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ABSTRACT

RESUMO

Nesta Dissertacdo de Mestrado, procurou-se caracterizar dois tipos de revestimentos
auto-lubrificantes: i) revestimentos do sistema TiSIN/TiN(AQ) e ii) revestimentos do
sistema TiSiN/VN, ambos produzidos em multicamada. No primeiro caso a investigacéo foi
focada no estudo da influéncia da adicdo de prata nas propriedades mecanicas, estrutura,
morfologia, estabilidade térmica e resisténcia a oxidacdo dos revestimentos. Com este
objetivo foram produzidos trés filmes com teores crescentes de prata (0, 9 e 14 at.%). No
caso dos revestimentos do sistema TiSiN/VN o objetivo focou-se em averiguar a influéncia
da espessura da camada individual de TiSiN nas propriedades mecanicas, morfologia,
estrutura, estabilidade térmica, difusdo de vanadio e resisténcia a oxidacdo dos
revestimentos. Os revestimentos estudados neste trabalho foram produzidos por
pulverizacdo catodica (PVD). Os resultados mostraram que ambos o0s sistemas de
revestimentos apresentaram estruturas multicamadas com morfologias colunares. A adicdo
de prata aos revestimentos do sistema TiSiN/TiN promove a densificacdo da morfologia dos
revestimentos, ao passo que, a reducdo da espessura da camada de TiSiN na multicamada do
sistema TiSiN/VN tem um efeito contrario. As cargas criticas de adesdo, dureza e modulo
de elasticidade dos revestimentos do sistema TiSiN/TiN(Ag) tendem a diminuir com o
aumento do teor de prata. O mesmo efeito é observado com a reducdo da espessura da
camada de TiSiN no sistema TiSiN/VN. O recozimento tende a aumentar o grau de
cristalinidade dos revestimentos e consequentemente os valores de dureza e modulo de
elasticidade. Os recozimentos realizados em atmosfera protetora as amostram mostraram
que as camadas de TiSiN permitem controlar a difusdo de prata e vanadio. A resisténcia a
oxidacdo dos revestimentos é reduzida com o aumento do teor de prata no sistema
TiSIN/TIN(Ag) e com diminuigdo da espessura da camada de TiSiN nos revestimentos do
tipo TiSIN/VN. Os revestimentos do sistema TiSIN/TIN(Ag) apresentam valores de

resisténcia a oxidacdo superiores aos revestimentos do sistema TiSiN/VN.

Palavras-chave:
Revestimentos auto-lubrificantes; Revestimentos do sistema TiSiN/TiN(AQ),

Revestimentos do sistema TiSiN/VN; Morfologia; Estrutura; Resisténcia a oxidacao.
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ABSTRACT

ABSTRACT

In this Master's Thesis, the goal was to characterize two types of self-lubricating
coatings: i) TiSIN/TiN(Ag) coatings and ii) TiSiN/VN coatings, both produced in multilayer
configuration. In the first case, the investigation was focused on the study of the influence
of Ag additions on the mechanical properties, structure, morphology, thermal stability and
oxidation resistance of the coatings. With this objective, three films with increasing silver
concentration (0, 9 and 14 at.%) were produced. In the case of the TiSiN/VN coatings, the
objective was to verify the influence of change in the individual TiSiN layer thickness on
the mechanical properties, morphology, structure, thermal stability, vanadium diffusion and
oxidation resistance of those coatings. The coatings studied in this work were produced by
reactive magnetron sputtering (PVD). The results showed that both coating systems
presented a multilayer structure with a columnar morphology. The addition of silver to the
TiSIN/TiN coatings promoted the densification of their morphology. However, the reduction
of TiSiN layer thickness in the multilayer TiSiN/VN system has an opposite effect. The
adhesion critical loads, hardness and Young’s modulus of the TiSiN/TiN(Ag) coatings
decrease with the increase of the silver content. The same tendency is observed with the
increase in the thickness of TiSiN layer in the TiSiN/VN system. Annealing treatment
conducted at protective atmosphere increases crystallinity degree of the coatings and
consequently their hardness and Young’s modulus values. Under annealing conditions at
protective the TiSIN layer in the multilayer configuration allowed the control of the of Ag
and V diffusion. The oxidation resistance of the coatings is degraded with the increase of the
Ag content in the TiSIN/TiN(Ag) system and with decreased thickness of the TiSiN layer in
TiSIN/VN coatings. TiSIiN/TiN(Ag) coatings have better oxidation resistance than
TiSiN/VN coatings.

Keywords:
Self-lubricant coatings, multilayered TIiSIN/TiN(Ag) coatings, multilayered

TiSiN/VN coatings, Morphology, Structure, Oxidation resistance
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INTRODUCAO

1. INTRODUCAO

Esta dissertacdo teve como principal objetivo caracterizar revestimentos auto-
lubrificantes, de arquitetura multicamada dos sistemas do tipo TiSiN/TiN(Ag) e TiSiN/VN.
Ambos os revestimentos foram depositados por pulverizacdo catddica, usando uma fonte de
deposicdo convencional, isto é, uma fonte de corrente continua (DC). Os revestimentos
tratados na dissertacdo, destinam-se a possivel protecdo de ferramentas de corte de modo a
melhorar a maquinacdo de ligas de titanio, cuja maquinacdo é de dificil execucdo. No
processo de maquinacdo a geracdo de calor e o aumento das temperaturas de corte sao
inevitaveis e levam normalmente a falha da ferramenta de corte durante o processo. Com
vista a contornar este problema e prolongar a vida util das ferramentas em meio industrial,
surgiram varias solucdes, sendo a mais popular a aplicacdo de revestimentos na superficie
das mesmas. Durante o processo de maquinacgdo existe um elevado nimero de variaveis a
considerar, como tentativa de procurar o melhor compromisso entre o tempo de vida da
ferramenta e a velocidade de maquinacao. O calor gerado e a deterioracdo das ferramentas €
proveniente do atrito existente entre as superficies da ferramenta e a peca a maquinar. A
diminuicdo da temperatura no contacto pode assim alargar o tempo de vida util das
ferramentas. A utilizacdo de lubrificantes liquidos, de modo a reduzir o atrito e a temperatura
no contacto ¢ amplamente conhecida e recorrente no mundo da maquinagdo, no entanto,
devido ao estreitamento crescente das restricdes ambientais, é previsivel que este tipo de
solucdo tenda para o desaparecimento. Sendo esta a tendéncia, e sendo também indesejavel
a utilizacdo de técnicas de lubrificacdo envolvendo equipamento externo, a reducado do atrito
na zona de corte s6 é conseguivel atraves da utilizacdo de revestimentos auto-lubrificantes.
A estes tipos de revestimentos é-lhes possivel a imposicdo de temperaturas superiores
aquelas comportaveis pelos lubrificantes liquidos, sendo que também apresentam uma
durabilidade superior, conferindo deste modo uma vida til superior as ferramentas. Um do
tipo de revestimentos auto-lubrificantes utilizados na reducdo do atrito consiste na
combinacdo de revestimentos de elevada resisténcia a oxidagdo com elementos que
promovem baixo atrito. Estes revestimentos podem ser depositados em monocamada,

multicamada ou mediante uma estrutura nanocomposita. Normalmente apresentam
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excelentes propriedades mecénicas e térmicas, para aléem de propriedades de auto-
lubrificacdo. No entanto, as solucBGes desenvolvidas até ao momento ndo permitem o
controlo da difusdo da fase lubrificante de forma eficaz, acelerando consequentemente o
processo de deterioracdo da ferramenta e diminuindo a sua vida de servigo. Com o objetivo
de contornar este problema, varios mecanismos séo utilizados com vista a formacdo de
barreiras anti-difusdo, de modo a conter os elementos lubrificantes. Durante a avaliacdo da
resisténcia a oxidacao dos revestimentos este mecanismo sera aferido e descrito, ja que é ele
que controla o processo de oxidacgéo a altas temperaturas.

A dissertacdo aqui apresentada encontra-se dividida em cinco capitulos. No primeiro
capitulo é realizada a introducdo do tema em estudo, fazendo-se algumas consideracdes
prévias sobre os capitulos seguintes. O segundo capitulo trata do enquadramento do tema,
no qual é realizada uma revisdo bibliogréfica e apresentados os antecedentes e historial do
desenvolvimento dos revestimentos para maquinacdo, a necessidade da sua utilizagdo e a
problematica. No terceiro capitulo € exposto o procedimento experimental, onde consta o
método seguido na producdo dos revestimentos bem como 0s processos usados na
caracterizacdo dos mesmos. J& no quarto capitulo sdo apresentados os resultados e a sua
discussdo. Por fim o quinto e Gltimo capitulo contém a conclusdo da dissertacdo, onde sdo

referidas algumas ilacdes e é dada uma perspetiva para possiveis trabalhos futuros.
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2. ESTADO DE ARTE

2.1. Enquadramento

A procura crescente de solugdes de engenharia otimizadas, de modo a satisfazer as
necessidades do mercado e competitividade industrial, tem vindo a contribuir para o
desenvolvimento de novos materiais e produtos [1]. Um dos materiais que tem vindo
largamente a ser aplicado nas mais variadas vertentes da engenharia trata-se do Titanio, na
forma de liga. Devido as suas excelentes propriedades mecénicas, nomeadamente a
excelente razdo resisténcia mecanica/massa vollmica (cerca de 213 Mpa.cm3/g), boa
resisténcia a corrosao, operabilidade a temperaturas elevadas, baixo modulo de elasticidade
(em média de 115 Gpa) e biocompatibilidade (conseguida devida a formacéo de um dxido
inerte na superficie), as ligas de titanio tém vindo a ter um papel importante em diversas
industrias e/ou aplicacdes [2-4]. Destaca-se a sua implementacdo na indudstria aerondutica e
aeroespacial, com a progressiva substituicdo das ligas de aluminio em determinados
componentes da fuselagem, permitindo secgdes transversais de tamanho mais reduzido e
consequente diminuicdo de massa. Estas ligas sdo também amplamente utilizadas na
industria automovel (na sua maioria em valvulas de escape de motores) e aplicacbes
biomédicas (diversos utensilios, implantes) [4-7]. A necessidade crescente de ciclos de
producdo de duracdo inferior, tem vindo a colocar desafios na maquinacdo deste tipo de
ligas, onde cada vez mais sdo requeridas maiores velocidades de corte para fazer face a
procura e diminuir os custos inerentes a sua transformacédo [8-10]. O objetivo é conseguir
reduzir os custos relativos & maquinacdo, quer através do aumento das velocidades de corte
quer atraves da aplicacdo de novos materiais que permitam aumentar o tempo de vida das
ferramentas de corte. Na figura 1 apresentam-se 0s custos dos processos e fatores intrinsecos
a maquinacdo em funcdo da velocidade de funcionamento das ferramentas de corte. E
possivel aferir que a estrutura de custos se divide em dois principais setores: 0s custos cujo
valor afeto depende do valor da velocidade da ferramenta e 0s custos cujo valor se mantém
constante ao longo do espectro de velocidades. Estes ultimos estdo relacionados

essencialmente com os materiais e 0s custos relativos a prepara¢do da maquina. Por outro
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lado os custos cujo valor sofre alteracbes sdo divididos em: custos de méo-de-obra, custos
de tempo de ferramenta e custos de operabilidade, que tendem a diminuir com a velocidade
da peca (uma vez que esta esta diretamente relacionada com uma maior taxa de
produtividade); custos relativos ao tempo de mudanca de ferramenta e de
recondicionamento, ja que este se torna mais frequente com o aumento de velocidade. A
velocidade otimizada corresponde aquela que minimize os custos totais.

Deste modo, a investigacdo e desenvolvimentos a realizar na area da maquinacéo
passa pela obtencdo de materiais para as ferramentas, processos ou técnicas de maquinacao,
que permitam velocidades de corte otimizadas, de modo a reduzir os custos totais.

N
Custo
Custos Totais
Custos de tempo de

mudanca de \ Custos de tempo de vida da

ferramenta; Custos ferramenta; custos de operacgéo;
de recondicionamento Custos de mdo de obra

Custos fixos tolaisﬁ-,,,__ﬁﬁ Custos de
\> preparacio de

maquina

/Custos de Materiais

Velocidade >

optimizada Velocidade da
ferramenta

Figura 1- Variacdo de custos com a velocidade de maquina¢do (adaptada) [11]

O aumento de produtividade na indUstria metalomecénica, que se refletiu na
expansdo da economia global no Gltimo século foi devido em grande parte ao aumento
substancial das velocidades de maquinagdo, em que a aplicacdo e desenvolvimento de novos
materiais teve um papel fundamental. A forma como as ferramentas sdo utilizadas, foi
também alvo de grandes avangos, com novos designs , que auxiliaram na maximizacao das
suas vidas uteis, para o qual também contribuiu o desenvolvimento de novas técnicas de
lubrificacdo e novos lubrificantes. A introducdo de mecanismos automaticos de controlo
numerico na maquinacao e a entrada na era da mecatrénica permitiu maior eficiéncia nos

processos, permitindo também revolucionar a relagdo maquina-operador [12-13].
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2.2. Tipos de Ligas de Titanio

O titdnio encontra-se hoje no mercado de duas formas distintas, na forma
comercialmente pura e atraves de ligas. As ligas sdo dividias em duas classes: ligas alfa e
ligas beta (cuja designacdo depende do tipo de fase solida, ver figura 2). As suas
propriedades inerentemente dependem da sua microestrutura, bem como da composi¢ao
quimica e do modo de fabricagdo. O titanio possui a particularidade de apresentar duas
estruturas distintas, uma que se revela a baixas temperatura (hexagonal compacta),
acompanhada de uma fase designada de alfa e outra cuja mesma é apresentada a altas
temperaturas (cubica de corpo centrado), designada de titanico beta, sendo que a fase
constituinte esté diretamente relacionada com o tipo de estabilizadores presentes (ver figura
2). Existe ainda um serie de ligas intermédias designadas de alfa+beta, as quais contam com
a presenca conjugada de estabilizadores alfa, que tendem a reduzir a temperatura de fuséo,
como é o caso do aluminio, e estabilizadores beta, que tém o efeito contrario, como é
exemplo o Molibdénio. O ponto de fusdo do titanio puro é estimada em 882°C [14-16].

