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RESUMO

Moldes, matrizes e ferramentas de corte estdo sujeitos a altos esforgos mecéanicos e/ou
tensdes térmicas que, ao longo do tempo, produzem falhas nestes ferramentais. No processo
de fabricacdo destas ferramentas, existem diversas etapas e, dentre elas, o acabamento
superficial da peca influencia na adesdo e pode colaborar na incidéncia de falhas nos
revestimentos protetores, que geralmente sdo aplicados para condicBes de trabalho extremas.
O objetivo deste estudo é analisar o efeito de diferentes abrasivos (lixas de papel e pedras
abrasivas) e processos de preparacdo de superficie (decapagem por esferas de vidro e
eletropolimento) nos mecanismos de falhas do revestimento. Amostras de aco AISI H13
foram submetidas a tratamento térmico de témpera a vacuo e as suas superficies foram
preparadas com diferentes técnicas de polimento e finalmente revestidas com AICrN por
deposicdo fisica de vapor (PVD). Os filmes foram caracterizados por difracdo de raios X
(DRX), nanoindentacdo, ensaios Rockwell, microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS) e espectroscopia de fotoelétrons
induzidos por raio X (XPS). Os resultados de DRX mostraram picos de difracdo tipicos do
revestimento, sem vestigios do substrato. As indentacdes Rockwell revelaram diferencas nos
modos de falhas do revestimento. As cargas criticas de ensaio (Lc) foram avaliadas apds o
trincamento do revestimento (Lc1) € apds a delaminacéo (Lcy). Os substratos polidos com a
pedra enxofrada apresentaram os valores de Lc, mais baixos quando comparados aos demais
sistemas. A andlise de EDS, realizada em regides onde a delaminacdo ocorreu, revelou a
presenca de enxofre. O uso da técnica de XPS permitiu corroborar a presenca de enxofre e
estimar que o contelido deste elemento na superficie é de aproximadamente de 16% at.
Portanto, a utilizacdo de pedras de enxofradas antes da aplicacéo de revestimentos PVD ndo é

recomendada e um mecanismo de delaminagéo é proposto.



ABSTRACT

Moulds, dies and cutting tools are subject to high mechanical stress and/or thermal
stress that, over time, result in failure in such tooling. In the manufacturing process of such
tools there are several steps and, among them, surface finishing has an influence in adherence
and can generate failures in protective coatings that are generally used under heavy duty
conditions. Consequently, the aim of this study is to evaluate the effect of different abrasives
(sandpaper and abrasive stone) and different surface preparation processes (glass bead
stripping and electropolishing) in the failure mechanisms of the coatings. AISI H13 steel
samples were subject to vacuum quenching thermal treatment and the surfaces were prepared
with different polishing techniques and finally coated with AICrN by physical vapour
deposition (PVD). The films were characterized by X-ray diffraction (XRD), nanoindentation
tests, Rockwell tests, scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy
(EDS) and X-ray induced photoelectron spectroscopy (XPS). XRD results evinced typical
diffraction peaks for this coating without traces from the substrate. Rockwell indentations
revealed differences in the coating failures modes. The critical loads (Lc) in the test were
evaluated after coating cracking (Lc1) and after delamination (Lc,). The substrates polished by
sulphur-impregnated grinding stone presented the lowest Lc, values when compared to the
other systems. EDS analysis performed in the regions where delamination occurred revealed
the presence of sulphur. The XPS technique corroborated the presence of sulphur and was
used to estimate that the content of that element in the surface is about 16% at. Thus, the use
of sulphur-impregnated grinding stone before the application of PVD coatings is not

recommended and a delamination mechanism is proposed.
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1 INTRODUCAO

O crescente desenvolvimento tecnoldgico gera uma constante busca por materiais com
melhores propriedades e maior vida atil. Ao mesmo tempo, a prevencédo de falhas de materiais
em servico € muito importante para evitar perdas catastroficas e definir a manutengéo
programada de componentes [1] Para esta prevencdo, além das caracteristicas bésicas do
material, sdo necessarios conhecimentos referentes ao processo de fabricacéo e as exigéncias
das prioridades mecéanicas do componente. O acabamento superficial € um parametro
relevante que influencia nas propriedades mecanicas de sistemas substrato/revestimento e na
aderéncia de filmes finos [2,3].

A maioria dos componentes mecanicos encontra-se sob acdo de tensdes que oscilam
com o tempo, ou seja, as estruturas sdo submetidas a esfor¢os ciclicos. Devido a oscilagao da
tensdo, com o tempo, normalmente, essas estruturas se rompem com valores de tensdo muito
abaixo dos valores de limite de resisténcia (carregamento estético) suportados. Para este tipo
de ocorréncia da-se o nome de falha por fadiga, sendo esta, uma das principais causas de
falhas de componentes mecéanicos. Além de depender diretamente do tipo de material, a
fadiga dependera fundamentalmente do processo de fabricacdo utilizado e da integridade
superficial do componente [4,5].

A falha por fadiga se divide em dois estagios: nucleacdo e propagacéo de trincas. A
maior parte da vida de um componente é consumida durante a nucleagéo da trinca. Depois de
nucleada, a trinca tende a se propagar, inicialmente de forma estavel e depois de forma
instavel, com a falha ocorrendo repentinamente. A resisténcia a fadiga de um componente
pode ser alterada por fatores como integridade superficial, composi¢do quimica, carregamento
ao qual o componente esta submetido e condicdes do ambiente de trabalho [6]. Um dos

aspectos fundamentais na vida de componentes que trabalham sob tensdes ciclicas é a sua
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condicdo superficial. Varios estudos relacionam os processos de usinagem ao acabamento
superficial [1-3]. Em geral, este acabamento é caracterizado pela rugosidade superficial, pela
dureza e pela tensdo residual superficial. Em funcéo disso, as normas exigem acabamentos
superficiais dentro de certos limites.

Um grande esforgo, de muitos grupos de pesquisas da area de ciéncia e engenharia de
superficies, tem sido melhorar e controlar a aderéncia entre a camada depositada e o substrato.
Na maioria das aplicacdes, a aderéncia do revestimento ao substrato é fundamental para o
desempenho dos componentes e o0 tempo de vida das pecas. A presenca de camadas de
material refundido ou de impurezas facilita a nucleacdo e propagacédo de trincas e diminui a
adérencia dos revestimentos podendo provocar a delaminagéo [7,8].

Este trabalho tem como objetivo geral analisar os modos de falha do revestimento de
AICrN depositado sobre o0 aco AISI H13. E tem como objetivos especificos:

1) Avaliar a micro estrutura, composicdo quimica e dureza do sistema

substrato/revestimento.

2) Avaliar a influéncia dos processos de usinagem de desbaste e de acabamento na

rugosidade das amostras.

3) avaliar a adesédo do revestimento de AICrN no substrato de AISI H13, por modos

de falhas e cargas criticas, em funcéo dos diferentes processos de usinagem.

As amostras revestidas, obtidas neste trabalho, foram analisadas pelas técnicas de
difracdo de raios X (DRX) para identificar as fases cristalinas formadas na superficie do
material e ensaios de nanoindentacdo para avaliacdo da nanodureza do revestimento. Ensaios
de indentacdo usando uma ponta do tipo Rockwell C foram executadas, visando criar falhas
nas superficies revestidas. A microestrutura, morfologia, analise quimica, modos de falhas e
cargas criticas resultantes no sistema revestimento-substrato, foram avaliados apés ensaios de

indentacdo, por microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de raios X por
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dispersdo em energia (EDS). A estrutura quimica das superficies antes e ap6s polimento com
pedra enxofrada, em particular dos elementos quimicos S e Fe, foi estudada através da
espectroscopia de fotoelétrons induzidos por raios X (XPS), sendo proposto um mecanismo

de delaminacéo.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Usinagem de desbaste

A usinagem é um dos mais antigos e utilizados processos de fabricacdo de pecas. Sua
finalidade é atender as exigéncias de qualidade e precisdo cada vez maiores em componentes.
Sdo considerados processos de usinagem, aqueles que envolvem a transformacédo de uma peca
em um produto, através da remocdo de material sob a forma de cavaco (porcdo de material da
peca retirada pela ferramenta, caracterizando-se por apresentar formas irregulares) [9].

O processo de usinagem é dividido em dois grandes grupos: usinagem de desbaste,
utilizada para confeccionar a peca, e usinagem de acabamento, responsavel por obter as
dimens@es finais, o acabamento fino da peca. A maioria dos materiais metalicos pode ser
usinado, independente de suas caracteristicas estruturais.

Torneamento, fresamento, furacdo, brunimento, lapidacéo, retifica, sdo exemplos de
processos de usinagem de desbaste convencionais; usinagem com jato d’agua, eletroquimica,
por laser e eletroerosdo sdo processos especiais de usinagem de desbaste, 0s quais surgiram

para suprir necessidades especificas, e ao longo dos anos tornaram-se mais competitivos.

2.1.1 Retifica

A retifica € um processo de usinagem que consiste na remoc¢do de material da peca
mediante abrasivo. O abrasivo é constituido de graos duros e cortantes. Cada gréo abrasivo da
superficie do rebolo funciona como uma ferramenta de corte. Quando uma superficie abrasiva
em movimento entra em contato com a pega, sendo a forca alta o bastante, o material é

removido da peca e o rebolo se desgasta [10]. Estes dois fatores sempre irdo ocorrer, contudo,
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o nivel da forca determina o quéo rapido serdo as taxas de remocdo de material, qual sera a
rugosidade resultante, e se a peca sera metalurgicamente danificada ou ndo [11].

Ao contréario dos processos de fabricacdo com ferramenta de geometria definida, na
retifica a remocdo do cavaco é realizada por uma infinidade de arestas de corte
geometricamente ndo definidas, que removem cavacos muito pequenos de material, motivo
pelo qual o acabamento superficial da peca é geralmente melhor que o obtido por outros

processos de usinagem, tais como torneamento e fresamento [11].

2.1.2 Fresamento

O fresamento se caracteriza por ser uma operacdo, em que a ferramenta cortante é
denominada de fresa e é provida de gumes cortantes dispostos simetricamente em torno de um
eixo, O movimento de corte é proporcionado pela rotacdo em torno deste eixo. Ja o
movimento de avanco, geralmente, é feito pela peca em usinagem, que esté fixada na mesa da
maquina e obriga a peca a passar sobre a ferramenta em rotacdo, que lhe confere as formas e
dimensGes desejadas [9,12].

Além disso, pode se caracterizar por ser um processo de usinagem no qual a remogao
de material da peca se realiza de forma intermitente, pelo movimento rotativo da ferramenta,
geralmente multicortante (isto €, com multiplos gumes de corte), gerando superficies das mais
variadas formas [11-14]. Este tipo de usinagem é predominante na maioria dos moldes em

funcdo de sua abrangéncia e caracteristicas de forma dos produtos a serem injetados.

2.1.3 Eletroerosao

A usinagem por eletroeroséo, Electro Discharge Machining (EDM), se caracteriza por

ser um processo ndo convencional de usinagem. Este processo € utilizado em situacfes em
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que geometrias complexas tém que ser usinadas em materiais de elevada dureza. No entanto,
ele gera uma superficie pobre em propriedades mecénicas com altas tensdes residuais, alta
rugosidade, presenga de microtrincas e trincas. Estas caracteristicas podem variar de acordo
com os parametros de processo [15,16].

