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RESUMO

Efeitos do Tratamento Criogénico Profundo e do Revestimento de CrN por PVD no na
Microabraséo da Liga de Aluminio AA 6101-T4

Este trabalho tem como principal objetivo investigar os efeitos do tratamento
criogénico profundo quanto a microabrasdo na liga de aluminio laminado AA 6101-T4 com e
sem o revestimento de CrN depositado por PVD. O material tal como recebido foi utilizado
como referéncia de desempenho em ensaios de resisténcia ao desgaste microabrasivo para
amostras que receberam o tratamento criogénico, o revestimento de CrN ou as combinagdes
de ambos. O material tratado criogenicamente apresentou aumento relativo na resisténcia ao
desgaste da ordem de 35%. Com uma combinacdo especifica do tratamento criogénico
profundo e do revestimento de filme fino de CrN, a resisténcia ao desgaste obteve incremento
da ordem de 81%. Esse resultado da combinacdo do tratamento criogénico e do revestimento
de CrN foi substancialmente superior aos obtidos para 0os materiais que receberam apenas um
deles. Levando em consideracdo os mecanismos de desgaste manifestados no sistema
triboldgico, a dureza ndo demonstrou acompanhar o acréscimo da resisténcia ao desgaste.
Estruturas nanomeétricas tais como aglomerados ou zonas de Guinier-Preston (GP) exibiram
maior concentracdo nas amostras tratadas criogenicamente. De acordo com este trabalho,
apenas a presenca de tais nanoestruturas pdde ser associada ao aumento da resisténcia ao
desgaste com a aplicacdo do tratamento criogénico profundo. Esta tese explora esse tipo de

beneficiamento além dos limites da sua habitual aplicacdo para o ago.

viii



ABSTRACT

Effects of Deep Cryogenic Treatment and CrN Coating by PVD on Micro Abrasive
Wear of Aluminum Alloy AA 6101-T4

This work aimed to investigate the effects of deep cryogenic treatment with respect to
the abrasion in rolled aluminum alloy AA 6101-T4 with and without the CrN coating
deposited by PVD. The material as received was used as a performance benchmark in
microabrasive wear resistance test for samples receiving the cryogenic treatment, the CrN
coatings or combinations of both. The cryogenically treated material presented relative
increase in wear resistance of the order of 35%. With a specific combination of deep
cryogenic treatment and the thin CrN film coating, the wear resistance was an increase of
approximately 81%. This results from the combination of the cryogenic treatment and CrN
coating was substantially higher than those obtained for the materials that received only one
of them. Taking into account the wear mechanisms manifested in the tribological system, the
hardness did not show follow the wear resistance increase. Nanoscale structures such as
clusters or Guinier-Preston(GP) zones exhibited highest concentration in the samples treated
cryogenically. According to this work, only the presence of such nanostructures could be
associated with increased wear resistance for the material cryogenic treated. This thesis

explores the deep cryogenic treatment beyond the limits of their usual application for steel.
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1- INTRODUCAO
1.1 - MOTIVACAO

O tratamento criogénico profundo (TCP) ganhou espaco e reconhecimento como
aperfeicoamento de acos ferramenta com expressiva literatura existente a respeito [1]. No
entanto, esse tipo de tratamento, caracterizado pela exposi¢cdo a temperaturas extremamente
reduzidas, ainda ndo é bem investigado para outros tipos de materiais. Essa auséncia pode
estar ligada ao fato do tratamento criogénico ser mais complexo de se conduzir do que 0s

tratamentos térmicos convencionais.

Alguns cuidados devem ser tomados para a correta aplicagdo do TCP. Para evitar
bruscas variacfes de temperatura que podem gerar danos, a taxa de resfriamento e a taxa de
retorno a temperatura ambiente ndo devem exceder os limites impostos pelas dimensfes do
material. Todo o processo necessita de monitoramento e controle constante. O TCP ja
despertava bastante interesse algumas décadas atras, mas aparentemente, seu desenvolvimento
ocorreu de fato depois do surgimento da microeletronica e sua evolucgdo progrediu ainda mais
com a computacdo. Dessa maneira, hoje é possivel realizar o tratamento criogénico na pratica

com qualquer dimensdo de espécime que uma camara criogénica puder abrigar.

O principal efeito observado e investigado do tratamento criogénico é o acréscimo da
resisténcia ao desgaste, embora sejam relatados também o aumento de dissipacdo térmica, o
aprimoramento da estabilidade dimensional e o alivio de tensdes residuais, etc. Contudo, cada
material pode apresentar mudancas em suas propriedades com maior ou menor intensidade,

em alguns casos pequenos prejuizos as mesmas sao observados.

O interesse cientifico também recai sobre os casos nos quais ndo ha aparentes
aprimoramentos do TCP por duas razdes. Em primeiro lugar, para evitar que se duplique uma
investigacdo. Em segundo lugar, qualquer informacéo divulgada pode auxiliar a compreenséo

dos fenébmenos.

O tratamento criogénico apresenta enorme potencial em componentes da inddstria de
petréleo. Um estudo de 2001 demonstra que o tratamento criogénico pode prolongar na ordem
de 95% a deteccdo inicial de desgaste em componentes de perfuracdo de pocos que sofrem

altas taxas de desgaste. Somente essa aplicacao ja seria suficiente para alcancar economias da



ordem de milhdes de reais por ano com esse tipo de atividade para uma grande empresa do
ramo [2].

Outro caso de possivel impacto econémico é a aplicacdo do TCP em cabos de
transmissdo também chamados de condutores aéreos. Essa possibilidade tem como objetivo
aumentar a confiabilidade do sistema de distribuicdo de eletricidade contra falhas decorrentes
de rompimentos. Para conhecer o problema, é necessaria uma pequena atualizacdo de
informagdes. Um cabo de transmiss@o é composto de varios fios enrolados juntos. Esses fios
geralmente sdo feitos de uma liga de aluminio da série 6xxx. Dependendo do tipo de cabo e
sua destinacdo, um ou mais fios centrais ainda podem ser compostos de outro material mais
resistente, tal como o ago. Para ancorar o cabo a torre de transmissdo, é utilizada uma peca
chamada de grampo de suspensao, ela aperta o cabo como um todo e os fios séo forgados uns
contra os outros. Sob acdo de vibracGes externas, se houver movimento relativo de pequena
amplitude no contato do cabo com o grampo e também nos contatos entre os fios que compde
o0 cabo, um tipo especial de desgaste denominado fretting pode acontecer. O dano, até entdo
parcialmente superficial aos fios e gerado no desgaste por fretting, pode ser ampliado pelo
movimento oscilatério do cabo. Pequenas trincas podem ser geradas e, a0 se propagar no
interior de um dos fios devido a fadiga do material, levam-no a ruptura. Assim que o primeiro
fio se rompe, as cargas se distribuem entre os restantes e o fendbmeno tende a migrar de fio a
fio e progressivamente isso pode fazer o cabo romper totalmente. Esse problema é descrito
como sendo um fendmeno de fadiga sob fretting [3,4].

A falha de um desses condutores implica em uma interrup¢do do servico de
fornecimento de energia elétrica. Dependendo do tempo de interrupcdo e da populagédo
afetada, os prejuizos financeiros podem atingir valores da ordem de milhdes de reais. A
interrupcdo também pode afetar os parametros utilizados para os célculos de qualificacdo do
servico e podem também produzir graves prejuizos sociais. A Agéncia Nacional de Energia
Elétrica (ANEEL) aplicou multas para empresas de geracdo, transmisséo e distribuicdo entre
0s anos de 1998 e 2007 com valores totais somados de R$ 329.737.173,78

[www.aneel.gov.br].

E necessario antecipar que esses exemplos sdo citados apenas como motivacio. Este
trabalho ndo aborda tais aplicacGes diretamente, embora exista forte relagdo entre as mesmas

e a natureza desta tese.



1.2 - OBJETIVOS

1.2.1 - Objetivo Geral do Trabalho

Este trabalho possui como objetivo geral investigar as influéncias do tratamento

criogénico profundo e os efeitos do revestimento de nitreto de cromo depositado fisicamente

da fase vapor na resisténcia a abrasdo em pequena escala, na liga de aluminio AA 6101-T4.

1.2.2 - Objetivos Especificos

Os objetivos especificos se dividem entre:

Avaliar o comportamento do revestimento de CrN nos ensaios de microdesgaste
quando comparados aos encontrados com o material como recebido;

Avaliar o comportamento do revestimento de CrN nos ensaios de microdesgaste
qguando comparados aos encontrados com o material criogenicamente;

Avaliar os efeitos das intervengfes combinadas sobre o material, alternando a ordem
entre a aplicacdo do tratamento criogénico profundo e do revestimento de CrN por
meio de ensaios de desgaste microabrasivo;

Avaliar trés métodos de tratamento matematico de ensaios denominados perfurantes;
Realizar de maneira ampla a caracterizagdo microestrutural do material tratado

criogenicamente em relacdo ao material tal como recebido.

A fim de identificar as alteraces microestruturais causadas especificamente pelo

tratamento criogénico profundo, foram utilizadas outras técnicas de caracterizacdo da liga,

cada qual com uma funcdo para contemplar um subobjetivo especifico. Esses subobjetivos

séo assim apresentados:

Identificar novas fases ou precipitados pela alteracdo do padrdo de picos de difragdo
dos raios-x;

Obter mais informacdes que ndo fossem reveladas pela microscopia Optica com o uso
do microscopio eletrénico de varredura (MEV);

Investigar alteracbes no tamanho meédio de grdo e alteracbes de precipitados pela
metalografia do material,



Investigar a presenca de microestruturas ultra finas ndo visiveis nos microscopios de
varredura eletrdnica ou Optico, por meio do microscopio eletrdnico de transmissdo
(MET);

Explorar a resposta térmica do material a absorcao de calor e ilustrar os processos de
dissolugdo ou de precipitacdo de microestruturas através de ensaios de varredura de

calorimetria diferencial (Differential Scanning Calorimetry-DSC).



1.3 - REVISAO DO ESTADO DA ARTE

Ha relatos de que os relojoeiros suicos levavam as pecgas recem-fabricadas de seus
preciosos reldgios para descansar no frio dos Alpes por alguns anos. Depois de montados, 0s

relogios tratados dessa maneira duravam mais tempo e se tornavam mais precisos [5].

Ainda demorou bastante tempo para que surgissem algumas investigacbes mais
cientificas sobre o efeito do frio na historia de um material. Contemporaneamente a historia
dos reldgios mecanicos, o desenvolvimento da termodindmica permitiu a construcdo de
maquinas que, operando em ciclos de compressdao e expansdo de gases, alcancavam

temperaturas mais baixas do que qualquer outra encontrada naturalmente na face da terra.

Essa extrema refrigeracdo permitia extrair separadamente os gases da atmosfera ao
liquefazé-los, sem necessidade de recorrer a processos quimicos. Desta forma, ja era possivel

utilizar gases com altissimo grau de pureza tais como oxigénio, nitrogénio, hélio e argonio.

O Tratamento Criogénico Profundo (TCP) utiliza o nitrogénio liquido (LN,) e consiste
de um resfriamento lento e controlado até temperaturas da ordem -190°C. Depois que essa
temperatura for alcancada ela deve ser entdo mantida por volta de 12 a 20h. Decorrido esse
tempo, também chamado de tempo de encharque, o sistema deve ser lentamente aquecido até
a temperatura ambiente. Para realizar o TCP de maneira adequada e devido ao longo tempo
envolvido, é necessario um sistema de controle computadorizado e apropriadamente
automatizado para ajuste constante do fluxo de LN,. Esse pode ter sido o principal fator da

aparente interrupcdo do seu desenvolvimento desde o seu surgimento até as Ultimas décadas.

O TCP ja é aplicado mais tradicionalmente em acos-ferramenta e promove efeitos
substanciais na resisténcia ao desgaste. Dessa maneira, as ferramentas trabalham por mais
tempo entre as afiagdes e em velocidades de corte maiores. Foram obtidos aumentos na vida
em numeros de furos produzidos por brocas de aco rapido de até 343% em velocidades de

corte mais altas [6].

Os efeitos do TCP interagem com os efeitos dos tratamentos térmicos anteriores. Para
0 aco, o ciclo criogénico pode ser inserido entre os Ultimos estagios dos tratamentos térmicos
convencionais, entre témperas duplas ou triplas. Para isso, € preciso determinar qual momento

a insercao trara maior beneficio em relacdo a destina¢do do material.



Um trabalho realizado em 1982 [7] foi um dos pioneiros na recente reinvestigacdo do
tratamento criogénico. Esse estudo do desgaste abrasivo de doze ligas metalicas ferrosas
mostrou que esse tratamento produz melhoras significativas na maioria dos materiais
estudados em relacdo ao desgaste abrasivo. No caso dos acos-ferramenta, foi observada
reducdo de até 718% na taxa de desgaste do aco D-2 e de 172% no de tipo O-1. O autor
afirma que o TCP realizado nesses materiais reduz a quantidade de austenita retida no
material transformando-as em uma fase mais dura conhecida como martensita e, portanto,
mais resistente ao desgaste. Meng e colaboradores (1994), Collins (1998) e Huang e
colaboradores (2003) [8,9,10] mostraram por técnicas de investigacdo estrutural como
difracdo de raios X, microscopia eletrénica de transmissdo e varredura que a formacdo da
martensita provavelmente ndo € o Unico processo que ocorre no aco ao longo do tratamento
criogénico. Foram observadas precipitacGes de carbonetos finos que ficam mais homogéneos
em tamanho e em distribuicdo no material. O que também explicaria 0 aumento da resisténcia

ao desgaste do aco.

Singh e colaboradores (2003) mostraram que o periodo de iniciacdo de trincas por
fadiga em soldas de ago inoxidaveis do tipo AISI 304L apds o TCP é duas vezes maior em
comparacdo ao mesmo material ndo tratado [11]. Os autores propGem que o tratamento
criogénico alivia as tensdes residuais geradas pelo processo de solda nas zonas afetadas pelo
calor. Lulay e colaboradores (2002) concluiram que, em oposi¢do ao tratamento de curta
duracdo (2h), o TCP prolongado (48h) tem efeitos reais sobre a liga de aluminio
aeronautico 7075 [12]. Sobretudo, o ensaio de impacto Charpy, no qual o material é tratado
por 48h (Charpy 9,5 J) apresentou diferenca de 12% em relacdo ao tradicional (8,5 J). Esse
autor nao especulou sobre os resultados precipitadamente, ele prop6s ensaios de difracdo de
raios X, microscopia eletronica de varredura, entre outros ensaios, em trabalhos futuros para

obter uma melhor descricdo das causas.

Chem e colaboradores (2001) [13] descreveram os efeitos do tratamento criogénico
profundo em uma liga de aluminio aeroespacial, porém ndo a especificam, talvez por se tratar
de um artigo interno da NASA que agora esta sob dominio publico. Os autores relatam
beneficios quanto ao alivio de tensdes residuais nas zonas afetadas pelo calor de juntas
soldadas (—12 ksi) por meio dos ensaios de difracdo de raios-x. Também houve alivio de
tensdes residuais significativos quando o tratamento criogénico foi aplicado anteriormente ao
envelhecimento artificial em placas laminadas (-9 ksi). Nesse mesmo artigo os autores
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relatam melhorias na resisténcia a fadiga de alto ciclo dessas juntas soldadas, porém sem
alteracdes significativas nos ensaios de dureza e tragcdo. Outro interessante resultado desse
trabalho € o prolongamento da vida em ensaios de corrosdo sob tensdo (Stress Corrosion

Cracking).

Cabe frisar que os fendmenos envolvidos no tratamento criogénico ainda ndo sao
plenamente conhecidos e que as teorias propostas explicam os resultados de forma
parcialmente satisfatoria a partir de seus efeitos, mesmo para 0 a¢o. Ndo ha ainda o que se
possa chamar de consenso sobre 0s mecanismos das alteragdes provocadas pelo TCP. Outro
ponto importante destacado para o tratamento criogénico profundo € o fato de todo o material
sofrer mudancas em sua microestrutura, dessa forma, o TCP ndo pode ser considerado apenas
um tratamento superficial. Os efeitos do TCP em relacdo a resisténcia ao desgaste
teoricamente ndo estdo restritos a superficie, mesmo depois que a mesma é removida do
material. Os efeitos do tratamento criogénico podem ser praticamente permanentes ao
acompanhar toda a vida (til da peca. E, de certa forma, consenso de que ele ndo substitui

inteiramente os tratamentos térmicos convencionais, mas 0s complementam.

O efeito no aumento da resisténcia ao desgaste de varios tipos de aco é um bom
indicio que torna interessante investigar possiveis influéncias semelhantes para ligas de

aluminio.

A partir dos resultados apresentados na literatura, torna-se muito interessante
investigar a influéncia do TCP nas propriedades triboldgicas de sistemas nos quais estejam

presentes ligas de aluminio. Principalmente por dois motivos:

e Reducéo do desgaste abrasivo de contato;

e Alivio das tensdes residuais da fabricagcdo ou do uso nos materiais tratados.

Contudo, ndo existem na literatura cientifica atualmente trabalhos que relacionem o
tratamento criogénico profundo com o processo de desgaste de ligas de aluminio, porém ja
existem publicagdes a respeito do uso de revestimentos de filmes finos em materiais dlcteis
tais como essas ligas [14]. Logo, até o presente momento e pelo conjunto da abordagem, o

tema dessa tese de doutorado representa trabalho original.



2 - REVISAO TEORICA
2.1 - ALUMINIO

A partir do momento em que o aluminio pdde ser obtido e explorado economicamente,
devido ao desenvolvimento da eletrdlise ignea de larga escala concebida por Hall e Héroult
em 1886, esse metal progressivamente adquiriu importancia tornando-se comparavel ao ferro
e ao acgo para o desenvolvimento da industria mundial nos os dias atuais. Antes desse ponto
crucial, esse metal chegou a ser mais valorizado do que o ouro, embora seja conhecido hoje
como o elemento metalico mais abundante na superficie terrestre. Para muitas aplicacdes, o
aluminio apresenta consideraveis vantagens em relacdo ao ago, principalmente devido as suas

propriedades mecanicas e térmicas.

No estado tecnicamente puro (99,999%), o aluminio ndo ¢ um material apropriado
para construcdo de estruturas e para suportar altos carregamentos, sendo sua tensdo de
escoamento proxima a 20 MPa. Sua temperatura de recristalizagdo esta situada entre —60°C
e —40°C e torna impossivel aprimorar suas propriedades mecanicas pelo trabalho a frio [14].
Contudo, com a pequena adicdo de 0,01% de elementos tais como o ferro, silicio e titanio a
temperatura de recristalizacdo é alterada para acima de 200°C. Suas caracteristicas Unicas sdo
aproveitadas na industria de transformacdo e, devidamente preparado, o metal pode ser
trabalhado a frio.

O aluminio puro possui uma estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) e
possui boa ductilidade, mesmo em baixas temperaturas. Sua temperatura de fusdo préxima a

660°C restringe bastante seu alcance de utilizacao.

O desenvolvimento de novas ligas de alta resisténcia por meio da combinacdo com
outros metais tais como 0 magnésio, cobre, zinco e silicio promoveram grande
desenvolvimento da aeronautica. Descobriu-se que boa parte das ligas sofriam influéncia de
sua propria historia térmica devido ao endurecimento por precipitacdo, logo, diversos
tratamentos controlados de aquecimento e resfriamento foram desenvolvidos para atingir

alteracOes desejaveis em algumas de suas propriedades mecénicas.

Devido a quantidade exigida, algumas ligas de aluminio que combinam relativa
resisténcia mecanica e coerentes custos de producdo séo assim utilizadas no setor elétrico em

substituicdo ao cobre, haja visto, também, que sua menor densidade favorece instalagdes
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aéreas. Nao somente os condutores aéreos sdo fabricados em aluminio, os elementos
estruturais de montagem que o0s ancoram as torres de transmissdo sdo produzidos com ligas

semelhantes desse metal [15].

