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Resumo. A energia de superficie (y) em s6lidos é uma propriedade que afeta diretamente o comportamento da
molhabilidade e adesdo em materiais, no entanto é frequentemente negligenciada em estudos tribolégicos, devido a
dificuldade na sua caracterizacéo e, pela falta de um entendimento sobre sua correlagdo com o desgaste triboldgico.
Por isso, este trabalho teve o objetivo de avaliar as propriedades de dureza por nanoindentacéo, adesdo ao substrato
pelo método de indentacdo Rockwell e energia de superficie calculada pelo método de Owens-Wendt-Rabel-Kaelble
(OWRK). Sendo estas propriedades relacionadas ao contato triboldgico dos revestimentos de AICrN e TiAlN,
depositados em ago AlSI M2, deslizando contra ago AISI 4340. O comportamento tribolégico do sistema TiAIN/AISI
M2 X AISI 4340 demonstrou maiores perdas de material por desgaste, apesar de ndo haver diferencas significativas
nos valores de dureza e adesdo entre os revestimentos avaliados. Na comparagdo entre os valores de energia de
superficie dos revestimentos, a componente dispersiva do TiAIN demonstrou maior intensidade. A anélise das
componentes polar e dispersiva da energia de superficie demonstrou influéncia na interpretacdo dos mecanismos de
desgaste. O trabalho contribui para o entendimento dos fendmenos de superficie no desgaste.

Palavras chave: Energia de superficie, Comportamento tribolégico, AICrN, TiAIN
1. INTRODUCAO

Tribologia é o campo da ciéncia e tecnologia que estuda o contato entre superficies em movimento, de modo a
propor melhores solugdes para controle do atrito e desgaste. O contato triboldgico ndo é trivial de ser compreendido,
pois sua dindmica altera constantemente as interaces do sistema (Hutching e Shipway, 2017). Quando as forgas de
atrito sdo muito elevadas no contato, as interagdes fisicas e quimicas podem resultar em perda de material e/ou dano
superficial, reduzindo a produtividade e tempo de vida Gtil em materiais e componentes. Quando as forgas de interacao
sdo superiores a resisténcia ao cisalhamento, pode ocorrer o rompimento das ligagdes coesivas (internas) do material
mais fraco gerando transferéncia de material, que intensifica 0 mecanismo adesivo aumentando o desgaste (Holmberg e
Matthews, 2009).

Existe um grande interesse no desenvolvimento de revestimentos triboldgicos, tal como AICIN e TiAIN, que
demonstram avancos nas propriedades de resisténcia ao atrito (Vettivel et al., 2017). Estudos tém indicado melhor
espalhamento de lubrificantes em superficie revestida com TiHfN, TiN e CrN, depositados por PVD (physical vapour
deposition) (Lugscheider et al., 2003). A adesdo de superficies solidas € desejavel na interface entre revestimentos e
substratos, de modo a reduzir possiveis desplacamento do revestimento durante os esforgcos em trabalho (Clint, 2001).
Por outro lado, espera-se uma adesdo minima do revestimento em contato com o contra-corpo no deslizamento, de
modo a reduzir o desgaste por adesdo da superficie.

A energia de superficie (y) em solidos ¢ uma propriedade que afeta diretamente o comportamento da adsor¢éo,
molhabilidade e adesdo, no entanto é frequentemente negligenciada em estudos tribolégicos, devido a dificuldade na
sua caracterizacdo e, pela falta de um entendimento sobre sua correlacdo com o desgaste no deslizamento (Kalin e
Polajnar, 2013). Recentemente, Liu, et al., 2018 avaliaram a energia de superficie e o coeficiente de atrito de DLC
depositados sobre borracha com diferentes pardmetros de deposi¢do. Os resultados indicaram que o filme com melhor
desempenho no deslizamento com metal duro, também teve a maior energia de superficie estimada. As andlises de
delaminacédo do filme, baseadas em testes de riscamento, indicaram de modo qualitativo um menor desplacamento em
baixas cargas para o revestimento em questdo. Sendo, portanto coerente com a adesdo da interface entre substrato e
revestimento na resposta ao deslizamento. Pang, et al., 2015 demonstraram a influencia do acabamento superficial do
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filme de TiN sobre a y. Diferentes espessuras do filme ocasionaram mudangas estruturais e variacdo do tamanho de
gréo, provocando alteracdo na porosidade e rugosidade do filme. Por fim, trabalhos experimentais vém demonstrando
possiveis influéncias da y no comportamento tribol6gico. Sendo, esta a contribui¢do da linha de estudo deste trabalho.