As ligas alfa (proximas do titanio comercialmente puro) apesar de ndo poderem ser
tratadas termicamente, apresentam boa soldabilidade. Estas ligas sdo especialmente
conhecidas por exibirem uma média resisténcia mecanica, valores de tenacidade a fratura
consideraveis e excelentes propriedades mecanicas em ambientes criogénicos. Além disso
apresentam valores de resisténcia a corrosao elevados, sendo portanto utilizadas largamente
na inddstria quimica. As ligas intermedias alfa+beta, por outro lado, podem ser tratadas
termicamente, sendo também facilmente soldaveis. Além disso apresentam na generalidade
resisténcias mecanicas elevadas e sdo plasticamente deformaveis, sendo no entanto menos
resistentes a fluéncia a altas temperaturas que as ligas alfa. Estas constituem o tipo de ligas
mais amplamente usadas (e que normalmente se associa as ligas de titanio), sendo a mais
conhecidas as ligas do tipo Ti-6Al-4V que sdo aplicadas de forma preferencial, como ja
referido, nas industrias aeronautica e biomédica. Por fim encontram-se as ligas beta, cuja
fase predominante e o tratamento térmico por envelhecimento permite atingir uma
resisténcia mecanica elevada, podendo-se atingir valores proximos de 1400 MPa.
Apresentam ainda excelente soldabilidade. Estas ligas possuem a desvantagem de exibirem

comportamento fragil a baixas temperaturas, limitando o seu uso em aplicagdes criogénicas.
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Exibem ainda baixa resisténcia a fluéncia a temperaturas elevadas, limitando também a sua

utilizagao neste tipo de ambientes [16-20].
Estabilizador-p

CondicOes Neutras

Estabilizador-a

B- Isomorfico

- Eutectdide

N

N

Temperatura

a+p

a

B+ALB,
a \a+B

a+Ax By

v

LY

<—— Elementos de liga ———>

Figura 2- Efeito dos estabilizadores no diagrama de fases das ligas de titanio (adaptado) [20]

v
v

As ligas de titanio séo classificadas em graus, 38 no total, numa escala concebida
pela ASTM (American Society for Tests and Materials). Os primeiros 4 graus sdo relativos
a classificacdo do titanio puro, variando apenas o limite maximo de composi¢éo quimica de
ferro e a quantidade de gases presentes, sendo eles azoto, oxigénio e hidrogénio. A variacéo
na composicao quimica traduz-se na alteracdo dos valores das propriedades, especialmente
na resisténcia mecanica e ductilidade (ver figura 4). As restantes ligas sdo distribuidas pelas
restantes categorias, na qual se destaca a liga do tipo Ti-6Al-4V, incluida no grau 5. Verifica-
se que com a introducdo de estabilizadores beta nas ligas de titanio, a sua maquinabilidade
tende a ser reduzida (ver figura 3). Ao contribuir para 0 aumento da resisténcia mecanica,
leva ao aumento das forcas de corte especificas, tornando o processo de maguina¢do mais
dificil (ver figura 3). E no entanto notéria, a presenca de outros fatores que contribuem para

a fraca maquinalidade das ligas de titanio, que seréo referenciados adiante. [21-22].

1.8

1.6 L | —_
A —"
1.4 L T~ \9\
1.2 \ <\ P
1 \\; {\k
T,
0.8 \
0.6 I
0.4
0.2
° . ~ .
Ductilidade |€¢———» R&sw}er}cua
Titanio Ligasae Ligas Ligas B e acAnica
puro  quase-a g+ quase-B

Figura 4- Tipos de ligas de titanio e relagdo entre propriedade
mecanicas

Figura 3- Tipos de ligas de titdnio e maquinabilidade
(adaptado) [22]
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2.3. Processos de Maquinagao

A maioria das pecas e geometrias produzidas em ligas de titanio, hoje em dia sdo
obtidas por maquinacdo. No que diz respeito ao tamanho, sdo produzidos componentes
medindo alguns centimetros, por exemplo incorporados em reldgios de pulso, até pecas com
varios metros, como é o caso de alguns componentes para avibes. Os processos de
maquinagdo mais comuns e mais vastamente utilizados na maquinacao de ligas de Ti s&o 0s

processos de torneamento, fresagem e furagéo [23-25].

Torneamento

O torneamento é uma técnica de maquinacdo amplamente usado e que permite a
criacdo de pecas de geometrias circulares, através da remocdo de material indesejado. Para
isso é usado um torno (ver figura 5). Neste processo, um bloco de material bruto, com forma
pré-definida € mantido numa sec¢do designada por cabecote fixo, seguro numa placa por
meio de fixadores, vulgarmente chamados de castanhas. Durante a maquina¢do um
componente que transporta a ferramenta (designado por porta-ferramentas) é pressionado
transversalmente, bem como movido longitudinalmente, de modo a gerar as forcas de corte
necessarias. A placa é colocada em constante rotacao e sdo gerados componentes com formas
cilindricas ou superficies com perfis mais complexos [26-27].

Os parametros de maquinagdo controlaveis, mais relevantes neste tipo de processo
tratam-se da velocidade de corte (cutting speed-V), que se trata da velocidade pela qual o
flanco da ferramenta se move em relacdo ao bloco de material bruto e a velocidade de avancgo
da ferramenta (feed rate-f), que mede a distancia percorrida pela ferramenta na direcéo
transversal, por cada revolucéo da peca. Além disso, existem ainda outros parametros com
necessidade de destacar, como a profundidade de corte (depth of cut-w), que se trata da
espessura de material retirada da pe¢a na direcdo radial. A taxa de remocdo de material
(material removal rate-R), depende dos restantes parametros e é calculada através do produto
entre 0s mesmos (Taxa de remogdo (R) =Vfw).Os pardmetros de corte tomam
normalmente o seguinte intervalo de valores: 3 a 200 m min*, para o caso de velocidade
de corte (podendo atingir 3,500 m min*, para maquinagdo de alta velocidade), 0.0125
mm/rotacdo a 2.5 mm/rotacdo para a velocidade de avanco da ferramenta e 0 a 25 mm para

a profundidade de corte. Relativamente a taxa de remocao é possivel atingir taxas de cerca
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de 1600 cm?, sendo o intervalo de valores mais comum de 80 a 160 cm®. No entanto para as
ligas de Ti as velocidades normalmente utlizadas sdo no intervalo compreendido entre 40-
60 m/min com taxas de remocao muito baixas [27;29].

Torre Porta-
Ferramentas

Contraponto

Cabecote
fixo

ML-20x80

Caixa de Norton
Carro
Fuso Transversal

Carro

Cabecote mével

Vara

Figura 5- Torno mecanico e seus constituintes (adaptado)
[28]

E de utilidade ainda proceder a enumeracio dos conceitos relativos a terminologia
simplificada das ferramentas de corte, nomeadamente os angulos envolvidos (ver figura 6).
Existem duas faces de ferramenta que intervém na relacdo peca-ferramenta durante o
processo de maquinacdo: superficie de saida (rakeface) e superficie de flanco (clearance
face). A primeira, como é indicado, trata-se daquela que contacta diretamente com a peca e
que define corte, deslizando a apara segundo a mesma. A segunda é a que se encontra no
lado oposto e impde que a ferramenta ndo toque na superficie maquinada durante a revolucéao
anterior. Os angulos das faces tém particular importancia no desempenho das ferramentas,
sendo estes designados e enumerados por associa¢do as mesmas. O angulo de saida (rake
angle) e o angulo de folga (clearance angle) sdo medidos em relacdo a uma linha paralela
perpendicular (de forma correspondente) ao eixo de rotacio da peca a trabalhar. A intercecéo

das faces, na ponta da ferramenta da-se 0 nome de aresta de corte (cutting edge). No que
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toca aos valores usados para o &ngulo de corte, verifica-se que sdo normalmente usados
angulos de corte com valores de 5° ou 6°, 0 que se traduz num angulo entre as faces de corte
e o flanco da ferramenta de cerca de 90°. A ferramenta, para estes casos, costuma
normalmente terminar numa nova face, nomeada de face de fim de folga (end clearance
face), disposta sobre um &ngulo que evita o contacto com as partes da peg¢a ja maquinadas.
[27;29;30]

Velocidade de Corte, V

l Apara

Velocidade de avanco, f Angulo de saida,a

Angulo de el
cisalhamento

Anqulo de folga, v ‘

-

Pastilha de
Torneamento

_/

Fixador Pastilha de torneamento

Superficie de
Superficie de Saida Cama Flanco

Figura 6- Esquematizagdo e tipologia do torneamento (adaptado) [29]

Furacao

O processo de furagdo consiste na execucdo de furos, de seccdo transversal com
geometria circular, sobre a superficie de material. Sdo utilizadas para isso ferramentas

rotativas, que séo pressionadas contras as superficies de trabalho a velocidades de centenas
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de rotagbes por minuto. Aquelas que mais frequentemente se encontram presentes nas
variadas aplicacOes tratam-se das brocas duplas, que contém duas arestas de corte (ver figura

7). As faces de corte sdo formadas por uma parte das flautas (flutes),

sendo que o angulo de corte ¢é ajustado através do angulo de hélice

Angulo de Hélice ou

(helix angle), que varia de acordo com o tipo de brocas e material a Anaulo de saida

ser furado. O angulo de hélice € maximo na periferia da broca e
tende a diminuir na direcdo do centro da aresta de corte, que toma
uma forma curva. As aparas resultantes do corte sdo transportadas
ao longo das flautas, até a superficie, tendo portanto o angulo de

- . A . . , Angulo de Folga
hélix de importancia considerdvel, uma vez que deve

. Flautas
garantir o fluxo da apara sem entraves e a0 mesmo tempo

garantir o corte, bem como resisténcia das flautas.
Relativamente a velocidade de corte, verifica-se que esta  Arestas

de corte

toma o seu maximo na didmetro exterior da broca, que define Aresta de

cisalhamento

a circunferéncia exterior do furo, e que tende a diminuirem e ,
Figura 7- Esquematizacdo e tipologia de

relacdo ao centro, como expectavel. [29;30] uma broca dupla (adaptado) [31]

Fresagem

De todos os processos de maquinacdo disponiveis, a fresagem € aquela que permite
a remocdo de material de superficies planas de forma mais eficiente, sendo para isso,
recorrido a ferramentas dentadas rotacionais. Existem principalmente dois tipos de fresagem:
a fresagem horizontal e a fresagem vertical, variando apenas a orientacdo da ferramenta do
corte e toda a configuracdo de montagem (ver figura 8). O agdo relativa ao corte é realizada
através da penetracdo da ferramenta na superficie de material, que se encontra assente numa
outra superficie designada por mesa (para o caso da fresagem horizontal) e que esta animada
de um movimento de translacdo unidirecional. Os principais parametros de corte constituem
na velocidade de rotacdo da ferramenta (spindle speed), a velocidade de avango da mesa
(table feed), a profundidade de corte (depth of cut) e a direcdo de rotacdo da ferramenta
(rotating direction). Todos eles influenciam o comportamento observado durante a
maquinacdo, sendo que a profundidade de corte esta inter-relacionada com a eficiéncia do

processo (maior profundidade esti aliada a uma maior taxa de producdo). No entanto a
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resisténcia do material, bem como a exigéncia do acabamento superficial pode condicionar
a selecdo dos valores relativos ao parametro. A direcdo de rotacao influencia particularmente
a remocao da apara, sendo a direcao no sentido contrario ao movimento da mesa benéfico
no que toca a este ponto. O sentido de rotacdo em favor do movimento da mesa proporciona
melhor acabamento superficial e € utilizado quando na presenca de um componente de
remover aparas na zona de saida. Existe ainda outra variante do processo, designada por
“gang milling ”, em que duas ou mais ferramentas sdo conjugadas, de modo a obter perfis

complexos, com uma s6 passagem [29;32;33].

Alavancas de Tarnedn
controlo (eixo Z) Caixa de
Caixa de M
velocidades

Anteparo Mesa Tubo para
para fluido lubrificante
de corte -

Anteparo

Coluna

o para fluido
/? de corte

Alavancas de controlo

(eixos X e Y)

Figura 8- Maquina fresadora vertical (a esquerda), maquina fresadora horizontal (a direita) e seus
constituintes (adaptada) [34-35]

2.4. Problemas na maquinacao de Ligas de Titanio

Como jéa referido anteriormente as ligas de Titanio sdo bastante dificeis de maquinar
e levam frequentemente a falha prematura das ferramentas de corte em qualquer um dos
processos referidos acima. Alguns destes problemas, diretamente correlacionados com as

propriedades inerentes ao material sdo listados a seguir:
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1. Acelevada dureza destas ligas, principalmente a altas temperaturas requer normalmente
forcas de contacto da ferramenta (cutting forces) de grande intensidade, o que leva a
uma maior profundidade de corte [36]. O valor reduzido dos modulos de elasticidades
conduz a uma trepidacao significativa do conjunto peca-ferramenta, causada devido a
elevada deflexdo do material (aproximadamente o dobro de um aco ao carbono). Isto
leva a um efeito de mola “springback” e consequente desgaste do flanco da
ferramenta, surgimento de vibracdes indesejadas, ressonancia e temperaturas elevadas
na zona de corte [36-37].