Como ja& mencionado, os principais elementos utilizados para produzir ligas de
aluminio sdo o cobre, 0 manganés, o magnésio, 0 zinco e o silicio. Recentemente o litio
também vem sendo investigado para aplicacdes aeroespaciais [16]. Algumas dessas ligas ndo
respondem a tratamentos térmicos se apresentarem estrutura monofasica, nesses casos, 0
aumento da resisténcia pode ser obtido com o endurecimento por solucdo solida. Quando a
precipitacdo for fisicamente permitida para dois elementos, exceto o proprio aluminio, ocorre

a formag&o de um composto intermetalico tal como o Mg,Si ou 0 MgZn, [17,18].

O primeiro critério para classificacdo das ligas de aluminio € distingui-las entre
fundidas ou trabalhaveis, sendo essas Ultimas divididas também entre forjadas, laminadas e
extrudadas. Um cddigo de quatro digitos é utilizado para classificar ambos os tipos quanto a
composicdo dos elementos da liga e tolerancia de suas impurezas. Esse codigo divide as
principais ligas de aluminio em oito grandes grupos chamados também de séries ou familias

quanto a composi¢do quimica (Tab. 1).

Tabela 1 - Sistema de designagdo de ligas de aluminio por elementos principais

Ligas de aluminio agrupadas por principais elementos de liga

Aluminio >99,00% 1XXX
Cobre 2XXX
Manganés 3XXX
Silicio AXXX
Magnésio 5XXX
Magnésio e silicio BXXX
Zinco TXXX
Outros elementos 8Xxx
Série ndo utilizada 9XXX

Fonte: Aluminum Association

Uma virgula decimal posicionada entre os dois ultimos digitos sinaliza, em especial e
somente, que a liga é do tipo fundida. Para todos os casos € utilizado um hifen que separa esse
cddigo inicial da composicdo de outro a sua direita que designa basicamente a témpera. Esse

codigo é composto de uma letra acompanhada de um ndmero, que por sua vez, pode ter de um
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a trés digitos, ele representa quais tratamentos mecénicos e/ou térmicos foram aplicados a
liga. As letras F, H e O indicam as condicdes de "como fabricado", "encruado” e "recozido",
respectivamente. Exemplos: A liga AA 356,0-T6 é uma liga fundida e tratada termicamente, a
liga AA 7075-T6 é uma liga forjada e tratada termicamente e a liga AA 1100-O é uma liga

forjada e recozida[17].

As ligas da familia 2xxx e 6xxx sdo propriamente utilizadas no setor elétrico em

aplicacdes onde se espera um desempenho melhor do que o aluminio puro.

2.2 - LIGAS DE ALUMINIO DA SERIE 6xxx

Ao possuir, necessariamente, como elementos 0 magnésio e o silicio (Tab. 1) [19], as
ligas dessa série apresentam baixa densidade, boas propriedades mecanicas e sdo resistentes a
corrosdo [20]. O aluminio e suas ligas sdo naturalmente resistentes a corrosdo devido a
camada de Oxido que os protege. Essa camada passiva de 6xido € formada muito rapidamente,
assim que uma superficie € exposta ao oxigénio do ar, por exemplo, no processo de usinagem.

Sua composicao é basicamente de alumina amorfa (Al,O3).

O endurecimento pode ser obtido nas ligas da série 6xxx pela precipitacdo de Mg,Si.
Isso é obtido pela adicdo de magnésio ao sistema binario Al-Si que resulta no sistema
pseudobinario Al-Mg,Si.[21].

Considerando ligas com silicio em excesso, a concentracao do precipitado Mg,Si pode
ser calculado com a seguinte proporcdo: %Mg2Si = 1.578x%Mg [22]. Essa relacdo €
resultado da propor¢cdo em massa entre Mg e Si. Contudo, a presenca de manganés e ferro
limitam a formacdo de Mg,Si, pois esses elementos se ligam mais facilmente ao silicio [22].
Desse modo, o excedente de silicio que pode formar o precipitado Mg,Si sera correspondente
ao total da concentracdo de silicio descontando-se um quarto da concentracdo combinada
entre ferro e manganés. Essa limitacdo caracteriza as ligas da série 6xxx com relacdo a

tolerancias maximas de ferro e manganés.

As ligas da série 6xxx (Al-Mg-Si) sdo muito interessantes para diversas aplicacdes,
uma vez que permitem bom acabamento superficial, boa aptiddo para solda, boa capacidade

de extrusdo e baixo valor de producéo [18].
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2.3 - TRATAMENTO TERMICO

As ligas da série 6xxx sdo suscetiveis aos tratamentos térmicos com atrativas
mudancas das propriedades mecanicas. Ndo havendo concentragdes suficientes de magnésio
para a precipitacdo de Mg,Si, o silicio presente pode ser mantido na forma elementar como
elementos de segunda fase [23]. Por outro lado, ao se incrementar magnésio a liga, as
particulas de silicio e a fase hexagonal Mg,Si serdo encontradas. A precipitacdo de Mg,Si

sera resultado do envelhecimento, seja ele natural ou artificial [14].

Os distintos tratamentos térmicos que podem ser aplicados as ligas de aluminio
seguem a codificacdo da Tab.2. Essa codificacdo também descreve o tipo de trabalho que o

material recebe antes e depois dos ciclos térmicos propriamente.

Tabela 2 - Codificacdo dos tratamentos térmicos

Codigo  Tratamentos térmicos

Tl Resfriamento da temperatura de conformacgéo mecanica e envelhecimento natural

T2 Recozimento (fundicéo)

T3 Solubilizacdo e trabalho a frio

T4 Solubilizacdo e envelhecimento natural

T5 Envelhecimento artificial durante o resfriamento da fabricacédo

T6 Solubilizacdo e envelhecimento artificial

T7 Solubilizacdo e estabilizacdo

T8 Solubilizacéo, trabalho a frio e envelhecimento artificial

T9 Solubilizacdo, envelhecimento artificial e encruamento por trabalho a frio

T10 Envelhecimento artificial sem tratamento e trabalho a frio

Os tratamentos térmicos das ligas de aluminio consistem basicamente nas etapas de

solubilizacédo, témpera e envelhecimento.

e Solubilizagdo: Aquecimento até valores proximos da menor temperatura de fusdo
entre as fases presentes. Alguns elementos de liga em solugédo sélida séo dissolvidos
no aluminio;

e Témpera: Resfriamento rapido. Os elementos de liga sdo preservados em solugéo

solida;
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e Envelhecimento: Natural em temperatura ambiente: Precipitados oriundos da solugéo
solida supersaturada propiciam melhorias na dureza e resisténcia a tragdo. Artificial
com moderado aquecimento (100-200°C): Precipitagéo acelerada e desenvolvimento
de fases metaestaveis.

Envelhecimentos efetuados em altas temperaturas associados a altos tempos de

tratamento podem produzir fases incoerentes e reduzir a resisténcia da liga [18,24].
2.3.1 - Solubilizacéo

A solubilidade parcial de um soluto na rede cristalina de um solvente, em geral,
aumenta com a temperatura. Em temperaturas relativamente altas, esse solvente apresenta-se
como uma Unica fase super saturada em atomos do soluto, assim os atomos do soluto estdo
todos inseridos na rede cristalina. Na medida em que a liga é resfriada, em uma temperatura
tipica, existe um limite de solubilidade na qual a estabilidade ndo mais pode ser considerada,
particulas de segunda fase sdo precipitadas. Esses precipitados podem ser, por sua vez,
constituidos agora de uma solucdo sélida de atomos do solvente na rede cristalina do soluto.
O tratamento térmico das ligas da série 6xxx produz, dessa forma, o composto intermetalico
Mg.Si [24].

A precipitacdo de particulas de segunda fase é obtida pelo resfriamento lento de uma
liga, a temperatura inicial desse processo deve ser aquela na qual apenas uma fase
supersaturada do soluto esta presente e isso ocorre na temperatura em que se atinge o limite
de solubilidade. Essas particulas de segunda fase se localizam, preferencialmente, nos
contornos de gréo da fase priméria (o), pois essa regido apresenta energia mais alta propicia
para a ativacdo necessaria da nucleagdo da fase . Como essa nucleacdo ocorre em
temperaturas relativamente altas, durante a transformacdo em equilibrio, precipitados
grosseiros sdo formados devido a alta taxa de difusdo. As propriedades da liga ndo sao

aprimoradas pela formacgéo desse tipo de estrutura de graos grosseiros.

Por outro lado, a precipitacdo de particulas de segunda fase finamente distribuidas no
interior dos grdos melhora as propriedades mecénicas da liga. Esse é objetivo dos tratamentos

térmicos de solubilizagdo e precipitacéo.
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2.3.2 - Témpera

Para que sejam precipitadas particulas de segunda fase finamente distribuidas no
interior dos gréos da fase priméria, primeiro a liga deve ser aquecida a certa temperatura e
nela deve ser mantida pelo tempo suficiente para que ocorra a solubilizacéo total, dessa forma

uma estrutura monofasica (fase o) serd formada.

Em seguida, a liga deve passar pela témpera, que consiste no resfriamento réapido.
Nesse processo, a estrutura de fase primaria supersaturada de soluto sera preservada, contudo,

estara na forma metaestavel e fora do equilibrio termodinamico [24].

O processo de resfriamento da témpera pode ser realizado pela imersdo rapida em
diversos meios, dependendo da geometria da peca e da resposta do material ao resfriamento,

mas em geral, sdo utilizados o 6leo, a 4gua ou o préprio ar ambiente.
2.3.3 - Envelhecimento

Seguindo a rotina de aprimoramento das propriedades mecénicas da liga, depois da
solubilizacdo é possivel precipitar de maneira controlada a fase 3, por essa razdo, essa etapa
também é chamada de precipitacdo. Sendo provocada fora do equilibrio termodinamico, evita-
se que os precipitados se formem apenas nas regides de contornos de grdo da fase o, dessa

forma, as particulas sdo precipitadas também no interior desses graos.

H& uma tendéncia a precipitacdo da fase  pelo processo de nucleagéo e crescimento
depois que a fase a supersaturada proveniente da solubilizagdo foi preservada pela témpera
até a temperatura ambiente. Para que se formem os precipitados, é necessario que se atinja
certo grau de energia de ativacdo. Mesmo que o macro sistema em si ndo alcance a densidade
de energia necessaria, localmente, no entanto, os precipitados se formam de maneira aleatéria
devido a distribuicdo estatistica de energia entre os atomos. Quando mais precipitados sao
formados, mais o sistema abandona a condi¢do de metaestavel para uma condicdo mais
estavel. Em temperatura ambiente, o tempo necessario para atingir a condicdo mais estavel

varia entre alguns dias e meses.

Evidentemente, esse processo pode ser acelerado com certo aumento de temperatura.
Deste modo, diminui-se a barreira energética entre a energia cinética média das particulas e a

energia de ativacdo da precipitacdo. O tempo necessario para a precipitacdo majoritaria é
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substancialmente reduzido, porém a temperatura deve ser mantida por certo tempo até que se

alcance a condicdo desejada [24].

Temperatura
A
o Solubilizada
® Equilibrio Termodinamico
o+B Envelhecida

OGS

Superenvelhecida

*
o
|

o, supersaturada Estrutura normal

»
»

Tempo

Figura 1 - Tratamentos térmicos de solubilizacdo, témpera e precipitacdo. Adaptada de [24]

A temperatura de solubilizacdo, a temperatura de precipitacdo e a temperatura minima

de témpera sdo representados pelos pontos 1, 3 e 2 da Fig. 1, respectivamente.

A temperatura desejada para a solubilizacdo é aquela que permite alta velocidade de
nucleacdo, baixa velocidade de crescimento e curto alcance dos movimentos de difusdo. Isso
resulta em particulas finamente distribuidas na matriz priméria. Se a temperatura for mantida
no ponto 2 por tempo suficiente, ocorrera a precipitagdo de particulas finas da fase B
espalhadas no interior dos grdos da fase o. Essa etapa de precipitagdo é chamada de

envelhecimento [24].

Durante o processo de envelhecimento, precipitados metaestaveis intermediarios
coerentes ou semicoerentes com a rede do solvente tendem a formar depois de certo tempo

precipitados da fase de equilibrio, que sdo, em geral, incoerentes com a rede do solvente.
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Precipitados metaestaveis intermediarios provocam melhorias mais intensas das propriedades

mecanicas.

Assim que forem alcancgadas as condigdes de distribuicdo e tamanho dos precipitados,
0 processo deve ser interrompido resfriando-se novamente o material. O crescimento
demasiado dos precipitados pode resultar em particulas grosseiras que prejudicam a
resisténcia mecénica. Essa condicdo geralmente indesejavel é chamada de

superenvelhecimento.

A mobilidade das discordancias na estrutura do material caracteriza sua resisténcia
mecanica. O papel dos precipitados produzidos durante o tratamento térmico é reduzir a
facilidade de movimentacdo das discordancias e, desse modo, aumentar a resisténcia. Se a
segunda fase esta finamente distribuida no interior dos graos na forma de pequenas particulas,
provocam tensdes internas na rede que constituem obstaculos ao movimento das
discordancias. O material se torna mais duro e possui maior resisténcia mecénica. Por outro
lado, se a segunda fase estiver concentrada em particulas grosseiras localizadas nos contornos
de grdo da primeira fase, as discordancias ndo encontrardo obstaculos no interior desses

grdos [24].
2.3.4 - Endurecimento das ligas Al-Mg-Si (6xxx)

A formacdo de precipitados finamente distribuidos na matriz da fase primaria tem
como resultado o endurecimento das ligas da série 6xxx. Variagdes entre a composicao
quimica, os tratamentos térmicos e 0s processamentos provocam grandes diferencas entre 0s

tipos de microestrutura que cada liga apresenta.

O envelhecimento das ligas com Al-Mg-Si é normalmente efetuado por volta de
170°C. A rotina de precipitacao dessas ligas é das mais complexas para esse fim. A sequéncia
de precipitacdo e endurecimento para as ligas Al-Mg-Si é ilustrada na Fig. 2 e resumida

como:

Solucdo solida super saturada — Aglomerados independentes de Mge Si ——

Zonas GP — Fasericaem Si — B'(Mg.Si) —> B(Mg.Si) [25]

Como a solubilidade do silicio no aluminio é menor do que a do magnésio,

inicialmente se formam aglomerados (clusters) de atomos de silicio homogeneamente
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distribuidos pela matriz [26-33]. Os atomos de magnésio difundem-se para esses aglomerados
de silicio e a eles se ligam formando as zonas de Guinier-Preston (zonas GP). A forma inicial
das zonas GP é aproximadamente esférica, mas na medida em que crescem transformam-se

em precipitados com forma de agulhas descritos na literatura por 3 [34].

Na medida em que a temperatura for reduzida, decresce a solubilidade sélida dos
compostos intermetalicos Mg,Si, isso permite o endurecimento por precipitacdo nas ligas da
série 6xxx. A resisténcia mecanica da liga ainda pode ser incrementada pelo envelhecimento
artificial esquematizado na Fig. 2 (T6), pois as particulas intermetalicas Mg,Si tendem a se
distribuir mais uniformemente por toda a estrutura de forma estavel. Quando aplicado, o
envelhecimento artificial serd o ultimo tratamento térmico convencional devido a sua

temperatura ndo ser tdo elevada e permitira apenas o trabalho a frio no material.

800

700

Solubilizagéo

600
500
400

300

Temperatura [°C]

200

100

Tempo

Figura 2 - Solubilizacéo e envelhecimento artificial (T6) para precipitacdo da fase 3 na matriz da
fase a.
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2.4 - TRIBOLOGIA

A Tribologia é uma ciéncia que possui como objeto de estudo a interacdo entre
superficies em contato e movimento relativo [35]. A tribologia retne os estudos relacionados
ao atrito, a lubrificacdo e ao desgaste. Em geral, a identificacdo de um problema e a proposta
de solugdes triboldgicas necessita de conhecimentos de varios ramos da ciéncia, entre as quais
estdo a quimica de lubrificantes, ciéncias dos materiais, reologia, mecénica dos fluidos, e

outras afins [35].
2.4.1 - Contato

A andlise de um sistema triboldgico geralmente é complexa, pois varios fendbmenos
tendem a acontecer simultaneamente. Torna-se necessario separar os fenbmenos por suas
naturezas para que se possa estimar de cada um a sua contribuicdo para o sistema. Deve-se
classificar as modificaces tribologicas em quatro tipos: efeitos mecanicos em micro e macro

escala, efeitos quimicos e a transferéncia de material.
2.4.2 - Sistema triboldgico ou tribossistema

Um sistema tribolégico é definido pela manifestacdo de atrito, que em sua
configuragdo mais simples ocorre entre duas superficies em contato que sdo forgadas ao
movimento relativo. Essa interacdo em geral é complexa e dindmica, pois depende de varios
fatores tais como: a presenca de elementos interfaciais, condi¢cdes ambientais, rugosidade das
superficies, etc. Evidentemente, a propria interacdo entre as superficies provoca modificacoes

do proprio tribossistema.

Um sistema tribolégico é composto basicamente por quatro elementos, conforme pode

ser visto na Fig. 3:

e Corpo solido;
e Contracorpo;
¢ Elementos interfaciais;

e Ambiente.

A estrutura de um tribossistema é determinada por seus elementos, suas propriedades e

as interagdes entre eles. Em geral, a estrutura de um tribossistema é afetada pelo tempo sob a
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acdo do atrito e do desgaste. Isso pode resultar em mudancgas do comportamento funcional do
sistema, seja para efeitos desejados ou ndo desejados tais como danos [37].

De acordo com o tipo de desgaste produzido, o contra-corpo pode ser um sélido, um
liqguido, um g&s ou uma mistura dessas fases. Os elementos interfaciais podem ser

representados pela presenca de lubrificantes e/ou particulas em estado sélido, contaminantes,

oxidos, etc.
Ambiente
Contracorpo
—_— Elementos
interfaciais
Corpo soélido
e

Figura 3 - Representagdo esquematica de um tribossistema [Adaptado de 37].

O desempenho de alguns sistemas tribologicos pode ser melhorado através do
conhecimento dos mecanismos de desgaste aos quais estiverem submetidos. Esse
aprimoramento pode passar pela escolha de novos materiais, tratamentos superficiais,

revestimentos ou até tratamentos térmicos durante a fase de projeto ou reprojeto.

Quando duas superficies estdo em contato, a forca que uma exerce sobre a outra é um
dos principais parametros que influenciam os mecanismos de atrito de desgaste. Essa forca
produz um campo de tensdes no interior dos materiais que, por sua vez, depende da geometria
das superficies. Alguns trabalhos numéricos foram feitos para avaliar o campo de tensdo e
deformacdo no interior de superficies revestidas [29]. Outra aproximacdo matematica foi
examinada para calcular as tensdes na interface entre um revestimento de maior dureza e
substratos com menor dureza [30]. Solugbes numéricas tém sido muito utilizadas para
descrever as distribuicfes de tensdes sobre e abaixo da superficie revestida. Esses modelos
demonstram que uma tensdo de tracdo na interface tende a separar o revestimento do
substrato. Pela manipulagdo desses modelos, € possivel demonstrar que, ajustando a espessura

do filme, esse problema poderia ser evitado.

Outro importante parametro utilizado para caracterizar um sistema triboldgico é a
relacdo entre a dureza do revestimento e a dureza do substrato. Mesmo revestimentos muito

ducteis, tais como a Ag e 0 Au, podem reduzir a tensao trativa na superficie de deslizamento,
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evitando assim a formagéo de trincas que poderiam incrementar a severidade do desgaste
[31]. Os revestimentos duros também apresentam tipicamente tensdes residuais compressivas
qguando aplicados sobre materiais de dureza muito menor. Com temperaturas de
processamento teoricamente menores, a deposicdo fisica tende a apresentar menores tensdes
residuais de superficie. Dependendo da predominancia de um dos mecanismos de desgaste
envolvidos e das propriedades mecanicas das superficies, os revestimentos com filmes duros

podem reduzir o desgaste, agindo para diminuicdo do atrito e para prevencao do riscamento.