Milhares de descargas elétricas sdo produzidas em uma fracdo de segundos, entre o
eletrodo (catodo) e a peca (anodo), para erodir certo volume de metal. Cada descarga elétrica
produz uma pequena cratera pela fuséo e vaporizacdo do material, reproduzindo desta forma,
a geometria do eletrodo na peca [16]. Quando o espago entre a peca e a ferramenta é
diminuido até uma distancia determinada, o dielétrico passa a atuar como condutor, formando
uma “ponte” de ions entre o eletrodo e a pega. Produz-se, entdo, uma centelha que
superaquece a superficie do material dentro do campo de descarga, fundindo-a. Uma pequena
quantidade de material é expelida violentamente da superficie fundida e o restante liquido
resolidifica [17].

O processo de erosdo ocorre simultaneamente na peca e no eletrodo. Com ajustes
convenientes da maquina, é possivel controlar a erosdo, de modo que se obtenha até 99,5% de
erosao na peca e 0,5% no eletrodo. A distancia minima entre a peca e a ferramenta, na qual é
produzida a centelha, é chamada de GAP (gap = folga) e depende da intensidade da corrente
aplicada. O GAP é o comprimento da centelha. O tamanho do GAP pode determinar a
rugosidade da superficie da peca. Com um GAP alto, o tempo de usinagem é menor, mas a
rugosidade é maior. J& um GAP mais baixo implica maior tempo de usinagem e menor
rugosidade de superficie [15].

As particulas fundidas, desintegradas na forma de minusculas esferas, sdo removidas
da regido por um sistema de limpeza e, no seu lugar, fica uma pequena cratera. O dielétrico,
além de atuar como isolante participa desta limpeza e ainda refrigera a superficie usinada

[16]. A duracdo da descarga elétrica e o intervalo entre uma descarga e outra sdo medidos em
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microssegundos e controlados por comandos eletronicos. Descargas sucessivas, ao longo de
toda a superficie do eletrodo resultam na usinagem da peca [15,17]. A frequéncia das
descargas pode alcancar até 200 mil ciclos por segundo. Na peca fica reproduzida uma matriz,

que é uma copia fiel do eletrodo, porém invertida.

2.2 Integridade superficial

A integridade superficial é descrita como uma medida da qualidade da superficie
usinada, vinculada as alteracGes produzidas numa camada superficial durante a fabricacédo e
ao acabamento da peca que € dimensionada pela rugosidade, tolerancia dimensional, entre
outros [18]. Consegue-se a integridade superficial desejada através da selecdo e do controle
dos processos de fabricacdo, estimando os seus efeitos sobre as propriedades dos materiais
utilizados e 0 comportamento da superficie em servico.

O processo de fabricacdo, em especial o de usinagem, é determinante na integridade
superficial que se deseja alcancar. Alguns problemas tém sido identificados em funcdo do
processo de usinagem: superaquecimento, queima, microtrincas, irregularidades superficiais,
alteracdes metalurgicas incluindo distor¢es microestruturais, tensdes residuais e reducdo da
vida em fadiga. Tais alteracdes ocorrem devido ao ciclo térmico mecéanico. Ja transformac6es
da microestrutura e deformacdes mecanicas ocorrem durante o corte. Os efeitos térmicos
podem produzir tensdo residual de tracdo, enquanto os efeitos mecénicos, uma tensao residual
de compressdo. Em condigdes criticas de corte, camadas superficiais alteradas mais espessas
sdo geradas; condi¢cBes mais suaves geram uma pequena camada alterada. Cada parametro de
corte influencia na integridade superficial de uma maneira diferente [9,11].

Praticamente todos os processos de fabricacdo por arranque de material s&o
responsaveis pelo surgimento de danos na integridade superficial das pecas. Os danos mais

comuns, geralmente sdo produzidos por uma retifica muito severa, ocasionando uma gqueima
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na superficie da peca. Entretanto, outros processos de arranque como o fresamento, por
exemplo, também geram danos nas pecas usinadas [9].

As condicdes de formacdo do cavaco tém grande influéncia no grau de deformacéo e
endurecimento da superficie usinada. Alguns pesquisadores demostraram também que a
camada superficial das pegas usinadas apresenta tensdes residuais, provavelmente devido ao
efeito combinado do calor com a deformacdo pléstica do material sob a acdo da ferramenta de
corte. Estas tensdes residuais, que em casos extremos, podem ir até a tensdo de ruptura do
material, afetam a resisténcia a fadiga das pecas usinadas [18,19].

As camadas logo abaixo da superficie sdo as que se relacionam com a integridade
superficial. As alteragdes fisicas geram diferentes propriedades tecnoldgicas que naturalmente
exercem grande influéncia no desempenho funcional de uma peca técnica, principalmente

relacionada a vida de um componente [20].

2.2.1 Textura superficial

Todas as pecas usinadas apresentam irregularidades superficiais que tém origem
durante o processo de fabricagcdo. Estas irregularidades estdo relacionadas ao processo de
formacéo do cavaco e das deformac6es ocorridas devido a acdo do gume da ferramenta, como
as marcas de avanco. A diferenca entre essas irregularidades se da, pela relacdo da distancia

entre elas e a sua profundidade. A Figura 1 mostra essa relacao:



21

Erro de Forma Distdncia entre Desvios » _1000
Profundidade 1

Peca

/ Malor que Y000

-y

Distdncia entre Ondulacbes > 1000 g6 150

%_

Ondulacdes esa Profundidade 1 1
/ Dz 100 3,1000
1 Distanci pi
. _ istdncia entre Picos 150 gte 5
Rugosidade Peca Profundidade > 1 1
/ e
L wﬁ
_ Propagagdo da trinca =3
Trinca Peco Profundidade < 1

B

Figura 1 - Definicdo de erro de forma, ondulagio, rugosidade e trinca. “adaptado de [14]”

A qualidade da superficie influi diretamente sobre a capacidade de resisténcia a
corrosdo, a fadiga, ao desgaste e ainda define o atrito. Para as pecas submetidas a esforgos ou
condicGes de trabalho critico, o acabamento deverd ser melhor do que para as pegas
auxiliares. Os engenheiros de fabricacdo podem estimar aproximadamente o acabamento que
0 processo ira fornecer, conhecendo o material, a maquina-ferramenta, a ferramenta de corte,
o fluido e os parametros de corte [20]. Por esse motivo, a medicdo do acabamento por meio da
rugosidade, tem sido essencialmente usada para monitorar a estabilidade do processo. [20,21].

A rugosidade ndo pode ser o unico critério para avaliar a qualidade superficial,
tampouco ser o Unico critério para a selecio dos parametros de corte. E necessario levar em
consideracdo os efeitos provocados pela usinagem na integridade da superficie manufaturada

[21]. Na Tabela 1, estdo relacionados os desvios de forma apresentados pelas superficies
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técnicas, bem como exemplos de onde sdo encontradas tais superficies [19]. Em todos os

casos, as superficies resultantes sdo provenientes de seu processo de fabricag&o.

Tabela 1 — Desvios de formas da superficie técnica “adaptado de [19]”.

Desvios de forma (representado

numa secao do perfil)

Exemplos para
tipos de desvios

Exemplos para origem de desvios

1% ordem: Erro de forma

Né&o plano
Ovalado

Defeitos nas guias das maquinas
ferramentas; deformacéo por flexdo da
maquina ou da peca; fixacdo errada da

peca; deformacdes devido a
temperatura, desgaste.

2% ordem: Ondulacéo

Ondas

Fixag&o excéntrica ou defeito de forma
de uma fresa; vibragGes da maquina
ferramenta, da ferramenta ou da peca.

3% ordem: Rugosidade

Ranhuras

Forma do gume da ferramenta; avango
ou profundidade de corte.

4% ordem: Rugosidade

Estrias
Escamas
Ressaltos

Processo de formacédo do cavaco
(cavaco de arrancado, cavaco de
cisalhamento, gume postico);
jateamento de areia; tratamento
galvanico.

5% ordem: Rugosidade
N&o mais representavel

graficamente em forma simples.

Estrutura

Processo de cristalizagdo, modificacdo
da superficie por acdo quimica (ex.
decapagem), processos de corrosao.

6% ordem: Rugosidade
N&o mais representavel

graficamente em forma simples.

Estrutura

Reticulada do
Material

Processos fisicos e quimicos da
estrutura do material; tensdes e
deslizamentos da rede cristalina.

2.3 Acabamento superficial

Normalmente, as pecas mecanicas possuem especificacdes de projeto que definem o

tipo de acabamento superficial que precisam ter para trabalhar, oferecendo o nivel de

qualidade necessario a operagdo [22]. Processos de usinagem de acabamentos, geralmente séo

realizados apds os processos de usinagem de desbaste para atender a estas especificagdes.

Existem inumeros processos de acabamento superficial: polimentos, esmerilhamento,
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jateamento, sdo alguns exemplos. Por esse motivo, é de fundamental importancia a medicao
dos acabamentos superficiais, no entanto, h& poucos estudos sobre a influencia do mesmo nas
propriedade mecénicas dos produtos[12,20]. Neste trabalho alguns processos de acabamento
séo abordados.

O processo de lixamento trata-se de uma usinagem com graos abrasivos, fixos por um
adesivo a um substrato. O alto nivel de habilidade e destreza necessarias para executar essa
operacdo, a falta de dados sobre os parametros, bem como as caracteristicas da superficie
polida, tornam esse procedimento dificil de ser automatizado. Apds o lixamento, a amostra
deve ser polida para a obtencdo de uma superficie com baixa rugosidade. Para o polimento
dos metais em geral, recomenda-se como abrasivo a alumina (6xido de aluminio (Al,O3)), ou
a pasta de diamante [22].

O polimento eletrolitico ocorre por dissolu¢cdo anddica de um metal em um eletrolito.
Uma corrente elétrica faz com que uma camada muito fina da amostra seja retirada pelo
eletrolito, resultando numa superficie espelhada. Os eletrélitos mais utilizados em metais séo
compostos de &cidos fortes misturados [23].

O jateamento é um processo de trabalho a frio que deforma plasticamente a superficie
da peca, através do impacto de pequenas particulas (metalica, esferas de vidro, areia)
projetadas por um jato. A deformacdo plastica provocada pelo processo melhora o

acabamento superficial, eliminando possiveis imperfeigdes [24].

2.4 Revestimento de AICrN

Revestimentos protetores baseados em filmes finos de nitretos tém sido
extensivamente empregados em diversas aplicagcfes triboldgicas, aumentando o desempenho
de ferramentas de corte e conformacao frente a corrosao, desgaste e abrasdo [25,26]. A adigéo

de um segundo metal a nitretos binarios tem sido investigada, pois interferem na dureza,
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estrutura cristalina, parametro de rede e microestrutura dos revestimentos. O aluminio, em
particular, tem se mostrado um metal promissor [27].

A adicdo de aluminio em recobrimentos CrN aumenta a dureza e a resisténcia ao
desgaste em relagcdo ao recobrimento convencional. Além das propriedades mecénicas, a
estabilidade térmica e o comportamento frente a corrosdo também séo melhorados [28,29].