2. METODOLOGIA

Os revestimentos de AICrN e TiAIN foram depositados comercialmente pelo método PVD Sputtering na Balzers
SA, em placas de 20x10x5 mm e pinos de topo esférico de 6,0 mm de didmetro constituidos de aco AISI M2. O
microscopio eletronico de varredura (MEV) equipado com espectroscopia de raios-x (EDS) foi usado para medir a
espessura dos filmes e confirmar sua composicdo quimica elementar. Para avaliar a adesdo qualitativa dos
revestimentos, foi aplicado o ensaio de Indentagcdo Rockwell. As técnicas de microscopia eletronica, espectroscopia e
tratamentos de imagens auxiliam na classificagdo dos padrfes de qualidade da adesdo, descritos pela norma VDI 3198
(Vidakis et al., 2003). O teste consistiu em trés indentagGes com carga de 60 kgf sobre as superficies revestidas.

A anélise do comportamento tribolégico do contato entre pinos revestidos (AICrN e TiAIN) e discos planos de ago
AISI 4340 foi realizada por teste de pino sobre disco. Os testes seguiram a norma ASTM G99/05; sendo a temperatura
ambiente; sem lubrificacdo; velocidade de deslizamento de 1,0 m/s; didmetro da trilha (&) de 40 mm; carga normal de
5,0 N e uma réplica. As analises das taxas de desgaste dos pinos revestidos apds os ensaios foram realizadas com o
auxilio do MEV, EDS e perfilometria bidimensional.

Para levantamento da nanodureza e mddulo de elasticidade dos revestimentos, foi realizado o teste de
nanoindentacdo instrumentada com um indentador de diamante Berkovich (CSM Instruments) e analise dos dados pelo
método de Oliver and Pharr. As indenta¢des foram realizadas em uma matriz de 6x3, com carga maxima de 6,0 mN, em
taxa de carregamento de 1,0 mN/s e 10 s de permanéncia antes do descarregamento.

A técnica mais utilizada para estimar a energia de superficie em materiais, e caracterizar sua hidrofobia, é o angulo
de contato (8) medido por séssil da gota estatica. O método consiste em gravar a imagem de uma gota em uma
superficie, e assim detectar e estudar o &ngulo de contato formado no seu perfil. As medigdes neste trabalho foram
realizadas & temperatura ambiente e ao ar, com uma gota de 10puL de agua destilada e glicerina, que foram usados como
liquidos de referéncia. Os valores do angulo de contato foram reportados a partir da média de 24 medidas em diferentes
secOes da topografia das amostras planas revestidas. Para o calculo da energia de superficie foi escolhido o método de
Owens-Wendt-Rabel-Kaelble (OWRK), mais detalhes do método estdo descritos no trabalho de Schuster et al., 2015.

3. RESULTADOS
3.1. Caracterizagdo dos revestimentos

Os espectros da andlise de EDS realizada sobre a superficie dos revestimentos de TiAIN e AICrN, estdo
apresentados na Fig.1. Os resultados comprovam a presenca da composicdo elementar ternaria dos filmes. A proporgéo
entre o elemento aluminio e o metal presente na composicdo do revestimento, representa 68% no AICrN e 62% no
TiAIN. A espessura das monocamadas dos revestimentos é visualizada pela se¢do transversal dos revestimentos de
AICrN e TiAIN, e suas respectivas medidas séo 6,27 + 0,14 ym e 3,28 + 0,19 um, respectivamente. Os valores de
espessura foram usados como referencia de profundidade no ensaio de nanodureza, do qual foi respeitada a
profundidade méaxima de indentac&o inferior a 10% da espessura dos revestimentos. As durezas encontradas foram 20 +
9 GPa para AICrN e 19 + 5 GPa para TiAIN, sendo os valores coerentes com a literatura (Kumar et al., 2014). A
comparacdo entre a propriedade de dureza dos revestimentos ndo demonstra diferenca estatistica entre os revestimentos.

Figura 1 - Andlise de EDS e imagens da espessura dos revestimentos em se¢do transversal, a) AICrN e b) TiAIN.
As tensdes residuais, tanto trativas quanto compressivas, sao inevitaveis no processo de deposicao de filmes finos
devido as diferencas de condutividade térmica entre o revestimento e substrato. Os revestimentos mais espessos vao
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concentrar mais tensdes, e se estas forem em maioria tensfes trativas aumenta o risco da formacdo de trincas e
desplacamento do revestimento mais espesso. Além disso, a maior espessura limita a flexibilidade para seguir as
deformac6es imposta a superficie, e quando o esforco é solicitado altas concentracdes de tensdes também véao favorecer
a falha do revestimento (Holmberg e Matthews, 2009).