2. A baixa condutividade das ligas de Titanio (cerca de 7 W /m°C) contribui para o
aparecimento de elevadas temperaturas e concentracdo de gradientes térmicos na zona
de contacto favorecendo a degradacdo da superficie de trabalho e prejudicando a vida
da ferramenta [38].

3. A elevada reatividade do titanio leva muitas vezes & adesdo de material sob a forma
metalica ou éxidos de caracteristicas frageis, o que provocam a diminuicdo da
resisténcia a fadiga da superficie e o consequente aumento da probabilidade da sua
danificacdo. A formacdo de solucdo sélida devido a difusdo de elementos como
oxigenio ou azoto para o interior do material, leva ao endurecimento da superficie,
elevando as taxas de desgaste das ferramentas. Existe também o risco da apara soldar
a ferramenta [38,39].

4. A apara criada na maquinacdo deste tipo de material é de espessura reduzida e
descontinua (ver figura 9), devido a sua tendéncia de
encruamento, por trabalho a frio. Este fendbmeno leva
a uma area de contacto com a ferramenta de tamanho
reduzido (cerca de 1/3 da area de contacto para o caso
do aco, tomando em conta a mesma velocidade de
ferramenta e de avancgo da peca). Leva ainda a auséncia
de built-up-edge (acumulagédo de material na aresta da
ferramenta), que provoca um aumento do angulo de
cisalhamento e uma elevada concentracdo de tensdes

na aresta de corte, que em conjunto com a baixa

condutibilidade térmica da peca, eleva as . x
Figura 9-Formagao da apara para o caso de

temperaturas na regido de maquinacdo. [38,39, 40] uma liga de Aluminio (em cima) e de
Titanio (em baixo) [41]
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2.5. Ferramentas de Maquina¢ao e Materiais utilizados

Desde que a maquinagéo em larga escala das ligas de titanio se tornou uma realidade,
no final da década de 1940, varios tipos de materiais foram desenvolvidos para a
incorporacdo nas ferramentas de maquinacdo [42]. Sendo ja atestados e conhecidos o0s
problemas inerentes & maquinagdo das ligas de titanio, o desenvolvimento de ferramentas
tem sido focado em adotar solu¢6es que amenizem a sua dificil maquinabilidade, comegando
pelas caracteristicas das ferramentas a utilizar. Os topicos pela qual a estratégia de
desenvolvimento das ferramentas se guia sdo 0s seguintes:

v' Aumento da resisténcia ao desgaste dos materiais, principalmente a altas
temperaturas. Apesar de esta ndo poder ser considerada uma propriedade real, ja que
depende das caracteristicas do ambiente de funcionamento, esta relacionada com a
dureza do material e com a sua condutividade térmica, sendo estes portanto dois dos
parametros que devem a ser otimizados [43,44].

v" Aumento da resisténcia da tenacidade a fratura, essencial para que a ferramenta
resista aos choques e cargas impostas durante a maquinagéo, principalmente para
taxas de avancos da ferramenta superiores e profundidades de corte mais elevadas
[43]

v" Aumento da produtividade, através do aumento da taxa de remogdo de material,
mantendo os parametros de corte fixos ou elevando-se o nimero de arestas de corte.

v' Eliminacdo da vibracdo da ferramenta, que causa fenémenos de ressonancia.
Normalmente é este o fator que determina a taxa limite de remoc¢édo de material (ndo
0 ponto onde a poténcia debitada pela méaquina atinge o méaximo). Pode ser
contornado usando ferramentas com excéntricos, que friccionam na peca e
funcionam como amortecedor, ou através de um espagamento irregular das flautas
(para o caso da furacdo), impedido que a vibracdo ocorra numa frequéncia fixa e

reduzindo deste modo fendmenos de ressonancia [43]

No mercado atual, os materiais geralmente mais utilizados para a concegéo de

ferramentas para maquinacg&o de ligas de titanio tratam-se das seguintes:

Jodo Carlos Mendes Mateus 13



Caracterizacdo de revestimentos auto-lubrificantes dos sistemas multicamada TiSiN/TiN(Ag) e TiSiN/VN

Acos Rapidos — Este tipos acos, surgiram nos anos 40 com necessidade de aumentar as
velocidades de corte das ferramentas, insuportaveis pelos acos de elevado teor ao carbono.
Sédo ligas com composicdes quimicas que variam de 0.67at.% a 1.3at. % de C, de 5 a 12at.%
de Co, 3.75at.% a4.5at.% de Cr, 0.3 at.% a 0,5 at.% de Mn, 4 at.% a 9 at.% de Mo, 2 at.%
a 20 at.% de W, 1 at.% a 5 at.% de V. A adi¢do de tungsténio e Cobalto tem como fun¢éo
principal a elevacdo da dureza a altas temperaturas, enquanto a adi¢do cromio é usada para
aumentar a resisténcia mecanica. A inclusdo de vanadio contribui essencialmente para
manutencdo da ponta da ferramenta durante periodos de tempo superiores. Os a¢os rapidos
sdo divididos em duas categorias: acos rapidos a base de molibdénio e acgos rapidos a base
de tungsténio, sendo que os primeiros tém a vantagem de possuir uma tenacidade a fratura
superior e um preco mais reduzido. O segundo tipo apresenta maior resisténcia a corrosdo
em ambientes aquosos. Tém o inconveniente de perderem dureza significativa para
temperaturas superiores a 600°. As suas propriedades sdo normalmente melhoradas com os
mais variados revestimentos (visados posteriormente). Dependendo do trabalho a ser
executado, os acos rapidos sdo economicamente mais vantajosos que o0s restantes opcdes e

portanto amplamente usados [43,44,45].

Ligas fundidas ndo ferrosas- Este tipo de ligas sdo criadas a partir dos elementos de

liga, adicionados aos acos rapidos. A ideia por de tras deste tipo de ferramenta reside no
facto dos elementos presentes nos acos rapidos melhorarem significativamente as
propriedades relativas ao corte, de tal modo, que é possivel despender da parte ferrosa e criar
uma nova familia de ferramentas. A tipica composicéo deste tipo de ligas é geralmente de
45%at de cobalto, 32%at de cromio, 21%at de tungsténio e 2%at de carbono. Estas ligas
permitem a obtencdo de ferramentas com dureza a altas temperaturas superior aquelas
registadas nos tipicos acos rapidos, tendo a vantagem de ser possivel manter os valores de
dureza de forma efetiva até temperaturas de 800°C. Por conseguinte permitem a imposi¢do
de velocidades de corte superiores. A desvantagem principal reside no facto deste material

ser tipicamente fragil e por isso vulneravel a cargas de choque durante a maquinacéo. [43,44]

Carboneto _de Tungsténio- Trata-se de uma composto, que consiste na juncdo de

atomos de tungsténio e carbono, sendo obtidos através de metalurgia do pé. Sao sinterizados

normalmente a temperaturas de cerca de 1000°C, depois da mistura ser compactada. Durante
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a mistura sdo adicionados teores de cobalto, como agente agregador, de modo a formar um
produto homogéneo e coeso. Este tipo de ferramentas permite atingir velocidades de corte 6
a 8 vezes superior as ferramentas de aco rapido e permitem atingir temperaturas de corte
superiores a 1000°C. S&o materiais com elevada resisténcia ao desgaste, apesar de possuirem
baixa condutividade térmica. Apresentam ainda um modulo de elasticidade cerca de 3 vezes
superiores ao dos acos rapidos, tendo no entanto a desvantagem de se comportarem de forma
fragil. Possuem ainda a vantagem de estarem relacionados com taxas de produtividade
elevadas (tendo em consideracéo o parametro da velocidade de corte, para situagfes mais
exigentes). Em situagdes em que séo necessarias profundidades de corte de valor superior, €
preferivel o uso de acos devido ao risco de fratura aliado aos choques. Tém também a
desvantagem de produzirem superficies com acabamentos de qualidade inferior aquelas

produzidas pelas ferramentas de aco [43,44].

2.6. Técnicas de Lubrificagdao e Melhoria de
Maquinabilidade

Para além do desenvolvimento e otimizagdo dos materiais que incorporam as
ferramentas, a utilizacdo de agentes exteriores para melhorar a maquinabilidade das ligas de
titdnio tem sido usado. Atuam principalmente na diminuicdo dos coeficientes de atrito na
interface peca-ferramenta e na diminuicdo da temperatura gerada na zona de corte,
funcionando como refrigerantes e reduzindo as taxas de desgaste das ferramentas [46,49].
Algumas das técnicas usadas na facilitacdo da maquinacédo das ligas de titanio listam-se a

sequir.

Lubrificacao convencional

O uso de lubrificantes liquidos é o recurso mais amplamente usado e também a
primeira solucdo desenvolvida. Estes liquidos atuam principalmente na diminuicdo do
coeficiente de atrito e no processo de difusdo que pode ocorrer a alta temperatura,
contribuindo para a diminui¢do do desgaste. Os liquidos lubrificantes sdo divididos em 3
categorias distintas: refrigerantes a base de Oleo (minerais, vegetais ou animais),
refrigerantes a base de gas comprimido e refrigerantes baseados em solucdo aquosa. Por
questdes de razdo custo/beneficio, a &gua é normalmente utilizada. No entanto em casos de

maquinalidade mais reduzida alguns aditivos sdo adicionados, formando uma solucédo
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aquosa, de modo a aumentar as taxas de arrefecimento. Além do calor gerado devido a
abrasdo, a friccdo inerente a vibracdo imposta na interface ferramenta-peca é também outro
polo de geracdo de calor. Os refrigerantes a base de 6leo, devido as suas propriedades
viscosas favorecem esse amortecimento. No entanto, devido a capacidade térmica inferior
das solugdes aquosas estas sdo apenas usadas em condicGes de servigo menos exigentes e
em materiais de maior maquinibildiade, como acos ao carbono, aluminio, magnésio, etc
[46;48,50;51].

No caso dos refrigerantes a base de gas comprimido, que é normalmente sub-
arrefecido, as aplicagdes estendem-se a aplicacBes mais exigentes, ja que permitem maior
penetracdo na interface ferramenta-peca. Além disso auxiliam igualmente na prevencéo da
oxidacdo, caso sejam usados gases que gerem um ambiente inerte, como 0 azoto ou argon.
No caso dos fluidos liquidos, estes poderdo ser aplicados por meio de banho, através de uma
bomba de baixa pressdo (que dispersa o fluido pela peca). Este método é principalmente
eficiente a baixas velocidades de rotacdo ou a altas pressdes. Pode ainda ser utilizado um
sistema que injeta o fluido lubrificante diretamente na zona de corte, permitindo grandes
velocidades de corte e elevada taxa de remocdo de aparas (ja que contribui para a sua
separacdo). [52,53,54]

Lubrificacdo criogénica

A Lubrificagdo criogénica trata-se de um método de arrefecimento, utilizado nos
processos de remocdo de material em que sdo usados gases liquefeitos a baixa de
temperatura, para proceder ao arrefecimento das pecas a maquinar. Existem diversas técnicas
criogénicas, sendo a mais comum 0 uso de spray criogénico, recorrendo normalmente a
azoto liquido (N2) ou diéxido de carbono liquido (CO>). Este tipo de técnica oferece algumas
vantagens relativamente aos fluidos convencionais, como o aumento significativo da dureza
da ferramenta de trabalho e a reducédo do coeficiente de atrito. S&o particularmente eficientes
na dispersdo o calor gerado, o que leva & diminuigdo da temperatura na zona de corte e faz
realcar as propriedades de resisténcia ao desgaste do material. A utilizacdo desta técnica
apraz ser usada para velocidades de avanco da ferramenta (feed rate) elevadas, em que
devido a elevada deformacéo plastica e a elevada espessura da apara, tendem a surgir na

superficie temperaturas de valor superior [55-61].
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Lubrificacdo por quantidade minima de lubrificante (MQL)

Neste processo de lubrificacdo, uma pequena porcao de lubrificante, envolvido num
solvente a base de ar € utilizado, de modo a produzir um aerossol. O objetivo aponta a
reducdo do desperdicio de lubrificante, minimizando assim os custos relativos a lubrificag&o.
Trata-se de uma técnica incluida na nova filosofia da maquinacéo ecoldgica. O processo
contribui para a criacdo de um filme fino de lubrificante, reduzindo o atrito e transferindo o
calor gerado para a apara. Este método tem a vantagem no facto das gotas de lubrificante
evaporarem ao contactar com a zona de corte, 0 que permite eliminar manutencéo e o
tratamento posterior dos fluidos para alienacdo. Além disso, visto que as aparas produzidas
ndo se encontram contaminadas com lubrificante, a sua reciclagem podera ser feita de
maneira facil e sem necessidade de limpeza. E relatado que esta técnica podera permitir
melhorar parametros de maquinacdo e propriedades como a rugosidade da superficie, a
temperatura de corte e o desgaste da ferramenta, mantendo ao mesmo tempo as forcas de
corte constantes. A mistura lubrificante podera ser aplicada de forma externa a ferramenta

ou de forma interna, com um sistema incorporado. [61-65]

Lubrificacdo com nano-particulas
A utilizacdo de nano-particulas embebidas num fluido base é também uma técnica
recorrente e tem como objetivo o0 aumento das propriedades térmicas do lubrificante, atuando
na melhoria combinada da condutividade térmica, transferéncia de calor por conveccdo e
transferéncia de calor com mudanca de fase. Contribuem também para reducdo do
coeficiente de atrito, ao minimizar efeito de desgaste na ferramenta, ndo tendo o
inconveniente de gerarem entupimento dos canais de saida ou perdas de carga. Estudos
apontam que a utilizacdo de lubrificantes com nano-particulas podera aumentar a
transferéncia de calor entre 15 e 40% em relacdo a utilizacdo de lubrificacdo convencional
com o mesmo fluido base. A qualidade da superficie a ser maquinada podera sofrer também
uma melhoria consideravel. De entre as nano-particulas utilizadas, destacam-se as particulas
de bissulfureto de molibdénio, 6xido de aluminio (Al.O3), 6xido de nidbio (Nb.Os) e

nanotubos de carbono (NTC) [67-71].
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Outras técnicas

Maquinacdo a quente- Esta técnica é usada para facilitar a maquinagdo, e é

particularmente eficiente a baixas velocidades de corte, taxas de avanco das ferramentas e
forcas de corte elevadas. Ao aquecer a superficie a ser maquinada, (normalmente abaixo da
temperatura de recristalizagdo) contribui para a reducdo das forgas de corte, tornando o
processo mais facilitado. Este processo tem também a vantagem de facilitar a formacéo da
apara, minimizar os choques na ferramenta e conferir a peca uma boa superficie de
acabamento. A desvantagem reside no facto da micro-estrutura dos materiais poder ser
catastroficamente afetada devido ao aquecimento. [72-75].