O riscamento do componente de atrito pode ser influenciado pela espessura do
revestimento. 1sso se deve ao grau de penetracdo da superficie rugosa sobre a superficie de
atrito. J& revestimentos duros séo sujeitos a fraturas quando depositados em materiais ducteis,

isto acontece quando hé excessiva deformacédo do substrato durante o contato [31].

Particulas abrasivas podem ser encontradas no contato entre as duas superficies com
movimento relativo, essas particulas podem ser exdgenas, se forem adquiridas do ambiente,
ou enddgenas, se forem produzidas pelo proprio processo de desgaste. Essas particulas
exercem influéncia consideravel para o processo de desgaste e, por conta disso, outros
parametros devem ser conhecidos e levados em conta e registrados: concentracdo, dureza,

diametro, rugosidade, etc.

Em micro escala, os mecanismos tribologicos de microdistribuicdo de tensbes no
contato descrevem a geracdo e propagacdo de trincas como causas do desprendimento de
material. Tanto o processo de nucleacdo quanto o de propagacdo de uma trinca sdo
provocadas principalmente por tensdes de cisalhamento. Quando material € removido em
forma de particulas deixa para tras as marcas de desgaste, caracteristicas dos mecanismos de

desgaste envolvidos.

Como indicam alguns estudos sobre o fator de intensidade de tensdo, tensdes

compressivas produzidas no revestimento oferecem prevencdo a propagacéo de trincas [32].

2.5 - DESGASTE

O desgaste envolve necessariamente a remogdo de material na regido de contato
quando dois ou mais corpos sao submetidos a movimentos relativos [36]. Os mecanismos
que causam o desgaste podem ser divididos em dois grupos, um deles quando as
caracteristicas mecanicas prevalecem sobre a natureza quimica e o outro quando ocorre
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o inverso. Em geral, também é possivel identificar a predomindncia de um mecanismo,
mesmo que dois ou mais ocorram simultaneamente no dano. Essa dominancia é determinada
pelas caracteristicas mecanicas, pela estabilidade quimica dos materiais ao entrarem em

contato, pela temperatura local e condicdes de operacéo [36].
Basicamente sdo quatro tipos de desgaste:

e Desgaste abrasivo;
e Desgaste adesivo;
e Desgaste por fadiga de contato;

e Desgaste por fretting.
2.5.1 - Desgaste Adesivo

O desgaste adesivo representa a formacdo de uma juncdo adesiva na interface entre

dois corpos (Fig. 4).

Juncéo
Adesiva

Fratura

Figura 4 - Juncéo adesiva e inicio da remocdo de material [38].

A juncéo adesiva ndo tende a se formar espontaneamente em qualquer material, para
que isso ocorra, a natureza fisico-quimica entre as superficies deve ser favoravel. Alem disso,
algumas etapas bem definidas para formagdo de particulas de desgaste adesivo devem

acontecer:

e Conformacéo das irregularidades de ambas as superficies em contato;

e Remocé&o de filmes das superficies;
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e Formacéo da juncédo adesiva;

e Falha proxima a juncéo e transferéncia de material;

e Modificacdo dos fragmentos transferidos;

e Remocdo de fragmentos retirados que passam a agir como particulas de

desgaste.

Archard [38] propds uma equagdo para expressar 0 volume de material removido pelo

desgaste adesivo (Eqg. 1).

V, =k L (1)

Onde k € o coeficiente de desgaste, L é a distancia de escorregamento e H € a dureza

do material mais ductil entre os dois.

Essa equacdo ndo representa contatos lubrificados, sendo propria de contatos secos.

Algumas correcfes sdo necessarias na equacao de Archard para contatos lubrificados.

O mecanismo de falha das juncGes ndo é bem definido, uma vez que cada juncgéo
adesiva é resultado de contato intimo entre superficies inicialmente rugosas. Geralmente,
atribui-se o mecanismo de fratura a falha da juncio adesiva. E fato que ambos 0s mecanismos
de fratura e adesdo sdo influenciados por possiveis contaminacdes ao ambiente e defeitos pré-
existentes. Deste modo, torna-se pouco provavel estabelecer relacdes diretas entre o desgaste
adesivo e as propriedades do material. No entanto, alguns pardmetros podem ser indicados

como influentes sobre a ocorréncia do desgaste adesivo:

e Estrutura eletrénica;
e Estrutura cristalina;
e Orientacdo cristalina;

e Tensdo coesiva.
2.5.2 - Desgaste Abrasivo

O desgaste por abrasdo consiste também na remoc¢do de material de um sélido causado
pelo contato e movimento relativo com as protuberancias de outra superficie ou particulas

abrasivas. Para ocorrer o desgaste abrasivo, as particulas devem possuir dureza igual ou
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superior ao do préprio material. Apenas diamantes possuem dureza suficiente para desgastar
outros diamantes nos processos de corte ou lapidacéo.

O desgaste abrasivo é a remocao de material de uma superficie colocada em contato
dindmico com outra superficie ou com particulas, sob acdo de uma carga normal W, uma
carga de deslizamento F com um angulo de ataque 6 (Fig. 5). Tomando como inicio a situacdo
de repouso relativo, as irregularidades microelevadas da superficie mais dura tendem a
penetrar no outro material, causando nele deformacdes plasticas. Quando for produzida carga
tangencial capaz de romper a forca de atrito estatico, essas microelevacfes duras removem
material da superficie macia combinando microadesdo e microcorte [38]. Durante o
movimento, uma microelevacdo individual pode encontrar diversas outras do material mais
ductil, ao ampliar esse raciocinio para todo o nimero de microelevacfes que uma superficie
rugosa pode apresentar, ocorrem sucessivamente novas penetragdes e remocdes. O controle
do desgaste abrasivo de fato ndo é simples, havendo diferentes mecanismos de desgaste

atuando simultaneamente e na maioria dos casos, cada um com caracteristicas proprias.

N
////ﬁ/\///////// 7/

Figura 5 - Desgaste abrasivo [Adaptado de 36]

E possivel fazer algumas relacdes entre as propriedades do material e sua resisténcia
ao desgaste. Geralmente, o tratamento térmico das ligas metalicas tende a favorecer a
resisténcia ao desgaste e para materiais ndo metalicos duros a resisténcia ao desgaste é

linearmente relacionada com a dureza [38].

A classificagdo geral dos processos de desgaste abrasivo € feita pelos modos de

desgaste em funcdo da mobilidade das particulas, sendo assim denominados como
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deslizamento, rolamento, oscilagéo, impacto e escoamento. A gravura da Fig. 6 ilustra como o
tipo de movimentagdo das superficies e/ou particulas abrasivas determinara qual modo de
desgaste sera predominante. Tens@es ciclicas alternadas podem resultar dos movimentos de

rolamento, deslizamento ou impacto.

Desgaste por Desgaste por Desgaste por Desgaste por Desgaste por
deslizamento rolamento oscilagao impacto erosao
] e pum m ==
I

Processos de desgaste por tipo de movimento

Figura 6 - Classificacdo dos processos de desgaste em relacdo & mobilidade das particulas
[Adaptado de 37].

2.5.3 - Desgaste entre dois ou trés corpos

O processo de desgaste abrasivo geralmente se desenvolve em um sistema de trés
corpos. Em outras palavras, duas superficies estdo em movimento relativo uma contra a outra
e particulas abrasivas constituem um terceiro tipo de corpo como elementos interfaciais. Se as
particulas abrasivas possuirem relativa dureza e forem capazes de remover material de uma
das superficies, entdo esse processo é chamado de desgaste abrasivo entre trés corpos (Fig. 7).
Se essas particulas sdo geradas a partir do proprio material retirado das superficies, entdo séo
chamadas de enddgenas e quando sdo provenientes de um material contaminante ou mesmo
propositalmente incluidas no contato, entdo elas sdo chamadas de exdgenas [39]. Desgastes
inicialmente entre dois corpos podem evoluir para o desgaste entre trés corpos caso particulas
contaminantes exodgenas penetrem na interface ou particulas enddgenas sejam
progressivamente arrancadas das superficies [40]. O aluminio forma particulas enddgenas
duras de alumina (Al,O3) quando o desgaste € produzido na presenca de oxigénio. O desgaste
pode ser produzido pelo deslizamento das particulas ou pelo rolamento. No deslizamento, o
desprendimento de material pode acontecer em um Unico evento de corte ou pela repeticdo de

riscamentos da superficie (micro fadiga). J& no rolamento de particulas duras, o destacamento
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de material pode acontecer com o microlascamento, no caso da superficie ser fragil, ou

também por microfadiga caso o material seja ductil.

O desgaste abrasivo entre trés corpos é geralmente menos severo do que aquele
produzido entre dois corpos, se forem mantidos equivalentes todos os parametros comuns

entre os dois casos.

Coo@e0 HO

Figura 7 - Desgaste entre trés corpos [autor].

A presenca do abrasivo ndo é suficiente para caracterizar o sistema triboldgico pelo
processo de desgaste entre trés corpos, se houver aderéncia das particulas a uma das
superficies, evitando assim que as mesmas sofram rolamento, entdo o desgaste sera
classificado como sendo entre dois corpos, sendo um deles representado pelas particulas
abrasivas e 0 outro a superficie desgastada. A segunda superficie aderida as particulas ndo
desperta interesse sob o ponto de vista do desgaste e seu papel neste caso é apenas transportar

0 abrasivo, como uma lixa.
2.5.4 - Mecanismos de desgaste abrasivo

Tais como as imagens obtidas por MEV, modernas técnicas de caracterizacdo de
materiais possibilitaram melhor esclarecimento sobre a classificacdo dos mecanismos de
desgaste abrasivo, pois além de fornecerem imagens muito definidas, também podem ser

usados para detectar elementos presentes em um ponto observado (EDS).

A particula abrasiva pode estabelecer contato com a superficie de desgaste por

deslizamento, rolamento ou colisdo.

A remocdo de material devido a acdo das particulas abrasivas deslizantes pode
acontecer por microcorte, microfratura, destacamento de grdos individuais ou por fadiga

acelerada ocasionada por repetidas deformagoes. A Fig. 8 ilustra cada um desses modos.
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O modelo classico de desgaste por deslizamento é representado pelo primeiro
mecanismo (a) mostrado na Fig. 8, a ferramenta de corte, uma particula ou uma elevacao dura
corta a superficie mais macia. O material é removido e destacado. Se o material que sofre
abrasdo é fragil, é provavel que ocorram fraturas superficiais (b), na medida em que as trincas
convergem sdo entdo expelidos detritos de desgaste, esse mecanismo € conhecido por
microlascamento. Se o material trabalhado possuir ductilidade elevada, a particula abrasiva
ndo produzira um corte, mas uma deformacdo da superficie em forma de sulco (c). Deste
modo, as particulas removidas serdo resultado de fadiga por deformacgdes cumulativas. Por
ultimo esta o arrancamento de grao (d), particularmente préprio de ceramicas, nas quais 0s
contornos de grdos sdo relativamente fracos, graos inteiros ou em partes sdo perdidos como
restos de desgaste. Evidentemente, para que 0 grdo possa ser arrancado, mesmo com

contornos fracos, seu tamanho deve ser reduzido.

—_— ‘

A 4

A

(a) Usinagem (corte) (b) Fratura (lascamento)
Diregdo de abraséo Diregéo de abraséo
°

_
(c) Fadiga por deformagdes repetidas de (d) Arrancamento de gréo
maultiplas particulas (sulcamento)

Figura 8 - Modos de desgaste abrasivo [Adaptado de 36].

Um lubrificante pode ser utilizado como dispersante da suspensdo das particulas

abrasivas, controlando e estabilizando as condicOes de corte das mesmas.

Para materiais ducteis, dois mecanismos de desgaste se destacam, como mostra a
Fig. 9. Quando ocorre apenas o microcorte, todo o material proveniente do risco é removido
da superficie a frente da particula abrasiva. J& no microsulcamento, todo o material €

deslocado para as bordas do sulco. Neste caso, 0 destacamento de material da superficie de
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desgaste ocorre pelas sucessivas deformagfes das bordas dos riscos que rompem por
completo em microfadiga.

Microcorte

Microsulcamento

Figura 9. Mecanismos de desgaste abrasivo de materiais dlcteis por deslizamento de particulas.
[Adaptado de 41].

Se as particulas abrasivas rolarem sobre a superficie de desgaste ductil, entdo podera
ser observado outro mecanismo de desgaste abrasivo caracterizado por micro penetragoes

deixadas pelas extremidades angulosas das particulas.
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2.5.5 - Particulas abrasivas

Dureza das particulas

A taxa de desgaste é profundamente influenciada pela dureza relativa das particulas
abrasivas, ou melhor, pela relacdo entre a dureza do abrasivo H, e a dureza da superficie Hs.
Em geral, particulas de material mais duro produzem valores mais elevados de taxas de
desgaste. Sob a perspectiva dos mecanismos de contato entre uma particula abrasiva dura e
uma superficie, existem duas possibilidades: (a) a particula possui dureza maior do que a
superficie e a forca de contato entre ambos é suficiente para ultrapassar o limite de
escoamento do material, caso a particula ndo frature e, (b) se a particula deformar ou fraturar

é provavel que sejam muito minimizadas as deformaces da superficie.

Se a relacdo entre os valores de dureza H %' >1,2, particulas de qualquer formato
S

podem provocar o riscamento. Em especial para a abrasdo, valores maiores dessa relacao
tornam o desgaste mais severo enquanto valores abaixo de 1,2 sdo considerados de abrasdo
moderada [42].

Com essas observagoes, hoje é possivel quantificar as relacbes de dureza da escala
Mohs mostradas na Tab. 3. Essa escala estabelecia uma sequéncia qualitativa dos materiais e
minérios supondo que o material mais duro era aquele capaz de riscar todos aqueles de menor
dureza. Na hierarquia de dureza dessa escala, ao diamante corresponde a maior dureza, com

atribuicédo de valor 10.

Tabela 3 - Escala Mohs de dureza dos minerais [43]

Escala Mohs Mineral Dureza HV equivalente
1 Talco 2-3
2 Gipsita 36 -76
3 Calcita 109 - 172
4 Fluorita 190 - 250
5 Apatita 336 - 350
6 Feldspato 714 - 795
7 Quartzo 1103 - 1260
8 Topazio 1110 - 1648
9 Safira 2060 - 2720
10 Diamante 10000
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Forma e tamanho das particulas

Forma e tamanho das particulas abrasivas sdo fatores que certamente influenciam as
taxas de desgaste. Ndo sendo possivel dizer que todas as particulas abrasivas possuem o
mesmo diametro médio, devido aos processos que as geram, € comum designa-las por uma
faixa entre os diametros minimo e maximo. Processos de fabricacdo e selecdo mais
cuidadosos resultam em particulas de tamanho mais regular. Nessa faixa, também é esperado
que se informe uma subfaixa predominante com 80 a 90% da populacdo de particulas
abrasivas. Dessa forma, a distribuicdo de particulas abrasivas por tamanho é melhor descrita.
Particulas abrasivas situadas entre 5 e 500um de didmetro estdo associadas pela maioria dos
processos de desgaste abrasivo e erosivo. No processo de desgaste abrasivo, as particulas séo
mantidas em contato com a superficie desgastada, ja no processo de desgaste erosivo, as
particulas sdo langadas e se chocam contra a mesma. Nesse segundo caso, a velocidade, o
angulo de ataque da colisdo e outros fatores passam a contribuir nas taxas de desgaste. Para
ambos 0s casos, com diametros abaixo de 100um, a taxa de desgaste tende a decrescer

acompanhando diametros de particulas menores.

Considerando dois abrasivos contendo particulas de mesmo material, com
distribuicbes de tamanho semelhantes, mas que, no entanto, apresentam formatos
reconhecidamente distintos, o abrasivo de particulas mais angulosas e irregulares produzira

maiores taxas de desgaste em comparagdo com particulas mais regulares e arredondadas.

Abrasividade das particulas

A capacidade de abrasdo de uma particula depende do material contra o qual ela ira
interagir, ou seja, uma particula pode ser abrasiva para um material e ndo ser para outro mais
duro. Por isso, é sempre necessario descrever da maneira mais completa o sistema triboldgico.
Em geral, quando a dureza do material é inferior a 80% da dureza das particulas, a abraséo é
considerada rapida. No entanto, mesmo que a tensdo de escoamento do material supere a das
particulas abrasivas, até certo limite, ainda é possivel observar o desgaste, porém bem menos
intenso. Mesmo no caso onde abrasivo e superficie possuem mesma dureza, ainda pode haver
desgaste abrasivo lento, se assim ndo fosse, seria impossivel lapidar e dar forma aos
diamantes, por exemplo. Alguns materiais possuem fases com diferentes niveis individuais de
dureza, nesses casos, as fases menos duras podem sofrer desgaste abrasivo mesmo que a

macrodureza do material supere a do abrasivo em até 40%.
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S&o os principais causadores de danos prejudiciais por desgaste abrasivo em metais 0
quartzo, com dureza de 1100HV, e outros minerais com elevada dureza em torno de 800HV.

Um sistema tribologico evolui na medida em que as particulas abrasivas podem
também sofrer modificacbes durante o processo de desgaste, isso de acordo com suas

propriedades elasticas.

Como mostra a Fig. 10, em um extremo esta o caso no qual as particulas abrasivas sao
demasiadamente frageis e ao se fraturarem formam particulas menores, isso tende a reduzir o

desgaste.

1/\\2/\\3/\4

Particula abrasiva com tenacidade alta

Figura 10 - Eficiéncia do abrasivo em funcdo da dureza e da tenacidade. [Adaptado de 36]
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No outro extremo estd o0 caso no qual as particulas abrasivas possuam alta tenacidade,
podem ndo se partir em menores, ndo produzindo, desse modo, novas faces cortantes.
Particulas mais ducteis tendem a evoluir para o formato esférico que é menos severo para a

abrasdo do que formatos angulados.

A maior abrasividade entdo pode ser localizada em um caso intermediério entre esses
extremos. Com valores de dureza moderados, as particulas abrasivas ainda podem fraturar,
porém em pequenas porc¢des de volume, novas faces cortantes sdo produzidas e o tamanho das
particulas ndo é gravemente afetado. Deste modo, o abrasivo mantém sua eficiéncia por mais

tempo.

A abrasividade também é controlada pelo tamanho e geometria das particulas. A
distribuicdo de diametros das particulas de um abrasivo é normalmente definida tanto pela
minima esfera que pode penetrar um sitio, que retém as particulas, tanto pela maxima esfera
que penetra outro sitio maior que as deixa passar. Essa descrigdo se aplica aos peneiramentos
sucessivos de um abrasivo, que sdo realizados com a finalidade de separa-lo em faixas de

diametros de particulas.

O parametro mais frequentemente associado a resisténcia ao desgaste é a dureza do
material, ou seja, taxas de desgaste menos intensas sao esperadas em materiais mais duros em
comparacdo com aquelas obtidas de materiais mais ducteis. Contudo, é preciso analisar o
sistema tribologico por completo. Materiais mais dicteis podem apresentam mecanismos de
desgaste abrasivo diferentes e a interacdo pode modificar dinamicamente tanto a superficie
quanto o abrasivo a ponto de ndo mais ser a dureza o principal fator para aprimorar a

resisténcia ao desgaste.

2.2 - DESGASTE MICROABRASIVO EM MATERIAIS DUCTEIS

Aluminio e suas ligas dificilmente sdo utilizados para aplicacbes mecanicas em
ambientes agressivos quanto a abrasdo, uma vez que a resisténcia ao desgaste desses materiais
é reconhecidamente inferior [44,45]. Por essa razdo, existe um ndmero ainda limitado de
material publicado para o desgaste do aluminio e suas ligas. Sdo consideradas vantagens do
aluminio em relacdo aos outros metais: 0 seu baixo custo de produgdo e manufatura, sua boa
resisténcia a corrosao[46] e sua baixa densidade [47]. Contudo, para algumas aplicacdes, 0s

componentes de aluminio sdo expostos a mecanismos de danos tais como fadiga sob fretting
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ou também desgaste por fretting. Esses mecanismos danificam o componente devido a perda
irrecuperdvel de material ou seguindo por uma prematura iniciacdo de trincas a qual pode

reduzir drasticamente a resisténcia do componente [48].