3.2. Analise qualitativa da ades&o dos revestimentos

A andlise visual qualitativa da indentacdo realizada por meio do MEV ndo permitiu a distincdo entre filme e
substrato metalico, Fig.2 - (a) e (b). Sendo, portanto, necessaria a analise por mapeamento elementar por EDS na regiao
para identificagdo do desplacamento do filme apds indentagdo. Assim, a presenca do filme de AICrN confirmada pelo
elemento cromo (pontos na cor amarela na Fig.2 — (c)) e para o filme de TiAIN pelo elemento titanio (ponto em alaranja
na Fig.2 — (d)). Para o calculo da area desplacada foi realizado um tratamento da imagem pelo software ImageJ, Fig.2 —
(e) e (f). Estes revelaram o percentual de area desplacada em 20% para AICrN e 21% para TiAIN. Portanto, apesar do
revestimento de AICrN possuir praticamente o dobro da espessura do revestimento de TiAIN, os resultados de adesdo
do teste de indentacdo néo relataram diferencas significativas entre as avaliagfes de adesdo dos revestimentos.
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Figura 2 — Indentagao sobre o revestimento - (a) AICrN, (b) T|AIN Mapeamento por EDS — (c) do elemento Cr em
AICrN, (d) do elemento Ti em TiAIN; Tratamento da imagem indentada por ImageJ — (¢) AICrN, (f) TiAIN.

3.3. Analise do comportamento tribolégico

O coeficiente de atrito do contato por deslizamento dos sistemas em estudo est4d demonstrado na Fig.3. A variacdo
do coeficiente de atrito representa a resisténcia ao movimento do disco imposto pelo contato do pino. No inicio da
interacdo ocorre a acomodagdo dos picos mais altos da superficie, gerando aumento do atrito e crescimento da curva até
que o material menos resistente cede a deformacdes plasticas para a estabilidade do movimento (Huang et al., 1994). Os
sistemas em deslizamento apresentaram em média valores similares do coeficiente de atrito (i), sendo 0,47 + 0,04 para
AICrN x AISI 4340 e 0,51 +0,05 para TiAIN x AISI 4340. Entretanto, a amplitude das flutuacfes para o contato com
TiAIN se mantive mais acentuada, Fig.3 — (b).

A menor estabilidade do coeficiente de atrito do sistema TiAIN x AlISI 4340 pode ter sido diretamente influenciada
pelos debris que foram gerados ao longo do deslizamento. No contato por deslizamento podem ser produzidos os debris
do tipo passivo e ativo (Blau, 1981). Os debris passivos sdo removidos da regido de contato imediatamente apds sua
formacéo e por isso mantém particulas em tamanhos alongados. Os debris ativos participam mais intensamente do
processo de desgaste como um abrasivo de interface, sendo, portanto mais finos e granulados. Os detalhes da Fig.3
demonstram os debris coletados aleatoriamente ap6s o término dos ensaios, sendo identificado o debris passivo (*) para
0 sistema em contato com o revestimento de AICrN, e predominancia do debris ativo para o contato com o revestimento
de TiAIN. Este reforca a possivel influéncia dos debris no comportamento do atrito, pois ao comparar os coeficientes de
desgaste (k) estimados para o disco em ago AISI 4340, sendo 0,44 + 0,08 10-4 mm3/mN e 4,88 + 1,61 10-4 mm3/mN,
respectivamente para o contato com AICrN e TiAIN, fica explicito que o contato com o pino revestido com TiAIN
provocou maior desgaste.
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Figura 3 — Curvas de coeficiente de atrito em ensaio de pino sobre disco. a) AICrN e b) TiAIN. No detalhe, do canto
inferior a direito, imagem de debris coletados ap6s ensaios (*debris passivos).

As energias armazenadas e dissipadas nos contatos tribologicos agem de modo particular em cada sistema. A
energia mecanica pode ser convertida em calor, vibracdo (como o som) ou criacdo de novas superficies (formacdo de
trincas). Ja a energia armazenada no material pode estar relacionada com defeitos micro-estrutural ou deformacédo
permanente na superficie, como o encruamento. Como 0s ensaios triboldgicos foram executados nas mesmas condicoes,
a diferenca de comportamento do coeficiente de desgaste pode estar vinculada as propriedades dos respectivos
revestimentos, uma vez que este diferencia os sistemas. No entanto, ao compararmos a dureza entre os revestimentos,
estes ndo demonstram diferenca significativa, como ja mencionando. De modo semelhante, a avaliacdo da adesdo dos
revestimentos ao substrato se mantém neutra na analise, por ambos demonstrarem uma adesdo aceitavel. Assim, se faz
pertinente a analise de outras propriedades que possam auxiliar na compreensdo dos mecanismos de desgaste. Sendo,
portanto na sequencia realizada a analise da energia de superficie dos materiais envolvidos no contato tribologico.