A estrutura cristalina dos filmes AICrN sofre modificagcdes de acordo com o teor de
aluminio do revestimento. Para teores de aluminio variando de 0 a 60% at. a estrutura é cfc-
AlLCri«N. Entre 60 e 70% at. ocorre a mudanca da estrutura cristalina cubica para uma
estrutura hexagonal, com composi¢do quimica correspondente a hcp-AlCri«<N, como pode-se
observar na Figura 2 [30-32]. Uma das vantagens dos recobrimentos ternarios AICIN é a
estabilizacdo estrutural da fase cubica (cfc-AlxCrixN) em altas concentracdes de aluminio.

Com aproximadamente 60% at. Al as fases cubicas e hexagonal coexistem [30].

c-Cr, ,ALN h-Cr, ,AL,N
c-Cr,, ALN (200) c-Cri,ALN c-Cr, ALN 210
(111) : (220) (222) 8
EL : : ALCRONA :
=~ —
é — : :
; : : L 12at%All

30 40 50 60 70 B0 80 100
20

*ALCRONA: nome dado ao revestimento industrial de AICrN, com 70% at. Al.

Figura 2 — Difratogramas de AICrN em diferentes concentracdes de Aluminio [30].
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2.5 Modos de falha

Todo componente ou elemento mecanico € projetado para resistir a esforgos
decorrentes das condi¢cdes normais de operacdo. Se as condi¢des reais de uso forem mais
severas do gque as consideradas no projeto ou ocorrer alguma alteracdo durante o processo de
fabricacdo, o componente podera falhar.

Falha, (defeito, desarranjo, ato ou efeito de falhar) é a perda de fungdo ou desempenho
de um equipamento. Modo é a forma ou maneira de ser ou manifestar-se uma coisa. Assim,
pode-se definir modo de falha como sendo: “a forma de defeito”, “maneira com que o item
falha ou deixa de apresentar o resultado desejado ou esperado”, € um estado anormal de
trabalho, a forma que o componente deixa de executar sua funcdo ou desobedece as
especificacOes, resultando em uma perda funcional sobre um sistema [33].

Logo, as falhas apresentadas pelas matrizes ndo apenas reduzem a vida atill das
ferramentas, mas podem resultar em produtos com condicBes superficiais intoleraveis. A
crescente demanda da industria por menores custos, maior produtividade e melhor qualidade
estdo entre as justificativas para buscar maneiras de incrementar o desempenho de matrizes
[34]

Do ponto de vista funcional, a capacidade de um revestimento permanecer unido ao
substrato em determinadas condicdes de servi¢o € fundamental. Segundo o dicionario Aurélio,
a adesdo € definida como ““a atragdo entre dois corpos solidos ou plasticos, com superficies de
contato comuns, e produzida pela existéncia de forcas atrativas intermoleculares de acdo a
curta distancia”. Do ponto de vista fisico-quimico, de acordo com a ASTM (American Society
for Testing and Materials), a adesdo é definida como a condigdo pela qual duas superficies
estdo unidas por forcas de valéncia, como também de fatores mecénicos relativos a
morfologia da interface revestimento-substrato, que determinam macroscopicamente uma

forca de unido entre o revestimento e o substrato ou por ambos [35-38].
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O conjunto revestimento-substrato comporta-se como um Unico sistema mecanico que
reage sob deformacbes produzidas por solicitagdes externas em condigdes de servigo.
Tornando possivel, a ocorréncia de falhas mecénicas no sistema do tipo coesiva (falhas no
revestimento ou no substrato) ou falhas do tipo adesiva (falhas na interface) [7,38].

Embora seja de extrema importancia, a adesdo é uma das propriedades menos
entendidas. Em parte, isso ocorre pela falta de métodos adequados para medi-la
quantitativamente, o que dificulta a verificacdo de modelos tedricos para a sua analise [39].

A Esclerometria linear (“scratch test”) ¢ um ensaio mecanico quantitativo muito
utilizado para medir a adesdo. O ensaio consiste no deslizamento de um indentador
(penetrador ou ponta, normalmente de diamante), pressionado com uma determinada forga
normal (constante ou crescente) a superficie da amostra, como indicado na Figura 3Erro!
Fonte de referéncia ndo encontrada.. O deslizamento da ponta pode produzir ou néo
trincamento ou delaminacdo do material, dependendo dos niveis de for¢a normal aplicados
[40]. A forca que se opde a0 movimento tangencial da ponta (forca de atrito) e a forca normal

sdo medidas por meio de seus respectivos sensores.
Forga Normal

Forca Tangencial <=

I\,

-y

%

Deslocamento

Figura 3 — Representacéo do ensaio de nanoesclerometria instrumentada.”adaptado de [41]”.
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Apos o0s ensaios, com o auxilio de um microscopio determina-se a carga critica para a
falha coesiva (Lc;) e a carga critica para a falha adesiva (Lc,) dos revestimentos. Para Lcy, a
falha coesiva ocorre devido ao surgimento de trincas nos revestimentos e ou falha adesiva
entre os filmes monocamadas que compdem os revestimentos multicamadas. Para L¢, a falha
adesiva corresponde a delaminagdo do substrato[39,40].

A indUstria necessita de testes de adesdo quantitativos cada vez mais simples,
reprodutiveis . Estudos mencionam a possibilidade da avaliacdo qualitativa da adesdo de um
filme através de testes de indentacdo [39, 42,43]. Em um estudo realizado por Heike et al.
(1995), comparou-se diferentes teste de adeséo: esclerometria linear, o teste de impacto e o
ensaio de adesdo Rockwell C e verificou-se que todos os testes apresentaram resultados
semelhantes.

A adesdo do revestimento tem sido avaliada industrialmente por uma técnica conhecida com
“ensaios de adesdo Rockwell C” [39]. Neste método, € utilizado um indentador cdnico
(padrdo Rockwell C), que apos aplicacdo de uma carga maxima de 150 kgf (1471 N), pode
gerar microtrincas laterais ao contorno da impressdo de indentacdo, que podem ser
visualizadas por microscopia otica. A adesdo do filme ao substrato é classificada de acordo
com um estudo comparativo dessas trincas e os padrdes, indicados na Figura 4. Os padrdes
HF1 a HF4 representam morfologias tipicas de revestimentos com boa adesao. J& os padrdes
HF5 e HF6 evidenciam um aspecto de delaminacdo do filme, sendo considerada adeséo

insuficiente [39,44].
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’Q\ microtrincas delaminagdo

Figura 3 — Padréo de trincamento para o teste de adesdo Rockwell C [39].

As grandes vantagens da aplicacdo deste método sdo o baixo custo e a facilidade
operacional, sendo o método preferencialmente utilizado no controle de qualidade de
revestimentos na industria. Este teste de adesdo por indentacdo foi desenvolvido na Alemanha
e padronizado na VDI guidelines 3198 (1991) e pela Associacdo de Normas DIN [39].

Recco et al. (2006) e Franco J. et al. (2009) ainda determinaram a adesdo do
revestimento sobre o substrato pelo método de indentacdo Daimeler-Benz utilizando um
indentador Rockwell C. Diferentes cargas de indentacdo foram aplicadas (entre 15 kgf e 250
kgf). E as cargas criticas (Lc) foram avaliadas para o trincamento (Lc;) e para a delaminagédo
(Lc2) do revestimento, da mesma forma como ¢é realizada na esclerometria linear [45,46].

A Figura 5 resume os trés modos de falhas mais importantes que podem ser
observados apés ensaios Rockwell: trincas radiais, trincas circulares e delaminagcdo. Em
alguns casos, a dureza do substrato € usada como indicador do tipo de trinca que se propagara

apos o teste de indentacdo. Varios estudos mostram que substratos macios, isto €, de baixa
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dureza, favorecem a propagacdo de trincas circulares nos filmes, enquanto trincas radiais

ocorrem principalmente quando se tem substratos de maior dureza [47,48].

Trifics Delaminagao

Radial AN Trinra -
Nogsa e ov o~ Circular \ }

Figura 4 — Detalhes dos modos de falha: trincas e delaminacéo [o autor].
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3  TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Neste trabalho foram utilizadas diversas técnicas de analises, destrutivas e ndo
destrutivas. Por conseguinte, nesta secdo do trabalho s&o descritos os mecanismos de

funcionamento das técnicas usadas para a caracteriza¢do das amostras realizadas.

3.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de raios X por

dispersdo em energia (EDS)

O uso da técnica de microscopia eletrénica de varredura vem se tornando mais
frequente por fornecer informagdes de detalhe, com aumentos de até 300.000 vezes. A
imagem é formada pela incidéncia do feixe de elétrons na amostra, que promove a emisséo de
elétrons secundarios, retroespalhados, Auger e absorvidos, assim como de raios X
caracteristicos e de catodoluminescéncia. A imagem eletrénica de varredura representa, em
tons de cinza, 0 mapeamento, e a contagem, dos elétrons secundarios (SE) e elétrons
retroespalhados (BSE), emitidos pelo material analisado [49].

A resolucdo obtida em imagens de SE corresponde ao diametro do feixe de elétrons
incidente (Figura 6), e que pode variar de acordo com as especificacdes do equipamento
utilizado na analise. Outro condicionante de resolucdo para imagem de SE sdo as condicBes
de calibracdo do aparelho, tal como a intensidade de corrente e condicGes de vacuo [50].

A imagem de BSE é gerada pela emissdo de elétrons retroespalhados e demonstra
diferencas composicionais na regido ionizada do material. Esta regido possui o formato de
“péra” e se estende desde a superficie até alguns micrometros no interior do material (Figura
6). O volume da regido ionizada depende do nimero atémico (Z) médio da zona de interacao

do material com o feixe de elétrons.
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4 Catodoluminescéncia

Figura 5 — Representacdo esquematica da regido de ionizacao gerada na interacéo do feixe de elétrons
com a superficie “adaptado de [50]”.

Nas imagens de BSE, os tons representados por cinza claro, correspondem as porgoes
constituidas por elementos com Z médio relativamente maior do que aquelas com tons mais
escuros. Contudo, a resolucdo da imagem de BSE é menor que a de SE, pois as regifes de
back-scattering abrangem uma area maior que aquelas de liberacdo de elétrons secundarios na
superficie analisada [49,50].

Ao MEV pode ser acoplado o sistema de EDS (Espectroscopia de raios X por
disperséo em energia), que possibilita a analise composicional dos materiais. Esta técnica de
microanalise eletrénica consiste na medida de raios X caracteristicos, emitidos de uma regido
microscopica da amostra bombardeada pelo feixe de elétrons. Como as linhas de raios X

caracteristicos sdo especificas para cada estrutura da amostra e cada elemento possui uma
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Unica estrutura atbmica, o seu comprimento de onda, ou sua energia, podem ser utilizados
para identificar o elemento que esta emitindo a radiagdo [50].

A emissdo de raios X é estimulada através da incidéncia de um feixe com alta energia
de elétrons secundarios sobre a amostra, pois em repouso, um &tomo dentro da amostra tem
seus elétrons em estado ndo excitado, em niveis de energia discretos. Entdo, quando o elétron
do feixe incidente interage com os elétrons de camadas mais internas, causa a eje¢do do
mesmo, deixando uma vacéancia, e a diferenca de energia entre a camada de maior energia e
da camada de menor energia pode ser liberada na forma de raios X [49,50].

