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Resumo: Uma crescente busca por materiais de alto desempenho em termos de alta resisténcia e alta durabilidade tem
se intensificado, visando & melhoria de processos industriais e sistemas, a reducdo de custos globais e o aumento da
vida util de componentes e equipamentos. Desta maneira, pesquisas para o desenvolvimento de novos materiais com
alta resisténcia mecanica, baixa inércia quimica e estabilidade térmica para aplicagbes industriais tém aumentado
gradativamente. Nesse contexto, filmes de carbono amorfo, como o “Diamond like — carbono (DLS), mostrou-se ser
promissor. O carbono forma uma grande variedade de estruturas cristalinas, por existir em trés diferentes
hibridizacdes, sp3, sp2 e spl, cuja relagdo determina suas propriedades mecanicas, épticas, quimicas e elétricas. DLC
sao filmes de carbono amorfo que possuem um grande nimero de ligac¢6es do tipo sp3 e sp2, 0s quais podem se dividir
em amorfos hidrogenados, amorfos tetraédricos hidrogenados, amorfos tetraédricos ndo hidrogenados [1]. No
presente trabalho, a influéncia da deposic¢ao do filme DLC sobre um ago de elevada aplicacdo industrial, compativel
com a maioria dos materiais utilizados na construcéo das usinas nucleares de Angra | e Angra Il. A deposicéo do filme
foi realizada utilizando-se a técnica de deposi¢do quimica em fase de vapor assistida por plasma (PECVD - Plasma
Enhanced Chemical Vapor Deposition) e o0 seu comportamento tribolégico avaliado.

Palavras Chaves: Carbono Amorfo Hidrogenado, Desgaste, SAE 8620.

1. INTRODUCAO

O polimorfismo do carbono permite que ele seja encontrado, ou obtido, em estruturas cristalinas distintas, como no

grafite, no diamante, fulerenos, nanotubos de carbono, grafeno e também em fases amorfas. Os filmes de Diamond-
Like-Carbon (DLC) possuem um grande nimero de ligagdes do tipo sp® e sp?, sendo estes divididos em amorfos
hidrogenados, amorfos tetraédricos hidrogenados, amorfos tetraédricos ndo hidrogenados. Os amorfos hidrogenados (a-
C:H), contendo menos de 50% de ligacBes sp® com uma pequena porcentagem de hidrogénio, amorfos tetraédricos
hidrogenados (ta-C:H), contém menos do que 70 % de ligacdes sp* e os amorfos tetraédricos ndo hidrogenados (ta-C),
contendo alta porcentagem de ligagdes sp® maior que 70 % e um teor minimo de hidrogénio [ASTM G99-95A].
Os filmes DLC podem ser depositados de diversas maneiras: deposicdo ibnica, por laser pulsado, por plasma,
"sputteringe™ arco catodico e o método de deposicdo quimica na fase vapor assistida por plasma (PECVD — "Plasma
Enhanced Chemical VVapor Deposition™). Nesse tipo de deposicao, a estrutura dos filmes é composta pelos aglomerados
de hibridizagdo sp? interconectados por carbonos com hibridizacao sp® [Forsich et al., 2014; Caschera et al., 2011 and
Choi et al., 2012].

No diagrama ternario representado na Fig. 1 sdo relacionados os estados de hibridagdo e percentual de hidrogénio.
A combinacdo e proporcao desses elementos podera formar ou ndo os diversos tipos de filmes. Estruturas com niveis
elevados de ligacdes do tipo sp* sdo tetragonais (t), para o carbono amorfo (ta-C) e carbono hidrogenado (ta-C:H).
Estudos indicam que a presenca de hidrogénio estabiliza as ligacGes pendentes e melhoram a estabilidade e rigidez do
filme [ASTM G99-95A; Capote et al., 2006; Gottardi et al., 2008 Guo et al., 2017 and Mansur, 2003].
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Figura 1: Diagrama ternario representando os estados de hibridacao e percentual de hidrogénio

As propriedades dos filmes DLC estdo relacionadas com a elevada concentracdo de atomos de carbono com
hibridizacdo sp3, o estado de hibridizacdo dos atomos de carbono do diamante [ASTM G99-95A and Capote et al.,
2006].

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O material utilizado para realizacdo deste trabalho foi 0 aco SAE 8620. Esse a¢o é amplamente usado na inddstria
mecénica e automotiva, para confeccdo de parafusos sem fim, em setores de dire¢do, eixos de comandos de valvulas,
arvores secundarias, engrenagens para caminhd@es, cruzetas, coroas, pinhdes e virabrequins. Além disso, € um material
quimicamente compativel como o utilizado na construgdo de parte das tubulacGes e do vaso de pressdo dos reatores das
Usinas Nucleares de Angra | e 1l [Oliveira , 2005 and Podgornik et al., 2001]. A composic¢do quimica do mesmo esta
indicada na Tab.1.