Maquinacdo rotacional- Este tipo de maquinacdo consiste na introducdo de um
tambor envolvendo a ferramenta de corte, que pode ser movido através de uma fonte
independente ou atraveés do efeito das forcas de corte. Através da rotacdo continua, o desgaste
da ferramenta pode ser minimizado, devido & mudanca constante da posi¢do de solicitagcdo

na aresta de corte [76-78].

Utilizacdo de quebradores de Apara- A utilizacdo de quebradores de apara,
geralmente incluidos na geometria das pastilhas de corte (para o caso do torneamento)
permite quebrar as aparas em pedacos de tamanho inferior, impedindo o seu enrolamento a
volta da ferramenta. Deste modo a vibragdo € reduzida e a vida da ferramenta pode ser
alargada. Os quebradores de apara contribuem também para a reducdo da resisténcia de
corte. Uma resisténcia de corte de valor inferior podera evitar o fenémeno de chipping e a
fratura das arestas de corte, além de que podera eventualmente reduzir a carga e o calor
imposto a ferramenta, permitindo a reducao do desgaste. [79-84]

Técnica de Ramping- Esta técnica consiste na mudanca continua da area de contacto

entre a ferramenta e peca de trabalho, conseguida atraves da utilizagdo de programacéo por
Controlo Numérico. Atraves da utilizacdo desta técnica € possivel distribuir o desgaste da
ferramenta ao longo da aresta de corte, diminuindo as concentra¢Ges de desgaste e 0 risco
de ocorréncia de notching wear (desgaste combinado da face de saida e de flanco, transversal

a aresta de corte). [85]
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2.7. Necessidade de Maquinagao a Seco

Hoje em dia, verifica-se que o0s mercados mundiais sdo cada vez mais
regulamentados no que toca as restricbes ambientais, e portanto a necessidade de produtos e
solugdes amigas do ambiente em todas as vertentes industriais é evidente. No caso da
maquinacdo, o impacto ambiental provocado principalmente pelo uso de lubrificantes a base
de 6leo, em especifico para as técnicas que requerem grandes quantidades é bem conhecido.
O objetivo no desenvolvimento de solucGes é apontar para uma producdo sustentavel, que
ndo comprometa o desempenho das ferramentas e que seja economicamente viavel. A
maquinacdo a seco e a dispensa de lubrificantes e emuls@es, reduzindo a poluicdo que dai
advem, pode ser a solucdo [86-88].

As suas vantagens como descritas sdo inimeras, podendo ser mencionadas algumas,
como: a ndo presenca de agua e atmosfera poluente; o facto dos detritos que resultam da
maquinacdo poderem ser reciclados facilmente, sem necessidade de tratamento e limpeza
dos despojos do fluido de corte; a inexisténcia de riscos para a saude dos operarios,
relacionados com a respiracdo de vapores e goticulas dos lubrificantes; vantagem
econdmica, uma vez que os fluidos corte representam cerca de 16% do custo processo de
maquinacdo. Por outro lado, sem o recurso a qualquer medida que resulte na otimizacao do
processo, a maquinacdo a seco é vista como altamente prejudicial a extensdo da vida da
ferramenta, contribuindo para o seu desgaste prematuro, principalmente devido as altas
temperaturas sentidas na zona de corte. Surge entdo a necessidade da inclusdo de
revestimentos nas ferramentas de modo a elevar a sua resisténcia ao desgaste e alargar a sua

vida a alta temperatura [86-88-90].

2.8. Introducao aos Revestimentos para Maquinagao

A aplicacéo de revestimentos nas ferramentas de corte, surgiu devido a necessidade
de otimizar as propriedades relativas ao corte dos materiais de base, que se revelaram em
determinado momento insuficientemente capazes de suportar a crescente exigéncia das
condicdes de maquinacdo. Por essa razdo, constituem uma larga area de estudo e
desenvolvimento no campo ciéncia de materiais. Os revestimentos atuam principalmente na
melhoria das seguintes propriedades das ferramentas, todas elas apontando a elevacdo do

tempo de vida dtil da ferramenta [91]:
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v' Dureza — O aumento dos valores de dureza das superficies é vista pelos variados autores,

como a forma mais eficaz de aumentar o tempo de vida das ferramentas, havendo de
forma espectavel uma relagdo direta entre as vidas das ferramentas e a dureza da
superficie.

Resisténcia ao desgaste- Esta propriedade traduz-se na capacidade da ferramenta resistir

a abrasdo. Como referenciado anteriormente, depende das condicbes e do sistema de
funcionamento. Apesar de estar diretamente relacionada com a dureza, determinados
materiais com dureza superior podem ser otimizados através da adi¢do de determinados
elementos que melhoram a sua tenacidade a fratura

Efeito Lubrificante- Um elevado coeficiente de atrito é responsavel por um aumento

generalizado da taxa de transformacdo da energia cinética da ferramenta em energia
térmica, elevando as taxas de desgaste e encurtando o tempo de vida dos revestimentos.
O coeficiente de atrito podera ser diminuido, através de agentes exteriores lubrificantes
mas também atraves da dopagem dos revestimentos com elementos lubrificantes que
promovem baixo atrito durante o contato.

Temperatura e resisténcia a oxidagdo- A temperatura de oxidacdo, avalia a temperatura

a partir do qual o revestimento comecara a degradar-se, através de um fenémeno de
oxidacdo. Em alguns tipos de aplicacdo os 0xidos formados poderdo contribuir para a
diminuigéo do coeficiente de atrito e elevar a dureza do revestimento.

Resisténcia a adesdo de material — Esta propriedade permite que a apara resultante do

corte ndo adira ao revestimento, através da reducdo da reatividade entre a peca e a
ferramenta. O efeito de adesao reflete-se na formacédo de apara aderente a superficie da
ferramenta de corte, comum em materiais ndo ferrosos, que pode levar ao desgaste da
ferramenta e a problemas de tolerancia na peca. Uma elevada resisténcia a adesdo é
particularmente importante em condigdes onde a lubrificacdo se torna dificil e em que a
remocdo da apara constitui um problema maior, contribuindo deste modo para a sua

resolucéo.

As propriedades referidas, para além de serem determinadas pelo tipo de

revestimentos, sdo igualmente dependentes do processo de deposicao utilizado [92].
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2.9. Introducao aos Revestimentos para Maquinagao

Os revestimentos utilizados em aplicacdes de maquinacdo sdo depositados
mediante processos de deposi¢do atomica, isto é deposi¢cdes que se processam, a&tomo a
atomo. As duas grandes variantes de processos de deposi¢do atbmica sdo 0s processos de
CVD (deposicdo quimica em fase de vapor) e PVD (deposicéo fisica em fase de vapor).
[93]. Neste documento o foco reside no fabrico de revestimentos com recurso a segunda
técnica de deposicao. As deposicBes por PVD sdo realizadas em vacuo, onde é gerado um
plasma. De modo a que o processo ocorra, 0 alvo e os substratos séo transformados em um

polo elétrico (ou elétrodo), através da sua ligacdo a uma fonte de tensdo (ver figura 10).
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Figura 10-Esquematizagao simplificada de um sistema de Pulverizagdo catddica

Deste modo, através de uma criacdo de uma tensdo suficientemente elevada e da
manutencdo de uma pressdo reduzida no interior, a ionizacdo da atmosfera presente na
camara é possivel, aplicando uma descarga elétrica. A injecdo de atomos do alvo acontece
devido ao seu bombardeamento, em que se recorre normalmente a iGes de gases de massa
atémica elevada e de caracteristicas inertes (de modo a evitar reacdes indesejadas). Para
aléem da qualidade do revestimento se encontrar dependente do processo de deposicao
utilizado, depende igualmente dos diversos parametros de deposicao, entre eles o tipo de
fonte de tensdo, a poténcia fornecida, a pressdo de deposicdo, o tipo de gas utilizado, da
distancia do substratos aos alvos ou o facto de o substrato se encontrar ou ndo polarizado
[94]. De maneira a que se obtenha a ionizacdo da atmosfera no interior da camara e a

formacéo de plasma, poder&o ser utilizadas diversos tipos de fonte de tenséo, entre as quais
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se destacam as fontes de corrente continua, fontes de corrente pulsada e fontes de radio
frequéncia. A utilizacdo de fontes DC constitui uma técnica simples e permite a facil
utilizacdo em ambientes laboratoriais e industriais. Permite também o facil controlo dos
parametros de deposicdo e a utilizacdo de pressdes reduzidas. Para materiais
semicondutores ou isolantes a utilizacdo de fontes de corrente continua ndo é conveniente,
pois pode ocorrer o carregamento do alvo, dificultando o processo de ejecdo. O processo
de radiofrequéncia surge com a necessidade de resolver esse problema, que ao aplicar um
potencial alternado permite a facil injecdo desses compostos. Um dos desenvolvimentos a
técnica de pulverizacdo consistiu na introducdo de um magneto no catodo onde sao
colocados os alvos, de modo a existir confinamento dos eletrdes. O seu objetivo € evitar a
dispersdo de eletrdes na camara, maximizando a eficiéncia da ionizacdo e aumentando
também a taxa de deposicdo. A utilizacdo de magnetrdo auxilia assim na manutencao dos
eletres nas areas proximas ao alvo, produzindo-se um maior nimero de iGes e aumentando
a densidade de plasma no alvo. Com a introducdo do magnetrdo as pressdes requeridas na
camara de deposicdo sdo substancialmente menores, jA& que as espécies tém maior
probabilidade de ionizagdo. A maioria das técnicas usa como gas inerte ionizado, o argon
(Ar), pela excelente relacdo qualidade preco que apresenta [94,95-97].

Pulverizacdo Catodica Reativa

A pulverizacdo catodica reativa permite a deposicdo de compostos moleculares,
como 6xidos, nitretos ou carbonetos, atravées da introdugdo de um gas reativo na camara de
deposicdo. O plasma, formado pela ionizacdo do gas inerte intervém na ativacdo do gas
reativo, através da excitacdo ou dissociacdo do mesmo, que de seguida reage com o material
ejetado do alvo. O controlo da estequiometria dos filmes depositados é possivel através do
controlo da presséo parcial do gas inerte, do gas reativo e das poténcias aplicadas aos alvos.
[98]

2.10. Introdugao aos Revestimentos TIN

A primeira geragdo de revestimentos PVD aplicados a ferramentas de corte para
maquinar ligas de titanio surgiu na década de 80 com os revestimentos do sistema TiN

(Nitreto de titanio). Este revestimento possui baixa densidade (5.22 g/cm?®) e elevado ponto

22 2020



ESTADO DE ARTE

de fusdo (2930°), sendo inicialmente desenvolvido como uma monocamada. Estes
revestimentos apresentam uma coloracdo dourada, possuem uma excelente adesdo aos
substratos, elevada dureza (15-25 GPa) e consequentemente permitem a reducéo do desgaste
por abrasdo, para além da reducéo do coeficiente de atrito (0.65). Nessa medida, este sistema
permitiu a diminuigdo das poténcias aplicadas, superficies com acabamento superior, maior
produtividade e menor custo de manutencdo. E estimado que este tipo de revestimentos
consigam aumentar o tempo de vida util das pecas em 10 vezes. A sua principal limitacdo
reside na sua resisténcia a oxidacao (~500°) que leva rapidamente a sua degradacdo quando
temperaturas superiores a 500°C Ihe séo impostas. Como forma de resolver estes problemas
varios elementos de maior resisténcia a oxidacdo foram sendo adicionados a este sistema tais
como o Si, Al e C, com intuito de otimizar as propriedades, ndo s6 mecanicas, como de
caracter térmico e permitir uma maior fiabilidade da ferramenta a altas temperaturas. [99-
107]

