
Apds os 60 segundos iniciais, supde-se que a camada de revestimento tenha fraturado, pois o
coeficiente de atrito se mantém constante e proximo a curva do sistema bruto. O
comportamento diferenciado da curva para a amostra recoberta com 30 min de TiN,pode ser
explicado pelo fato deste sistema ndo apresentar rupturas no revestimento TiN, porém foi

observado a presenca de desgaste.

0,80 - T T T

0.76
M,ﬁm.r«mr'w i

072
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0,68
0,64
0,60
L2 056

'f(» 0,52

—— 30 min
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Figura 8 - Coeficiente de atrito para ensaio em 600 segundos
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Trilhas de desgaste para tempo de 600 segundos

Seguindo com o coeficiente de atrito, as trilhas geradas para cada sistema podem ser
observadas na Figura 9. Cada sistema apresenta comportamentos diferentes em relagéo ao
desgaste gerado. A média dos desgastes pode ser observada na Tabela 7.

Tabela 7: Média das trilhas de desgaste para 600 segundos

Amostra Tamanho médio da trilha
(nm)
Em bruto (polida) 78,90
30 min 97,06
60 min 139,56
120 min 87,86

Analisando a Tabela 7 foi verificado que o sistema bruto apresentou menor valor para a média
da trilha de desgaste. No entanto observou-se que a trilha do substrato bruto é uniforme,
conforme denota a Figura 9(a), essa uniformidade se estende na trilha do sistema recoberto
por 30 min, porém esta apresenta um aumento na sua espessura, essa diferenca pode ser
oriunda da espessura do revestimento, que visivelmente foi rompido, conforme Figura 9 (b).
Para o substrato 60 min, foi observado que a trilha teve um aumento de aproximadamente 2
vezes em relacdo ao sistema bruto, podendo atribuir esse incremento, a fratura no
revestimento ao longo da trilha, e em alguns pontos, é agravado pelo desplacamento do
mesmo, conforme representado na Figura 9(c).

A média da trilha no CP recoberto por 120 min, apresentou valor superior em relacdo a média
do sistema bruto, mas avaliando a Figura 9(d), foi possivel observar que ndo ocorre fratura e
ou desplacamento do recobrimento, bem como, o desgaste ndo chega a atingir o substrato,
restringindo-se a abrasdo da camada de TiN.

(@) (b)
(© (d)

Figura 9 - (a) Trilha 600 segundos para amostra em bruto (polido); (b) Trilha 600
segundos para amostra com 30 minutos de TiN; (c) Trilha 600 segundos para amostra
com 60 minutos de TIN; (d) Trilha 600 segundos para amostra com 120 minutos de TiN

11
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Aderéncia

O teste de adesdo Rockwell C da VDI 3824 avalia o tamanho e o tipo de delaminagédo e
fissuras formadas em torno da impressdo do indentador (VEREIN DEUTSCHER
INGENIEURE, 2001) conforme Figura 10. Para indentacOes que apresentem os padrdes
semelhantes a HF 1, HF 2, HF 3 e HF 4 pode-se considerar que a adesdo da camada ao
substrato é boa. Para HF 5 e HF 6 a adesdo pode ser considerada insatisfatoria (17, 21).

HF2

o
{ -
M

HF1

= Trincas

m Desplacamento do Filme (substrato fica cxposto)

Figura 10 - Padrdes para avaliacdo da adesdo de uma camada a um substrato

Na sequéncia as Figuras 11, 12, 13 representam a superficie do revestimento TiN dos
substratos recobertos por 30, 60 e 120 min, ap6s o ensaio estatico de indentacdo Rockwell
com cargas de 60 a 250 kgf.

Para o sistema de 30 min, observando a Figura 11, em comparacdo com os padrfes da VDI
3824 da Figura 10, ndo se observa nenhum tipo de dano ao substrato na circunvizinhanca das
indentacOes, tanto para cargas memores, quanto para a carga maxima. Pode-se considerar
entdo que a adesdo da camada ao substrato € boa. Para o substrato 60 min, que corresponde a
Figura 12, observa-se um dano a estrutura do recobrimento, no carregamento de 60kgf, é
possivel notar que ocorrem fissuras e um inicio de delaminac@es, ao longo da indentacdo. O
dano evolui-o em paralelo ao aumento de carga, denotando que o revestimento sofre falhas
por lascamento da camada de TiN. Desta forma foi considerado que a adesdo da camada ao
substrato é insatisfatoria, podendo ser classificada como HF 5 e HF 6.

A Figura 13, que representa o sistema de 120 min, diferentemente do que ocorre na amostra
recoberta por 60 min, ndo se observa falhas coesivas (escamacdo) nos carregamentos iniciais,
apenas a propagacao de trincas e fissuras radiais ao longo da indenta¢do. Ja no carregamento
de 250 kgf, é possivel observar falhas de delaminacdo, em que a camada sofre desplacamento,
sendo possivel ver o substrato. No foi observado que o dano da endentacdo foi menos severo
em comparacdo com a amostra recoberta por 60 min. Pode-se considerar que a adesdo da
camada é boa, podendo-se classificar como intermediaria, ficando entre HF 3 e HF 4.