Um exemplo onde componentes de aluminio sdo expostos a um ambiente desgastante
é¢ 0 de cabos de transmissdo usados na transmissdo de energia elétrica. Os cabos sdo
normalmente construidos de fios de aluminio ou ligas de aluminio enrolados juntos. O dano
normalmente ocorre nos pontos onde o deslocamento do cabo devido as vibragdes edlicas €
restrito, mais exatamente nas montagens entre 0s cabos e grampos de suspensdo que por sua
vez estdo fixos as torres. Devido a esse movimento oscilatorio do condutor, um movimento
relativo diminuto também ocorrera na interface entre o cabo e o grampo gerando assim o
desgaste por fretting e a fadiga por fretting [49]. O desgaste por fretting nos cabos condutores
remove material em forma de particulas enddgenas na faixa do contato que apresenta
suficiente amplitude de movimento relativo entre as superficies. A partir do momento em que
sdo arrancadas de uma das superficies e permanecem na regido de contato, essas particulas
passam a funcionar como abrasivo. Devido & esta agdo microabrasiva, a geometria original do
contato se modifica, mais nitida e definida se torna a transi¢&o entre a regido de contato pleno
e a de escorregamento entre as superficies. Essa transicdo age como concentradora das

tensdes ciclicas e demonstra ser capaz de gerar e propagar trincas de fadiga.

O dano dos cabos de transmissdo conduz a altos custos de manutencdo e em alguns
casos até mesmo extensas interrupcdes no fornecimento de energia caso um cabo venha a
falhar completamente. O aperfeicoamento da resisténcia ao desgaste das ligas de aluminio
pode resultar em vidas operacionais mais longas para essas linhas e reduzir os custos em
reparos. Nesse sentido, esse trabalho investigou a aplicacdo de dois diferentes tratamentos
com intuito de aumentar a resisténcia ao desgaste do aluminio. A deposicdo de filmes
resistentes a abrasdo é uma técnica reconhecidamente eficaz para materiais mais duros tais
como acgos-ferramenta. Contudo, recentemente a deposi¢do de revestimentos resistentes a
abrasdo sobre materiais ducteis como o proprio aluminio e polimeros também tem tido
sucesso [44,45,49]. Neste trabalho, o efeito de uma camada depositada de nitreto de cromo
(CrN) sobre a liga AA 6101-T4 foi analisado, assim como a aplicacdo do tratamento

criogénico profundo.
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2.3 - TRATAMENTO CRIOGENICO PROFUNDO

O tratamento criogénico profundo (Ultra Low Temperature Process, ULTP) consiste
especificamente em submeter o material que se deseja modificar de maneira lenta e controlada
a uma temperatura muito baixa, algo em torno de -190°C. Para esse fim, geralmente é
utilizado nitrogénio liquido ou sua forma recém evaporada. A velocidade de resfriamento e
aquecimento deve ser mantida em niveis inversamente proporcionais a secc¢ao transversal do
material. Isso é feito para evitar intensos gradientes de temperaturas percorrendo a
profundidade do material. Uma rampa de resfriamento constante de 12 horas (~ -17,5K/h) é
suficiente para atender praticamente qualquer objeto com pequeno porte que se deseje tratar

com esses cuidados, inclusive as amostras utilizadas neste trabalho.

Existem outras denominacdes para tratamentos que utilizam temperaturas
intensamente reduzidas, contudo é preciso fazer distin¢do entre eles. O processo que utiliza o
gelo seco a -70°C também é chamado de tratamento criogénico ou CT (cryogenic treatment),
em outros textos também é frequente ser associado ao termo de sub-zero. Para distinguir o
tratamento por frio que utiliza como refrigerante o nitrogénio liquido a -196°C, o termo
tratamento criogénico profundo ou DCT (deep cryogenic treatment) € utilizado. Deste modo,
0 processo ULTP pode ser entendido com um caso particular dos processos do tipo DCT, pois
ndo ha contato do material a ser tratado com nitrogénio liquido, mas com o gas evaporado.
N&o havendo neste trabalho outras referéncias aos tratamentos do tipo sub-zero, sempre que 0
termo tratamento criogénico for usado, ou outras denominacdes correlacionadas, devem os
mesmos ser entendidos como relacionados ao tratamento criogénico profundo do tipo ULTP,

por simplicidade de linguagem.

O processo ULTP ja é substancialmente utilizado como alternativa para aprimorar a
resisténcia ao desgaste de acos-ferramenta. Seu alcance ndo se restringe apenas a superficie,
mas também ao interior do material [8]. Os efeitos do tratamento criogénico nos agos séo
relativamente bem compreendidos e consensuais [6,7,8]. Dessa forma, torna-se necessario
menciona-los neste trabalho como primeiro passo para investigar seus efeitos sobre o
aluminio, caso haja algum paralelo que possa ser tracado entre as teorias. Para 0 aco, 0
tratamento criogénico conduz a precipitacdo de carbonetos finos ultra duros na microestrutura
[5,50,51] aos quais € creditado o principal fator de aprimoramento na resisténcia ao desgaste.

Existem evidéncias que o processo ULTP pode melhorar propriedades mecanicas de outras
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ligas metélicas além do aco, tais como ligas de aluminio [50] e ligas de Mg-Al [52,53]. Nesse
sentido, o efeito do tratamento ULTP na resisténcia ao desgaste da liga AA 6101-T4 foi

investigada neste trabalho.

2.4 - REVESTIMENTO DE FILMES FINOS

Existe grande interesse no aprimoramento de materiais quanto ao revestimento da
superficie com filmes finos. Esse tipo de modificacdo representa uma outra opgdo geralmente
escolhida para proteger um material contra o0 desgaste abrasivo [54] e modificar suas

propriedades de atrito.

Se o revestimento for depositado a partir de uma fase em estado de vapor e houver
reacao quimica entre o material do substrato e o revestimento, esse processo ¢ chamado de
CVD (Chemical Vapor Deposition), se 0 processo ndo envolver uma reacdo quimica, entdo o
revestimento é considerado como sendo por deposicdo fisica do vapor ou PVD (Physical
Vapor Deposition).

O processo PVD foi investigado recentemente para materiais dlcteis [49] e em
especial para o aluminio [14,44,45]. A utilizacdo desse tipo de modificacdo do material deve
ser feita de maneira planejada, pois a natureza do substrato e do filme podem ter

caracteristicas elasticas e térmicas diferentes [35].

No processo PVD, os filmes sdo formados pela condensacéo e solidificacdo de &tomos
ou moléculas de vapor sobre o substrato. Inicialmente, pequenos aglomerados sao formados
sobre a superficie do substrato, sdo aleatoriamente espalhados e denominados nucleos. Caso
haja transferéncia de elétrons entre o substrato e a particula depositada, a sua fixacdo é
chamada de adsorcdo quimica, caso ndo ocorra tal transferéncia de elétrons, essa fixacdo é
chamada de adsorcao fisica. Cada um destes tipos de adsorcédo € caracterizado por uma faixa
de energia de ligacdo. A adsorcdo quimica é caracterizada por uma energia de ligacdo de 8 a
10 eV. A adsorcao fisica estd associada caracterizada por uma energia de ligacéo por volta de
0,25 eV [55].

Os atomos adsorvidos se movimentam sobre a superficie do substrato formando
nucleos ao interagirem com outros atomos, da-se 0 nome para esse processo de nucleacdo. Na
medida em que mais atomos aderem aos nucleos, vai se reduzindo o espaco entre os eles até
gue 0s mesmos se encontrem, isto é chamado de coalescéncia entre os nucleos. Esse processo
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evolui até que restem entre 0 material depositado apenas canais e mais tarde buracos. Em uma
primeira leitura, a escolha do termo buraco parece estar equivocada, esses espacos vazios nao
foram denominados furos por ndo serem resultados de perfuracfes e serdo preenchidos na
medida em que a deposicdo prossiga. Com o subsequente preenchimento dos buracos
restantes, o filme se torna continuo e sua espessura é entdo determinada pela duragdo do

processo de deposicdo [55] (Fig. 11).

Os filmes depositados sdo constituidos geralmente por grdos monocristalinos. O
tamanho desses gréos pode ser afetado pelas condi¢cdes em que a deposicéo for realizada e se

0 material vier a sofrer algum tratamento térmico posterior.

Quanto maior for a temperatura de tratamento, maiores serdo 0s graos em tamanho,
isso afeta também a rugosidade da superficie do filme depositado. Em geral, filmes menos

rugosos sao obtidos com maiores temperaturas de deposicao [55].

Nucleagdo Crescimento Coalescéncia Canais Buracos

Figura 11 - Etapas de crescimento de filmes finos em PVD ou CVD. [Adaptado de 55]

A natureza da microestrutura do filme determina o comportamento triboldgico e
reflete a técnica de deposicdo utilizada, assim como os parametros do processo. Graos
colunares sédo geralmente formados durante o crescimento de filmes durante o processo de
deposicéo, isso implica na incorporacdo eventual de defeitos. Em 1970, foram propostos
alguns modelos para a formacdo de filmes finos. Para 0 modelo de Thornton [23], foi
proposta uma relacdo entre a temperatura do substrato durante a deposicéo (T), a temperatura
de fusdo do material do revestimento (Tm), a pressdo do gas no interior do reator (PAr) e a
estrutura do filme. Na Fig. 12, quatro regi6es podem ser diferenciadas em funcéo da relagéo
T/Tm e da pressao PAr.
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Graos colunares finos formam a zona 1, caracterizando-se por grande quantidade de
poros nos contornos de grdo. Em seguida a zona 2 é formada por grdo colunares grandes e
fortemente direcionados. A zona T, ou zona de transi¢cdo, possui uma estrutura de arranjo
denso com grdos em forma de fibras ndo havendo poros em seus contornos. As melhores
propriedades tribologicas sdo obtidas na zona T, pois 0s grdos formados nessa regido sdo mais

densos e menos rugosos. Os gréos da zona 3 refletem uma estrutura recristalizada.

GRAOS COLUNARES
ESTRUTURA DE TRANSIGAO
COM GRAOS FIBROSOS
DENSAMENTE REUNIDOS

g ESTRUTURA DE GRAOS
ESTRUTURA POROSA > RECRISTALIZADOS
COM CRISTAIS CONICOS -7

ESPACADOS

N " - .||l
=W m ' “ R
PRESSAO i oy
DO GAS 10 H

gl
|I|II| Ill
[mTORR]

) x
0.4 TEMPERATURA DO
0.3 SUBSTRATO (T/Tm)

Figura 12. Modelo de filmes finos de Thorton [23].

E importante utilizar temperaturas de deposico relativamente baixas no substrato para
preservar suas propriedades metaltrgicas. A obtencdo de camadas de revestimento que ainda
conservem superiores propriedades do filme pode ser realizada em baixas temperaturas de
deposicdo, para atingir esse objetivo na deposicéo fisica assistida por feixe de ions, reduzir-
se-a a pressdo do gas e aumentar-se-a a tensdo de aceleracdo dos ions. A relacdo entre T/Tm
tambeém pode ser significativamente reduzida nos processos de deposicao a vacuo. E de
interesse de diversos setores da industria tais como a de metal-mecanica, médica,

odontoldgica, alimentar, entre outros, promover aprimoramentos nas propriedades superficiais

de materiais.
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2.4.1 - Técnicas de deposi¢do por PVD

Revestimentos obtidos pelo processo de PVD tais como filmes de TiN, CrN, ZrN,
entre outros, j& vem sendo largamente utilizados para melhorar as propriedades de desgaste ou
para protecdo contra a corrosdo. Tais aplicacdes visam redugdes nos custos de producéo e

aumento de produtividade [56].

As técnicas envolvidas para obtencdo do vapor e o uso de gases reativos (N2, CHg, O,)

distinguem os varios processos designados, de forma geral, como PVD.

Nos processos PVD, a extragdo do material que formard o filme de uma fonte é
provocada por processos fisicos, como o aquecimento (evaporagdo) ou por impacto de ions
(sputtering). O vapor em forma atdmica, molecular ou idnica ao entrar em contato com o
substrato condensa na forma de um filme. Caso haja necessidade de preservar as propriedades
do substrato, sdo mais indicados os processos PVD para substratos mais sensiveis ao calor em
comparagdo com 0s processos de deposicdo quimica (CVD). Para esse segundo tipo, a
temperatura de deposicdo do substrato pode necessariamente ter que atingir 500°C ou mais e
dependendo dos elementos envolvidos, esse limite de temperatura pode provocar 0S processos

de recristalizacao e solubilizacdo [57,58].

Os sistemas de evaporacdo variam conforme os métodos aplicados de aquecimento,
entre os quais se destacam: aquecimento resistivo (efeito Joule em um suporte ou filamento),

aquecimento indutivo (da propria fonte) e por feixes energéticos (feixe de elétrons).

Aquecimento resistivo

Um suporte condutor é aquecido pela passagem de corrente elétrica (efeito Joule).
Posicionada sobre esse suporte, a fonte recebe calor até a fusdo. A evaporacdo por

aquecimento resistivo possui intrinsecamente algumas restricdes:

e Materiais com alto ponto de fusdo/evaporagdo ndo podem ser evaporados;
e O filme pode ser contaminado por material evaporado do filamento resistivo;
e A espessura do filme ndo pode ser controlada com preciséo;

e A composicdo do filme pode ser afetada.
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Aquecimento indutivo

O material da fonte é posicionado em um cadinho geralmente constituido de nitreto de
boro. Em volta do cadinho hd uma bobina resfriada que recebe uma corrente elétrica alternada
na frequéncia das ondas de radio. O aquecimento é feito por inducdo de campo magnético
alternado cuja variacdo cria correntes elétricas no interior do material fonte (lei de Lenz) e
entdo o aquecimento também acontece, enfim, por efeito Joule. Embora o cadinho ndo seja
diretamente aquecido e as ondas eletromagnéticas nas frequéncias de radio ndo sejam
ionizantes, ainda ha possibilidade de contaminagdo do filme depositado devido ao material

fonte estar em contato direto com o cadinho, aquecendo-o [59].

Deposicao assistida por feixe de ions

Os processos de deposicdo foram muito desenvolvidos no aprimoramento de materiais
ao longo das ultimas décadas. O desenvolvimento dos processos de deposicao fisica da fase
vapor (PVD) os levaram a substituir os processos de deposicdo quimica (CVD) em muitas
aplicacdes. Isso se deve ao fato de os processos de PVD serem realizados em temperaturas
menores do substrato. Porém, temperaturas menores de deposicado tendem a reduzir a adeséo
do filme ao substrato que sob carregamentos pode delaminar. Para corrigir a adeséo do filme
ao substrato, novas técnicas de bombardeamento idnico foram desenvolvidas em diversos

processos de revestimento por PVD [60].

O método de deposicdo assistida por feixe de ions (ion beam-assisted deposition-
IBAD) consiste em combinar simultaneamente a deposicdo a vacuo de material evaporado por

feixe de elétrons com o bombardeamento por feixe de ions.

Um feixe de elétrons € utilizado para evaporar o material alvo (elemento fonte). Os
atomos entdo se depositam sobre o substrato. Simultaneamente, moléculas de algum géas
propicio sdo ionizadas para serem introduzidas na camara. Essas moléculas ionizadas séo
aceleradas com alta energia (100-2000eV) e colidem com a superficie do material que esta
recebendo a deposicdo. Pela transferéncia de energia cinética dos ions para os &tomos
depositados ocorrem aumentos pontuais de temperatura. Os atomos do filme séo impelidos a
penetrar no substrato e formar uma nova fase intermediaria contendo elementos do substrato,
dos ions incidentes e os atomos depositados [61]. Nos primeiros instantes do processo, 0

bombardeamento i6nico provoca alta concentracdo de defeitos pontuais no substrato, no
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entanto, esses defeitos sdo benéficos e atuam como nucleos de crescimento do filme, o que
resulta em uma alta tensdo de compressdo intrinseca. O aumento da aderéncia do filme
depositado pelo processo IBAD resulta tanto disso quanto da criacdo da fase intermediaria

mista, em comparagdo com outros processos de deposicéo fisica da fase vapor [62].

O bombardeamento de ions possui parametros de controle mais independentes se
comparado a outras técnicas classicas baseadas em plasma [63]. Isso permite maior controle

sobre a orientacao cristalografica, morfologia, topografia e densidade dos filmes.
A deposicdo assistida por feixe de ions promove:

e Boa aderéncia, devido, principalmente, a fase intermediaria entre o substrato e o
filme;

e Pouca influéncia em substratos termicamente sensiveis;

e Maior controle sobre as caracteristicas fisicas e quimicas (Densidade, tensdo
residual, morfologia, estequiometria e dureza) e caracteristicas cristalograficas
(nucleacdo, densidade de nucleagdo, estrutura cristalina) de filmes finos devido a

maior independéncia dos parametros de deposigéo [64-67].

2.5-NITRETO DE CROMO - CrN

O nitreto de cromo vem sendo estudado ha algumas décadas como uma alternativa
para revestimentos industriais. Sua elevada dureza e baixo coeficiente de atrito promovem
uma boa resisténcia ao desgaste [68]. Desse modo, esse tipo de revestimento, que pode ser
realizado por deposicao fisica de vapor, possui propriedades que o tornam muito atrativo para
aprimoramentos das propriedades tribologicas de componentes tais como em ferramentas de

corte, moldes e outros componentes mecanicos afetados pelo desgaste [35].

O nitreto de cromo ou CrN tem aspecto prateado e parcialmente fosco dependendo da
rugosidade do filme depositado. Trata-se de um composto intersticial, sua estrutura cristalina
¢ cubica de face centrada (CFC) com os atomos de nitrogénio ocupando 0S espacos

octaédricos da rede cristalina do cromo.

A espessura do filme de CrN tem relacdo direta com a resisténcia ao desgaste e com o

tempo de vida dos componentes revestidos.
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3 - MATERIAIS E METODOS
3.1- A LIGA DE ALUMINIO AA 6104-T4

A liga de aluminio 6101-T4 utilizada neste trabalho foi recebida em forma de uma
barra laminada com sec¢do de 12,6 x 76,3mm. A composi¢do quimica da liga foi determinada
em laboratorio pela empresa TORK para confirmar sua especificagdo, como registrado na
Tab. 4. Os valores encontrados concordam com as tolerancias descritas na literatura para a
liga AA 6101-T4, como pode ser visto na Tab. 5. Esse material é utilizado na fabricacdo de
pecas para linhas de transmissdo elétrica. Guardadas as devidas diferencas em composicao,
trabalho a frio, e tratamentos térmicos, existe a possibilidade de que essa liga pode se
comportar de maneira semelhante com relacdo ao desgaste abrasivo em comparagdo com
outras, tais como a liga AA 6201, que ¢ utilizada na fabricacdo de cabos para linhas de

transmissao.

Tabela 4 - Analise quimica da liga AA 6101-T4. Elementos em massa%.
Cu Si Mn Cr Fe Zn Mg Ti Al

<0,01 0,50 <001 <001 0,8 <001 049 0,01 > 08,78

Tabela 5 - Tolerancias da liga 6101 [19].
Cu Si Mn Cr Fe Zn Mg Ti Al

0,35-
0,8

<0,1 03-0,7 <003 <003 <05 <0,10 Balanco

3.2 - ENSAIOS DE DESGASTE MICROABRASIVO

O ensaio de desgaste microabrasivo consiste em fazer deslizar uma esfera rigida sobre
um mesmo ponto do espécime, mantendo o contato entre 0s mesmos abastecido com uma
suspensdo de abrasivo. A acdo do abrasivo é remover material na medida em que € atritado
contra a amostra. A forma da depressdo formada pelo desgaste se aproxima bastante de uma
calota esférica ou cratera semiesférica com raio equivalente ao da esfera de desgaste. Existem
dois tipos de configuragcdes de equipamentos em relagdo ao grau de liberdade da esfera e
controle dos parametros. Assim sendo, o equipamento deve ser identificado com sendo de
esfera fixa ou livre, embora para esse segundo tipo a esfera se encontre em equilibrio

dindmico de forcas e momentos durante o ensaio. O equipamento utilizado neste estudo foi o
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de esfera livre (Calowear, CSM Instruments) e o mesmo se encontra disponivel no
Laboratério de Materiais do Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade de
Brasilia (Fig. 13).