Outra estratégia que foi estabelecida para este tipo de revestimentos tratou-se da
inclusdo da tipologia de multicamadas, que contribuiu para o incremento dos valores das
propriedades mecanicas, através do blogqueamento da propagacdo de fendas e da sua
deflexdo. Quando as espessuras das camadas sdo de tamanho reduzido o efeito de
supermalha poderé surgir, que resulta na elevacgdo substancial dos valores das propriedades
mecanicas dos revestimentos. Este efeito € conseguido devido ao blogueamento das
deslocacGes na interface das camadas, motivado pelo surgimento de campos de tensdes
variados e pela diferenca entre pardmetros de malha e modulos de elasticidades das camadas.
[108-109]

A introducdo e progresso no desenvolvimento de revestimentos com estrutura nano-
composita levaram ao surgimento de outra vertente no desenvolvimento de revestimentos;
0S revestimentos nano-estruturados. Estes revestimentos focam-se nos “3S” dos seus
componentes (size, shape, structure — tamanho, forma, estrutura) e o seu aprofundamento ¢é
atribuido a crescente evolugdo dos processos de deposicdo. O objetivo primordial é a
obtenc&o de estruturas que permitam o bloqueio das deslocac6es, sendo necessario produzir
gréos de dimensbes compreendidas na gama 5-10 nm. Estes gréos sdo por norma embebidos
numa matriz de material amorfo, que possibilita a producéo de revestimentos muito duros.
No entanto existe igualmente um compromisso na reducdo de tamanho de gréo, ja que

revestimentos com tamanho de gréo inferior a 5 nm s&do amorfos, levando & degradacédo das
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propriedades mecanicas. O mesmo acontece com a espessura das camadas com configuracao
em multicamada, em que a maxima espessura atingida e desejavel deve ser compreendida
entre 5-10 nm, para possibilitar o efeito de super-malha e consequentemente gerar durezas
super-elevadas. E também observada a elevada resisténcia a corrosio e durabilidade deste
tipo de revestimentos. Os revestimentos TiN foram também incluidos no processo de
desenvolvimento de revestimentos nano-estruturados, com variantes como TiSiN, AITiSiN
e TiBN. [109-110]

De modo a organizar e sumarizar em categorias, 0s revestimentos depositados por
PVD, incluindo os revestimentos de base TiN, poderdo dividir-se em: revestimentos

monoliticos, revestimentos monocamada e revestimentos nano-estruturados.

2.11. Revestimentos Monocamada

Os revestimentos em monocamada, sendo a primeira configuracio de revestimento
que foi desenvolvida, foram primeiramente usados ndo s6 na forma simples TiN mas
também posteriormente sob a forma de outros revestimentos, como é o caso dos
revestimentos do tipo CrN, ZrN e TI(CN). Foi atestado, que estes sistemas, nomeadamente
o sistema CrN, exibe comportamentos semelhantes ao sistema TiN, no que toca a resisténcia
ao desgaste, no entanto com valores superiores de resisténcia a oxidacdo e adesdo. Por outro
lado o sistema ZrN oferece propriedades mecanicas, resisténcia ao desgaste e a corrosao
superiores aos revestimentos TiN. Além disso ao se adicionar carbono como elemento
dopante, formando revestimentos do tipo Ti(CN) contribuiu-se essencialmente para o
aumento da dureza do revestimento (para cerca de 3000HV) e reducdo do coeficiente de
atrito (0.45). Foi constatado no entanto uma reducdo da temperatura de oxidacdo para 400°C
com adicédo de C. [111-112]

Um dos marcos mais importantes no desenvolvimento dos revestimentos do sistema
TiN foi a introducdo de novos elementos no sistema, potenciado devido a crescente
necessidade de velocidades de rotagdo das ferramentas superiores, que levaram a um
aumento significativo nas temperaturas de corte, promovendo uma diminui¢do da dureza,
bem como intensificando os mecanismos de oxidacdo. A vida das ferramentas ficaria, deste
modo limitada e de forma consequente, acarretando custos acrescidos. Desta forma foi

possivel o desenvolvimento de sistemas ternarios e quaternarios, entre 0s quais se destacam
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os variantes TIiAIN e AITIN (este ultimo para quantidades de aluminio superiores a
50%).[113-115]

O surgimento destes tipos de revestimentos teve um impacto bastante profundo na
extensdo pratica do uso genérico dos revestimentos em maquinacdo. A introducdo de
aluminio na rede do TiN permitiu reduzir o seu pardmetro de malha (variando na mesma
proporcéo da estequiometria do elemento), possibilitando estruturas mais compactas e com
maior dureza. Além disso a habilidade por parte do aluminio de formar uma camada de 6xido
permitiu aumentar consideravelmente a resisténcia a oxidacdo a altas temperaturas,
possibilitando assim expandir o uso das ferramentas para gamas de temperaturas superiores
(ver figura 11). A camada de 6xido é tendencialmente formada para temperaturas superiores
a 700°C, em que se constata numa ligeira elevacao de dureza, que decai seguidamente devido
a mudanca de estrutura atdmica (fase fcc-AIN para fase hcp-AIN) — ver figura 11. Os
revestimentos do tipo TiAIN séo caracterizados pela sua cor violeta e as suas caracteristicas
permitem a sua utilizacdo em condi¢des estaveis para temperaturas até 800 °C, conferindo
as superficies durezas médias de 2800 HV e coeficientes de atrito de 0.70. Os revestimentos
AITIN, por sua vez apresentam normalmente uma cor preta, e durezas superiores, podendo
atingir 0s 4500 HV. O atrito resultante neste revestimento € também menor, com coeficientes
que podem chegar até ao valor de 0.45. Devido a sua elevada dureza e baixa tenacidade a
fratura o fendmeno de delaminagéo nas ferramentas pode constituir um problema. [112-114]
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Figura 11-Comparagao da dureza dos revestimento TiN e TiAIN em
funcdo da temperatura [114]
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De modo a aumentar a performance dos revestimentos durante a maquinacao,
nomeadamente o seu comportamento tribologico, foram adicionados novos elementos. A
introducdo de elementos como o silicio, formando revestimentos do tipo TiSiN, permitiu o
aumento substancial da dureza em relag&o ao revestimento de referéncia TiN. Foi notado,
no entanto, que para concentragcdes de silicio superiores a 5 at.%, a taxa especifica de
desgaste e o coeficiente de friccdo sofre um aumento brusco, devido ao surgimentos de

mecanismos de falhas de adesdo (ver figura 12 e 13) [115].
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fungdo do teor de silicio para um revestimento na com o teor de silicio para um revestimento na forma
forma Ti(1-xSixN [115] TixSixN [115]

O desempenho dos revestimentos TiAIN foi também melhorado com a introducéo de
elementos como o cromio (Cr), itrio (), boro (B) e vanadio (V) . A adicdo de vanadio (V) e
boro (B), permite um aumento de dureza e o aprimoramento do comportamento triboldgico dos
revestimentos. Por sua vez devido a introdugdo de cromio (Cr) e de pequenas quantidades de
itrio, foi notada uma melhoria na resisténcia a oxidacao e estabilidade dos revestimentos até 900
graus [116-119].

2.12. Revestimentos Multicamada

Os revestimentos multicamada, surgiram da necessidade de combinar propriedades
e funces de diferentes tipos de revestimentos num so, sendo portanto um tipo de arquitetura
bastante versatil e que oferece um solucdo otimizada para maquinagdo em condigdes mais
extremas. Varios tipos de configuracdo podem ser adotados, nomeadamente um sistema
multicamada combinando fases nano-cristalinas e fases metastaveis. Os efeitos combinados

podem ser visiveis na melhoria de propriedades como a dureza, tenacidade a fratura ou
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resisténcia oxidacdo, apresentando de forma ldgica caracteristicas superiores as dos
revestimentos contendo os mesmos elementos, depositados como monocamada. Varias
arquiteturas foram testadas para os revestimentos multicamada, com destaque para o esforco
realizado pelo “Advanced Coatings and Surface Engineering Laboratory” - (ACSEL)
localizado na escola de Minas do Colorado, onde foi desenvolvido uma disposi¢do otimizada
para os sistemas multicamada depositados atomicamente [120-123]. A deposicdo de
revestimentos multicamada consistem nas seguintes etapas:

1. A modificagdo da superficie do material de base onde o revestimento sera depositado,

através da nitruragdo a plasma ou cimentacdo para endurecimento da superficie.

2. Deposicdo de uma inter-camada, entre a o

substrato e o sistema de camadas, de modo a
melhorar a adesdo do revestimento ao Camadas de Trabalho

substrato. S&o usadas normalmente inter-
camadas de crémio ou titanio (ver figura 14).
3. A deposicdo de uma camada de gradiente amada Gradiente

(normalmente depositada com teor crescente
do elemento usado para envenenamento do _

alvo), com o objetivo de acomodar tensbes

R _ Substracto
residuais e diferencas de dureza (ver figura
14)_ Figura 14- Figura ilustrativa da arquitetura
) ) ) ) normalmente utilizada para fazer crescer os
4. Deposicao do filme final (ver figura 14). revestimentos multicamada

A funcionalidade do revestimento fica assim dependente da acdo conjugada de
todas as camadas. A espessura combinada de duas camadas num revestimento em
multicamada da-se o nome de periodo. Foi reportado, em estudos previos, que a utilizacdo
de revestimentos em multicamada, poderéa resultar num aumento de até 250% na dureza, em
relacdo a revestimentos monocomada da mesma espécie como no caso, por exemplo, do
sistema multicamada TIN/VN.[124] Os requisitos para que o feito supermalha se manifeste
s80 0s seguintes:

1. A diferenca entre os modulos de elasticidade das diferentes camadas devera ser um
valor elevado;

2. Os elementos que constituem as camadas deverao ser misciveis;
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3. As camadas deverdo apresentar superficies coerentes e parametros de malha de
valores diferentes;

A utilizacdo de revestimentos constituidos por camadas nanométricas, confere aos
revestimentos novas propriedades, para além das ja apresentadas pelas monocamadas que o
constituem. A juntar a ampliacdo dos valores de dureza devido ao efeito super-malha pode-
se juntar outras melhorias, nomeadamente resisténcia a corroséao (registado, por exemplo no
caso dos revestimentos CrN/NbN [125]). A combinacdo de agdes resulta, num menor
desgaste das ferramentas e a diminuicdo das forgas de corte, em relacdo aos revestimentos

convencionais em monocamada, como € visivel na figura 15.
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Figura 15- Variacao de desgaste de flanco com as forgas de corte, para varios revestimento
monocamada e multicamada [126]

2.13. Revestimentos Nano-estruturados

O conceito de revestimento nano-estruturado surgiu pela primeira vez nos trabalhos
de Veprek, em que se descreve que o efeito do aparecimento de estruturas amorfas em filmes
cristalinos resultou no aumento do modulo de elasticidade dos revestimentos. Os filmes
consistem em fases amorfas segregadas, com espessura compreendida entre 0.3 € 3 nm que
envolvem uma fase cristalina com tamanho de gréo que varia entre 2 a5 nm . Este efeito leva
a obtencdo de filmes com elevada dureza ja que este arranjo blogueia 0 movimento das
deslocacOes. Estes revestimentos tém também a capacidade para defletir a propagacdo de

fendas, o que Ihe confere uma elevada resisténcia a fratura.. As propriedades para além de
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dependerem da composi¢do quimica sdo também dependentes da relacdo de tamanho entre os
grdos cristalinos e a fase amorfa. [127,128]

Como fase cristalina séo usados por norma nitretos, como sdo 0s casos dos compostos
TiN, VN, ZrN, W2N, e SizN4 para a fase amorfa. Foi verificado uma melhoria de propriedades
para estes compostos, com a inclusdo da fase amorfa. Para o caso do sistema nc-TiN/a-SisN4
(ver figura 16), foram registadas durezas superiores a 50 GPa e modulos de elasticidade de
valores superiores a 500 Gpa, combinando também a resisténcia a oxidacdo para valores
superiores a 800°C [127,128]

Um marco importante no desenvolvimento de revestimentos nano-estruturados tratou-
se do surgimento de revestimentos adaptaveis, vulgarmente designados de revestimentos
adaptativos- efeito camaledo. Através de processos de difusdo e em alguns casos formacéao de
novas fases, uma camada de baixo atrito é formada no topo do filme capaz de baixar o
coeficiente de atrito. Um exemplo que pode ser referenciado, sdo os revestimentos a base de

vanadio. a-SisN«

Figura 16- Micro-estrutura do nanocomposto nc-TiN/a-SisNs [127]

2.14. Revestimentos Auto-lubrificantes e Problematica

Os revestimentos auto-lubrificantes resultam no culminar do desenvolvimento da
maquinacgdo a seco, e representam um novo paradigma na maquinagdo. O desenvolvimento
de revestimentos adaptaveis as condi¢es de maquinacdo, que combinam o efeito da
lubrificacdo e a resisténcia ao desgaste a temperaturas elevadas é conseguido através da
formacdo de uma camada lubrificante na superficie do filme. Devido ao baixo atrito
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promovido por estas fases na superficie dos filmes, a temperatura de trabalho sofre uma
diminuicdo, permitindo aumentar o tempo de vidas util das ferramentas.