A quantidade e a energia dos raios X emitidos a partir da amostra sdo medidas por um
espectrdmetro de energia dispersiva. Desta forma, pode-se obter a composi¢do quimica da
amostra pela diferenca de energia entre as duas camadas e pela estrutura atbmica do elemento
a partir do qual foram emitidas, sendo estas caracteristicas da energia dos raios X.

A interpretacdo dos espectros € facilitada por uma base de dados que contém, para
cada elemento, as energias e a intensidade das raias que a produziram. E possivel localizar,
para cada energia do espectro, a lista dos elementos que possuem uma raia em determinado
dominio energético. O limite de deteccdo é da ordem de 1%, mas pode variar de acordo com
as especificacdes utilizadas durante a andlise, como o tempo de contagem, por exemplo.
Dentre as vantagens do sistema de EDS, destacam-se os perfis e mapas quimicos [50]. O
perfil quimico determina a variagdo da composicdo da amostra ao longo de uma linha
preestabelecida, enquanto que o mapeamento quimico permite visualizar a distribuicdo dos

elementos desejados, gerando mapas composicionais.

3.2 Difracgao de raios X (DRX)

A difratometria de raios X é uma técnica amplamente utilizada em ciéncia dos

materiais, pela sua grande versatilidade e precisdo. Este método auxilia na identificagdo da
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estrutura cristalina de compostos, quando h& ordem de longo alcance, bem como medir
diversas propriedades estruturais, como tamanho de grdo, tensdes, entre outras [51].

A difracdo depende da estrutura cristalina do material e do comprimento de onda da
radiagdo incidente, que no caso dos raios X apresenta comprimento de onda da ordem 1 A.
Devido ao seu campo elétrico associado, ha interagdo com particulas carregadas, por exemplo,
elétrons em um solido. Essa interacdo faz com que os elétrons emitam radiacdo e quando
essas radiacdes interagem umas com as outras de forma construtiva, ocorre difragéo [52,53].

Para que ocorra interagdo construtiva, dois critérios devem ser satisfeitos: i) satisfazer
a lei de Bragg e ii) posicionamento dos atomos na célula unitaria permitir que ocorra
interferéncia construtiva [51,52]. Para a identificagdo do composto, ha padrbes de espectros
que sdo comparados com a amostra analisada.

O método difratométrico em baixo angulo consiste na difracdo de raios X
monocromaticos pelos planos cristalinos das amostras compostas de um filme sobre um
substrato. O angulo de difracdo da radiacdo incidente estd relacionado com o espagamento

interplanar da amostra de acordo com a Lei de Bragg:

nA=2dsen? Hi-1

Onde:

d é a distancia interplanar;

0 ¢ o angulo de difracgao;

n € um namero inteiro, correspondente a ordem de difracéo;

A € o comprimento de onda dos raios X incidente.
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Um esquema da difracdo pode ser visto na Figura 7.

Feixe de raios X
incidente (em fase)
N \ Feixe difratado (em fase)

» 4 4 \ 4 . 4
' e
[ A PR} /
10D
—y e | e e s
d
—_— \ \ 4 ° L . g - g

ABC = ns. para interferéncia construtiva

Figura 6 — Representacdo esquematica da difracdo [52].

A Figura 8 mostra o arranjo de um equipamento de DRX, onde pode ser visto o feixe
de raios X incidindo na amostra em um angulo 6 e o feixe difratado que é detectado pela

varredura do angulo 26.

Detector

Amostra

Figura 7 — Arranjo de um equipamento de difracdo de raios X [53].
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3.3 Dureza

Dureza é a propriedade mecanica de um material e, sua medida indica a resisténcia do
material & deformacao localizada através de uma pequena penetracdo [41] A indentacdo € uma
ferramenta muito util, para medir propriedade mecénicas (elésticas e plasticas) de materiais
com superficies modificadas, filmes finos, revestimentos e materiais em geral em escala de

forca ou profundidade [55,56]

3.3.1 Microdureza - Vickers

Este ensaio de dureza foi proposto em 1925 por Smith e Sandland [57]. Nesta técnica,
a determinacdo da microdureza esta baseada no tamanho da impressao causada na superficie
do material pela carga aplicada no penetrador de diamante (Figura 9). O penetrador tem
formato piramidal de base quadrada, com um angulo de 136° entre as faces opostas

A microdureza do material é calculada atraves da Equacao I11-11:

HV = 2PsenT/2 .
a2 -1
onde:
HV = dureza Vickers (GPa)
P = carga aplicada pelo penetrador (Kgf)
T = &ngulo de inclinagéo do penetrador

a = comprimento médio da diagonal da impressdo (cm)
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Figura 8 - Esquemas do penetrador Vickers e impressdo provocada [57].

3.3.2 Nanoindentacéo

A técnica de nanoindentacdo é comumente utilizada para determinar a dureza e o
modulo de elasticidade de filmes finos, na escala nanométrica com profundidades de
penetracdo de alguns décimos de micrometros (10 nm até 1800 nm), permitindo medidas de
camadas superficies sem ou com pouca influéncia do substrato [58]

O ensaio de nanoindentagdo consiste em penetrar uma ponta (ou penetrador/indentador)
de diamante no material, enquanto a forca e a profundidade de penetracdo séo controlados e
registrados em funcdo do tempo de ensaio.

Como ilustrado na Figura 10, a superficie do material é penetrada com uma ponta
carregada com uma forga P, com o indentador dirigido para dentro do material resultando
numa profundidade de penetracdo h, sendo esta igual a soma de hs e de hc. Nessa
profundidade ocorrem deformacdes elasticas e plasticas [59].

ApOs a retirada total da carga aplicada recupera-se a deformacédo eléstica e devido a
utilizacdo do penetrador durante o teste de indentagéo, a deformacédo residual permanece no
material. Ainda na mesma figura, observa-se hf, que é a profundidade deixada pela

deformacéo plastica do penetrador.
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Perfil da superficie apés a P
retirada do carregamento

Forma do indentador
Superficie inicial
| e
. d4. 2
| ] I— | |

a superficie
<4—— sob carregamento

Figura 9 - Representacdo esquematica da se¢do (em dois momentos de uma penetragdo) e a
interpretacdo gréafica da profundidade do contato [59].

As propriedades mecanicas das amostras sdo obtidas a partir da analise de uma curva
(Figurall) de carga aplicada (P) versus deslocamento (h), utilizando, comumente, o método

desenvolvido por Oliver e Pharr [60].

; Pmax

Curva de carregamento

Curva de
descarregamento

Faixa possivel
para h,

hg /v_/

h, para & =1 h, parae = 0,72

Figura 10 - Representacdo esquematica da curva tipica de carga (P) versus profundidade de
penetracdo (h), e as interpretacdes gréficas. A grandeza S indica a rigidez [59].
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Geralmente, um registro de experimento da indentacdo se baseia de um Unico ciclo de
carregamento-descarregamento. Quando a amostra é carregada a uma carga maxima Pmax, a
profundidade da indentacdo aumenta até um méaximo hmax (curva de carregamento) e a
medida que a carga vai sendo retirada, uma curva é registrada até o final do descarregamento.
A profundidade final ndo sera zero, mas algum valor finito hf, devido a deformacdo plastica

do material durante a realizacdo da indentagéo.

3.4 Rugosidade

Geralmente os perfis de rugosidade analisados em operacdes de engenharia sdo
obtidos por contato direto, através de um apalpador de um perfilbmetro ou de um
rugosimetro. Também se pode obter os perfis sem o contato fisico, de maneira ética, com
microscopios de varredura eletronica, interferometria Gtica ou com rugosimetros com sensores
oticos (Nussbaum 1998). A rugosidade superficial pode ser definida por varios parametros de
rugosidade, dentre os quais, Ra, Rq, Rz, € Ry, sendo [40]:

- Ra (Rugosidade Média) é definido como a média aritmética dos valores absolutos
das ordenadas de afastamentos (y;) medidas a partir da linha média ao longo do comprimento
de medicdo (I). Na Figura 12, apresenta-se um esquema deste parametro.
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Figura 11 - Definicdo da rugosidade média, R, [61].
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- Ry esta definido como o valor da rugosidade média quadratica de Ra.

- R, corresponde a média aritmética dos cincos valores de rugosidade parcial.
Rugosidade parcial (Z;) é a soma dos valores absolutos das ordenadas dos pontos de maior
afastamento, acima e abaixo da linha média, existentes no comprimento de amostragem (cut-

off), representado na Figura 13.
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Figura 12 - Esquema de medigdo R, [61]

- Ry (rugosidade maxima): € o maior valor das rugosidades parciais (Z;) apresentado
no percurso de medicdo (Im), isto é, Ry € o somatdrio da méxima altura e maxima

profundidade de rugosidade dentro de Im, conforme mostra a figura 14.
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Figura 13 - Esquema de medicéo R, [61]
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3.5 Adesdo

A avaliacdo qualitativa da adesdo e os modos de falha de revestimentos tem sido
realizada industrialmente por uma técnica conhecida como “Ensaio de adesao Rockwell C”.
Neste método, é utilizado um penetrador conico padrdo Rockwell C, que apds aplicacédo de
uma forca méaxima de 1471N (150kgf), pode gerar trincas laterais ao contorno da impresséo,
as quais podem ser visualizadas por microscopia Otica. A adesdo do filme ao substrato é
classificada de acordo com um estudo comparativo dessas trincas e os padrdes, indicados na
Figura 4. De acordo com Heinke et al. (1995), os padrdes de trincas mostrados de HF1 a HF4
representam morfologias tipicas de recobrimentos com boa adesdo e as trincas mostradas em
HF5 e HF6, evidenciam um aspecto de delaminacdo do filme. Algumas das vantagens da
aplicacdo deste método sdo o baixo custo e a facilidade operacional, sendo freqlientemente
utilizado em controle de qualidade de revestimentos [39].

Segundo Recco et al. (2006) e Franco J. et al. (2009) a adesdo do revestimento sobre o
substrato, pode ser medida quantitativamente, utilizando-se diferentes cargas de indentacdo e
avaliando as cargas criticas de trincamento (Lc;) e as carga criticas para delaminacdo (Lcz)

[45,46].

3.6 Espectroscopia de fotoelétrons induzidos por raios X (XPS)

3.6.1 Caracteristicas gerais

Espectroscopia de fotoelétrons induzidos por raios X (XPS — X-ray Photoelectron
Spectroscopy) € uma técnica de fotoemissdo largamente utilizada para examinar o estado
quimico de especies proximas a superficies solidas e a distribuicdo da composi¢do quimica
em funcdo da profundidade [62]. Nesta técnica, a amostra € inserida em um ambiente de ultra-

alto vacuo (entre 10 e 10™*? mbar), e entdo é irradiada com fotons na faixa dos raios X. Esses
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raios X incidentes arrancam elétrons de niveis de energia internos da amostra através do efeito

fotoelétrico, representado na Figura 15.

Raio X incidente 1 Elétron
Livre
Banda de Condugéo/
At ~ Nivel de
/ =
Fermi
Banda de Valénc/ié
2 L, L
2S L
y W
1s O K

Figura 14 — llustragdo do efeito fotoelétrico.