Tabela 1: Composicao quimica do aco SAE 8620.

COMPOSICAO QUIMICA (% EM PESO)

-

SAE 0,18% 0,70% 0,15%  0,40%  0,40% 0,15%

AlSI 8620 0,35% 0,70%  0,60% 0,25%

8620 0,23% 0,90% Bal.

0,03% 0,04%

A deposicao dos filmes foi realizada pela técnica PECVD. Através dessa técnica, o plasma é gerado dentro de uma
camara (Fig. 2), por um processo de colisbes entre os elétrons livres, acelerados por um campo elétrico e pelos
atomos/moléculas da atmosfera precursora composta por um gas hidrocarboneto. O mecanismo de deposi¢do envolve a
criacdo de espécies reativas que ativadas pela descarga, tendem a interagir através de colises com a superficie do
material, se difundindo e formando o filme [Robertson, 2002; S.-S. Hadinata et al., 2013 and Trava-Airoldi et al.,
2007A]

Figura 1: Camara do reator.
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Ap6s a realizacdo do revestimento, a caracterizagdo superficial foi realizada a partir da técnica de microscopia
eletronica de varredura (MEV). O ensaio de pino sobre disco foi realizado variando a carga normal, para levantamento
do comportamento tribolégico do sistema e avaliagdo da estabilidade do filme sobre o aco. Pino e disco foram
confeccionados com o0 a¢o SAE 8620 retirados de uma barra de 5/8 de polegada. O pino foi usinado, conforme indicado
esquematicamente na Figura 2. Os materiais foram cuidadosamente lixados e polidos. Para o disco a rugosidade média
Ra foi de 9 um e para o pino de aproximadamente 0,8 um no topo esférico.
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Figura 2: Dimensdes do pino utilizados no ensaio pino sobre disco.

15

Para o estudo do desgaste e do coeficiente de atrito, os ensaios foram realizados de acordo com a norma ASTM
G99 em um equipamento da marca Microtest modelo MT/60/NE (Fig. 3) [Trava-Airoldi et al., 2007A].

Figura 3: Tribdmetro Microtest modelo MT/60/NE

Para o primeiro teste (sem revestimento) foi utilizada a carga 5 N e didmetro 14 mm para pista de deslizamento e no
segundo, uma carga de 3 N e didmetro 8,4 mm para pista de deslizamento. O mesmo procedimento foi realizado para o
material revestido. Os valores de velocidade e rotacdo foram variados para manter a mesma velocidade periférica
durante os ensaios. Na Tabela 2 sdo indicados todos os pardmetros pré estabelecidos para o estudo do desgaste e do
coeficiente de atrito

Tabela 2: Parametros pre estabelecidos para o estudo do desgaste e do coeficiente de atrito

Teste Carga normal Diametro (mm) Revolucgdes Distancia Percorrida
1 5 295,7 14 3000 131
2 3 492,8 8,4 5038 131
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Microestrutura

A microestrutura é constituida de ferrita e perlita. Na Fig. 5 é indicado o estado do material de partida. A
metalografia foi realizada a partir de um corte transversal das barras de 5/8”. A figura mostra as areas de perlita (regides
escuras) e ferrita (regiGes claras), ataque nital 2%, aumento 100x.
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Figura 4: Microestrutura do aco SAE 8620.

3.2 Dureza

Os ensaios foram realizados com uma carga de 10 Kgf e tempo de penetracdo de 15 segundos. Foram realizadas 10
medi¢des para cada grupo de amostra. O valor médio foi de aproximadamente 193HV.

3.3 Caracterizacado Triboldgica
Pela andlise das imagens, verifica-se que ocorreu desgaste tanto nos discos Fig. 7 e 8 (A) e Pinos Fig. 7 e 8 (B). O

desgaste foi mais intenso para a condi¢do de carregamento com 5 N, como indicado na Fig. 9.

A) B)

Figura 7: Imagens de microscopia do desgaste do disco (A) e do pino (B) apds o primeiro experimento, carga 5 N.

Figura 8: Imagens de microscopia do desgaste do disco (A) e do pino (B) ap6s o segundo experimento, carga 3 N.
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Figura 9: Imagens de microscopia do desgaste do disco ap0ds os dois experimentos.

Analisando as imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura é possivel identificar a morfologia do tipo
de desgaste ocorrido nos dois ensaios (Figs. 10 (a) e 11(a)). Nota - se a presen¢a de éareas de arrancamento com
fragmentos na direcdo do deslizamento no disco. Conforme visualizado nas Figs. 10 (c) e 11(c), o perfil de desgaste foi
0 mesmo para os pinos. Com maior ampliagdo é possivel verificar detalhes dos fragmentos sobre a superficie
desgastada com a presenga de pequenas fraturas (Figs. 10 (b) e 11 (b)).