Alguns lubrificantes solidos tratam-se de compostos formados por longas camadas de
atomos altamente compactas e ligadas através de liga¢des secundarias (Van-der-Waal). Esta
estrutura permite o deslizamento relativo das camadas, paralelas a direcdo de solicitacéo,
através do movimento das camadas interiores do revestimento (deslizamento intra-filme)-
ver figura 18. A acdo é ainda conjugada com a formacéo de um filme de particulas (filme de
transicdo) na ferramenta de maquinacgéo, que contribui para o ajustamento da velocidade do
deslizamento (deslizamento inter-filme)- ver figura 17. [133]

Figura 17- Deslizamento inter-filme (adaptado) Figura 18- Deslizamento intra-filme (adaptado)
[133] 11331

Os revestimentos auto-lubrificantes que mais se encontram difundidos sdo 0s
revestimentos de grafite, MoSz e nitreto de boro de estrutura hexagonal (BN). As
propriedades lubrificantes e consequentemente a taxa de desgaste e coeficiente de atrito
destes revestimentos sdo dependentes das condi¢des de maquinacdo. Verifica-se, por
exemplo que para o caso do revestimento de MoS;, a presenca de humidade poderé induzir
de forma brusca o aumento do coeficiente de atrito. A principal desvantagem a utilizacao
deste tipo de revestimentos trata-se da dificil manutencdo da integridade dos filmes a alta
temperatura, devido a reducdo da resisténcia a oxidacdo e a dificuldade em reter os filmes

sobre as superficies. [134]

Metais como fase lubrificante

A descoberta das propriedades dos lubrificantes das espécies metélicas, para as quais
contribuem a elevada plasticidade e a reduzida resisténcia a forgas de corte, foi outro ponto
importante no avango dos revestimentos auto-lubrifcantes, que sdo alvo de destaque neste
trabalho. O efeito de lubrificacdo € obtido atraves da difuséo das espécies de metal, para a

superficie, com a ativacdo da temperatura, em que se garante a reducdo do coeficiente de
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atrito. Verifica-se no entanto, que o controlo da difusdo do metal ¢é ainda de dificil execucéo,
ja que com a subida da temperatura este tende a desaparecer rapidamente do revestimento,
perdendo-se a fase lubrificante. O objetivo na utilizacdo deste tipo de revestimentos é assim
controlar de forma efetiva a difusdo da fase lubrificante, de modo a garantir a manutencao
das propriedades do revestimento e reduzir a taxa de desgaste, por um periodo de tempo
méaximo. O desenvolvimento de um novo revestimento auto-lubrificante ecologico, em que
a fase lubrificante seja adequadamente controlada, pode revelar-se como a solucdo para o
uso de velocidades de maquinacdo elevada em ligas dificeis de maquinar, como é o caso das
ligas de titanio. [135-139]

O caso do revestimento TISIN/TIN(AQ)

Neste projeto o uso da prata (Ag) como elemento lubrificante € motivada pelas suas
propriedades lubrificantes ao longo do espectro de temperaturas. O ponto de fusdo deste
elemento é 960°C, e permite a utilizacdo em regime de condi¢cdes de maquinacdo extremas.
Um dos métodos para o controlar a difusdo do elemento lubrificante é a utilizacdo de
barreiras anti-difusdo, através do uso de configuragdes multicamada. Nesse sentido, uma
possivel hipdtese serd a utilizacdo de uma arquitetura de revestimento, em que uma das fases
servird como barreira & difusdo. O uso de um revestimento TiSiN/TiN, na forma de
multicamada ou na forma de revestimento nano-estruturado em que a fase cristalina é
composta por TiN embebida numa fase amorfa Si-N, podera ser a solugdo para controlar a
difusdo. A fase Si-N atua como barreira, tanto nas fronteiras de grdo, como em camada e 0
seu efeito é controlado através do valor da sua espessura ou da relacdo dos tamanhos das
fases do nano- composto (gréos de TIN e fase amorfa SizsN4). Neste trabalho é tratado o caso

da solugdo em multicamada.

Oxidos lubrificantes

O facto da utilizacdo dos revestimentos convencionais ndo ser possivel em condigdes
de altas temperaturas, sem recorrer a técnicas de lubrificagéo, levou ao desenvolvimento de
solucBes de revestimentos em que resisténcia a oxidagdo seja induzida pela combinacdo de
elementos internos com o oxigénio. Nessa perspetiva a utilizacdo de 0xidos com baixas

resisténcias ao cisalhamento, estabeleceu-se como uma alternativa. [140]
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O efeito de lubrificagdo dos dxidos é devido ao seu potencial i6nico elevado, que evita
a interacdo entre catides, conseguido devido a atracdo proxima de anides, que funcionam
como barreira. Estes 6xidos geralmente possuem elevada plasticidade e baixas temperaturas
de fusdo. Foi reportado que a combinacdo de dois tipos de 6xido forma novos compostos
com defeitos planares, designadas de fases Magnéli. Dois exemplos normalmente dados
como referéncia tratam-se da combinacéo de 6xidos de molibdénio (Mo), de tungsténio (W)
e de titanio (Ti). Os Oxidos de molibdénio apresentavam uma estrutura na forma MonO3, - 1
ou MonOzn - 2, enquanto os Oxidos de titanio apresentam estruturas na forma TinO2, -1 (4 <

n <9) (para estequiometrias na gama TiOx1.7.10).

O caso do revestimento TiSiN/VN

O efeito anterior descrito foi também noticiado em Oxidos de Vanadio para
estequiometrias na forma, VnO2h -1 com 4 < n < 8, na qual se destaca o exemplo V20s, que
devido a defeitos na estrutura registam reducfes elevadas no coeficiente de atrito. Estes
Oxidos podem também aparecer sob a forma de VO, V203, VO, através dos diferentes
estados de oxidacio do vanadio (V?* to V°*) ou através de mistura de estados de oxidagio
como V013 (mistura de V4* e V°*) — ver figura 19. A formagcéo de determinado tipo de 6xido
é dependente da composicdo atomica de oxigénio e da temperatura, como € mostrado no
diagrama de fases presente na figura 19. A estrutura do 6xido V.Os cristaliza em sistemas
ortorrdmbicos. A sua criacdo envolve a formacdo de estruturas em forma de pirdmide
quadrangular continuas e que resultam em camadas paralelas ao plano (001) -ver figura 20.
Estes planos contém energias de ligacdo fracas e permitem o seu facil deslizamento, tal como
acontece em outros lubrificantes solidos comuns (caso da grafite). Estes 6xidos tém ainda a
vantagem de possuir uma temperatura de fusdo de valor baixo (cerca de 680°C), permitindo
0 seu uso como lubrificante liquido. Devido & combinacdo de propriedades a incorporagdo
de vanadio em revestimentos para maquinagdo tornou-se uma opcao viavel, como auto
lubrificante, apesar do seu controlo para a superficie ainda nao ter sido completamente bem-
sucedido. [147-149]
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Figura 19- Digrama de fase O-V (sistema condensado, pressdo de 0.1 Mpa)

[150]

Figura 20- llustracdo da estrutura lamelar e piramides formadas pelo 6xido V20s.

Tal como descrito para o caso do uso de metais como elemento lubrificante, o controlo
da difusdo do vanadio para as superficies de deslizamento constitui também um problema.

O uso de barreiras difusdo é assim equacionado e para isso a utilizacdo de uma arquitetura

[151]

multi-camada TiSiN/VN é proposta, combinando as suas propriedades de resisténcia ao

desgaste (ja vistas acima), com o efeito auto lubrificante.

Jodo Carlos Mendes Mateus
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OBJETIVO

O objetivo deste trabalho trata-se da deposicdo e caracterizacdo dos revestimentos
auto-lubrificantes, em multicamada com diferentes configuracfes de camadas: i) o sistema
TiSIN/VN onde se varia a espessura da camada de TiSiN e ii) o sistema TiSiN/TiN(AQ)
depositado com teores crescentes de Ag. No primeiro caso o objetivo é averiguar como €
que a espessura da camada de TiSiN atua como barreira de difusdo aos atomos de vanadio
presentes na camada de VN. No segundo caso 0 objetivo € averiguar se a arquitetura do
revestimento funciona como barreira de difusdo ao movimento da Ag. Em ambos os sistemas
é também pretendido averiguar a influéncia nas propriedades mecénicas da variacdo da
espessura da camada de TiSiN, bem como a adi¢cdo de Ag. Para o caso do revestimento de
TiSiN/VN, foram produzidos revestimentos em multicamada mantendo a espessura da
camada de VN e alterando a espessura da camada de TiSiN. No caso dos revestimentos do
tipo TiSIN/TiN(AQ) trés revestimentos com concentracgdes de prata de 0%, 9% e 14% foram
produzidos. A microestrutura dos revestimentos foi estudada em SEM, a sua estrutura
avaliada por difracdo raios-X e as suas propriedades mecanicas avaliadas por nano-
indentacdo e indentacdo de carga deslizante. Foi ainda averiguada a estabilidade térmica a
alta temperatura apds recozimento e a resisténcia a oxidacdo foi avaliada por

termogravimetria.

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1. Deposicoes e respetivos parametros

As deposicdes foram realizadas mediante 0 método de pulverizagdo catodica
(PVD), recorrendo a camara de deposicéo presente no departamento de engenharia mecanica
da Universidade de Coimbra. Previamente, as amostras sobre o qual os revestimentos foram
depositados, sofreram um polimento num prato rotatério, recorrendo de forma progressiva a
lixas de diferentes granulometrias (240, 320, 500, 800, 1200, 2500), sendo as amostras

limpas alternadamente, a cada mudanca de lixa com etanol. Depois do polimento as amostras
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foram espelhadas, usando um pano de polir contendo uma suspenséo de diamante de 3 um.
Antes de se proceder a colocacéo das amostras na cadmara de deposicdo, estas foram ainda
limpas ultrassonicamente em banhos de acetona e alcool (onde permaneceram por 10 e 15
minutos, respetivamente).

Os revestimentos do sistema multicamada TiSiN/TiN(Ag) foram produzidos com
teores crescentes de prata, mediante dois magnetr6es colocados frente a frente na cdmara de
deposicdo (ver figura 21a)). Um total de 3 revestimentos foi produzido incluindo um
revestimento de referéncia sem concentragdo de Ag. Para o caso do revestimento TiSiN/VN,
0s magnetrées foram dispostos perpendicularmente e apenas dois revestimentos foram
produzidos, onde se aumentou a espessura da monocamada de TiSIN no sistema
multicamada (ver figura 21b)). Para a deposicdo dos revestimentos TiSiN/TiN(Ag) foram
usados dois alvos de titanio de elevado grau de pureza (99.99%); um deles (Alvo 1),
contendo furos de 10 mm de didmetro, distribuidos ao longo da zona de erosdo do alvo e
preenchidos com 8 pastilhas Silicio, que serviram para depositar as camadas de TiSiN; outro
alvo (Alvo 2) contendo furos de 10mm de diametro, e preenchido de forma variavel, com
um namero de 0, 5 e 10 pastilhas de Ag, que serviram para depositar as camadas de TiN(AQ).
Esta configuracdo permite a facil alteracdo da composicdo quimica dos filmes através da
mudanca ou preenchimento dos furos com variados numeros de pastilhas. Ambos os alvos
possuiam dimensdes de 100 x 200 mm. De realcar que a multicamada foi depositada e o
periodo controlado por ajuste das poténcias aplicadas aos alvos e pelo ajuste da velocidade
de rotacdo do substrato. Deposicdes preliminares foram realizadas para a selecdo desses
parametros/condic¢des. Para o caso dos revestimentos do tipo TiSiN/VN, o Alvo 1 consistiu
num alvo de Vanadio de elevada pureza (99.99%) e o Alvo 2 de um alvo de titanio (99.99%),
contendo 20 furos de 10 mm de didmetro, distribuidos ao longo da zona preferencial de
erosdo. Os furos do alvo 2 foram preenchidos com 7 pastilhas de silicio para produzir
camadas de TiSiN com teores atdbmicos de cerca de 7% de Si, sendo os restantes preenchidos
com pastilhas de titanio (99.99% de pureza). Como ja referido anteriormente para este
sistema foram produzidos 2 filmes, onde se manteve a espessura da camada de VN e se
alterou a espessura da camada de TiSiN fazendo variar a poténcia neste alvo. As dimensdes

dos alvos utilizados foram de 150x150 mm.
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Figura 21- Esquematizacao da camara de deposigao utilizada para os dois
revestimentos

Usaram-se diferentes tipos de substratos na deposicdo, consoante a sua aplicacao
posterior:

1. Substratos da liga FeCrAlY, de dimensfes 21x10x1 mm, para estudo da estabilidade
térmica em atmosfera protetora, ensaios de dureza, estrutura cristalogréfica (difracdo
Raios-X) e a para averiguacdo da composicdo quimica dos revestimentos
(espectroscopia dispersiva de raios-X-EDS);

2. Substratos de Al>O3 destinados a ensaios de oxidagao por Termogravimétrica (TGA)

3. Substratos de WC (carboneto de tungsténio), para averiguar as cargas criticas de
adesdo com recurso ao ensaio de indentacdo por carga deslizante (scratch test)

4. Substratos de liga AISI 316 (de dimensfes @ 25x0.5 mm), para levantamento das

tensOes residuais verificadas nos revestimentos.