Figura 13 - Equipamento de desgaste microabrasivo de esfera livre.

Ambos 0s equipamentos utilizam um pequeno motor de baixa rotagcdo para girar a
esfera de desgaste. No equipamento de esfera fixa, a mesma fica presa ao eixo e o
alinhamento entre ambos é absolutamente necessario. No equipamento de esfera livre, a
esfera é apoiada tanto sobre o eixo motor quanto sobre a amostra. Como esse apoio se da por
trés pontos de contato, logo que o motor é ligado e atinge velocidade de rotacdo constante, a
esfera passa da condicdo de equilibrio estatico para equilibrio dindmico.

Outra diferenca muito significativa entre esses equipamentos deve ser mencionada:
enguanto que no ensaio de esfera fixa a carga de contato é controlada com a utilizacdo de
contrapesos, no ensaio de esfera livre a carga de contato é definida pela massa da esfera e pela
configuragdo geométrica do dispositivo. O ensaio de esfera fixa permite melhor controle da
carga e maior liberdade de escolha do tamanho da esfera. Desse modo, no ensaio de esfera
livre, cargas de contato maiores estdo necessariamente vinculados ao uso de esferas maiores.
O esquema da Fig. 14 ilustra os principios de funcionamento do ensaio de esfera livre

utilizado neste trabalho.
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Figura 14 - Esquema de funcionamento de uma maquina de desgaste microabrasivo de esfera livre.

A Fig. 15 exibe com detalhes como é calculada a distancia de deslizamento S em
funcdo dos raios do eixo r e da esfera R, da largura do recuo-guia do eixo e do nimero de
rotacbes N do mesmo. A esfera utilizada possui raio de R = 10mm ou diametro de 20mm,
essa esfera € composta de aco AISI 52100. O eixo possui um recuo ou rebaixo guia que
promove dois pontos de contato com a esfera, essa regido do eixo é identificada também
como uma reducdo do diametro. O terceiro ponto de contato € aquele em que a esfera se apoia
na amostra. Com trés pontos de apoio, a posicao da esfera € mantida em um equilibrio estavel,
seja estatica ou dinamicamente. O eixo motor tem raio de r =6,37mm € 0 recuo guia tem

largura de 6mm.

Figura 15 - Diagrama do contato entre a esfera de desgaste e 0 eixo motor em um equipamento de
esfera livre.
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O raio de transferéncia h entre a esfera e o eixo, por Pitgoras na Eq. 2:

h=+R? -3 2)

A relacdo de transferéncia sera de % e faz com que uma rotacdo do eixo nao produza

apenas seu perimetro para a distancia de deslizamento S, mas um valor ligeiramente superior.

Sendo N o numero de revolugdes do eixo, S fica assim expresso em milimetros na Eq. 3:

S:N~27r~l’E
h

=S=N-27-r————
R?-37 3)

3.2.1 - Célculo da carga de contato estatico

E possivel estimar a carga estatica de contato antes que o deslizamento seja iniciado

no ensaio de desgaste, para isso, é necessario registrar os angulos formados entre a esfera e o
eixo 6, , e entre a esfera e a amostra 6,, ambos em relacéo a vertical (Fig. 16). Esses angulos

ndo sdo facilmente obtidos do equipamento, j& que ele ndo possui escalas instaladas

originalmente para isso.

Devido ao equilibrio estatico, a Eq. 4 considera que as componentes horizontais das

reacGes normais sdo equivalentes em intensidade.

N,sing, =N,siné, (4)

De maneira semelhante, a Eq. 5 considera nula a resultante das componentes verticais.

W =N, cosd, + N, cos b, (5)
Pela equivaléncia de N, entre Eq. 4 e Eq. 5, tem-se a forma simplificada para a carga

de contato estatica entre a esfera de desgaste e a amostra.

sin 6.
N, =W| ——2 (6)
sin(@, +6,)
Mesmo que 6, ndo seja mensurado diretamente no equipamento, é possivel alterar a

carga de contato N; empiricamente por tentativa e erro com auxilio do esquema da Fig. 16 e
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da Eqg. 6. Para isso, basta fixar uma inclinagdo 6,, que sera tomada para todas as amostras e
depois aproximar o dispositivo do eixo até que a leitura da forca de contato na célula de carga
satisfaga os valores pre-escolhidos para o ensaio. Isso deve ser feito com o equipamento
funcionando em mesmas condic¢des de ensaio, inclusive com fornecimento do abrasivo, pois

as forcas de atrito interferem sensivelmente no valor real da carga de contato.

Esfera

Figura 16 - Esquema para calculo da carga estatica de contato entre a esfera e a amostra.

Do ponto de vista da fisica basica e de forma mais rigorosa, na Fig. 16 as reacoes
normais estdo representadas em sentido contrario, pois as mesmas representam as reacGes as
componentes do peso W nas direcdes ortogonais aos planos de contato. Essa troca ndo traz
prejuizo aos resultados e possui na realidade apelo didatico. As reagdes normais N; e N, sdo
equivalentes em intensidade as respectivas componentes do peso W; e W,. Torna-se mais

natural usar simbolos diferentes.

Observando o posicionamento do eixo, quanto mais a esfera for posicionada sobre o
mesmo, menor sera o angulo 6,, também menor serd a carga distribuida sobre a amostra.

Essa distribuicdo de cargas se mostrou muito desejavel, primeiro por ndo permitir que a esfera
escape do recuo guia e segundo por ndo provocar o desvio da trilha de lama abrasiva. Para
que a esfera ndo escorregue em relacdo ao eixo, a forga de atrito estatico maxima entre ambos
deve sempre superar a forca de atrito dindmico entre a esfera e a amostra na presenca da lama

abrasiva. Essa é outra boa razdo para posicionar a esfera proxima ao topo do eixo reduzindo

assim o angulo 6, .
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3.2.2 - Amostras

Para realizar os ensaios de microabrasdo foram utilizadas amostras da barra laminada
da liga AA 6101-T4. Essa barra foi cortada em pequenos blocos com dimensdes aproximadas
de 25x20x13mm. Essa geometria é a mais adequada para a fixacdo das amostras no
dispositivo de microdesgaste para materiais retirados de chapas. As faces maiores (25x20mm)
sdo aquelas que receberam toda a preparacdo necesséria e nas quais 0s ensaios foram
realizados. A configuracdo de superficie quadrada ou retangular permite a realizacdo de um
numero maior de multiplas séries de ensaios em uma mesma amostra do que uma amostra de
superficie circular de didmetro equivalente. Na configuracéo escolhida, é mais facil manter a
amostra fixa em seu suporte e mover apenas 0 motor para produzir uma série de calotas, desse

modo, a regido de contato entre a esfera e a amostra pode ser deslocada mensuravelmente.

A Fig. 17 contém uma foto de uma amostra como recebida, de uma amostra tratada
criogenicamente e outra revestida com CrN, respectivamente CP 13, CP 10 e CP 03, da
esquerda para a direita. A amostra tratada criogenicamente ndo apresenta mudanca de aspecto

em relagdo ao material original.

Figura 17 - Foto do espécime 13 do tipo CR, do especime 10 ULTP e do espécime 03 CrN, todos ja
preparados para o ensaio de microdesgaste abrasivo.
As amostras revestidas com CrN exibiram uma superficie ligeiramente mais escura e

menos brilhante do que antes de terem sido revestidas.
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Para produzir as mesmas condi¢fes superficiais das amostras, a superficie de cada

uma foi preparada com lixa P600 (tamanho de particula de 25,m). A preparagdo das

superficies das amostras foi realizada antes que os processos em estudo fossem aplicados.
Para investigar o efeito dos diferentes tratamentos, uma série de trés espécimes foi
considerada. O servico de revestimento com nitreto de cromo (CrN) foi realizado pela
empresa Platit do Brasil. De acordo com essa empresa, tanto a temperatura de deposigéo
quanto outros detalhes do processo sdo segredos industriais, ndo sendo possivel identificar se
a evaporacao foi realizada por filamento aquecido, por aquecimento indutivo ou mesmo por

feixe de elétrons. Também néo foi divulgado se a deposi¢éo foi assistida por feixe de ions.

O tratamento criogénico foi realizado pela empresa Kryos Engenharia Criogénica.
Esse processo se inicia com 0s espécimes em temperatura ambiente e decresce até a
temperatura alvo de —190°C durante periodo de 12h. Depois que essa temperatura é atingida,
ela é mantida durante mais 12h. Depois desse tempo de encharque, a temperatura é elevada
novamente até a temperatura ambiente também em 12h. Antes que o nitrogénio liquido entre
na camara, ele é evaporado para permitir um resfriamento controlado e prevenir severos
gradientes de temperatura entre a superficie e o interior das amostras [5]. A Tab. 6 registra o
controle das amostras por niumero do espécime e outra humeracao para controle dos ensaios

realizados em cada um deles.

Tabela 6 - Controle de amostras de micro desgaste abrasivo.

Tratamento aplicado NUmeros de controle das amostras e ensaios
CR 13-012, 15-011 e 16-002
ULTP 10-013, 11-007 e 12-008
CrN 03-001, 06-010 e 06-014
ULTP + CrN 07-003, 07-015 e 09-006
CrN + ULTP 20-024, 20-025 e 21-021

3.2.3 - Parametros dos ensaios microabrasivos

Para examinar a resisténcia ao desgaste de diferentes espécimes, foram realizados
ensaios microabrasivos. O equipamento de ensaios microabrasivos utiliza um sistema de
esfera livre (Calowear, CSM Instruments). Devido ao fato de o aluminio ser considerado um

material ductil ou maleavel, as condi¢cbes do ensaio necessitaram ser apropriadamente
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ajustadas [44,45,69]. Para produzir calotas de desgaste com o perfil negativo das esferas

rolantes, os seguintes parametros de ensaios foram determinados:

(i) A forca de contato;
(ii) o abrasivo;

(iii) a velocidade.

O carregamento dinamico aplicado durante o ensaio foi de 50mN (0,05N). Esse
carregamento se mostrou suficiente para produzir o perfil de calota aceitavel e também
produzir o regime de desgaste mais proximo da configuracdo a trés corpos, visivel na
superficie desgastada, também caracteristica do mecanismo de desgaste por microrrolamento
e microidentacOes [69]. A reducdo da forca foi alcancada posicionando a esfera de desgaste
pouco deslocada em relacdo ao topo do eixo do motor, como ilustrado na Fig. 16. Essa
posicao reduz a forca de contato que é apenas produzida pelo peso da esfera. Todos 0s ensaios
foram realizados com lama abrasiva de alumina (Al,O3), com tamanho principal de particula
de 1um. A concentracdo do abrasivo em &gua destilada foi de 10% em volume [70] como
resultado da proporcdo em massa de 44,59 de abrasivo para 100g de a4gua. A lama abrasiva
era fornecida na razdo de pelo menos dez gotas por minuto. Para todos os ensaios, foi
utilizada uma esfera de aco de raio de 10mm aproximadamete. A velocidade de deslizamento
foi ajustada para aproximadamente 0,1m/s.

Pela foto da Fig. 18, produzida por MEV de elétrons retroespalhados, com ampliagéo
de 120 vezes, tem-se a primeira impressdo de que o desgaste foi produzido apenas por
microsulcamento e microcorte, com o intuito de esclarecer essa questdo foram utilizadas
outras ampliacdes dentre as quais foi escolhida a de 2000 vezes, mostrada na Fig. 19, essa
ultima ilustra melhor a natureza das ranhuras produzidas. A imagem mais aproximada mostra
que os sulcos também exibem quase unanimemente marcas de indentacGes de particulas
roladas, uma vez que apresentam certa periodicidade. No entanto, essa observacdo nédo exclui
0 microsulcamento ou 0 microcorte nos mecanismos de desgaste observados, ja que para que
essas trilhas fossem produzidas, provavelmente, houve em principio deslizamento de
particulas abrasivas. Mesmo que aproximagGes menores induzam a concluir que ocorreu
apenas deslizamento, ampliacbes maiores revelam que essas trilhas facilitam o rolamento de

particulas ao aumentar a regido de contato entre as mesmas e a superficie desgastada.
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Figura 18 - Foto do espécime 21 do ensaio 021 mostrando 0os mecanismos de desgaste encontrados
nos ensaios.
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Figura 19 - Foto do espécime 21 do ensaio 021 no interior da calota B mostrando os mecanismos de
desgaste.

Em cada espécime, uma série de 6 calotas foi produzida com diferentes distancias de
deslizamento (Fig.20 ). Depois que as distancias de deslizamentos eram alcancadas, 0s
ensaios eram interrompidos e os didmetros das calotas eram medidos. A interrupcdo dos

ensaios ocorria nas distancias crescentes de 21, 32, 48, 64, 80 e 107m, aproximadamente.
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O diédmetro da calota gerada pelo deslizamento da esfera era medido subsequentemente depois
que todas as calotas fossem produzidas.

Figura 20 - Foto do espécime 006 que ilustra uma sequéncia de calotas produzidas em um ensaio de
desgaste abrasivo de micro-escala.

O diametro externo principal b, que foi usado na analise, foi determinado pela média
entre duas medicdes perpendiculares entre si para cada calota de desgaste, sendo uma paralela
(by) e outra transversal (b,) a direcdo de deslizamento (Fig. 21). Essa imagem também ilustra
o fendbmeno de esmaecimento da imagem das bordas da calota em amostras ndo revestidas,
vistas como manchas tangenciais claras. Tornou-se necessario mostrar que esse esmaecimento
ndo corresponde a perda efetiva de material ou elevagdo das bordas, como poderia ter
ocorrido caso a carga de contato fosse excessiva. Essas possibilidades foram afastadas pela
imagem do perfil obtido através do rugosimetro e as regides claras ndo foram consideradas
para a realizagdo das medicoes.
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Figura 21 - Exemplo de medicéo do diametro da calota em um espécime ndo revestido. O desgaste
caracteristico de trés corpos foi encontrado.

Todos os ensaios foram conduzidos seguindo a mesma rotina experimental. O célculo
da taxa de desgaste é baseado na lei de Archard (Eq.7), que implica que o volume
removido V depende da distancia de deslizamento S e da forga de contato N. A taxa de
desgaste principal k de todos os espécimes foi calculada usando essa lei [74]. Na Eq. 7, o
volume é resumido no segundo termo, onde b é o diametro da calota e R € o didmetro da

esfera.

1 zb*
K=—
SN 64R

()

Com intuito de enriquecer a analise, os espécimes revestidos foram submetidos a uma
segunda analise como proposta por Gee et al [70]. De acordo com a Eq. 8 de Rutherford e
Hutchings [75], as taxas de desgaste do substrato e do revestimento, k; € k., respectivamente,
podem ser calculadas separadamente usando o volume retirado do substrato V; e o volume

retirado do revestimento V..

SN =£+£ (8)
K K.
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3.2.4 - Métodos de analise de ensaios perfurantes

Trés métodos foram selecionados para calcular as taxas de desgaste kg e k.. Esses
métodos (métodos que perfuram o revestimento) ndo medem diretamente os valores de «; e
Ks, Mas 0s determinam numericamente. Para calcular ks e k. diretamente, métodos nédo
perfurantes podem ser utilizados. Contudo, como a espessura da camada depositada de CrN é
muito pequena, esses métodos ndo puderam ser considerados neste trabalho. Além disso,
entre os diversos metodos semelhantes, foram selecionados aqueles que consideram uma

medida pré-determinada da espessura do filme.

3.2.4.1 - Método Allsopp

O primeiro método utilizado é chamado de método Allsopp ou método Vc-AT
(EQ. 9).

SN_1v, 1 9
\Y x.V. K ©)

c S c c

Com esse método, as taxas de desgaste podem ser calculadas com a inclinacédo e a
intercepcdo da regressao linear dos dados tracados no grafico de SN/Vc contra V¢/V.. Os
volumes Vs e V. podem ser obtidos a partir do valor predeterminado da espessura do
revestimento t e da medida do didmetro externo b da calota (Eg. 10 e 11).

v, z%t(bz ~4Rt) (10)
LT ST (1)
*“64R 4

3.2.4.2 - Método de dupla intercepcéo

O método de dupla intercepcdo (DI) (Eg. 12) é outro rearranjo da Eq.8 e oferece outra
opcao para calcular diferentes taxas de desgaste [70].

- s 4 - ¢ 1 (12)

O metodo DI calcula as taxas de desgaste pelas intercepgdes entre a regressdo linear de

Vc/SN versus Vs/SN e os eixos de ordenadas e abscissas.
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3.2.4.3 - Método Polinomial AT

A terceira opcdo é o método polinomial AT (Poly-AT) (Eg. 13). Nesse caso, as taxas
de desgaste podem ser calculadas com a calota interna e a espessura do revestimento t.

T 4 7wt , 7#Rt?
= a'+—a"+
64Rx, 4x K,

C C

SN

(13)

Uma vez que o diametro da calota interna a ndo pode ser medido, como mostrado na
Fig. 22, foi calculado usando os valores pré-determinados de t e o diametro da calota externa
b.

tzsiR(b2 —a%) (14)

Torna-se importante registrar também que a definicdo de resisténcia ao desgaste

abrasivo é geralmente considerada como o inverso da taxa de desgaste abrasivo (k). Dessa

forma, quanto menor a taxa de desgaste, maior sera a resisténcia ao desgaste.
3.2.5 - Determinacao da espessura do revestimento

Normalmente, a espessura do filme € obtida pelos diametros interno e externo que
aparecem em uma calota cujo revestimento ja tenha sido ultrapassado. Inclusive, essa é uma
das principais funcbes do equipamento de microdesgaste abrasivo, pois pode ser usado
inclusive para medir espessura de tintas. Para que isto seja possivel, é necessario que exista

contraste de cor ou tonalidade que permita essa distin¢ao.

Para as amostras revestidas, é imprescindivel a determinacdo da espessura do filme
nos ensaios que ultrapassam o filme depositado para avaliar sua contribui¢cdo na resisténcia ao
desgaste. Para as amostras de aluminio AA 6101-T4 revestidas com nitreto de cromo, CrN,
ndo havia contraste suficiente nas imagens do microscopio otico entre a superficie do filme e
sua regido desgastada que permitissem determinar tais espessuras (Fig. 22). Uma vez que isso
foi constatado, foram realizadas novas tentativas de preparacdo e observacdo. O primeiro
passo foi observar as proprias calotas de desgaste, utilizando o microscopio eletrénico de
varredura, contudo, mesmo esse ndo foi capaz de produzir contraste suficiente para
determinar com desejada precisdo medidas da espessura. Novamente, ndo havia contraste

suficientemente claro entre as texturas do filme depositado e da sua regido desgastada.
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A medicdo da espessura do filme apenas pdde ser realizada usando a microscopia
eletronica de varredura (MEV) associada a uma técnica especial de preparacdo das amostras
que foi desenvolvida durante esta pesquisa. Essa técnica de preparacdo foi chamada de

preparacdo de meia calota de canto ou apenas MCC.

Figura 22 - Cratera de desgaste produzida na amostra 06 revestida com CrN.