(@) (b) (©) (d) (€)

Figura 11 - Superficie do revestimento TiN recoberto por 30 min, ap6s ensaio estatico de endentacao
Rockwell com cargas: (a) 60kgf; (b) 100kgf; (c) 150kgf; (d) 187,5kgf; (e) 250kgf
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© @

Figura 12 - Superficie do revestimento TiN recoberto por 60 min, apds ensaio estatico de indentagéo
Rockwell com cargas: (a) 60kgf; (b) 100kgf; (c) 150kgf; (d) 187,5kgf; (e) 250kgf

@ (b) © (d) @©

Figura 13: Superficie do revestimento TiN recoberto por 120 min, apds ensaio estatico de indentagéo
Rockwell com cargas: (a) 60kgf; (b) 100kgf; (c) 150kgf; (d) 187,5kgf; (e) 250kgf

A baixa aderéncia ocorrida no substrato recoberto por 60 min levou a utilizacdo da mesma na
andlise da microestrutura superficial, citado na pagina 5 deste estudo.

Rugosidade

Seguem representado na Tabela 8 os resultados obtidos para o ensaio de rugosidade médios
Ra (um), para cada sistema estudado.

Tabela 8 - Rugosidade média Ra para os sistemas

Amostra Rugosidade Ra média (um)
Bruto (polida) 0,0327
30 min de TiN 0,0360
60 min de TiN 0,0334
120 min de TiN 0,0377

Segundo a Tabela 9, foi observado um incremento na rugosidade média Ra, apds 0 processo
de nitretacdo e recobrimento. Resultados semelhantes forma encontrados na literatura, onde
se constatou que, os tratamentos de nitretacdo e recobrimento aumentaram a rugosidade das
amostras significativamente (15, 21). Por inspe¢do visual é possivel constatar que 0 aspecto
da superficie se alterou, pois depois dos tratamentos as amostras se tornaram menos brilhantes
do que as amostras sem nenhum tratamento. Embora a literatura base tenha utilizado TiO2,
como recobrimento, 6xidos e nitretos possuem similares fungdes como relagdo ao desgaste
abrasivo, sendo que cada qual, possui aplicacdes especificas (22, 23).

Molhabilidade

Do ponto de vista macroscopico, a molhabilidade de uma superficie é caracterizada por um
pardmetro chamado angulo de contato (0), que é uma medida do quanto a agua pode espalhar-
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se sobre a superficie (24). O angulo de contato (8) é medido entre a linha que tangencia a gota
nas imediacOes da superficie e a linha horizontal que compreende a superficie.

Os dados para analise de molhabilidade foram obtidos através de medicGes do angulo de
contato, sendo que a aquisicdo de dados realizada através do Software Surf-tens 4.5. Apos a
medicdo foi possivel montar a Tabela 9, na qual se pode observar o angulo médio de
molhabilidade para os sistemas analisados.

Tabela 9 - Angulo médio de molhabilidade das amostras

Amostra Molhabilidade (Angulo)
Bruto (polida) 98,34 £ 2,36

30 min 99,42 £ 3,0

60 min 96,42+19

120 min 91,28+1,3

Segundo a literatura, para as superficies assumirem carater hidrofébico, o angulo de contato
deve ser maior que 90 graus ou hidrofilicas, quando o angulo de contato & menor que 90 graus.
Outro parametro associado a caracterizagdo molhabilidade € a histerese de angulo de contato,
que esta associada a facilidade ou dificuldade de uma gota deslizar (ou rolar) para fora de uma
superficie. As superficies hidrofobicas possuem baixa histerese de angulo de contato (23, 24).
Analisando a Tabela 10, pode-se dizer que as superficies apresentam caracteristicas
hidrofdbicas, tendo em vista que o angulo médio de contato entre a superficie e a &gua, ficou
acima de 90°.

Concluséao

Quanto ao processo de nitretacdo assistida a plasma, pode-se dizer que o procedimento
realizado ndo foi efetivo, tendo em vista que foi realizada a uma temperatura abaixo do
necessario para ocorrer a correta difusdo de N, na superficie das amostras.

Quanto ao recobrimento com TiN, apds os ensaios realizados conclui-se que o processo de
deposicdo foi efetivo, pois se constatou a presenca de Ti na superficie das amostras. O
coeficiente de atrito da camada de TiN é menor se compararmos com a superficie em bruto
(polida). Quanto maior o tempo de deposi¢cdo, maior a resisténcia ao desgaste, pressupondo
que a camada depositada é mais espessa, como indicou o0 ensaio de desgaste. A espessura da
camada, para 0s trés sistemas recobertos com TiN, incrementou a rugosidade. A falta de
aderéncia na amostra recoberta por 60 min pode ter sido ocasionada por algum erro de
procedimento na preparagdo da nitretagdo, bem como no recobrimento em si. O fato é que
essa delaminacdo contribuiu indiretamente para a realizacdo do ensaio de microestrutura
superficial. O angulo de molhabilidade menor para amostras recobertas, provavelmente
devem estar relacionado ao incremento da rugosidade, bem como a introducdo de porosidade
na superficie através do revestimento;
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