Os substratos foram colocados primeiramente numa porta substratos, fixado no
centro da cAmara e distanciando 13 e 10 cm de cada alvo, para o caso dos revestimentos ricos
em Ag eV, respetivamente. Antes das deposicdes a presséo de base no interior da camara
foi levada a um valor inferior a 4x10™ Pa, ja que a altas pressdes existe possibilidade de
incorporagéo de quantidades elevadas de oxigénio nos filmes, que sdo indesejaveis. Para o
caso do revestimento de TiSiN/TiN(Ag) os substratos foram limpos através de um plasma
criado com uma atmosfera de Ar, uma pressédo de 0.43 Pa e aplicando um potencial pulsado

de 500 V aos alvos. Usou-se uma frequéncia de 250 kHz e o processo ocorreu durante 50
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min. Ao mesmo tempo os alvos foram limpos, aplicando uma poténcia de 1000 W a cada
um e colocando um shuters em frente dos mesmos, para evitar contaminacao do substrato.
No caso dos revestimentos do sistema TiSiN/VN a corrente aplicada ao substrato foi de 275
V e a frequéncia de 250 Hz. O processo decorreu durante 30 min. A limpeza dos alvos foi
feita a0 mesmo tempo que a limpeza do substrato, no entanto, dado ao fato de haver apenas
um shuter dentro da cdmara a limpeza foi feita de forma alternada. A limpeza do alvo de
TiSi e de Vanadio foi executada durante um periodo de 15 min aplicando uma poténcia de
1200 W a cada um dos alvos.

Antes de se proceder a deposicdo dos revestimentos multicamada finais
depositaram-se camadas adesivas para uma melhor adesdo do revestimento ao substrato.
Para o caso do revestimento TiSiN/TiN(AQ) foi criada primeiramente uma camada metalica
de TiSi depositada a partir do alvo TiSi, aplicando uma densidade de poténcia de 6.5 W/cm?
durante 12 min (espessura de 300 mm) e uma voltagem ao substrato de -60V. No caso dos
revestimentos de TiSiN/VN, a mesma camada foi criada aplicando uma densidade de
poténcia ao alvo de TiSi de 5.3 W/cm? durante 5 min e um bias de -70V. De seguida uma
camada de TiSiN em forma de gradiente foi depositada, fazendo subir a concentracéo de N,
a cada minuto até atingir a pressdo final requerida de 0.34 Pa, para o revestimento de
TiSIN/TIN(AQ) ou 0.3 Pa para o revestimento de TiSiN/VN. Em ambos 0s casos um bias de
-70V foi aplicado ao substrato. A velocidade de rotacdo aplicada ao porta substratos na
producgéo das intercamadas foi de 18 rpm para o0s revestimentos TiSiN/TiN(Ag) e 23 rpm
para o revestimento de TiSiN/VN.

A estrutura multicamada, para o revestimento de TiSiN/TiN(Ag) foi por fim
produzida, impondo uma densidade de poténcia de 6.5 W/cm? aos alvos de Ti(Ag) e TiSi e
uma voltagem de -60V ao substrato, usando um fluxo de Ar de 11 sccm e um fluxo de N de
13 sccm (correspondente a uma presséo de trabalho de 0.35 Pa e uma pressao parcial Pno/Par
de 0.22). Relativamente aos restantes parametros de deposicdo, estes foram mantidos
constantes, apenas alterando o nimero de pastilhas de Ag no alvo de Ti e a velocidade do
porta substratos, que foi reduzida para 0.9 rpm de modo a assegurar a deposicdo de camadas
individuais e alternadas de TiN(Ag) e TiSIN com espessuras aproximadas de 18-22
nanometros, correspondente a um periodo de 40 nm. O tempo de deposicdo foi de 1 h 19
min, para todas as deposi¢Bes (incluindo a camada intermediéria), garantindo de forma

aproximada um revestimento com uma espessura de 3 um. A nomenclatura adotada para
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referenciar os revestimentos do sistema TiSIN/TiN(Ag) ao longo desta tese foi Py, onde x
representa a concentracdo de prata nos revestimentos. A designacdo adotada para 0s
revestimentos do sistema TiSiN/VN foi de Vx em que x representa a variagdo do contetido
de vanadio no revestimento, devido a alteracdo das espessuras das camadas de TiSiN. No
caso do revestimento TiSiN/VN foram produzidas multicamadas, usando uma densidade de
poténcia fixa de 4 W/cm?e um potencial de -70 V aplicado ao alvo de V, impondo um fluxo
de Ar de 13 sccm e um fluxo de N de 60 sccm a cdmara. A densidade de poténcia aplicada
ao alvo de TiSi, de modo a produzir camadas de espessura variavel, foi de 5.7 W/cm? para
a primeira amostra (V1) e 8 W/cm? para a segunda amostra (V2). A pressdo de trabalho
utilizada foi de 0.3 Pa, sendo a pressdo parcial Pn2/Parde 0.32. A velocidade de rotagdo do
porta-substratos foi reduzida para 1.5 rpm. O tempo de deposicéo foi configurado para 1 h 2
min para a primeira deposicdo e de 1h 24 min para a segunda deposicdo. Na figura 22 é
ilustrada a arquitetura dos revestimentos produzidos e nas tabelas 1 e 2 s&o apresentados 0s

parametros de deposicdo mais relevantes usados na producédo dos revestimentos.

Multicamadas Multicamadas
TiSIN/TIN(AQ) TiSIN/VN

Substracto Substracto

Figura 22- Esquematizacao da arquitetura dos revestimentos
produzidos
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Tabela 1- Parametros de deposicdo para o revestimento TiSiN/TiN(Ag)

Revestimento TiSiN/TiN(AQ)

Nomenclatura PO P1 P2
Ndamero de pastilhas de Ag - 5 10
Densidade de poténcia do alvo TiSi (W/cm?) 6.5 6.5 6.5
Densidade de poténcia do alvo Ti(Ag) 6.5 6.5 6.5
(W/cm?)
Voltagem do alvo TiSi (V) 647-657 621-631 617-623
Voltagem do alvo Ti(Ag) (V) 549-562 557-580 603-626
Densidade de corrente do alvo TiSi 10-9.9 10.45-10.3 10.5-10.4
(mA/cm?)
Densidade de corrente do alvo Ti(Ag) 11.9-11.7 11.7-11.2 10.8-10.4
(mA/cm?)
Velocidade de rotacdo para as camadas 18 18 18
gradiente TiSi+TiSiN (rotacdo/min) e tempo 12 min 12 min 12 min
de deposicao
Velocidade de rotacéo para as camadas 0.9 0.9 0.9
TiN(AQ)+TiSIN (rotacdo/min) e tempo de 1h:20 min 1h:20 min 1h:20 min
deposicao

Tabela 2- Parametros de deposi¢do para o revestimento TiSiN/VN

Revestimento TiSiN/VN

Nomenclatura V1 V2
Densidade de poténcia do alvo TiSi (W/cm?) 8 5,7
Densidade de poténcia do alvo V(AQ) 4 4
(W/cm?)
Voltagem do alvo TiSi (V) 475-484 475-484
Voltagem do alvo V(V) 389-391 389-391
Densidade de corrente do alvo TiSi 16.4 11.0-10.6
(mA/cm?)
Densidade de corrente do alvo V (mA/cm?) 9.95- 9.95-10.17
10.17
Velocidade de rotagdo para as camadas 1.5 1.5
gradiente TiSi+TiSiN (rotatgdo/min) e 10 min 10 min
tempo de deposicao
Velocidade de rotacéo para as camadas 1.5 1.5
VN+TiSIN (rotagdo/min) e tempo de 1h:2 min 1h:24 min
deposicdo
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3.2. Caracterizacao dos revestimentos

A analise de composicdo quimica e morfologia de revestimentos foram realizadas
recorrendo a um microscopio de varrimento eletronica (modelo ZEISS Merlin — Field Emission
Gun) instalado no instituto Pedro Nunes (ver figura 23), sendo que a analise quimica foi
adquirida por espectroscopia dispersiva de energia (EDS). Este processo é baseado na
premissa que cada um dos elementos quimicos presentes nos revestimentos possui uma
estrutura atdbmica especifica e que a sua interacdo com um estimulo energético de excitagdo
(feixe de eletrbes, para o caso),é distinguivel. Deste modo é possivel a construgdo do
espectro emissor do revestimento e a verificagdo do seu contedo quimico, através do
varrimento das superficies com feixes de eletrées O microscopio de varrimento eletronico
permite igualmente a obtencdo de imagens de alta resolugdo das amostras, ndo s6 da
superficie, mas também da seccdo transversal, mediante 0 mapeamento dos sinais emitidos.
Os eletrBes secundarios sdo os sinais mais comuns utilizados na obtencdo das imagens.
Foram realizadas diversas observacGes, em que para cada uma foi analisado o espectro
emissor e recolhidas imagens de alta resolucdo. As andlises foram conduzidas em regifes
aleatorias do revestimento, quer na sua superficie, quer ao longo da sua secc¢do transversal.
As figuras e as andlises de composi¢do quimica foram efetuadas usando um voltagem de

aceleracao de eletrdes de 10 kV.

Figura 23-Microscdpio de varrimento eletrénica usado para avaliagdo da composi¢do quimica e
morfologia dos revestimentos.

A estrutura cristalina dos revestimentos, isto €, as fases cristalinas presentes nos

revestimentos foram avaliadas por difracdo de raios-X (DRX). Esta técnica baseia-se no
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fenémeno de interferéncia de ondas difratadas, quando incididas num cristal. Devido ao
facto dos cristais apresentarem uma estrutura tridimensional repetitiva, é gerado um padréo
de interferéncia bem definido, quando incidido por feixes de raios-X. Os eletrbes sdo
excitados para niveis energeticos superiores, emitindo posteriormente a mesma quantidade
de energia recebida, com as mesmas condi¢cbes geométricas. Através da analise das
intensidades de ondas e os angulos dos feixes difratados, € possivel conhecer as densidades
de eletrbes ao longo do cristal e as distancias entre planos cristalograficos (parametro de
malha). As ondas difratadas apenas surgem da superficie do cristal, quando as fases das
ondas em determinada direcio possuirem fases ndo destrutivas. E para isso aplicada a lei de
Bragg que rege o fendbmeno da difracdo em condicdes de interferéncia construtiva,
relacionando a distancia cristalografica, o angulo de incidéncia e 0 comprimento de onda,
para que tal ocorra. A estrutura cristalina foi analisada recorrendo ao difractometro presente
no departamento de engenharia mecéanica (modelo X' Pert Pro MPD), representeado na
figura 24, fazendo-se uso de radiacdo raios-X a partir de uma fonte de Cu , com um
comprimento de onda de A = 1.54060, uma voltagem de 45 kV e uma corrente de 40 mA. O
espetro de difracdo foi adquirido ao longo da faixa de valores de angulos compreendidos
entre 20° e 90 °. As aquisi¢Oes dos espetros foram realizadas em modo convencional e

rasante.

Figura 24- Equipamento de difracdo de raio-X utilizado na avaliagdo da estrutura cristalina
dos revestimentos.

A avaliacdo da adesdo e coesdo dos revestimentos ao substrato foi também
conduzida. Para isso recorreu-se a técnica de indentacdo de carga deslizante (scratch test),
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cujo equipamento utilizado é visivel na figura 25. Neste processo sdo impostas cargas de
compressdo crescentes ao revestimento, ao longo de um percurso retilineo. O valor da carga
é traduzido na profundidade de scratch, cujos defeitos sdo usados para avaliacdo da adesdo
e coesdo dos revestimentos. Estes defeitos, encontrados nas indentagdes, sdo classificados
em 3 categoria denominadas de LC1, LC2 e LC3, por ordem de gravidade. Os defeitos que
se categorizam em LC1 indicam uma falha de coesao dos revestimentos, os defeitos em LC2
representam falhas de ades&o esporadicas, enquanto os defeitos incluidos em LC3 indicam
falhas de adesédo substanciais em que mais de 50% de revestimento, em que ha destacamento
do substrato. As amostras foram submetidas a uma forca crescente, cuja intensidade variou
entre 5 N e 70 N, com um incremento de 100 N/min e uma velocidade de 10 mm/min. Os
ensaios foram conduzidos recorrendo a um indentador do tipo Rockwell C, com ponta de
diamante de 0.2 mm de raio e um angulo de incidéncia de 90°. Apds realizados os testes, as
cargas criticas foram determinadas através da andlise das indentagBes por meio de um

microscopio Otico e seguindo os padrdes estabelecidos para a avaliagcdo do tipo de falhas.

Figura 25-Equipamento de indentag¢ao de carga deslizante utilizado para avaliar as
cargas criticas de adesdo dos revestimentos

A dureza e o modulo de elasticidade dos revestimentos depositados sobre 0s
substratos de liga FeCrAlY foram avaliados por nanoindentacéo, sendo que 0 equipamento
a que se recorreu é representado na figura 26. Neste ensaio foi utilizado um indentador de
diamante em pirdmide do tipo Berkovich. Uma carga de 10mN foi imposta nos ensaios e um
total de 16 testes foram realizados para cada revestimento, de forma a assegurar a
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reprodutibilidade das medigcfes. A carga de 10 mN foi selecionada de modo a que a
profundidade ndo ultrapassasse 1/10 do valor da espessura de revestimento. As tensdes
residuais dos revestimentos foram medidas avaliando a curvatura dos substratos de inox,
utilizados para o efeito, antes e depois da deposic¢ao dos revestimentos. A equacao de Stoney
foi usada de seguida para o calculo das tensdes residuais.

A estabilidade térmica dos revestimentos foi também avaliada. Os revestimentos
foram sujeitos a um recozimento a 800 °C durante 2h em atmosfera protetora (N2 + Hz em
5% volume). A superficie e a secgdo transversal foram depois caracterizadas utilizando-se
da técnica de SEM e a estrutura cristalina foi avaliada atraves de difracdo de raios-X. A

dureza e médulo de elasticidade foram ainda determinados por nano-indentacéo.