3.2.5.1 - Meia Calota de Canto para Medicéo da Espessura do Revestimento

Através dessa técnica, uma calota geometricamente incompleta e anéloga aquela
produzida normalmente nos ensaios de desgaste é gerada na borda da amostra, contudo,
lateralmente a mesma. A Fig. 23(a) ilustra o posicionamento da esfera em relagdo a amostra,
de modo estatico e sem a presenca do abrasivo. Com a preparacdo MCC, a espessura do filme
pode ser observada e medida precisamente sem que haja necessidade de polimento, que, por
sua vez, sempre causa 0 arredondamento nas bordas. Na verdade, o abaulamento da aresta
provocado pelo ato de polir atuou como obstaculo nas primeiras tentativas com essa técnica.
Mostrou-se mais eficiente produzir a MCC nas arestas nas quais o acabamento foi preservado
de maneira mais grosseira, ou seja, apesar de mais asperas, as lixas de menor numero (até
n° 320) preservam mais a geometria do canto. Embutir a amostra também foi desconsiderado

com a intencdo de se utilizar posteriormente o MEV.
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E importante salientar que esse procedimento tem como finalidade apenas fornecer
uma medida precisa da espessura do revestimento. Apesar de uma calota incompleta de

desgaste ser produzida, o desgaste ndo foi medido.

Para realizar a medida da espessura do revestimento, uma meia calota deve ser
produzida na borda do especime (Fig. 23(b)). O lado revestido da amostra deve ter sua
superficie voltada para baixo. Usando esse posicionamento, a calota € produzida

ortogonalmente a superficie revestida.

Para alcancar uma profundidade razoével da calota, a distancia de deslizamento deve
ser suficiente para remover o abaulamento da borda. As meias calotas de canto foram
produzidas sob mesmas condi¢fes dos ensaios microabrasivos, ou seja, mesmo abrasivo,
mesma forca de carregamento e mesma velocidade de deslizamento. Ndo que houvesse
necessidade de proceder deste modo para produzi-las, a velocidade de deslizamento e a carga
de contato provavelmente poderiam ser incrementadas para esse fim. Porém, caso 0s
parametros fossem modificados, ao recalibrar o equipamento para retomar ensaios restantes,

poderiam ocorrer pequenas alteracdes nao perceptiveis e indesejadas.

Figura 23 (a): Posicionamento ilustrativo (sem abrasivo) da esfera de desgaste utilizada para produzir
a MCC. (b): MCC gerada na borda da esfera.
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3.3 - TRATAMENTO CRIOGENICO

O tratamento criogénico profundo foi realizado pela empresa Kryos Engenharia
Criogénica com um ciclo de tratamento de 36 horas no total, sendo 12 horas em taxa
constante de resfriamento, 12 horas em temperatura de encharque com temperatura constante
e 12h com taxa constante de aquecimento. O gréafico da Fig. 24 ilustra a curva teorica de

temperatura durante o tratamento. As taxas tedricas programadas de resfriamento e

- ~ - _ OC OC -
aquecimento sdo aproximadamente de —0,3 %nin e 0,3 %nin , respectivamente.

50

—— ULTP - Temperatura Programada

-50 4

-100

Temperatura (°C)

-150

-200 -

Tempo (h)

Figura 24 - Curva tetrica do ciclo térmico do tratamento criogénico profundo.

Na Fig. 25 estd uma foto do equipamento utilizado pela empresa para realizar o
tratamento criogénico profundo. Nessa foto sé&o identificados o dewar de armazenamento (A)
de nitrogénio liquido com capacidade de 160 litros, um computador (B) que é utilizado para

programacéo e controle do processo e a cdmara criogénica (C).
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Figura 25 - Equipamento da empresa Kryos para realizagéo de ciclos criogénicos.

3.4 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O MEYV foi utilizado principalmente para medir a espessura do filme. A Fig. 26 mostra
a imagem do MEV modelo JSM —7001F .

Figura 26 - MEV modelo JSM - 7001F do Departamento de Biologia-UnB.
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3.5- DUREZA

Foram realizados ensaios de dureza Vickers HV1 no equipamento
Zwick Roell ZHU250 pertencente ao Laboratério de Metalurgia e Materiais, ENM-UnB
(Fig. 27). Foram analisadas as amostras como recebidas, tratadas criogenicamente e também
nas amostras revestidas apenas no substrato. Para essa liga de aluminio, um material dictil, a
carga e o tempo de impressdo foram de 10N e 10s, respectivamente. Foram realizadas dez
medicdes para cada espécime. Para as amostras que receberam o revestimento, esse foi
removido cuidadosamente com lixa n° 800 apenas até uma profundidade muito préxima do
limite abaixo do filme. Para que isso fosse alcancado, o procedimento de lixar era
interrompido periodicamente para verificar o aspecto da superficie. Conforme a cor era
alterada, foi possivel determinar onde o filme ja havia sido devidamente removido. Isso foi
feito para verificar se 0 aquecimento do processo de deposicao interferiu com o tratamento

térmico do material.

Figura 27 - Durémetro Zwick Roell ZHU250

A diminuta espessura do revestimento combinada a pequena capacidade do substrato
para suportar a carga do ensaio impossibilitaram a medida da dureza do filme depositado.
Para entender tal fato, basta lembrar que seja esperado uma grande diferenca entre a dureza do
substrato e a dureza do filme, somado ao fato do filme ter apenas 660nm de espessura. Essa

medida teria de ser realizada em um equipamento de nano dureza que ndo estava disponivel.
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3.6 - ENSAIO DE VARREDURA DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL

O ensaio de varredura de calorimetria diferencial (VCD) tornou-se uma importante
ferramenta de caracterizacdo de materiais ao auxiliar outros tipos de investigac6es, nas quais
as mudancas estruturais podem se apresentar de maneira discreta. Esse ensaio € muito
utilizado na metalurgia e também na industria farmacéutica como forma de caracterizar, por

exemplo, a desnaturagéo de substancias.

O ensaio de VCD consiste em aquecer ou resfriar uma amostra, medindo a poténcia
absorvida ou dissipada e a sua consequente variagdo de temperatura. Obtém-se como

resultado a distribuicdo do fluxo de calor absorvido em funcdo da temperatura.

O calorimetro duplo de aquecimento/resfriamento para ensaios VCD ou em inglés
DSC (Differential Scanning Calorimetry) possui duas camaras, uma para a amostra
propriamente e outra apenas para um porta-amostra vazio cuja funcéo é servir de referéncia. A
Fig. 28 exibe de maneira simplificada o esquema de funcionamento do calorimetro de ensaios

VCD com aquecimento isotérmico.

AMOSTRA REFERENCIA

Manter Isotérmico

Controle A ControleR |4~ Manter 20°C/min

% Comparador

A 4
FLUXO DE CALOR DIFERENCIAL

X

Figura 28 - Esquema de funcionamento do calorimetro de ensaio VCD [Autor].

E frequente a atribuicio de nome cadinho ao porta-amostra usado nos ensaios VCD e
assim, o0 mesmo sera designado deste ponto em diante. Existem varios tipos de cadinhos

disponiveis no laboratério e os mesmos foram fornecidos junto com o equipamento, eles sdo
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mais utilizados em aluminio, platina e outros materiais. O volume das amostras depende do
cadinho escolhido. E possivel adotar o inverso, porém, se outro tipo de cadinho for
selecionado, o equipamento deve ser recalibrado para sua utilizacdo. Uma vez escolhido o
cadinho adequado, outro igual sera usado vazio como referéncia. Na camara a esquerda deve

ser colocada a amostra propriamente, na cdmara da direita o cadinho de referéncia.

E extremamente importante respeitar a temperatura limite de fusdo da amostra e do
proprio cadinho, pois se um deles chegar a fusdo, o calorimetro pode se tornar inutilizével e
ocasionar enorme prejuizo financeiro. Deste modo, a faixa de investigacdo foi limitada para
ndo ultrapassar 400°C e ficar com bastante seguranca abaixo da temperatura de fusdo do
aluminio puro (660,3°C).

A faixa de temperatura de trabalho do calorimetro DSC-8500 (Fig. 30) vai de -100°C
até 750°C. Esse equipamento pertence ao Laboratério de Caracterizacdo Termomecéanica e
Microestrutural de Materiais Inteligentes, ENM-UnB. Para a condugdo dos ensaios, optou-se

por 4 passos divididos nas instru¢ées de comando mostradas na Tab. 7.

Tabela 7 - Programacéo do ensaio VCD

Passo Instrucao
1 Manter a amostra em 25°C por um minuto;
2 Aquecer a amostra em taxa constante de 20°C/min até 400°C;
3 Manter a amostra em 400°C por um minuto;
4 Resfriar a amostra em taxa constante de -20°C/min até -70°C.

O passo 1 é referente a estabilizacdo térmica da amostra e do cadinho em temperatura
de 25°C por um periodo de 1 minuto. No passo 2, tanto a amostra quanto o cadinho de
referéncia sdo aquecidos isotermicamente com taxa de 20°C/min até atingir a temperatura
limite de 400°C. O passo 3 consiste em manter a amostra e o cadinho em 400°C por um

minuto. No passo 4 as amostras séo resfriadas isotermicamente até -70°C.

O cadinho escolhido foi a de aluminio com volume atil é de 20uL. As amostras foram
preparadas em forma de disco com dimensdes aproximadas 4,0mm de diametro de e 0,8mm
de espessura. Os cortes foram realizados a frio com serra manual e lixa para atingir essas

dimensGes. Antes do ensaio, ambas foram pesadas e a massa de cada uma ficou proxima de
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28,4mg. A foto da Fig. 29 mostra uma das amostras ja encapsulada no cadinho para o ensaio
de VCD.

Figura 29 - Amostra encapsulada no cadinho para ensaio VCD.

Para o manuseio das amostras ou dos cadinhos o contato direto com as maos nao é
tolerado, caso isso ocorra o cadinho é descartado por contaminacdo. Sao utilizadas pincas até
a fase de encapsulamento. Para introduzir os cadinhos no calorimetro é utilizada uma caneta

especial propria do equipamento dotada de uma ventosa com sucgdo ativa. As amostras sao
limpas com acetona e banho de ultrassom.

Figura 30 - Calorimetro de aquecimento e resfriamento para ensaios VCD modelo DSC-8500 - ENM-
UnB.
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Para subtrair a exata contribuigdo prépria do cadinho, outro igual é selado vazio e
inserido em uma segunda abertura do calorimetro que também sofre aquecimento. Esse
cadinho vazio € mantido com mesma temperatura do outro que contém a amostra durante todo
0 processo. Obviamente, o fluxo de calor necessario para aquecer a amostra e seu respectivo
cadinho é maior do que o fluxo necessério para aquecer isotermicamente o cadinho vazio de
referéncia. O software subtrai a fluxo de calor do cadinho vazio e temos o comportamento da

amostra em si. Por essa razao, esse ensaio € chamado de diferencial.

Para a analise de ligas de aluminio, outro ensaio de referéncia também é normalmente
utilizado tendo como amostra o aluminio puro (99,99%). Nesse trabalho, optou-se por tomar
como referéncia o material tal como recebido (CR) e observar os efeitos do processo ULTP na

cinética de precipitacdes e dissoluces.

A varredura de calorimetria diferencial tem sido usada largamente para estudar os
processos de precipitacdo nas ligas Al-Mg-Si. Muitos desses experimentos envolvem
aquecimento linear e sdo iniciados por volta ou abaixo da temperatura ambiente. Em geral, a
VCD ¢ utilizada em dois momentos: (i) logo apds a témpera; ou (ii) depois de algum pré-
envelhecimento e assim levando em conta a influéncia do armazenamento em temperatura
ambiente na cinética de precipitaces. Para as ligas Al-Mg-Si mais ricas, um periodo de
armazenamento mais longo do que alguns minutos depois da témpera tém mostrado ser
suficiente para retardar bastante a cinética de precipitacdo da principal fase endurecedora f3'
formada durante o posterior envelhecimento artificial. Esse fendmeno é chamado
frequentemente de "efeito negativo™ e possui significativa importancia industrial, pois reduz a
resisténcia que pode ser alcancada nos processos de envelhecimento. Muitos estudos tem
investigado a sequéncia de precipitacdo logo apds a témpera pela VCD, mas nenhum
investigou ou sequer considerou o potencial impacto dos processos que ocorrem em baixas
temperaturas durante as medidas de VCD, que sdo, de certa forma, comparaveis ao efeito do

armazenamento na precipitacdo da fase " [71].

A liga AA 6101-T4 é naturalmente envelhecida e possui resisténcia mecanica menor
do que se tivesse sido envelhecida de maneira artificial (T6). Os problemas de retardo da
cinética de precipitacbes com o tempo de armazenamento para ligas semelhantes que sdo
posteriormente envelhecidas artificialmente devem ser considerados, caso seja feita alguma

comparacao entre os resultados com esse tipo de material em algum provavel estudo futuro.
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4 - RESULTADOS EXPERIMENTAIS
4.1 - DUREZA

A impossibilidade da realizacdo dos ensaios de dureza para o revestimento reforgou a
ideia de que a adocdo de revestimentos de filmes finos para materiais ducteis somente sera
vantajosa em sistemas tribol6gicos muito particulares, nos quais as cargas de contato e a
abrasividade sdo reduzidas. A dureza do nitreto de cromo é estimada tipicamente entre 2000 e
2100 HV [68]. A Tab. 8 retine os resultados dos ensaios de dureza.

Tabela 8 - Resultados da dureza Vickers HV1 para o substrato

Tipo de amostra Dureza[HV] £ 3% Alteragdo%
CR 69,9 -
ULTP 66,6 4,7
CrN (com o filme removido) 44,5 -36,3
ULTP + CrN (com o filme removido) 44,9 -35,8
CrN + ULTP (com o filme removido) 48,1 -31,2

Todos os tratamentos resultaram na diminuicdo da dureza do substrato. Classificando
0s resultados em comparagcdo com o material como recebido CR, em ordem de efeitos, do de
maior para o de menor intensidade: o revestimento CrN com —36,3%, e o material tratado

criogenicamente com apenas —4,7%.
45 - DIFRAQAO DE RAIOS-X

O ensaio de difracdo de raios-X (XRD - X-Ray Diffraction) pode ser utilizado sob
certas condi¢cdes como ferramenta para identificacdo de precipitados e fases. Este ensaio faz

parte de uma cadeia de investigacdo basica da microestrutura de qualquer material.

O difratograma da Fig. 31 exp0e os resultados desta investigagdo com varredura de 0 a
120°. Foram analisadas apenas as amostras tais como recebidas (CR) e as tratadas
criogenicamente (ULTP), de acordo com os objetivos deste trabalho. O gréafico da Fig. 32
exibe 0s picos caracteristicos para uma amostra de aluminio puro. Muito frequentemente, este

tipo de espectro de difracdo é realizado somente até 90°, por esse motivo, o aluminio puro ndo
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exibe os picos dos planos cristalograficos <400>, <331> ou <420> encontrados no aluminio
AA 6101.
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Figura 31 - Espectros sobrepostos da difracdo de raios-X de uma amostra tal como recebida (CR) e
outra tratada criogenicamente (ULTP).
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Figura 32 - Espectro de difracdo de raios-X do aluminio puro retirado do programa
Cristalographic Seach-Match.
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O espectro do espécime criogenicamente tratado foi deslocado para cima pela adigéo
de uma constante, isso foi feito para visualizar os dois espectros simultaneamente em um
mesmo difratograma. Todos os diferentes picos aparecem em ambos 0S espectros, porém a
intensidade de cada um deles é muito diferente. A amplitude de cada pico esta relacionada
com o alinhamento entre cada plano cristalino da estrutura e o feixe de raio-X. Como pode ser
verificado pelo difratograma, cada um dos picos é atribuido a um dos planos cristalogréaficos
caracteristicos do aluminio. N&o se revelaram evidéncias nitidas de uma nova fase ou
precipitados, tanto para a amostra como recebida quanto para o material tratado
criogenicamente. Em geral, a alteracdo entre as propor¢des dos picos é apontada como indicio
do processo de recristalizagdo, no entanto, o fato de ndo serem medidas de uma mesma

amostra impedem a confirmacéo de tal processo.

De certa forma, esse resultado ndo é inesperado, pois é necessario uma concentracao
minima da ordem de 1 a 2% de alguma fase para que a mesma possa ser detectada. A
concentracdo dos elementos de liga do aluminio AA 6101-T4 esta muito proxima desse limite

inferior, como j& mostrado na Tab. 4.

4.6 - INVESTIGACAO MICROESTRUTURAL

A investigacdo microestrutural foi conduzida na tentativa de diferenciar o material
como recebido do tratado criogenicamente. Para isso, foram realizadas observacdes por

metalografia e microscopia eletrénica de transmisséo.
4.6.1 - Metalografia

Dois métodos de preparacdo foram utilizados para observar a superficie das amostras.
No primeiro, a superficie foi apenas polida como mostram as fotos da Fig. 33. No segundo
método, as amostras foram atacadas com o reagente Barker e exibiram as imagens mostradas
nas fotos da Fig. 34 (a) e (b). A foto da Fig. 33 (a) é referente ao material como recebido, e a

foto da Fig. 33(b) ao material tratado criogenicamente.

A area clara das fotos representa a matriz de aluminio. Foram encontrados dois tipos
de precipitados representados pelas manchas escuras na imagem. Os precipitados em forma de
bastédo e tamanho mais pronunciado séo caracteristicos de Mg,Si e AlyFe,Six. Os precipitados

menores de formato mais arredondado sdo SiO,.
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(a) (b)
Figura 33(a): Amostra polida CR. Figura 33(b): Amostra polida ULTP.

Para confirmar a identificacdo desses precipitados, foi realizada a analise de energia
dispersiva de raios-x (Energy Dispersive X-ray - EDX ou EDS) sobre as regides escuras
durante a observacdo por MEV. A identificacdo dos mesmos foi feita seguindo a hipotese ja

mencionada dos formatos caracteristicos. Os resultados sdo mostrados na Tab. 9.

Tabela 9 - Concentracdes de elementos por observacdo em EDS.

Elementos C [%] O [%] Mg [%] Al [%] Si [%)] Fe [%]
Al Fe,Siy 49,6 - 0,3 47,0 1,2 1,9
Mg,Si 25,9 - 3,2 64,3 2,8 0,2
SiO; 39,2 13,2 - 43,8 3,7 -

A imagem da Fig. 34(a) mostra a microestrutura da amostra atacada tal como recebida
e a imagem da Fig. 34(b) da amostra tratada criogenicamente, ambas foram registradas com
luz polarizada. Os dois métodos ndo revelaram mudancas visiveis na microestrutura dos grdos
ou na concentracdo de precipitados. O tamanho médio ou orientacdo dos grdos nao
transparecem terem sido significantemente afetados. Os tamanhos médios dos grdos obtidos
dessas micrografias sdo apresentado na Tab. 10 como resultado de 7 medidas para cada um.
Este € um ponto em desfavor a possibilidade de ter ocorrido o processo de recristalizacdo da
liga. De fato, as investigacOes oticas isoladamente tém falhado em observar os efeitos do

tratamento criogénico profundo.
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Figura 34(a) - Amostra CR atacada. Figura 34(b) - Amostra ULTP com ataque.

Tabela 10 - Tamanho de grdos das amostras com e sem tratamento criogénico.
Amostra CR ULTP
Diametro médio do gréo [um] 63+5 65+ 4

4.6.2 - Microscopia Eletronica de Transmissao

Para o aprofundamento da investigacdo microestrutural, conduziu-se entdo a analise de
microscopia eletrénica de transmissdo (MET) em busca de estruturas de menores dimensoes.
As nanoestruturas, que podem ser observadas com uso desse equipamento, sdo indetectaveis
por outras técnicas de observacdo, principalmente por suas dimensdes. Foram encontrados
pequenos aglomerados (clusters) com tamanho de 4nm e 50nm usando o MET (Fig. 35 (a)).

A anadlise de EDX mostrou que essas particulas eram compostas primordialmente de cobre
(Fig. 35 (b) e (c)).

Um grande ndmero de zonas GP com tamanho aproximado de 4nm foi encontrado
aleatoriamente distribuido no espécime tratado criogenicamente ULTP e no espécime tal

como recebido CR (Fig. 36 (a) e (b) respectivamente).
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(b) (©)

Figura 35 (a) - Imagem de MET de campo claro de uma amostra CR (0s pequenos pontos escuros sao
zonas GP); Figura 35 (b) Analise de elementos das zonas GP (pontos em rosa indicam a presenga de
cobre); Figura 35 (c) Anéalise de elementos das zonas GP (pontos em verde indicam a presencga de
aluminio).