3.4. Andlise da energia de superficie

A molhabilidade foi estimada pelo &ngulo de contato como demonstrado na Fig. 4-a. Os revestimentos apresentaram
comportamento hidrofilico (6 < 90°) com tendéncia de espalhamento do liquido pela superficie, sendo Oacny = 84 + 2 °

e Orian = 85 = 3 °. Os valores da energia de superficie e suas componentes, calculos por intermédio do angulo de
contato, estdo demonstrados na Fig.4-b.
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Figura 4— a) Angulo de contato medido sobre a superficie do revestimento de AICrN. b) Energia de superficie calculada
pelo método OWRK. yT= total; y¥= componente polar e 2= componente dispersiva.

A componente polar da energia de superficie se mostra dominante no revestimento de AICrN. E, na comparacao
com o revestimento de TiAIN, observa-se uma reducéo da componente polar e aumento da componente dispersiva, na
energia de superficie total do revestimento. Ao relacionarmos estes resultados com o comportamento tribologico no
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contato entre TIiAIN e o ago AISI 4340, podemos inferir que a melhor propor¢do entre as componentes polar e
dispersiva pode ter favorecido a afinidade superficial no contato. Como consequéncia, 0 mecanismo adesivo pode ter
intensificado o desgaste pela transferéncia de material mais macio (agco AISI 4340) que posteriormente se transformou
em debris. A comprovada presenca dos debris ativos no contato com TiAIN reforcam a afinidade entre as superficie,
uma vez que seu aspecto granulado é decorrente permanéncia na interface de contato.

4, CONCLUSAO

A avaliagdo do comportamento tribolégico dos revestimentos de AICrN e TiAIN deslizando contra agco AISI 4340
foi realizada considerando dureza dos revestimentos, adesao ao substrato e as componentes da energia de superficie. As
analises de dureza e adeséo ao substrato ndo demonstraram diferencas significativas entre os revestimentos. Entretanto,
o comportamento do coeficiente de atrito (u) e desgaste (k) do contato entre TiAIN e ago AISI 4340 tiveram maiores
flutuagdes e perda de material, respectivamente. A correlagdo destes resultados com a energia de superficie indicou a
interferéncia da componente dispersiva que pode ter favorecido a afinidade superficial no contato. Como consequéncia,
0 mecanismo adesivo pode ter intensificado o desgaste pela transferéncia de material e producéo de debris ativos na
interface de contato. Com isso, os resultados demonstram que analises de propriedades de superficie, como a energia de
superficie, podem auxiliar na interpretacdo de comportamentos tribolégicos em revestimentos cerdmicos.
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Abstract. Surface energy (y )in solids is a property that affects straight the wettability and adhesion’s behavior in materials.
However, it is frequently negligence on tribological studies because of the difficulty in its characterization and, by didn’t have an
understand about its correlation with tribological wear. Thus, the objective of this study was assessing the properties of hardness
by nanoindentation, adhesion to substrate by Rockwell indentation method and surface energy was assessed by Owens-Wendt-
Rabel-Kaelble (OWRK) method. These properties were associated to tribological contact of AICrN and TiAIN coatings, coated on
steel AISI M2, sliding against steel AISI 4340. Coefficient of friction behavior on TiAIN/AISI M2 X AISI 4340 showed larger wear
losses, even though there are no significant differences on hardness and adhesion of coatings in work. In the comparison between
the surface energy values of the coatings, the dispersive component of TiAIN showed higher intensity. The analysis of the polar and
dispersive components of the surface energy showed influence on the interpretation of the mechanisms of wear. The work
contributes to the understanding of surface phenomena in wear and tear.

Keywords: surface energy, tribologycal behavior, AICrN, TiAIN
RESPONSIBILITY NOTICE

The authors are the only responsible for the printed material included in this paper.


mailto:polianassouza1@gmail.com
mailto:marcelocamara@demec.ufmg.br
mailto:natsantos23@gmai.com
mailto:moniquecotrim@hotmail.com