Os elétrons (fotoelétrons) emitidos da superficie da amostra sdo coletados por um
analisador hemisférico (duas cascas hemisféricas concéntricas). Aplicando-se uma diferenca
de potencial entre elas, permite-se a passagem de fotoelétrons com determinada energia, 0s
quais serdo contados em Channeltron® [63].

Uma representacdo do esquema experimental esta mostrada na Figura 16. A energia
dos fotoelétrons estd relacionada com o 4&tomo emissor e com o ambiente quimico desse
atomo na amostra. Ja a quantidade de fotoelétrons é relacionada a concentracdo do 4tomo

emissor na amostra.
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Figura 15 — Esquema do aparato experimental utilizado para XPS [63].

Se os elementos presentes na amostra estiverem presentes em concentragdes atbmicas
iguais ou superiores a 1%, é possivel utilizar essa técnica para identifica-los, com excecéo do
H e He, pois para ambos a se¢do de choque de ionizagdo com raios X é muito baixa. Para
entender melhor os principios da técnica de XPS, deve-se analisar mais profundamente o
processo de fotoemissdo. Primeiramente, é necessario lembrar que os elétrons somente serdo
ejetados de um &tomo, caso a radiacdo que incida sobre eles tenha uma frequéncia (energia)

maior ou igual a certo valor caracteristico [62,63].

3.6.2 Medida da concentracdo atdmica

A érea sob o pico é dada por sua distribuicdo espectral centrada em E, (a energia da
linha do elemento o), obviamente com a eliminagdo das contribui¢cBes secundarias como
background e outras perturbacGes. As densidades atdmicas, N,, S&0 proporcionais a estas

areas e uma equacao de quantificacdo pode ser obtida através de uma relacdo de comparacéao



43

das intensidades (nimero de fotoelétrons registrados por unidade de &rea e unidade de tempo)
dos picos dos elementos que constituem a amostra.

Podemos escrever a intensidade de um pico através da equacao (I11-111) [64]

loe= 1% dathvVLa(PNuAa(EJT (Eo) (11-111)

em que 1%, é a intensidade da radiacdo incidente o',(hv) ¢ a secdo de choque de fotoionizac&o
de um nivel caracterizado por j, L,(y) € a eficiéncia angular de deteccdo (dependente do
angulo formado entre a direcdo do foton incidente e a normal do analisador, y), 4, € 0 caminho
livre médio dos fotoelétrons descrito como 4, = 0,41a *'? E,Y, e T(E,) representa a funcéo de
transmissdo do analisador [64,65].

A érea A, definida pelo pico pode ser escrita como | I(E)dE. Considerando que 1°, é
proporcional ao nimero de varreduras, n, que L,(») é constante para todos os elementos, que

T(E)x E, % e que 0 modo de operacéo do analisador € 0 mesmo em todas as condicdes de

analise teremos:

(IN-1V)

A expresséo para o calculo das concentracdes dos elementos é entdo:

‘ ‘{.t ' E‘?s
n ol (),

TSN, o 4B
Z [ i i

nl ol (hv),

J

(11-V)
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x é o indice do elemento a ter sua concentra¢do determinada e a soma é estendida a todos 0s

elementos do material estudado [66].
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4 METODOS E TECNICAS

4.1 Obtencéo das amostras

As amostras foram extraidas de componentes de moldes de injecdo de aluminio com
discos de corte de SiC (fornecidas pela empresa Gama Industria de Matrizes Ltda de Caxias
do Sul — RS), produzidos com aco AISI H13 forjado e recozido, submetidas a tratamento
térmico de témpera a vacuo e revenimento. O aco foi aquecido a temperatura de 1030°C onde
foi mantido até sua completa austenitizacdo em vacuo e depois temperado com argonio.

O revenimento foi realizado primeiramente a 540°C e posteriormente a 575°C,
resultando em uma dureza de 50 a 52 HRC. A composicdo quimica do aco AISI H13

especificada pelo fornecedor (Tabela 2) esta de acordo com a norma.

Tabela 2 — Composicao quimica do ago AISI H13.

Elemento Cr Mo Si Vv C Mn P S

% (peso) 5,420 1,290 1,070 0,810 0,380 0,270 0,012 0,001

4.2 Usinagem das amostras: desbaste e acabamento

As amostras foram divididas em trés grandes grupos, de acordo com a usinagem de
desbaste: fresamento, retificada e eletroerosdo a fio. Cada grupo foi submetido a cinco
diferentes técnicas de acabamento superficial: polimento eletrolitico, pedra enxofrada, pedra

de 6xido de aluminio, lixa de papel de SiC e jateamento, totalizando 15 amostras ( Tabela 3).
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Tabela 3 — Nomenclatura das amostras utilizadas para desenvolvimento deste trabalho.

. Usinagem
Polimento

EDM Retificada Fresada
Polimento Eletrolitico EDM 1 RET 1 FRE_1
Pedra Enxofrada EDM 2 RET 2 FRE_2
Pedra Oxido de Aluminio EDM _3 RET_3 FRE_3
Lixa SiC EDM 4 RET 4 FRE_4
Jato de Granalha EDM 5 RET 5 FRE_5

O polimento eletrolitico foi realizado nas dependéncias da Universidade de Caxias do
Sul — UCS, no Laboratério de Metalografia. A amostra ficou submersa por 10 minutos, em
uma solucdo de 240 mL H,0, 420 mL H3PO,4 (85%) e 340 mL de H,SO4, a uma corrente de 3
A, ap0s foi retirada e submersa imediatamente em um becker com agua, com a finalidade de
interromper o ataque quimico, removendo todo residuo da solugéo acida.

O polimento com pedras e lixas foram realizados por uma empresa especializada em
polimentos industriais, Rikpe Polimentos — Caxias do Sul — RS. Utilizou-se abrasivos com
diferentes granulometrias, #200, #400 e #600, seguindo esta ordem e alternado a rotacéo do
polimento a cada troca de gréo. As pedras e as lixas foram fabricadas pela empresa Arsystem.

O jateamento foi realizado em um gabinete de succdo da marca CMYV, com esferas de
vidro com diametro de 100 a 350 pum, a um angulo de colisdo aproximado de 70° e a distancia

de 10 cm, nas dependéncias da empresa Gama.
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4.3 Deposicao do revestimento AICrN

Todas as amostras foram submetidas aos procedimentos de limpeza por
bombardeamento de hidrogénio e argonio e revestidas com AICrN por deposicdo fisica de
vapor por arco catddico (PVD - Physical Vapor Deposition), na empresa Oerlikon Balzers —
SP. A deposicédo do revestimento deve ser realizada em temperaturas inferiores as utilizadas
nos processos de revenimento, para evitar a queda de dureza do nucleo dos acos apds o

processamento. Na tabela 4 sdo apresentados os parametros utilizados para a deposicao.

Tabela 4 — Pardmetros de deposicdo do revestimento

Revestimento Temperatura Tempo Gases Alvos Voltagem

Nitrogénio Al70% -50Va-

AICrN 450°C 65 min
Argbnio  Cr 30% 250 V

4.4 Caracterizacao do substrato e revestimento

4.4.1 Microestrutura, morfologia e composicdo quimica

Para analisar a microestura do substrato e a espessura dos filmes, assim como suas
respectivas composicdes quimicas , as amostras foram cortadas transversalmente e embutidas
em resina epdxi, em seguida foram lixada e polidas de acordo com os procedimentos usuais
de preparagdo metalogréafica e atacadas com o reagente Nital 5%. As amostras foram
observadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV), com o auxilio de detectores de
elétrons secundarios e de elétrons retroespalhados. Utilizou-se um microscépio Shimadzu,
SSX — 550 instalado no Laboratério de Caracteriza¢do de Materiais | - LCMAT/UCS.

Um dos recursos do MEV ¢é a técnica de espectroscopia por dispersdo de raios X

(EDS), que permite a analise composicional dos materiais. Esta técnica de microanalise
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eletronica consiste na medida de raios X caracteristicos e emitidos de uma regido
microscopica da amostra bombardeada por um feixe de elétrons. Como as linhas de raios X
caracteristicos sdo especificas pra cada estrutura da amostra e cada elemento possui uma Unica
estrutura atdmica, o seu comprimento de onda ou sua energia podem ser utilizados para
identificar o elemento que esta emitindo a radiacao [47].

As analises de XPS foram realizadas para os elementos quimicos S e Fe, no substrato
usinado por retifica (RET) e no substrato usinado por retifica polido com pedra enxofrada
(RET_2), utilizando um espectrometro da marca Omicron SPHERA, pertence ao Instituto de
Quimica da UFRGS — RS. Nas analises, a energia do feixe de raios X foi de 1486,6 eV,
correspondente ao comprimento de onda Al — Ka. O calculo das concentra¢des dos elementos
envolvidos nos espectros obtidos por XPS foi realizado, tendo em consideracdo que a
porcentagem do Fe na amostra é de aproximadamente 92%. Despreza-se 0s outros elementos
que compdem a liga, por efeitos de simplicidade, para obter a quantidade do enxofre, Cs, em
relacdo a quantidade de ferro, Cr, na superficie da amostra, ou seja Cs/ Cre = Rgre.

As equacdes, para a obtencdo das concentracdes a partir das areas definidas pela
regido dos elementos, foram apresentadas na secdo 2.6.2. Utilizou-se as areas definidas pelos
picos nos espectros XPS emitidos por cada atomo e o’ (hv ) determinados por Scofield

[29,64].

4.4.2 Estrutura Cristalina

A analise cristalografica do substrato e filmes foi realizada por difracdo de raios X
(DRX) em um difratdmetro Shimadzu, modelo XRD-6000 do Laboratério de Caracterizagéo
de Materiais | - LCMAT/UCS. Para obtencéo dos difratogramas utilizou-se radiacéo de cobre
Ko (A= 1,542 A), com tensdo de 40 kV e corrente de tubo de 30 mA. A avaliagdo do

substrato foi realizada com configuragéo 6/20, passo de 0,05°, tempo de integracéo de 2 s e
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intervalo de varredura de 20 de 30° a 100°. Os padrdes de difracdo dos revestimentos foram
obtidos utilizando-se incidéncia rasante de 2°, passo de 0,02°, tempo de integracdo de 2 s e
intervalo de varredura de 26 de 30° a 100°. Em todas as analises as amostras foram mantidas
em rotacdo de 30 rpm, para evitar orientacdo preferencial. A identificacdo dos picos de

difracdo foi realizada com base em informacdes disponiveis na literatura.

4.4.3 Dureza do substrato e revestimento

A dureza do substrato foi determinada com uma carga de 2 kgf, utilizando um
indentador de diamente piramidal com angulo entre as faces opostas de 136° (indentador do
tipo Vickers), acoplado ao equipamento de micro dureza da marca Shimadzu, HMV-2
instalado no Laboratério de Metalografia/lUCS. Foram realizadas 5 indentacdes em cada
amostra para a obtencdo da dureza media.