As imagens mostradas de MET indicam que os precipitados encontrados séo, em sua
maioria, do tipo CusAly. Esse resultado condiz com os precipitados geralmente encontrados
nas ligas de aluminio da classe 6xxx [72, 73]. Tais precipitados foram encontrados em ambos
os tipos de amostras, CR e ULTP, assim como as zonas GP. O tamanho e a distribuicédo das

zonas GP ndo permitiram realizar uma analise Gptica quantitativa.

(a) (b)

Figura 36 (a) - Imagem de MET de campo escuro de uma amostra CR. Figura 36 (b) - Imagem de
MET de campo escuro de uma amostra ULTP (em ambas as imagens os pontos claros com 4nm séo
zonas GP).
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4.7 - ENSAIOS DE DESGASTE

4.7.1 - Verificagdo da geometria das calotas de desgaste

Como j& descrito na introducdo, o formato da calota pode influenciar a medicao
significativamente. Para mostrar que a topografia da calota acompanha o formato da esfera,
foram realizadas medicGes que sdo apresentadas na Fig. 37. Esses dados foram obtidos com
um rugosimetro de contato Mitutoyo SJ201 pertencente ao Laboratério de Metrologia (ENM-
UnB). Se o formato das diferentes calotas fosse indiferente do formato da esfera, os valores
calculados dos volumes removidos ndo representariam o volume removido real. Na Fig. 37 o
perfil medido de uma calota é tracado. Acima desse perfil, registrado como uma linha de cor
preta, o perfil tedrico da esfera € mostrado como uma linha de cor vermelha. As duas linhas
estdo posicionadas uma da outra pelo espaco ortogonal de 1 micron. Esse intervalo
corresponde ao tamanho médio das particulas da lama abrasiva e o grafico estd

intencionalmente fora de proporcdo, entre a vertical e a horizontal, para evidenciar a

curvatura.
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Figura 37: Geometria da profundidade da calota comparada ao perfil tedrico da esfera.

Devido a pequena espessura da camada revestida e reduzido contraste entre as

imagens da mesma e o substrato, a espessura do filme ndo pbéde ser medida usando as
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imagens das calotas. Para determinar a espessura do revestimento, foram conduzidas
investigacdes por MEV como visto na sesséo 2.1.6 (Ensaio de desgaste-Meia calota de canto).

Outro ensaio realizado com microscépio confocal laser (Fig. 38) mostrou que a area de
esmaecimento encontrada nas amostras ndo revestidas e ao redor das calotas de desgaste ndo
representa retirada de volume, pelo contrario, existe pequena deposi¢do de material que causa
inclusive elevacdo nas adjacéncias das calotas. Esse tipo de regido foi desconsiderada no
registro dos didmetros das calotas. Nesta imagem, sdo sobrepostos duas caracterizacfes de
uma calota de desgaste. Na imagem em perspectiva inferior esta a topografia da cratera de
desgaste. Acima da topografia esta sua imagem do microscopio 6tico com um corte em
amarelo ocre que expde o contorno no nivel da superficie externa. A area escura do
esmaecimento também pode ser identificada na topografia abaixo com o tom avermelhado

que indica ténue elevacéo.

Figura 38: Analise da curvatura de uma calota produzida em uma amostra do tipo como recebida.

68



4.7.2 - Mecanismos de desgaste abrasivo

Para identificar os mecanismos de desgaste abrasivo dos ensaios foi necessario obter
imagens mais detalhadas da topografia da regido desgastada. Foram selecionados trés
espécimes dos quais uma calota foi observada. Esta selecdo foi realizada para investigar os
espécimes mais representativos em termos de resultados dos ensaios de desgaste. Na regido
central de cada calota foi utilizada a ampliacdo de 100 vezes com o microscépio confocal
laser. A imagem da Fig. 39 mostra estas trés calotas e suas respectivas topografias de
desgaste. No topo da imagem, a esquerda, esta a calota do corpo-de-prova 15 como recebido e
a direita sua imagem do confocal. Ao meio estd a imagem do CP 11 que foi tratado
criogenicamente. Na base da imagem estd o CP 21 que foi revestido e depois tratado

criogenicamente.

Embora em todos os espécimes prevalecam 0s riscos caracteristicos de microcorte,
também é possivel identificar o deslocamento de material ainda aderido nas bordas que
caracteriza o microsulcamento. O CP 15, composto de material tal como recebido, exibe
riscos de aspecto mais profundo, mais largos e espacados. Ambos os espécimes que foram
tratados criogenicamente, tanto aquele que recebeu o revestimento (CP 21) quanto o que nédo

recebeu (CP 15), exibem ranhuras menos profundas, menos largas, mais proximas e regulares.

Ainda com o objetivo de evidenciar os mecanismos de desgaste em questdo, outra
imagem foi obtida no MEV da calota do CP 21 com ampliacédo de 2000 vezes (Fig. 40). Nessa
foto, é possivel identificar também o mecanismo de micropenetracGes ciclicas no interior das
ranhuras que mostra que as particulas abrasivas ndo apenas deslizaram sobre a superficie
desgastada, mas também rolaram tendo como guias as ranhuras de desgaste. A distancia entre
as penetracOes gira em torno de 2,5 micron ou menos, valor préximo da ordem de grandeza

do diametro das particulas abrasivas (1 micron).
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Figura 39: Identificacdo dos mecanismos de desgaste.
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Figura 40: IdentacGes periodicas nas ranhuras de desgaste.

4.7.3 - Espessura do revestimento por meia calota de canto

A Fig. 41 ilustra uma amostra revestida que foi preparada pela técnica MCC para
expor seccionalmente o revestimento. A &rea clara no topo da foto mostra a superficie do
filme vista em perspectiva que pode ser percebida pela mudanca de foco. A &rea escura
representa 0 material base do substrato. Entre essas duas areas da foto em tom cinza mais
claro esta o seccdo do filme de CrN. Pode-se observar que além da diferenca de tonalidade
observada nesta imagem, também ha diferenca de textura. O substrato sendo um material
mais ddctil apresenta um aspecto mais rugoso enquanto que a seccdo do revestimento
aparenta um desgaste mais fino e regular. A Fig. 41 também ilustra bem como o revestimento

tende a acompanhar as irregularidades da superficie do substrato.

Com base em uma série de imagens de MEV, foi determinada uma média de trés
medicgOes para a espessura do filme da ordem de t =660nm, essas medidas foram efetuadas
no proprio equipamento. Esse valor foi utilizado para os calculos das taxas de desgaste dos

espéecimes revestidos.
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Figura 41. Determinagdo da espessura do revestimento por meio do MEV preparada por MCC.

4.7.4 - Progressdo dos volumes e das taxas de desgaste

Os resultados dos ensaios desgaste séo apresentados nas Fig. 42 e 43. A Fig. 42
mostra o volume retirado em funcdo do mdaltiplo entre a distancia de deslizamento e o
carregamento de contato para as diferentes séries de ensaios. Fig. 43 ilustra as taxas de
desgaste calculadas para as mesmas amostras usando inclusive a mesma escala e unidade para
0 eixo das ordenadas. Como esperado, a quantidade de volume removido aumenta
acompanhando o crescimento da distancia de deslizamento enquanto as amostras como
recebidas (CR) mostram a maior perda de volume em todos os pontos de medicao.
Comparando os resultados das amostras revestidas (CrN) e criogenicamente tratadas (ULTP),
pode-se reconhecer uma intersecgéo entre as curvas. As taxas de desgaste da Fig. 43 mostram
um comportamento semelhante. Os espécimes do tipo CR possuem as maiores taxas de
desgaste que sdo decrescentes com SN. De modo similar a analise do volume removido, as
curvas das amostras revestidas também se cruzam. Isso significa que a taxa de desgaste das
amostras revestidas aumenta com S-N em contraste com o comportamento encontrado das

amostras criogenicamente tratadas.
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Figura 42 - Volume removido versus o multiplo entre a distancia de deslizamento e o carregamento de

contato.
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Figura 43 - Taxas de desgaste versus o multiplo entre a distancia de deslizamento e o carregamento
de contato.
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O gréfico da Fig. 44 exibe com maior atencdo as taxas de desgaste das combinac¢des
reais do tratamento criogénico e do revestimento de CrN quanto a ordem em que foram
conduzidas. Essas combinacdes reais sdo entdo comparadas com a combinacdo numeérica
entre os efeitos individuais destes processos que foram aplicados independentemente em
amostras distintas. Para obter essa combinagdo numérica, da curva do tratamento criogénico
foi subtraida a diferenga encontrada entre o material apenas com revestimento e do material

tal como recebido.
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Figura 44 - Comparacdo entre os resultados combinados numericamente e os resultados combinados
de fato entre a aplicacdo do revestimento e o tratamento criogénico.

Caso fosse verificada que as sobreposicGes real e numérica fossem equivalentes, se
poderia concluir que os efeitos dos processos ndo interferem entre si, todavia, isso nao foi
totalmente confirmado. A taxa de desgaste microabrasivo das amostras que foram
inicialmente tratadas criogenicamente e depois revestidas é representada pela linha verde. A
taxa de desgaste das amostras que foram tratadas criogenicamente apds o revestimento €
representada pela linha purpura. J& a combinagdo numérica dos dois processos combinados é
representada pela linha cinza. Observa-se que a combinacdo com o tratamento criogénico
sendo realizado posteriormente é a que mais se aproxima da combina¢do numérica e traz 0s

melhores resultados na diminuicdo das taxas de desgaste. J& a combinagdo com o tratamento
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criogénico sendo realizado anteriormente ao revestimento demonstra inclusive resultados

inferiores aos observados com amostras apenas revestidas.

Para comparar as taxas de desgaste como médias entre todas as distancias de
deslizamento, essas foram agrupadas em valores médios na Fig. 45. Cada barra representa a
média das taxas de desgaste escalares médias obtidas de trés espécimes do mesmo grupo.

Em cada amostra dessas foram geradas seis calotas.
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Figura 45 - Taxas de desgaste médias das séries de ensaios investigadas e a relagdo com a dureza do
substrato exposto quando necessario.

Os tratamentos aplicados mostraram efeitos significativos no comportamento de
desgaste da liga de aluminio examinada. Foi medida uma reducdo de 26% para o material
tratado criogenicamente. As amostra revestidas com CrN mostraram uma reducdo da taxa de
desgaste de 29% comparadas com as amostras como recebidas. As amostras que receberam o
tratamento criogénico antes do revestimento de CrN mostraram a menor das redugdes do
coeficiente de desgaste de 25%. As amostras de melhor desempenho para esse parametro
foram aquelas que receberam o revestimento antes de serem tratadas criogenicamente com
reducdo da taxa de desgaste de 45%. Nesse mesmo grafico, sdo apresentados em outra
camada sobreposta os valores de dureza do substrato ja descritas na Tab. 8.
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Como pode ser visto também no grafico da Fig. 45, a dureza do material tal como
recebido ndo foi beneficiada por nenhum dos processos aplicados, embora todos eles tenham

apresentado resultados favoraveis com relacdo ao desgaste.
4.7.5 - Taxas de desgaste medias do regime de transicéo e do regime permanente

A taxa de desgaste geralmente é estabelecida apenas no seu regime permanente. No
entanto, como o revestimento de CrN tem espessura muito fina (660nm) ainda havia interesse
em investigar o seu comportamento na fase de transicdo. O grafico da Fig. 46 registra a média
entre as taxas de desgaste das trés primeiras calotas de cada tipo de amostra. Como pode ser
visto no gréafico da Fig. 43, o regime permanente pode ser considerado para a maioria das

amostras a partir do quarto ponto de medicdo, ou seja, da quarta calota de desgaste gerada.
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Figura 46 - Taxas de desgaste médias das séries de ensaios das 3 primeiras calotas de deslizamento
ainda no regime de transicao.

No regime de transicdo, os efeitos do processo ULTP, do revestimento de CrN e as
combinacg6es entre ambos séo ainda mais acentuados, ndo prevalece a classificacdo obtida no
gréafico da Fig. 45. O material criogenicamente tratado ULTP, o material apenas revestido
com CrN, o material que recebeu o tratamento criogénico profundo antes do revestimento

ULTP-CrN e o material tratado criogenicamente depois do revestimento de CrN-ULTP
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obtiveram reducgOes das taxas de desgaste de 29%, 42%, 36% e 58% respectivamente. Para
esse ultimo, considerando apenas este regime de transicdo que é mais préoprio da superficie da

amostra, a resisténcia ao desgaste atingiu acréscimo de 136%.

O material do tipo ULTP-CrN inverte a vantagem que o material ULTP obteve na

média global e no regime de transicdo e passa a ter um desempenho maior.

Considerando como o regime permanente a faixa de deslizamento que ocorre a partir
da quarta calota de desgaste, os efeitos dos processos sao0 menos pronunciados, Como mostra o
grafico da Fig. 47. O material apenas tratado criogenicamente ULTP, o material apenas
revestido CrN, o material que recebeu o revestimento apds o tratamento ULTP-CrN e o
material tratado criogenicamente apds o revestimento CrN-ULTP obtiveram reducdes das
taxas de desgaste da ordem de 25%, 17%, 15% e 32% respectivamente quando comparados
ao material como recebido de referéncia. No regime permanente, que € mais afastado da
superficie, as taxas de desgaste nos materiais processados ainda sdo todas inferiores a do

material tal como recebido.
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Figura 47 - Taxas de desgaste médias das séries de ensaios das trés Ultimas calotas de deslizamento,
agora considerando o regime permanente.
Nesse regime, o material tratado criogenicamente ULTP s6 ndo obteve resultados mais

intensos do que o material que recebeu o revestimento antes de ser tratado CrN-ULTP.
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Ambos 0s materiais que receberam o tratamento criogénico profundo como ultimo processo

apresentaram taxas de desgaste menores do que o 0s demais no regime permanente.
4.7.5 - Resisténcia ao desgaste média

O graéfico da Fig. 48 explora o conceito de resisténcia ao desgaste como o inverso das
taxas de desgaste (K™). Comparados ao material tal como recebido, 0 material que recebeu o
tratamento criogénico antes do revestimento (ULTP-CrN), o material apenas tratado
criogenicamente (ULTP), o material apenas revestido (CrN) e o material que recebeu o
revestimento antes do tratamento criogénico profundo (CrN-ULTP) alcangaram acréscimos na
resisténcia ao desgaste de 33%, 35%, 42% e 81% respectivamente quando comparados ao
material tal como recebido que serviu de referéncia. A dureza é mostrada com escala vertical

a direita e demonstra que a sua reducdo ndo é acompanhada pela resisténcia ao desgaste.
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Figura 48 - Valores médios de resisténcia ao desgaste (K™) das séries de ensaios investigadas e a
relacdo com a dureza do substrato exposto quando necessario.

Na Fig. 49, as taxas de desgaste do substrato e do revestimento das amostras apenas
revestidas (CrN) sdo mostradas para cada método de anélise aplicado, Vc-AT, DI e Poly-AT.
Para comparar os valores calculados desses métodos com o material de referéncia (CR-REF),

a taxa de desgaste das amostras ndo tratadas sdo adicionalmente mostradas no grafico.
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Também sdo ilustrados juntamente os valores calculados para a taxa de desgaste (k) da

prépria camada de revestimento de CrN.

Os valores calculados de kg combinam relativamente bem com o material tal como
recebido CR de referéncia do regime permanente, porém € possivel notar um pequeno
acréscimo, além disso, a incerteza encontrada para essas medidas de desgaste as torna
estatisticamente equivalentes. De forma grosseira, isso é aparentemente incompativel com os
resultados dos ensaios de dureza, se em um primeiro momento ndo forem levados em
consideracdo os mecanismos de desgaste envolvidos. Sdo encontradas apenas pequenas
diferengas entre os métodos numéricos investigados para o célculo simultaneo das taxas de
desgaste do substrato e do revestimento. Como esperado, a taxa de desgaste do revestimento
K. € significativamente menor do que a taxa de desgaste do substrato k. Pode-se notar muito

ténues diferencas entre os métodos de analise aplicados ao material do tipo CrN.
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Figura 49 - Comparacdo entre os métodos de analise aplicados para as amostras revestidas CrN em
comparacgdo com o material como recebido CR de referéncia.

Os processos aplicados nas amostras que receberam revestimento foram comparados
pelo método da dupla interceptacdo (DI) e seus resultados sdo mostrados na Fig. 50. Esses

resultados ndo refletem aqueles mostrados para as taxas médias de desgaste, pois nao é
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evidente observar as mesmas redugdes significativas. O tratamento criogénico parece ter
provocado pequenas reducdes nas taxas de desgaste tanto do substrato quanto do
revestimento, porém, existe sobreposicdo entre os desvios de cada uma dessas medias,

fazendo com que todas sejam estatisticamente equivalentes.
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Figura 50 - Comparacdo entre os métodos de anélise aplicados para as amostras revestidas.

4.8 - ENSAIOS DE VARREDURA DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL

Os promissores resultados dos ensaios de microdesgaste abrasivo das amostras
tratadas criogenicamente geraram relativa expectativa para revelar os mecanismos pelos quais

0 material alcangava tal modificagao.

No curso normal de uma investigacdo metallrgica, existem 0s ensaios que S&o
considerados habitualmente obrigatdrios, mais alguns atualmente disponiveis e altamente

desenvolvidos sdo ainda menos utilizados, isso acontece com o ensaio de VCD.

Diante apenas dos resultados de metalografia, MEV e MET, pode haver duvidas se o
material foi efetivamente modificado pelo tratamento criogénico profundo, pois
aparentemente isso se deu de maneira muito sutil em sua microestrutura. No entanto, deve ser

considerado que essas trés técnicas esbarram nas proprias caracteristicas do material.
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Inclusive, os resultados desses ensaios revelaram que a microestrutura da liga de aluminio
AA 6101-T4 se mostra progressivamente heterogénea na medida em que aumenta-se o grau
de ampliacdo da observacdo. Ou seja, quanto mais detalhadamente o material € observado,
menor € a area coberta, cada foto de um mesmo material se revela, por diversas vezes,
completamente diferente quando comparada a uma imagem de uma regido imediatamente

vizinha.

Desse modo, pouco crédito quantitativo pode ser atribuido a comparacdo de imagens
obtidas por metalografia, MEV ou MET. N&o haveria dificuldades em selecionar imagens
resultantes desses ensaios que concordassem com qualquer conclusdo, mesmo que houvessem
outras que levassem a interpretacdes completamente contrarias. Torna-se absolutamente
necessario reforcar as limitagdes dessas técnicas de observacdes em relacdo ao material

estudado.

Levantou-se a hipdtese de que haveria alguma fase precipitada que seria responsavel
pelo aumento da resisténcia ao desgaste. Evidentemente, as mudancgas microestruturais estdo
14, contudo, com modificagdes muito sutis ou pouco claras na microestrutura, seria necessario
software de interpretagéo de imagens e procedimentos automatizados de aquisicdo para gerar

dados mensuraveis quantitativamente.

A Fig. 51 mostra a curva de fluxo de calor do material tratado criogenicamente quando
subtraida a curva do material como recebido, ambas obtidas de ensaios de varredura de
calorimetria diferencial. E necessario salientar que essa imagem foi obtida ao tratar o material
como recebido como referéncia e, portanto, se o tratamento criogénico néo tivesse modificado

a microestrutura do material, nada além de uma linha plana e horizontal seria obtida.

O ensaio de varredura de calorimetria diferencial é um processo destrutivo em relacdo
aos tratamentos térmicos e mecanicos, pois o0 aquecimento da amostra provoca a dissolucao

das fases e microestruturas presentes no material antes do ensaio.