A C

Figura 10: Microscopia eletrénica de varredura para o ensaio com carga de 5N, ampliacdo (A) 35X, (B) 500X e
(C) 35X.

A C

Figura 11: Microscopia eletrénica de varredura para o ensaio com carga de 3N, ampliacdo (A) 35X, (B) 500X e
(C) 35X.

Grande parte dos fragmentos analisados quimicamente nos ensaios utilizando - se as cargas de 5 N e 3N séo
estruturas ricas nas concentracdes de carbono e ferro, como indicado nas Figs. 12 e 13. Para 0 ensaio com carga de 3 N,
verificou-se a presenca de grandes regides escuras na pista de deslizamento (Fig. 11 (b)). A andlise quimica indicou,
também, a presenca de fragmentos ricos em carbono e ferro e a presenca de éxidos nas regides mais escuras (area 2,
Fig. 12).



X Congresso Nacional de Engenharia Mecéanica, 20 a 24 de maio de 2018, Salvador - Bahia

Full scale counts: 6350 Base(21)_pt1
8000
Fe

eooo- ©

4000

2000 19

Fe Fe
Na si 3G kea  ge Mn
0 T I T T T
i 2 4 & 8 10
ke
Full scale counts: 5030 Base(21)_pt2 Full scale counts: 3647 Base(21)_pts
sonn 4 4000 Fe
so00- §
3000
4000+
o]
3000 F 2000+
(=]
20004 | Fia Fe
Fe Cl tooo- nol A‘Sl Cl K .
1000+ K Mi 8
E Ca cror |l Few ca M
o T T T T T 0 T T T T T
i 2 4 fi 8 10 0 2 4 8 8 10
kew ke

Figura 12: Analise quimica por EDS para o ensaio com carga de 5 N, ampliagdo 500X.
Nota-se também picos de oxigénio associados ao ferro, indicando a formag&o de 6xidos.
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Figura 13: Analise quimica por EDS para o ensaio com carga de 5 N, ampliacao 500X.

Nos Graficos 1 e 2 sdo indicados os coeficientes de atrito pela distancia percorrida. A analise dos dados indicou
para o primeiro ensaio com carga de 5 N, um coeficiente de atrito médio ap6s estabilizagdo de 0.5 e um coeficiente de
atrito inferior a 0.4, para o segundo experimento com carga de 3 N. Houve grande oscilagdo nos valores do coeficiente
de atrito, no ensaio com carga de 5 N, durante os primeiros 80 metros percorridos.

10 20 an a0 50 &0 o an an 100 110 120 130
hieters

Gréfico 1: Coeficiente de atrito para carga de 5N:
Coeficiente de atrito x Metros percorridos
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Gréfico 2: Coeficiente de atrito para carga de 3N:
Coeficiente de atrito x Metros percorridos.

Para o ensaio utilizando-se carga de 3 N, houve certa estabilidade dos valores do coeficiente de atrito durante todo o
ensaio. Na Figura 13 é possivel verificar as duas pistas de deslizamento para o ensaio com pinos e discos revestidos por
DLC, sendo o arco mais externo para a carga de 5N e o0 arco interno com a carga de 3N. Nota-se a presenca de placas
mais escuras em ambas as pistas de deslizamento.
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Figura 13: Microscopia eletrénica de varredura para o ensaio com carga de 3N e 5N, ampliagdo 20X.

Uma analise mais detalhada da Fig. 13 indicou que as partes escuras sdo a superficie do ago revestida por DLC. A
exposi¢do desstas partes esta relacionada ao trincamento e posterior fragmentagdo do material depositado sobre a pista
de deslizamento, como indicado na Fig. 14. O comportamento foi similar para as duas cargas de ensaio.

Figura 14: Material oxidado formado sobre a pista de deslizamento.

E possivel verificar que ndo existe sulcamento na superficie do disco dentro do perfil de deslizamento, indicando
que 0 mesmo obteve boa resisténcia ao desgaste. Pequenos sulcamentos com perfil uniforme séo observados apenas na
camada oxidada. Houve desgaste mais expressivo apenas no disco Fig. 15.
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Figura 15. Detalhe do topo esférico do pino revestido por DLC.

Durante os ensaios surgiram elevadas tensdes pela aplicacéo das cargas. Devido a geometria do pino, a distribuicéo
destas tensdes foi diferenciada, promovendo com isso o destacamento do filme depositado e, como conseqiiéncia, o
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contato do aco do pino com o material do disco. Durante o deslizamento, o revestimento do disco promoveu o desgaste
do material do pino. O material desgastado oxidou sobre a superficie do disco. Geralmente, esses éxidos possuem
elevada dureza e baixa tenacidade, justificando a fragmentacdo em decorréncia da carga aplicada. Com esta
fragmentacdo, a superficie do disco revestido por DLC foi exposta. Esses pequenos fragmentos agem como abrasivos
intensificando o desgaste do aco do pino.