Os valores de dureza do filme de AICrN foram obtidos por nanoindentacdo com o
equipamento NanoTest-600, MicroMaterials (Wrexham-UK), instalado no Laboratério de
caracterizacdo de Superficies em Nano Escala — UCS. A ponta utilizada para o ensaio foi tipo
Berkovich de diamante. As medicGes foram realizadas com controle da profundidade de
penetracdo maxima, estabelecido para as amostras em 400 nm com medicgdes preliminares.
Foi utilizada uma taxa de carregamento de 1 mN/s, tempo de manutencao nas cargas maxima
e minima de 5 s e espacamento entre as endentacdes de 20 um. O método empregado para o
calculo da dureza foi o de Oliver e Pharr [60], que se baseia na analise das curvas forca-

deslocamento. Foram utilizadas oito medidas para a obtencdo da dureza média.

4.4.4 Rugosidade

A rugosidade da superficie foi medida utilizando um rugosimetro de contato da marca

Taylor Robson Precision, modelo Subtronic 2*. Foram adquiridos os parametros de
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rugosidade Ra, Rq, R, e Ry, com cut-off de 0,25 um e 0,8 um. Para cada amostra foram

realizadas trés medicdes para a obtencéo dos valores médios dos parametros de rugosidade.

45 Adesdo do revestimento ao substrato

Os modos de falha dos revestimentos foram avaliados por meio da técnica de ensaios
de adesdo Rockwell C. Utilizou-se um durométro da marca Testor, TS-1L instalado no
Laboratério de Ensaios Mecéanicos — LMEC/UCS, com indentador conico de diamante de raio
de curvatura 0,3 mm. Realizou-se 5 indentagdes para cada amostra aplicando-se uma pré-
carga de 10 kgf e uma carga de 150 kgf. Para a avaliagdo dos modos de falha dos
revestimentos, utilizou-se o critério proposto pela norma DIN (CEN/TS 1071-8) [39-43], que
estabelece uma classificacdo das falhas pelo indice de qualidade de adesdo HF (HF1-HF6).

Para avaliar a adesdo dos revestimentos, foram realizados medi¢cbes em um
equipamento de ensaio universal da marca EMIC, instalado no Laboratério de Polimeros —
LPOL/UCS, ao qual foi acoplado um indentador conico de diamante, com raio de curvatura
de 0,3 mm. Em cada amostra foram aplicadas cargas de 15, 20, 30, 45, 60, 100, 150, 187,5¢
200 kgf e, para cada carga, trés indentagdes.

Os valores das cargas criticas para falhas coesivas (Lc1) e para falhas adesivas (Lcy)
dos revestimentos foram determinados por meio da analise das imagens das indentacGes

obtidas por MEV.

4.6 Composicdo quimica na regido das falhas coesivas e adesivas

A analise quimica dos filmes de AICrN nas regides das falhas, coesivas e adesivas,
foram realizadas por EDS e por meio do mapeamento quimico observou-se a distribui¢do dos

seguintes elementos quimicos, S, Fe, Cr e Al sobre a superficie da amostra.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacdo do substrato e do revestimento

5.1.1 Microestrutura, morfologia e composicdo quimica

A Figura 17(a) apresenta uma imagem de MEV em secdo transversal e as Figuras
17(b) e (c), os espectros de EDS do filme de AICrN e do substrato AISI H13,
respectivamente. A partir da imagem da Figura 17(a), foi obtida a espessura do filme de
AICrN, que é de aproximadamente 3 um. Analisando o substrato, observa-se uma
microestrutura tipica do aco ferramenta AISI H13 temperado e revenido, com a presenca de
martensita revenida e pequenos carbonetos.

Na Figura 17(b), verifica-se a presenca de N, Al e Cr no revestimento. Os picos de
EDS da Figura 17(c), identificados de acordo com a sensibilidade da técnica, indicam a
presenca de Fe, Cr, Mo, Si, V, C e Mn no substrato de aco AlISI H13, que estdo de acordo

com a composicdo quimica do ago fornecida pelo fornecedor (tabela 2).
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Figura 16 — (a) Imagem de MEV em secéo transversal do filme de AICrN e substrato; (b) EDS do
filme e (c) EDS do substrato.

5.1.2 Difracéo de raios X

A Figura 18 representa os difratogramas do substrato de aco AISI H13 das amostras
usinadas pelos processos de EDM, retifica e fresamento. Nas amostras usinadas por EDM e
fresamento, as analises de difracdo indicam a presenca apenas da fase martensita revenida (o

Fe) conforme o padrdo JCPDS 35-1375 [67]. No entanto, nos difratogramas da amostra
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retificada foi identificada, além da martensita revenida, a fase austenita (retida), y-Fe,

resultante do processo de tratamento térmico, conforme o padrdo JCPDS 33-0397 [67].
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Figura 17 — Difratograma de raios X das amostras de aco H13 usinadas por EDM, fresagem (FRE) e
retifica (RET).

A Figura 19 apresenta o difratograma, obtido com incidéncia rasante, do revestimento
de AICrN depositado sobre aco H13 retificado com polimento eletrolitico (RET_1). Os picos
de difracdo correspondem & estrutura cubica de face centrada (cfc) do AICrN, com tragos da
fase hexagonal h(210), conforme os padrdes JCPDS 11-0065 e 25-1133 [ 67,68]. De acordo
com a literatura, o revestimento ternario AICrN contém apenas a fase cubica para fracdo
molar de Al abaixo de aproximadamente 0,7, estrutura mista cubica+hexagonal para fracéo
em torno de 0,75 e estrutura hexagonal para fragOes superiores a 0,83. [68-70]. Segundo

Pulugurtha, o aumento do teor de aluminio, que provoca a mudanca da fase cubica para a
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hexagonal, causa deslocamento dos picos de difracdo para angulos maiores [30]. Os padrbes
de DRX obtidos neste trabalho sdo comparaveis, portanto, aos apresentados na Figura 2 para
filmes de AICrN com fracdo molar de Al de 70% [30]. Todas as amostras apresentaram

difratogramas semelhantes. Os padrdes de DRX das demais amostras encontram-se no
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Figura 18 — Difratograma de raios X do revestimento de AICrN.

5.1.3 Dureza

5.1.3.1 Substrato — H13

A Figura 20 apresenta os perfis de dureza do substrato H13 para os trés processos de
usinagem de desbaste: EDM, retifica e fresamento. Verifica-se que a amostra retificada (RET)
apresentou menor valor da dureza, o que pode ser explicado, devido a presenca da fase

austenita retida, conforme observado nas analises de DRX.
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As amostras usinadas por EDM e fresamento apresentaram valores de dureza maiores
e, associado a auséncia da fase austenita retida. Segundo Hwang, durante o processo de
revenimento os elementos de liga presentes na austenita precipitam sob a forma de carbonetos
secundarios, diminuindo a quantidade de austenita retida, o que aumenta a dureza da liga [71].
Conforme a imagem de MEV (Figura 16), foi observada a presenca de pequenos carboneto na
microestrutura do substrato de aco AISI H13, o que justifica a maior dureza das amostras

EDM e fresadas.
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560
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Figura 19 — Dureza Vickers do aco H13 para diferentes processos de usinagem de desbaste.

5.1.3.2 Revestimento - AICrN

A Figura 20 mostra curvas de nanoindentacdo em uma profundidade aproximada de
400 nm, realizada na amostra usinada por EDM e polida com pedra de 6xido de aluminio
(EDM_3). A dispersdo significativa observada nas curvas pode ser explicada pela
irregularidade na topografia das superficies dessas amostras, decorrentes dos processos de

usinagem e de deposicdo do filme de AICrN. Filmes depositados pela técnica de arco catodico
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apresentam imperfei¢des conhecidas como “droplets” (goticulas) [50], indicados na Figura 21

pelas setas amarelas. Da analise dessas curvas obteve-se dureza de (28,8+3,9) GPa.

Profundidade (nm)

30 40 50 60 70 80
Carga (mN)

Figura 20 - Curvas caracteristicas de carga-descarga em uma profundidade de aproximadamente

400 nm.

AoV Probe Mag WD Det
15.0kV 4.0 * x2400 15 SE

Figura 21 — Goticulas ocasionadas pela deposicdo por arco catodico analisando por MEV a superficie
do revestimento.
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5.2 Rugosidade

A Figura 23 apresenta a rugosidade de trés amostras com usinagem de desbaste por
EDM: sem polimento (EDM), com polimento com jato de granalha (EDM_5) e com
revestimento de AICrN depositado sobre o substrato usinado por EDM e polido com jato de
granalha (EDM_5 + revestimento). Observa-se que ndo houve variacdo significativa nos
valores de rugosidade das amostras usinadas por EDM e polidas com jato de granalha com e
sem revestimento (EDM_5 e EDM 5 + revestimento). Esses resultados indicam que a
deposicdo do revestimento de AICrN copiou a topografia da amostra usinada por EDM e
polida com jato de granalha. A partir desse resultado, os valores de rugosidade obtidos, nas
diferentes condi¢bes de usinagem, foram medidos nas superficies das amostras com o

revestimento de AICrN.

I EDM_5 + Revestimento
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Figura 22 — Comparacéo da rugosidade para o substrato com usinagem de desbaste (EDM), pra a
amostra usinada e polimento com jato de granalha (EDM_5) e para a amostra usinada, com polimento
e revestimento (EDM_5_revestimento).
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Na Tabela 5 s&o apresentados os valores de rugosidade das amostras somente usinadas
(EDM, retifica, fresada) e das amostras com revestimento de AICrN submetidas aos cinco
processos de polimento. A partir desses valores foi obtida a Figura 23, que apresenta 0s
valores dos diferentes parametros de rugosidade, obtidos nos processos de usinagem de
desbaste, EDM (Figura 23a), retifica (Figura 23b) e fresamento (Figura 23c) e de usinagem de
acabamento.

Analisando os valores dos parametros de rugosidade, observa-se, na Figura 23, que 0s
trés processos de usinagem de desbaste ndo produziram diferencas significativas na rugosidde
das amostras. Avaliando 0s processos de acabamento, observa-se, também, que ndo houve
mudanca na rugosidade das amostras com acabamento de polimento eletrolitico (_1), pedra
enxofrada (_2), pedra de 6xido de aluminio (_3) e lixa de SiC (_4). No entanto, as amostras
polidas por jato de granalha (_5) apresentaram valores de rugosidade significativamente
maiores, para os trés processos de desbaste. Para esse processo de usinagem de acabamento,
notou-se, ainda, que as amostras usinadas por EDM apresentaram maior rugosidade. Os
processos de acabamento se diferenciam por utilizarem materiais com durezas diferentes e
variadas condic¢des de usinagem, resultando em formas de arranque do cavaco e alteragdes
topogréaficas diferentes. Isto explica a maior rugosidade das amostras com acabamento por
jato de granalha (_5), em que a incidéncia do material abrasivo € mais severa em termos de
pressdo e velocidade de contato.

Vale ressaltar que, os parametros R, e Ry sdo referentes a meédia de rugosidade e,
portanto, tem valores relativamente pequenos. J& os parametros Rz e Ry correspondem as
diferencas entre os picos mais altos e o vales mais profundos, apresentando, portanto, valores
mais elevados.

Na Tabela 5, estdo expressos os valores utilizados para a obtencdo dos graficos e as

rugosidades iniciais das amostras sem polimento e revestimento. Como ja era esperado
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observa-se que, as amostras submetidas somente aos processos de usinagens de desbaste

apresentam rugosidades maiores.

Tabela 5 — Rugosidades das amostras usinadas e ap6s polimento + revestimento.