E possivel observar quatro picos distintos da dindmica de fases identificados de 1 a V.
O pico endotérmico | localizado entre 80°C e 160°C revela o processo de dissolucdo das
zonas GP formadas em maior proporg¢éo pelo tratamento criogénico. Sua largura e intensidade
indicam expressiva quantidade dessas nanoestruturas. Os picos exotérmicos Il e 1l

localizados entre as temperaturas de 200°C e 330° representam a formacdo dos precipitados
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B" e B' respectivamente [79]. A longa rampa endotérmica iniciada em 325°C da regido IV é

atribuida ao inicio do processo de dissolugdo dos precipitados B e Si [80].
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Figura 51 - Curva de fluxo de calor do material tratado criogenicamente em relagdo ao material tal
como recebido.
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5 - DISCUSSOES E CONCLUSOES

Todas as amostras dos ensaios de desgaste mostraram acréscimo de volume retirado
com a evolucdo do produto S-N, como mostrado na Fig. 42. Uma vez que a forca de contato
foi mantida em torno de 50mN para todos os ensaios, prevalece a variacdo da distancia de
deslizamento e a teoria de Archard pdde ser confirmada. Como esperado, as amostras como
recebidas mostraram a maior perda de volume em cada uma das distancias de deslizamento
avaliadas. Vale notar nesse grafico, que as curvas das amostras revestidas e das
criogenicamente tratadas se cruzaram depois do terceiro ponto de medicdo. Essa transicao
revela que cada um dos tratamentos aplicados apresenta uma faixa de maior efetividade em
funcdo da profundidade, embora ambos tragam reducgdes do desgaste para toda a distancia de
deslizamento. O revestimento de CrN aprimora mais intensamente a resisténcia ao desgaste
na superficie, deste modo, seu efeito de reduzir o volume de material removido ocorre

principalmente em menores distancias de deslizamento.

Para a compreensdo dos fendmenos envolvidos, é preciso analisar a evolucéo da calota
de desgaste em um material revestido. Depois que a camada revestida é perfurada, a area de
interacdo de desgaste com a esfera e abrasivo exibe duas regides, uma zona de revestimento
de CrN e outra regido exposta de substrato da liga de aluminio. Com a evolucao do volume de
desgaste, a razdo entre as superficies expostas do revestimento e do substrato de aluminio na
zona de desgaste vai se tornando cada vez menor. Por esse motivo, as taxas de desgaste das
amostras revestidas e das como recebidas se aproximam com um aumento da distancia de
deslizamento. Por outro lado, a progressdo da curva das amostras tratadas criogenicamente
mostra um comportamento diferente. Em distancias de deslizamento menores, a perda de
volume das amostras tratadas criogenicamente é menor do que das amostras como recebidas,
mas ainda maior do que as revestidas. Contudo, o efeito do tratamento criogénico ndo é
limitado a superficie [51], o aperfeicoamento da resisténcia ao desgaste p6de ser medido em

distancias maiores de deslizamento.

A mesma tendéncia foi verificada para os resultados da taxa de desgaste (Fig. 43). Em
teoria, a taxa de desgaste de uma amostra ndo revestida e tratada criogenicamente deve ser
constante sobre toda a distancia de deslizamento [74]. De qualquer modo, muitos efeitos
podem influenciar a dependéncia da taxa de desgaste com a distancia de deslizamento. O

efeito mais provavel para a diferenca observada na taxa de desgaste seria estimar em excesso
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a remocdo de volume em distancias menores de deslizamento devido a dificuldade de medir o
diametro da calota nessas condic¢des [70]. Como mostra a Fig. 21, as amostras néo revestidas
mostram uma faixa larga de esmaecimento em volta do contorno da calota. Isso de fato torna
a tarefa de medir o didmetro da calota um pouco menos precisa e, por conseguinte, o volume
perdido. Outros autores encontraram comportamentos semelhantes para materiais ddcteis ndo
revestidos [69]. Além disso, dificuldades adicionais de medicéo nesse tipo de ensaio podem
ser causadas por calotas que ndo espelham exatamente o formato da esfera. Outros cientistas
relataram sobre dois possiveis efeitos [75]: primeiro, uma elevacdo pode se formar em volta
da calota. Isso normalmente acontece se materiais ducteis s&o examinados, como € 0 caso.
Para evitar ou minimizar esse efeito, a forgca de contato foi reduzida para 50mN (0.05N);
segundo, a calota pode exibir um formato eliptico (visdo seccional) com bordas arredondadas.
Em ambos os casos, o volume calculado ndo representaria o volume real retirado. A fim de
verificar se tais fendmenos aconteceram, foi usada a perfilometria por contato (Fig. 37) e por
confocal laser (Fig. 38) para determinar o formato das calotas. Como mostrado, esses efeitos
foram satisfatoriamente evitados nos ensaios das amostras. Deste modo, atribui-se 0
comportamento encontrado nas trés primeiras calotas de desgaste ao regime de transicdo entre

o0 desgaste de superficie e o desgaste em regime permanente.

Como ja mencionado na secdo Materiais e Métodos, a espessura do revestimento nao
pdde ser medida com um microscopio 6tico jA como rotina dos ensaios de desgaste, que
representa ser o método classico de medicdo. A pequena espessura do revestimento impediu a
medicdo do diametro da calota interna. Por essa razdo, a espessura do revestimento foi medida
dentro de outra calota gerada independentemente dos ensaios de desgaste em si, essa calota
foi propositalmente produzida a borda lateral da amostra. A ja descrita preparacdo da MCC
foi 0 método mais prético e rapido para medir a espessura do revestimento sem que houvesse
interferéncia do processo de polimento que, inevitavelmente, produz efeitos indesejaveis de

abaulamento das bordas.

Assim determinada, a espessura do revestimento foi entdo usada para calcular as taxas
de desgaste, tanto do substrato quanto do revestimento, dentro de uma mesma rotina. Trés
métodos de andlise diferentes foram avaliados. Esses métodos exibiram resultados
semelhantes (Fig. 49). Todos os métodos sdo modelos matematicos baseados na lei de
Archard e usam o volume retirado, o diametro da calota e a distancia deslizada para calcular

as taxas de desgaste [78]. Cada método de calculo possui aspectos positivos e negativos, por
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essa razao, o resultado de cada um é sutilmente diferente. O método de Dupla Intercepgéo,
por exemplo, coloca énfase em distancias de deslizamento menores, que sdéo normalmente as
distancias com maior possibilidade de imprecisdo de medidas. Por outro lado, ambas as taxas
de desgaste séo divididos por S-N, que pode ser medido muito mais precisamente do que o
diametro das calotas, o0 que diminui os desvios das medidas [78]. O método Allsoop (Vc-AT)
também coloca forte énfase nas calotas menores, uma vez que se baseia em uma regressao
linear para calcular ks. O problema envolvido na analise baseada na regressdo linear é o alto
peso individual dos pontos de medicdo. Para evitar essa forte influéncia e expandir a anélise,
0 terceiro método trabalha com uma regressdo de uma funcdo polinomial. Usando esse
método, coloca-se mais énfase nas maiores calotas de desgaste [78]. O objetivo era avaliar se
havia um método mais adequado entre os escolhidos, mas ndo foi possivel elegé-lo. Contudo,
tal uniformidade de resultados mostrou que os dados coletados exibiram satisfatdria

conformidade com os modelos matematicos.

Os resultados também mostram (Fig. 45) que o tratamento criogénico reduz a taxa
média de desgaste em 26% (sobre toda a distancia de deslizamento) se comparados aos
resultados das amostras como recebidas. Levando em consideracdo os parametros especificos
desse tribossistema, isso representa um claro aperfeicoamento nas propriedades de desgaste
para a liga de aluminio associada com tal tratamento. Outros autores mencionaram a
possibilidade de formacdo de fases secundarias duras em suas pesquisas com o tratamento
criogénico em ligas semelhantes de aluminio, sdo essas fases Mgi7Aly,, AlCus, A;zCusFe,
MgZn, ou A,Cu [50,52,76,77]. Como mostrado na Tab.4, os elementos Mg, Cu e Fe estéo

presentes na liga de aluminio analisada.

Considerando todas as distancias de deslizamento analisadas e respectivas calotas de
desgaste, uma reducdo da taxa de desgaste de 29% foi atingida devido ao revestimento
de CrN. O nitreto de cromo € conhecido como um bom revestimento quando se deseja
aprimorar a resisténcia ao desgaste, por tal razdo, uma reducdo na taxa de desgaste era
esperada [44,45]. Porém, o revestimento de materiais ducteis apresenta certas limitagcdes, uma
vez que pode acontecer o descolamento do filme ou a formagdo de trincas na camada
depositada, principalmente nos casos de contatos severos que venham a provocar
deformacdes do substrato [49]. Para evitar tais efeitos indesejados, baixas cargas de contato
foram usadas neste trabalho, entre a esfera e a amostra. A reducgéo na taxa de desgaste de 29%
é maior do que a esperada, uma vez que a camada de revestimento possui uma espessura de
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apenas 660nm. Esta espessura € inclusive menor do que o diametro médio das particulas

abrasivas (1um).

Outros ensaios foram necessarios para investigar a influéncia do tratamento criogénico
sobre o revestimento de CrN, e também para o oposto. O material que foi revestido e depois
tratado criogenicamente (CrN-ULTP) obteve os resultados mais expressivos. A reducdo na
taxa de desgaste encontrada foi de 45%, o que representa aumento da resisténcia ao desgaste
de 81%. Quando a ordem de aplicacdo dos beneficiamentos foi invertida, esses resultados ndo
se repetiram em intensidade. Para o material que foi tratado criogenicamente e depois
revestido (ULTP-CrN), a reducdo da taxa de desgaste foi de apenas 25%, ficando pouco
abaixo do desempenho do material apenas tratado criogenicamente. A superposicao entre o
revestimento de CrN e o tratamento criogénico profundo foi mais bem sucedida quando a
ordem respectiva CrN-ULTP foi adotada (Fig. 44).

Ao considerar o0 regime permanente de desgaste, apenas a partir da quarta tomada da
distancia de deslizamento (Fig. 47), os resultados sdo menos acentuados, mas ainda
expressivos. O material de melhor desempenho foi aquele revestido e depois tratado
criogenicamente com 32% de reducdo da taxa de desgaste seguido pelo material apenas
criogenicamente tratado com 25%, o material apenas revestido com 17% e o material que
recebeu o tratamento criogénico antes do revestimento com 15%. Contudo, a analise dos
resultados ndo se conteve apenas no regime permanente, em razdo da necessidade de
descrever a evolucdo do processo de desgaste em toda sua amplitude, e pela prépria natureza
dos métodos de andlise de ensaios perfurantes. Observando apenas o regime de transicdo
(Fig. 46), representado pelas trés primeiras calotas, os resultados séo ainda mais expressivos,
com destaque para o material CrN-ULTP que atingiu acréscimo na resisténcia ao desgaste da
ordem de 136%. Esse resultado sugere que o tratamento criogénico pode ter favorecido a

aderéncia do filme.

Devem ser observados os mecanismos de desgaste envolvidos nesses ensaios. Como
mostrado na Fig. 39, o microcorte foi 0 mecanismo predominante em todas as amostras,
contudo, ndo absolutamente. Foram comparadas as amostras CR, ULTP e CrN+ULTP.
Também € possivel observar indicios da ocorréncia de microsulcamento nessas amostras, pelo
material existente nas bordas dos riscos, porém menos pronunciado. A Fig. 40 exibe

microidentacOes periddicas como resultado de provavel rolamento de particulas dentro dos
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sulcos de desgaste por deslizamento. O material como recebido mostra ranhuras de desgaste
mais profundas e espacadas, as outras duas amostras (ULTP e CrN+ULTP) apresentam
aspecto de desgaste muito semelhantes entre si, embora a resisténcia ao desgaste de cada um
tenha sido substancialmente diferente. Deste modo, ou as reducfes das taxas de desgaste ndo
foram refletidas nas relagfes entre os mecanismos de desgaste ou essas relagcdes sofreram

mudangas muito sutis para que pudessem estar associadas a esse comportamento.

Os resultados dos ensaios de desgaste também ndo estdo relacionados a modificagGes
no tamanho de grdo, como mostrado pela Tab. 10. O tratamento criogénico profundo néo
alterou essa propriedade, ja que as medidas entre o material como recebido e o tratado

criogenicamente sdo estatisticamente equivalentes.

A propriedade mecanica mais frequentemente associada a resisténcia ao desgaste € a
dureza do material, contudo, essa associacdo ndo se aplica a todas as circunstancias e
parametros que caracterizam um sistema tribolégico. Nem sempre a dureza acompanha o
sentido de variacdo da resisténcia ao desgaste. Esse aparenta ter sido o caso deste trabalho.
Foi verificado que as amostras tratadas criogenicamente exibiram uma pequena reducdo da
dureza, embora a resisténcia ao desgaste tenha sido desproporcionalmente aprimorada se
comparadas as amostras revestidas. Para as amostras que receberam o revestimento, a dureza
do substrato foi indesejavelmente reduzida em 36% (Fig. 45). Essa reducdo representa uma

consequéncia do processo de deposicdo devido ao aquecimento do substrato.

Em linhas gerais, a dureza de um material representa a sua resisténcia localizada a
penetracdo. No entanto, para que ocorra o desgaste de um material ductil, algum material deve
ser removido e a simples penetracdo individual ndo é suficiente para isso, ja que o volume é
somente deslocado. O processo de desgaste abrasivo é dinamico e complexo, as particulas
abrasivas tanto deslizam quanto rolam na configuracdo de trés corpos. Se tivessem sido
encontradas apenas evidéncias de microcorte, dever-se-ia considerar a dureza como fator
determinante ou entdo a presenca de microfase dura. Esse nao foi o caso, além disso, a dureza
ndo acompanhou a resisténcia ao desgaste (Fig. 48). Contudo, as relacbes entre 0s
mecanismos de desgaste entre os tratamentos ndo revelaram significativa modificacdo, entdo
0 microsulcamento e as microidentagdes poderiam explicar 0 aumento da resisténcia ao
desgaste, mesmo com diminuicdo da dureza, pois dependem de microfadiga para o

destacamento de material. Em tese, ao tornar o material mais ductil, a vida em fadiga em
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baixo ciclo tende a aumentar. Essa explicacdo cabe relativamente bem para os materiais que
receberam o revestimento, em decorréncia do aquecimento do processo de deposicdo que
pode ter dissipado as zonas GP e os precipitados. Infelizmente, a intensidade do aquecimento
do material ndo foi revelado pela empresa responsavel, por se tratar de segredo industrial. E
possivel estimar que a temperatura do substrato durante a deposicéo certamente ultrapassou a
faixa entre 175°C e 205°C. Essas temperaturas séo relatadas para precipitacdo das ligas da
série 6xxx por periodos de 1h a 18h, de acordo com as especificacbes de cada material [1].
Esse efeito sobre a resisténcia ao desgaste pode ser melhor visualizado no regime permanente,
a partir do qual se diluem as influéncias da camada revestida sobre a resisténcia ao desgaste.
Por outro lado, este argumento néo se encaixa no comportamento do material do tipo ULTP,
haja visto que a dureza nao foi proporcionalmente tdo afetada (-4,7%) em comparacdo com 0
material CrN (-36,3%), inclusive, houve pequena recuperacdo dessa propriedade para o
material CrN-ULTP em relacdo ao material CrN e ainda assim a resisténcia ao desgaste foi

incrementada entre eles.

Deste modo, considerando as caracteristicas do sistema triboldgico quanto a
combinacdo dos mecanismos de desgaste, a variagdo da dureza do substrato ndo poderia ser
desprezada. Porém, os resultados demonstraram que a dureza ndo foi o Unico fator
contribuinte para alterar o desgaste micro abrasivo, principalmente para o material tratado

criogenicamente.

O material do tipo ULTP foi entdo analisado quanto a sua caracterizacao
microestrutural. Como ponto de partida, foi utilizada a difracdo de raios-X na procura de fases
precipitadas. Essa técnica ndo se mostrou eficaz para detectar tais microestruturas, pelo menos
na baixa proporcdo de elementos de liga do aluminio AA-6101. As modificagBes entre as
proporcOes dos picos relativos aos planos cristalograficos geralmente indicam a ocorréncia de
recristalizacdo, mas somente podem ser assim consideradas quando sdo realizadas em uma
mesma amostra. A hipétese de ter havido recristalizagcdo devido ao tratamento criogénico
profundo néo foi verificada, pelo menos ndo de forma conclusiva, pois o tamanho de gréo se
mostrou praticamente inalterado. O material do tipo ULTP entdo foi examinado por meio da
técnica de microscopia eletrdnica de transmissdo e novamente comparado ao material tal
como recebido. As mesmas microestruturas foram encontradas em ambas as amostras, mas
devido a heterogeneidade da nanoestrutura, ndo foi possivel avaliar se havia diferencas
significativas na proporcdo entre zonas GP ou outros tipos de precipitados. De qualquer
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modo, esta comparacdo tem carater qualitativo, pois o tratamento estatistico nesse caso se
apresentou impraticavel por diversas razdes, entre as quais se destacam o elevado nimero de

amostras que seriam necessarias aliado ao fato do equipamento pertencer a outra instituicao.

O ensaio de varredura de calorimetria diferencial foi entdo utilizado como dltima
ferramenta para confrontar o material tratado criogenicamente com o material como recebido.
Os resultados das curvas de fluxo de calor em funcéo da temperatura (Fig. 51) mostraram que
a dindmica de precipitagdes do material ULTP ndo é a mesma encontrada no material CR. O
primeiro pico endotérmico sugere maior presenca de zonas GP no material ULTP, sendo as
mesmas dissolvidas pelo aquecimento até 160°C. Os outros picos exotérmicos localizados em
torno das temperatura de 230°C e 310°C representam 0s processos de precipitacdo das fases
[ e B, porém, essas precipitacdes em maior intensidade no material tratado criogenicamente
sugerem que essas fases foram precipitadas com elementos de liga dissolvidos previamente
das zonas GP, ou ainda que as zonas GP de maiores dimensGes sobreviventes da dissolucéo
poderiam nuclear e acelerar a formacéo de tais precipitados, isso em decorréncia de uma taxa
de aquecimento relativamente alta de 20K/min [79, 80]. Deste modo, o ensaio de varredura de
calorimetria diferencial sugere que as zonas GP em maior propor¢do no material ULTP
possuem papel principal no acréscimo da resisténcia ao desgaste.
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5.1 - PRINCIPAIS CONCLUSOES

Diante de tudo que foi exposto, séo listadas como principais conclusdes deste trabalho:

O tratamento criogénico profundo promoveu maior resisténcia ao desgaste
micro abrasivo da liga de aluminio AA 6101 T4, com ganho médio de 35%. Este
acréscimo € relacionado a precipitagdo em maior quantidade de zonas de Guinier-
Preston, contudo, sem afetar significativamente os tratamentos térmico e mecanico
da liga, ou seja, sem alterar de forma intensa a dureza do material, sem gerar ou
dissolver precipitados maiores ou mudar o tamanho médio de gréo;

O revestimento de CrN por PVD também contribuiu para o aumento da resisténcia
ao desgaste micro abrasivo, com ganho médio de 42%, mas sua influéncia foi mais
expressiva na superficie e suas vizinhangas. O aquecimento do processo de
deposicédo provocou a diminuicdo da dureza do substrato, afetando assim parte dos
tratamentos térmico e mecanico da liga, muito provavelmente inclusive da
precipitacao;

A combinacdo entre o tratamento criogénico profundo e o revestimento CrN deve
ser realizada na ordem CrN-ULTP, pois a resisténcia ao desgaste aumentou em
81% em comparagdo ao material como recebido, caso contrario, ndo havera ganho
de desempenho com o TCP. Os resultados da ordem inversa (ULTP-CrN)
mostraram que 0 aquecimento do processo de deposicdo de CrN praticamente
anula os efeitos do tratamento criogénico profundo, ou seja, esse aquecimento
elimina as mudangas microestruturais e dissolve as zonas GP, pelo menos da
forma como foi conduzido;

Inesperadamente, os métodos de andlise de ensaios perfurantes falharam em
avaliar simultaneamente as taxas de desgaste do substrato e do revestimento de
CrN, pois nédo refletiram as diferencas encontradas com as taxas de desgaste
médias. Os resultados deste trabalho ndo apontam boas respostas a adoc¢éo de tais

métodos de analise para revestimentos de filmes téo finos.
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