A Figura 16 mostra o0 mapa da composicao quimica e distribui¢do dos elementos oxigénio, carbono e ferro na pista
de deslizamento. Na Figura 16 (b) é possivel verificar uma maior concentracdo do elemento oxigénio na pista de
deslizamento, indicando um estado de oxidacdo do ferro nas regifes mais claras da Fig.16 (a). A distribuicdo do
elemento carbono indicado na Fig. 16 (c) representa a superficie do disco revestido por DLC.

0O Kal C Kal_2

(@) (b) (©) (d)
Figura 16: Mapa da distribuicédo dos elementos oxigénio e carbono na pista de deslizamento.

Nos Graficos 3 e 4 estdo indicados os coeficientes de atrito pela distancia percorrida para o ensaio com pino e disco
revestidos por DLC. A andlise dos dados indicou para o primeiro ensaio com carga de 5 N um coeficiente de atrito
médio de 0.4, enquanto o segundo experimento com carga de 3 N apresentou um coeficiente de atrito ligeiramente
inferior a 0.4. Esses valores estdo proximos aos obtidos com os materiais ndo revestidos. Esses resultados podem estar
relacionado a elevada afinidade quimica entre o ferro presente no aco do pino com o carbono presente no revestimento
do disco.
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Grafico 3: Coeficiente de atrito para carga de 5N:
Coeficiente de atrito x Metros percorridos

Trihometer Test
T T T T T T T

N 2
ot va/\\f P e V. /“‘*"A‘-‘-"Wh‘,,w‘ww’(\\hu f«,/w‘f W\\W\,,f"v’\ Vet ./H/'\,.W 'jf'M H

o

m% ;

0 1 L 1 1 L L L
20 40 60 80 100 120 140
Meters

Grafico 4: Coeficiente de atrito para carga de 3N:
Coeficiente de atrito x Metros percorridos

4, CONCLUSOES

Pela analise das imagens obtidas por microscopia 6tica e eletronica de varredura para o material ndo revestido,
pode-se concluir que o mecanismo de desgaste foi por abrasdo para os dois tipos de carregamento. Existe uma forte
evidéncia de arrancamento do material tanto do pino quanto do disco. Além disso, ndao ha indicios de grande variagdo na
largura dos sulcos em toda a sua extensdo, indicando que os fragmentos se desgastam quase no mesmo nivel.

O ensaio com carga de 5 N apresentou um coeficiente de atrito de 0.5, enquanto o com carga de 3 N um coeficiente
0.4. A variacdo nos valores dos coeficientes pode estar associada a formacgdo e destruicdo da camada de 6xidos durante
o deslizamento do pino sobre o disco.
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As particulas analisadas nos ensaios sem revestimento indicaram uma elevada concentracdo de carbono, ferro e
oxigénio. Uma possivel explicacdo para o tipo de desgaste seria a formacdo de uma superficie oxidada devido ao
aumento de temperatura ocasionado pelo atrito e posterior deterioracdo em pequenos fragmentos mais duros que,
subseqlientemente, agirdo como abrasivos, acelerando o desgaste.

O revestimento do pino ndo suportou os valores de carga estabelecido nos ensaios. O valor do coeficiente de atrito
dos materiais revestidos ficou proximo de 0.4. O disco revestido por DLC ndo apresentou desgaste significativo, ndo foi
observado a formacdo de sulcamento. O ago quando exposto e em contato com o revestimento DLC apresenta desgaste
acelerado possivelmente associado a afinidade quimica entre os materiais.
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Abstract: Nowadays, the growing demand for high performance materials in terms of strength and durability has been
intensified, aiming at improving industrial processes and systems, reducing overall costs and increasing the useful life
of components and equipments. Thus, the development of new materials with high mechanical resistence, low chemical
inerce and thermical stability for industrial application has gradually increased. In this context, amorphous carbon
coatings, such as Diamond Like Carbon (DLC), have shown to be promising. Carbon forms a variety of crystal
structures due to its hybridizations (sp3, sp2 and spl), whose relationship determines its mechanical, optical, electrical
and chemical properties. DLC has a large number of sp3 and sp2 bonds, which can be divided into hydrogenated
amorphous, hydrogenated tetrahedral amorphous and non- hydrogenated tetrahedral amorphous [1]. In the current
study, the influence of the DLC coating on steel of high industrial application, which is compatible with most materials
used in the construction of Angra | and Angra Il nuclear power plants, was evaluated. Coating was performed using the
Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition (PECVD) technique and the tribological behaviour was evaluated.
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