Ra(Mm)  Rg(m)  Roum)  Ry(um)

EDM 1,78 2,18 10,12 11,63
Retificada 1,08 1,34 6,25 7,20
Fresada 1,47 1,83 8,63 9,98
EDM _1 + revestimento 0,20 0,25 1,29 1,65
EDM_2 + revestimento 0,15 0,19 1,00 1,25
EDM _3 + revestimento 0,19 0,27 1,33 2,20
EDM_4 + revestimento 0,15 0,20 0,97 1,17
EDM _5 + revestimento 0,93 1,21 5,77 8,23
RET _1 + revestimento 0,19 0,25 1,27 1,47
RET _2 + revestimento 0,21 0,27 1,38 1,65
RET _3 + revestimento 0,20 0,26 1,32 1,86
RET _4 + revestimento 0,18 0,23 1,22 1,65
RET_5 + revestimento 0,58 0,73 3,70 4,52
FRE_1 + revestimento 0,15 0,20 1,03 1,27
FRE_2 + revestimento 0,17 0,23 1,18 1,76
FRE_3 + revestimento 0,16 0,21 1,08 1,22
FRE_4 + revestimento 0,16 0,21 1,09 1,26
FRE_5 + revestimento 0,71 0,91 4,50 5,27
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Figura 23 — Graficos de rugosidade referentes aos diferentes processos de usinagem de desbaste e

seus respectivos polimentos + revestimento; a) EDM; b) RET e c) FRE.
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5.3 Adesao

5.3.1 Modos de Falha — Ensaios de adesdo Rockwell C

As Figuras 25, 26 e 27 mostram as imagens de MEV das impressdes residuais e dos
modos de falha na superficie das amostras de substrato AISI H13 revestido com AICrN,
submetidas ao ensaio de adesdo Rockwell C (com cargas de 150 kgf). Observa-se que as
falhas iniciam em regiGes do perimetro de indentacdo, onde ha trincas que se espalham de
forma circular e radial na superficie da amostra. Em alguns casos, a formacdo das trincas
circulares e radiais resultou no descolamento do revestimento do substrato, fenémeno
denominado como delaminacéo [39].

Nas amostras polidas com pedra enxofrada (EDM_2, RET_2 e FRE_2), alem das
trincas, observou-se a delaminacdo do revestimento, deixando o substrato exposto. Nas outras

condicdes, observou-se apenas a formacao de trincas circulares e radiais.



62

a) Condicdo EDM 1 b) Condicdo EDM_2

c) Condicdo EDM_3 d) Condicdo EDM 4

e) Condicdo EDM_5

Figura 24 — Imagens de microscopia eletrnica para os filmes depositados sobre o0 as amostras
usinadas por eletroeroséo.
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Figura 25 — Imagens de microscopia eletronica para os filmes depositados sobre as amostras usinadas
por retifica.
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Figura 26 — Imagens de microscopia eletrénica para os filmes depositados sobre as amostras usinadas
por processo de fresamento.
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A Tabela 6 contém os valores do indice de qualidade de adesdo (HF) das amostradas,
obtidos pela andlise das Figuras 25, 26 e 27. Os filmes depositados nas condices EDM_2,
RET_2 e FRE_2, por apresentarem desplacamento, foram classificados com indices de adeséo
entre HF5 e HF6, considerados, portanto, com adesdo insuficiente. As demais condicOes
foram identificadas com indice de qualidade de adesdo entre HF1 e HF2, com boa adeséo,

visto que n&o ocorre a delaminagéo do revestimento nessas amostras.

Tabela 6 — Resultados dos ensaios de adesdo por Rockwell C

Amostras HF Amostras HF Amostras HF
EDM_1 2 RET 1 2 FRE_1 2
EDM 2 5 RET 2 6 FRE_2 5
EDM 3 1 RET 3 1 FRE_3 2
EDM 4 2 RET 4 2 FRE_4 2
EDM 5 2 RET 5 2 FRE_5 2

5.3.2 Cargas criticas—Lc; € L

A Tabela 7 apresenta a adesdo do sistema AICrN/H13 em termos quantitativos,
expressos por Lcy e Lez, com base nas indentacdes realizadas na maquina de ensaio universal.
A carga critica L¢; corresponde a carga na qual ocorreu o inicio de formacao de trincas radiais
na superficie da camada de AICrN e a carga critica Lcp, a carga na qual ocorreu a

delaminacdo do revestimento.
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Tabela 7 — Cargas criticas para avaliacdo da adesdo do sistema AICrN/H13 obtidas por indentacGes
realizadas na maquina de ensaio universal.

Amostras Lci, kof Lco, kof
EDM_1 45 > 200
EDM _2 20 30
EDM 3 20 > 200
EDM 4 30 > 200
EDM 5 30 200
RET 1 45 187,5
RET 2 20 30
RET 3 20 1875
RET_4 30 > 200
RET_5 45 187,5

FRE_1 45 > 200
FRE_2 30 45
FRE_3 30 200
FRE_4 30 187,5
FRE_5 45 > 200

A partir dos valores mostrados na Tabela 7, foi construida a Figura 27. Os valores que
ultrapassaram a carga critica de 200 kgf indicam que as amostras ndo apresentaram
delaminacdo do revestimento para esse valor de carga maxima utilizada nesse ensaio.
Avaliando as diferentes condi¢fes de usinagem de desbaste (EDM, RET, FRE), observou-se
que ndo houve uma tendéncia nos valores de carga critica Lcy para os diferentes processos de

usinagem de acabamento. Avaliando os diferentes processos de polimento, verificou-se que as
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amostras polidas com pedra enxofrada (_2) e pedra de 6xido de aluminio (_3) apresentaram
0s menores valores para Lc;, 20 kgf ou 30 kgf.

Ao contrério de Lcy, a carga critica Lc, para a ocorréncia da falha por delaminacéo,
apresentou uma tendéncia nos seus valores em relacdo os processos de polimento das
amostras. Nas amostras polidas com pedra enxofrada (_2), a falha com exposigéo do substrato
ocorre em 30 kgf, enquanto que, para as demais amostras, a delaminagdo ocorreu somente a
partir de 187,5 kgf.

A menor adesdo do sistema AICrN/H13 na condicdo de polimento com pedra
enxofrada pode estar relacionada com mudancas fisico-quimicas e mecanicas nas superficies
das amostras produzidas nesse processo de usinagem.

Em relagdo ao fator mecénico, as falhas geralmente sdo ocasionadas devido a dureza
do substrato ser inferior a dureza do filme e a auséncia da interfase metalica de Cr no processo
PVD (é substituida pelo S). Estas mudancas diminuem a adesdo do revestimento, ndo
suportando assim a aplicacdo de cargas relativamente elevadas, e provocam as falhas ja
descritas. Sugerem-se estudos adicionais para verificar a influéncia da dureza.

A seguir sdo apresentados resultados complementares que permitiram verificar as

hip6teses fisico-quimicas mencionadas acima.
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Figura 27 — Valores da Carga critica para as amostras usinadas por EDM, retifica e fresamento.
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5.3.3 Composicao quimica elementar nas regides das falhas

Nesta secdo, sdo apresentadas as imagens de MEV e o0s espectros de EDS das
impress@es residuais, apos a realizacdo das indentacGes no equipamento de ensaio universal
com diferentes cargas.

A Figura 29 mostra que o filme de AICrN depositado sobre o substrato usinado por
EDM e polido com jato de granalha (EDM_5) apresentou falhas que iniciam em regides junto
ao perimetro de indentagdo, onde h& a formacdo de trincas radiais, indicadas pela seta
vermelha. Houve também a formac&o de trincas circulares, indicadas pela seta amarela. Estas

se espalham ao longo da amostra.

[ 4 e A ¥
PR . J
L. Acc¥s  Piobe  Mag" WD” Det, —  20um

190KY " 40 x 700 12 5B 7y

Figura 28 — Amostra usinada por EDM e polida com jato de granalha (EDM_5) mostrando o modo de
falha do revestimento apds ensaios com 45 kgf.

Na Figura 30, observa-se 0 modo de falha do revestimento da amostra retificada com
polimento eletrolitico (RET_1) apo6s ensaio com 200 kgf e seu espectro de composicao
quimica obtida por EDS. Na Figura 30(a) observa-se a formagdo de trincas radiais e
circulares, no entanto, ndo ha exposi¢do do substrato nem mesmo quando as trincas radiais

interceptam as trincas circulares.
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Figura 29 — (a) Amostra retificada com polimento eletrolitico (RET_1) mostrando o modo de falha do
revestimento ap6s ensaio com 200 kgf; (b) Espectro de EDS.

No espectro de EDS (Figura 30b), realizado na regido destacada pelo quadrado branco
(Figura 30a), é possivel visualizar a presenca dos elementos que compde o revestimento (Al,
Cr e N), assim como um pico correspondente ao Fe (substrato) na regido da trinca. A
profundidade de deteccdo desta técnica, varia de 1 um a 3 um aproximadamente, explicando a
presenca do Fe na anélise de EDS.

A Figura 31 apresenta 0 mapeamento de EDS realizado apds indentacdo na amostra
retificada com polimento eletrolitico (RET_1) e posteriormente revestida. A Figura 31(a)
mostra a imagem de trincas radiais e circulares, causadas pela indentacdo com a carga
maxima de 200 kgf. Os mapas de EDS dos elementos Cr, Al e Fe (Figuras 31b-d)
correspondem a imagem detalhada na Figura 31(a). Na figura 31(d), observa-se a presenca de
ferro somente na regido das trincas. As figuras 31b-c, permitem a visualizacdo de uma
camada uniforme do revestimento, confirmando que ndo houve a delaminacdo do

revestimento para esta carga de indentacdo e somente a formacéo das trincas.
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Figura 30 — (a) Imagem de MEV da amostra RET_1 ap06s a indentag&o, onde foi realizado o
mapeamento de EDS. (b), (c) e (d) mapas de EDS para, Cr, Al e Fe, respectivamente.

Na Figura 32, observam-se 0 modo de falha do revestimento da amostra retificada
polida com pedra enxofrada (RET_2) apds o ensaio com carga de 30 kgf e seu espectro de
composicdo quimica obtida por EDS. Nessa amostra ocorreu a falha conhecida como
lascamento ou escamacdo indicada pela seta azul (Figura 32a), comumente observada em
filmes depositados em substratos que possuem baixa capacidade de suportar carregamento.
No espectro de EDS (Figura 32b), realizado na regido destacada pelo quadrado branco (Figura
32a), e possivel visualizar a presenca do pico correspondente ao Fe. Isto € uma evidéncia da
delaminagdo prematura do revestimento depositado sobre o substrato retificado e polido com

pedra enxofrada (RET_2).
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Figura 31 — (a) Amostra retificada polida com pedra enxofrada (RET_2) mostrando o modo de falha
do revestimento apds indentacdo com carga de 30 kgf; (b) Espectro de EDS.

Na Figura 33, observam-se os modos de falha do revestimento da amostra retificada
polida com pedra enxofrada (RET_2) apds indentacdo com carga de 200 kgf e seu espectro de
composi¢do quimica obtido por EDS. Com o aumento da carga de ensaio, houve aumento
gradativo das falhas no revestimento, deixando o substrato ainda mais exposto (Figura 33a).
No espectro de EDS (Figura 33b), realizado na regido destacada pelo quadrado branco (Figura
33a), € possivel visualizar a presenga de um pico de Fe com alta intensidade, assim como, um

pico de intensidade relevante de enxofre (S).
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Figura 32 — a) Amostra retificada polida com pedra enxofrada (RET_2) mostrando os modos de falha
do revestimento ap6s indentacdo com carga de 200 kgf; b) Espectro de EDS.

A figura 34(a) apresenta a imagem ampliada da regido destacada na Figura 33(a), onde
ocorreu a delaminacdo do revestimento de AICrN. As Figuras 34(b-e) mostram os mapas de
EDS dos elementos S, Al, Cr, e Fe, respectivamente, correspondentes a imagem detalhada na
Figura 34(a).

Na Figura 34(d), observa-se a distribuicdo uniforme de cromo em toda a imagem,
mesmo na regido onde houve a delaminacdo do filme. A presenca de cromo em toda a
imagem pode ser proveniente do aco AISI H13 possui 5,4% (em peso) de cromo nha
composicdo de sua liga e/ou do processo de PVD, em que uma camada intermediaria de
cromo metalico é depositada para melhorar a aderéncia do revestimento de AICrN [22].

Por meio do mapeamento (Figura 34b), ficou evidente a presenca de uma quantidade
significativa de enxofre. Em analises de EDS realizadas nas demais amostras polidas com
pedra enxofrada (EDM_2 e FRE_2), também foram encontrados vestigios de enxofre em
regides onde ocorreu a delaminagdo do revestimento. Isto indica que o enxofre encontrado

nessas amostras é proveniente do processo de polimento. Nas demais amostras, ndo foi
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detectada a presenca de enxofre, nem de elementos caracteristicos dos materiais utilizados em

seus processos de polimento.

0
= 200 um

—— 200 um ) —— 200 um i = 200 um

Figura 33 — (a) Imagem de MEV onde foi realizado o0 mapeamento de EDS. (b), (c), (d) e (e) mapas
de EDS para S, Al, Cr, e Fe, respectivamente.

5.3.4 Estrutura quimica das superficies retificadas antes e apds polimento com pedra

enxofrada

A tecnica de XPS foi utilizada com o objetivo de determinar as possiveis ligacoes
quimicas do enxofre presente na amostra, corroborando assim com as analises de EDS. As
Figuras 35 e 36 demostram os espectros de fotoemiss@o na regido do nivel eletrénico 2p do
enxofre na amostra com usinagem de desbaste (RET) e na amostra usinada submetida ao

processo de polimento com pedra enxofrada (RET_2), respectivamente. Segundo a literatura,
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0 pico em 155,8 eV corresponde a regido do Si 2s e pode estar associado a inclusdes de SiO;

[73,74].

Si2s

Intensidade (u.a.)

175 170 165 160 155 150
Energia de Ligacao (eV)

Figura 34 — Espectro de XPS da amostra usinada (retificada) da regido 2p do S.

S2p

Si 2s

Intensidade (u.a.)
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Energia de Ligacéo (eV)

Figura 35 — Espectro de XPS da amostra usinada (retificada) polida com pedra enxofrada, da regido
2pdo S.
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O espectro de XPS da amostra polida com pedra enxofrada (Figura 36) apresenta um
pico com energia de ligagdo caracteristica do enxofre elementar em 164 eV [75-77], o qual
ndo foi detectado no espectro da amostra somente usinada, Figura 35. Portanto, o enxofre
pode ter sido incorporado na superficie amostra durante o processo de polimento com a pedra
enxofrada, sendo considerado como um agente contaminante da superficie.

O pico com energia de ligagdo em 171 eV é caracteristico de ligacBes do enxofre com
elementos de elevada eletro-negatividade, tais como O e F, de acordo com resultados ja
publicados [78-80]. Nas Figuras 35 e 36, observa-se a presenca deste pico no espectro da
amostra com a usinagem de desbaste (RET) e na amostra com retifica e polimento (RET_2).
O enxofre detectado nesta energia de ligacdo pode ser proveniente do substrato ou resultante
do processo de usinagem por retifica.

As Figuras 37 e 38 apresentam espectros na regido do nivel eletrdnico 2p do ferro na
amostra retificada (RET) e na amostra retificada e polida com pedra enxofrada (RET_2),
respectivamente. O dubleto, caracteristico do ferro pode ser observado nas duas figuras. O
pico com energia de ligacdo maxima de 711,9 eV (2ps2) € caracteristico do ferro, e o de
725,00 eV (2p1/,) corresponde ao 6xido de ferro [81]. A presenca do ferro é proveniente da
composi¢do quimica do substrato de aco H13 e a de éxido de ferro, da oxidacdo da superficie
da amostra. Nas ligas de ferro, os 6xidos que se formam a baixas temperaturas sdo Fe3O4
(magnetita) e Fe,O3 (hematita). Como na usinagem de retifica a temperatura pode atingir
valores superiores a 600°C, é também provavel que o FeO (wustita) tenha se formado na

superficie desta amostra [82].
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Figura 36 — Espectro de XPS da amostra usinada (retificada), da regido 2p do Fe.
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Figura 37 — Espectro de XPS da amostra usinada (retificada) polida com pedra enxofrada da regido 2p
do Fe.

A técnica de XPS permite determinar o contetdo relativo de ambos os elementos de
interesse (S e Fe) na superficie das amostras. Para a realizacdo dos calculos (item 4.6)
utilizou-se as areas sob os picos em 164,4 eV parao S e 711,3 eV para o Fe, ilustrados nas

Figuras 35-38.
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Antes da realizacdo do polimento a amostra ndo apresentou enxofre em seu estado
elementar, logo Rsre = 0. ApGs a realizacdo do polimento com pedra enxofrada a razdo
relativa de concentracdo apresentou um valor superior, Rgre = 0,2. Deve-se considerar um
erro na determinacdo de aproximadamente 10%.

Levando em consideracdo que 0 aco seja composto basicamente por Fe, interpreta-se
como [S] + [Fe] = 100% at.. Por conseguinte, tem-se uma proporcdo de 0:1 (S/Fe) para a
amostra somente usinada e, apos a realizacdo do polimento esta propor¢do aumenta para 0,2:1
(S/Fe). Tais relagbes mostraram a presenca de uma quantidade significativa de S elementar na
amostra polida, aproximadamente 16% at., confirmando que o enxofre presente é resultante
do processo de polimento.

A contaminagdo da superficie pelo enxofre pode dificultar a ades&o do revestimento de
AICrN sobre a superficie do substrato, levando a delaminacdo do revestimento e a exposi¢do
do substrato. Segundo Haynes, 2001 e Singheiser, 2001 a presenca de enxofre entre a camada
de revestimento e o substrato promove a delaminacdo do revestimento causada pela reducéo
da energia interfacial. Por este motivo utilizam-se quantidades minimas de enxofre na
composicdo das ligas metalicas, o qual combinado a outros elementos, promove a formacao

de sulfetos termodinamicamente estaveis durante o processo de recozimento do aco [83,84].

5.3.5 Sequéncia de etapas que levam a falha do revestimento devido a contaminacéo por

enxofre

A partir das analises de composi¢do quimica realizadas por EDS e XPS, juntamente
com as imagens de MEV, os valores de cargas criticas e estudos previos [7], foi possivel
identificar as etapas que levam ao aparecimento das falhas dos revestimentos depositados nas
amostras com contaminacéo por enxofre no processo de polimento com pedra enxofrada. Essa

sequéncia esta representada esquematicamente na Figura 39.
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[71*

Pedra enxofrada

Substrato

-

Residuo S Revestimento

Substrato

Ensaios de

indentagdo cargas (kgf)

Figura 38 — Sequéncia de etapas que levam a falha do revestimento devido & contaminag&o por
enxofre. “*Adaptado de [7]” e [14].
1) Na primeira etapa ocorre a contaminacdo da superficie por enxofre. O enxofre fica
retido nas irregularidades da superficie polida [7].
2) Na segunda etapa o revestimento é depositado sobre o substrato contendo residuos
de enxofre.
3) Na terceira etapa, com a aplicagdo de diferentes cargas de indentacdo, ocorre a

falha coesiva (trincamento) e adesiva (delaminacao) do revestimento.
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CONCLUSOES

Neste trabalho foram analisados os modos de falha do revestimento AICrN depositado

por PVD sobre o substrato de AISI H13 com diferentes condi¢Ges de acabamento de desbaste

e de polimento, sendo possivel obter as seguintes conclusdes:

1) As amostras usinadas pelos processos de EDM e fresagem apresentaram apenas a fase

2)

martensita na sua microestrutura. A amostra usinada pelo processo de retifica
apresentou uma microestrutura diferente, com fase martensitica e presenca da fase
austenita retida, a qual apresentou menor valor de dureza. O filme de AICrN
depositado por PVD apresentou espessura de 3 um e dureza de 28 GPa,
aproximadamente.

N&o houve variacdo da rugosidade das superficies usinadas pelos trés processos de
desbaste. No entanto, o processo de polimento com jato de granalha produziu valores

de rugosidade elevados em relagdo aos outros quatro processos avaliados.

3) A adesdo do revestimento de AICrN ao substrato de H13 é afetada pelo processo de

polimento com pedra enxofrada. Sua ades&o é caracterizada por indices de qualidade
entre HF5 e HF6, considerada insuficiente. Na avaliacdo por cargas criticas, as
superficies polidas com pedra enxofrada apresentam falhas adesivas para valores de

carga bem inferiores as superficies polidas pelos demais processos de usinagem.

4) A rugosidade produzida pelos processos de desbaste e polimento ndo influenciou

5)

significativamente os mecanismos de falha do revestimento de AICrN.
Nas regides onde ocorreram delaminagdes, confirmou-se a presenca de enxofre apenas
para as amostras polidas com pedra enxofrada. Esta é proveniente desse processo de

polimento.
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6) A contaminacdo da superficie do substrato por enxofre influencia na adesdo do
revestimento de AICrN, levando a delaminacédo do revestimento.

7) A partir das analises de microestrutura e composi¢do quimica e da avaliacdo dos
valores de cargas criticas foi possivel identificar as etapas que levam ao aparecimento
das falhas dos revestimentos depositados nas amostras com contaminacdo por enxofre

no processo de polimento com pedra enxofrada.

TRABALHOS FUTUROS

A menor adesdo do sistema AICrN/H13 na condicdo de polimento com pedra
enxofrada pode estar relacionada com mudancas fisico-quimicas e mecanicas nas superficies
das amostras produzidas nesse processo de usinagem. Sugerem-se estudos adicionais para
verificar a influéncia da dureza no mecanismo de formacdo de falhas e analises quimicas

complementares.
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8 APENDICE

Apéndice A.1

Difratogramas do revestimento de AICrN depositados sobre o substrato usinado por EDM,

retifica e fresamento.
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Figura 1 — Difratograma de raios X do revestimento de AICrN.
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Figura 2 — Difratograma de raios X dos revestimentos de AICrN depositados sobre o
substrato usinado por retifica.
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Figura 3 — Difratogramas de raios X dos revestimentos de AICrN depositados sobre o
substrato usinado por fresagem.
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