Figura 26- Equipamento utilizado nos testes de nano-indentagdo

Por fim realizaram-se ensaios de oxidacdo de forma a averiguar o efeito da adi¢do de
prata, para o caso dos revestimentos TiSiN/TiN(Ag) ou o efeito da espessura da camada de
TiSiN, para os revestimentos TiSiN/VN no ponto de inicio de oxidacdo e resisténcia a
oxidacdao dos revestimentos. Os revestimentos depositados sobre substratos de Al>Os foram
colocados num forno e suspensos hum cadinho de alumina, ligado a uma microbalanga de
alta precisdo, que permitiu a medicdo continua do ganho de massa devido a oxidacdo. As
amostras foram inicialmente sujeitas a um aquecimento desde a temperatura ambiente até a
temperatura de 1200 °C, com uma taxa de aquecimento de 20 °C/min, de modo a averiguar
o0 ponto de inicio de oxidag&o dos revestimentos. A massa, correspondente ao 6xido formado

foi medida com uma microbalanca em intervalos regulares de 2s e com uma incerteza
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caracteristica (da balancga) de 0.01 mg. Apos a determinagéo do ponto de inicio de oxidac&o,
foram realizados testes de oxidacao isotérmicos (temperatura constate), a 800°C, durante um
periodo de 2 horas, para o revestimento TiN/TiN(Ag) e a 600°C durante 30 min para o

revestimento TiSiN/VN de forma a avaliar o tipo de 6xidos formados.

4. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1. Composi¢cao quimica

A andlise quimica dos revestimentos foi realizada, recorrendo a técnica de EDS
(espectroscopia dispersiva de energia). Verificou-se que para os revestimentos do sistema
TiSIN/TIN(AQ) o acrescento de pastilhas de Ag no alvo de titanio, resultou naturalmente,
no aumento da concentracao de prata nos revestimentos e a diminuicdo dos teores de Ti e Si.

Todos os filmes apresentam uma composi¢do quimica ligeiramente acima da
estequiometria tal como observado pelo racio (Ti+Si)/N, presente na Tabela 3. Devera ser
ainda referido que devido a pouca e/ou mesmo nenhuma afinidade da Ag com qualquer um
dos elementos constituintes dos filmes, a formacdo de compostos ricos em prata nao é
expectavel. No entanto, ndo se deve descartar a presenca de Ag em solucdo sélida na rede
cristalina referente ao nitreto de titdnio. Técnicas mais avancadas de caracterizacdo, tal como
a analise recorrendo ao microscopio de transmissao eletrénica (MET) seriam necessarios

para comprovar a Sua presenca.

Tabela 3- Composi¢do quimica das amostras dos revestimentos dos sistemas TiSiN/TiN(Ag)

dDeS'gna‘?a" Nat% Tiat% Siat% Agat% (Ti+Si)/N
a amostra
PO 51.1 21 6.7 0.0 0.96
P1 467 374 70 8.8 0.95
P2 44.0 358 63 13.9 0.95

Para o caso dos revestimentos do sistema TiSiN/VN, a reducdo da densidade de

corrente do alvo de TiSiN, com vista a diminuicdo da espessura das monocomadas de TiSiN,
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tal como esperado, conduz a producdo de filmes com maior teor de Vanadio. Ambos 0s

revestimentos apresentam uma composic¢ao quimica perto da estequiometria esperada.

Tabela 4- Composi¢do quimica das amostras dos revestimentos do sistema TiSiN/VN

Designacdo N at.% Tiat% Siat.% Vat.% (Ti+Si+V)/N

da amostra
V1 49.3 29.6 6.5 14.6 1,02
V2 49.0 24.2 7.0 19.9 1,04

4.2. Morfologia e estrutura dos Revestimentos

A morfologia da seccdo transversal e superficie dos revestimentos foi observada
através de microscopia de varrimento eletronico e a estrutura cristalina analisada através da
técnica de difracdo de raio-X. Todos os revestimentos do sistema apresentam uma estrutura
colunar, com colunas crescendo desde o substrato até a superficie dos filmes (ver figura 27).
A andlise também mostrou que o0s revestimentos possuem uma clara morfologia em
multicamada. O periodo, definido como a distancia entre camadas de compostos iguais e que
contempla duas camadas neste caso, é de cerca de 40 nm, para todos os revestimentos
(independentemente da concentracdo de prata). A espessura individual de cada multicamada
foi avaliada em 18 nm e 22 nm, para as camadas TiN(Ag) e TiSiN, respetivamente. Foi
verificavel uma pequeno aumento na espessura dos revestimentos com a adicdo de prata.
Este facto deve-se ao facto da taxa de deposi¢do de prata ser superior a taxa de deposicéo do
TiN. De fato, a maior taxa de deposi¢édo esperada com a adi¢ao de pastilhas de prata ao alvo
de Ti e contrabalancada pelo excesso de N na atmosfera, decorrente da introducdo das
pastilhas de Ag, levou a uma diminuicdo da taxa de deposicdo do nitreto. Esta observacao
coincide com a pequena variagdo mo registo de espessuras de revestimento. Verificou-se
que o aumento da concentracéo de prata se traduziu numa densificagdo da morfologia e uma
aparente reducdo das estruturas globulares na superficie (ver figura 27). O revestimento de
referéncia, P2, sem adicdo de prata, apresenta uma morfologia superficial do tipo couve-flor
(cauliflower), contendo colunas agregadas que formam estruturas planas e largas. Os
revestimentos PO e P1, com maiores teores de prata, apresentam uma morfologia superficial

mais refinada do tipo granular.
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200 nm

Figura 27-Seccédo transversal e morfologia de superficie dos revestimentos do sistema TiSiN/TiN(Ag)

No que toca a estrutura dos filmes as analises de difracdo raios-X (DRX) mostrados na
Figura 28 permitem concluir que todos revestimentos apresentam uma estrutura do tipo cubica
de face centradas- fcc (associadas a estrutura tipo NaCl, da fase TiN — ICDD, n°01-087-0633).
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Figura 28- Espectros de difracdo raio- X dos revestimentos TiSiN/Ti)N(Ag)

Sinais de difracdo referentes a prata sdo também detetados, e tal como esperado
verifica-se um aumento da sua intensidade com a elevacdo do seu teor nos revestimentos.
Sinais do substrato FeCrAlY podem também ser observados. Os picos de difracdo fcc devem
corresponder a um sinal cumulativo das camadas individuais da estrutura multicamada, isto
é, camadas de TiSiN e Ti(Ag)N. Nessa medida, um alargamento dos picos de difracdo deve
ser esperado, determinado pelos diferentes parametros de rede das duas camadas individuais.
Além disso, a presenca de uma interface com gradiente de composi¢do quimica entre as
camadas individuais no arranjo de multicamadas também contribuiré para o alargamento dos
picos de difracdo. No caso da camada TiSiN, a maior parte do Si deve ocupar posi¢oes
substitucionais na rede do TiN. Na verdade, a deposicao foi realizada em condigdes de baixa
mobilidade dos atomos (a temperatura era inferior a 150 °C) e, portanto, a difusdo de Si de
modo formar a fase Si-N em torno dos gréos de TiN é dificil, como demonstrado em diversos
trabalhos [152]. De acordo com Houska et al. [153] o teor méximo de Si capaz de ser
incorporado na rede do TiN é de aproximadamente 4 at.% e portanto, a fase Si-N tem

condigdes de se formar acima desse valor.
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Para teores de Si muito altos (> 12 at.%), os filmes de TiSiN pulverizados por DC
mostram baixa cristalinidade com picos de difracdo muito amplos [154]. No presente
trabalho, a analise de composicdo quimica mostrou que a concentracdo de silicio nos
revestimentos multicamadas varia entre ~6 a 9 at.%. No entanto, se a composi¢do quimica
da monocamada de TiSiN na multicamada for de 15%, o teor de Si € aproximadamente o
dobro desses valores (confirmado por filmes preliminares depositados em monocamada com
as mesmas condic¢des de deposi¢cdo, mas ndo incluidos na tese. Portanto, préximo de um
valor que induz baixa cristalinidade. Assim, a formacdo de SiN é esperada, ndo sendo
detetada pela técnica de DRX devido ao seu carater amorfo como relatado por varios autores
[155]. Além disso picos de difracdo largos desta camada na multicamada devem ser
produzidos, indicando um provavel caracter quase amorfo destas camadas.

Relativamente aos revestimentos do sistema TiSiN/VN, foram aferidas igualmente
arquiteturas multicamada, formadas por estruturas colunares, estendendo-se desde o
substrato até ao topo do revestimento (ver figura 29). Ndo foi possivel a averiguacdo do
periodo nem da espessura das camadas individuais de TiSiN e VN no sistema multicamada,
devido ao contraste idéntico entre as camadas. No entanto, baseado nas taxas de deposi¢ao
para ajustar as poténcias aos alvos e a rotacdo necessaria para a multicamada o periodo pode
ser estimado em 60 nm e 40 nm nm para cada um dos filmes. Foi visivel uma pequena
diminuicdo dos valores da espessura dos revestimentos, para a amostra V1, corroborando a
presumivel diminuicdo do periodo das camadas (ver figura 29) e da taxa de deposicdo,
devido ao uso de uma densidade de poténcia maior no alvo de Ti (de valor 8 W/cm?). Tal
como esperado, a diminuicdo da espessura da camada de TiSiN nos revestimentos em
multicamada leva ao aumento do teor de V no revestimento. Foi possivel verificar uma
densificagdo do revestimento e o aumento do numero de colunas, para o revestimento V1,
sugerindo que se deva ao valor superior da densidade de poténcia do alvo de TiSi. Este
resultado corrobora com trabalhos na literatura onde o mesmo sistema de revestimentos
depositado em monocamada foi estudado [156]. Foram encontradas pequenas alteragdes na
morfologia da superficie com a adi¢do de vanadio, apresentando estas, estruturas granulares
sem aglomeracao significativa, mas com um tamanho mais reduzido para a amostra V1 (ver
figura 29).
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Figura 29- Seccdo transversal e superficie dos revestimentos do sistema TiSiN/VN

Similarmente aos revestimentos do sistema TiSiN/TiN(Ag) as anélises de difracdo
de raio-X aos revestimentos do sistema TiSiN/VN, revelaram que ambos os filmes exibem
uma estrutura cubica de faces centradas, sendo que os picos de difracdo correspondem ao
efeito cumulativo de sinais de difracdo das camadas individuais de TiSiN e de VN (ver
figura 30). Sinais de difracdo do substrato também foram detetados neste caso. Nao foi
detetada a presenca da fase S-N por DRX, pois tal como referido para o sistema anterior

esta fase apresenta um caracter amorfo.
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Figura 30-Espectros de difra¢do raios- X dos revestimentos do sistema TiSiN/VN

4.3. Propriedades mecanicas

A adesdo dos revestimentos ao substrato foi avaliada atraves da técnica de indentacao
de carga deslizante (scratch test). Apenas foram conduzidos testes as amostras PO (sem
adicdo de prata) e P1 (com contetdo de prata avaliado em 8.7%at) — ver figura 33. Uma boa
adesdo e coesdo dos revestimentos, constitui uma importante propriedade para o bom
desempenho tribolégico dos revestimentos. Normalmente tensdes residuais reduzidas,
elevada tenacidade a fratura e a inexisténcia de defeitos, conduzem a maiores adesdes dos
revestimentos aos substratos. Por outro lado, a presenca de elevadas tensdes residuais,
tenacidade a fratura reduzidas e baixa area de contacto nas interfaces, leva a fraca adeséo
dos revestimentos. Os revestimentos P1 e P2 apresentam globalmente boa adeséo ao
substrato. N&o foram possiveis detetar falhas do tipo LC1, relacionadas com problemas de
coesdo. No entanto, problemas de adesdo relacionadas com a primeira exposicdo do
substrato e portanto, primeiro arrancamento do revestimento, falhas do tipo LC2, foram
observadas em ambos os casos. Para o revestimento P1, o primeiro vestigio de falha LC2
ocorre para uma carga de 8N, enquanto para o revestimento PO ocorre para 43 N. Isto sugere
que a adicdo de prata € prejudicial & adeséo do revestimento. A exposi¢cdo de mais de 50%

50 2020



DISCUSSAO DE RESULTADOS

do substrato (falha do tipo LC3) ocorreu para as cargas de 47,5N e 57,5N, nos revestimentos

PO e P1, respetivamente (ver figura 31).
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Figura 31- Testes de indentagdo de carga deslizante realizados as amostras PO e P1. A linha amarela representa a
transi¢do para a zona de falha LC2 e a linha vermelha representa a transi¢ao para a zona de falha LC3. As setas
amarelas representam pequenos vestigios de falha LC2

Relativamente a dureza (D) e mddulo de elasticidade (E) dos revestimentos, tal como
como era esperado, verifica-se um aumento do valor destas grandezas para a amostra PO (31
Gpa e 321 Gpa respetivamente) - ver figura 33. Este fendmeno presume-se ser devido ao
facto da tenacidade a fratura dos revestimentos, avaliada a partir da deformacéo até ao ponto
de limite eléstico, diminuir com a adicdo de prata (ver figura 34). Estes resultados
corroboram os resultados de outros trabalhos [157], onde o efeito da adicdo de Ag nos
revestimentos do sistema monocamada TiSiN foi analisado. A diminuicdo da D e E, deve-
se a incorporacdo de Ag no revestimento, que sendo uma fase macia diminui a magnitude
destas propriedades. Além disso, a presenca desta fase macia contribui também para a
acomodacao das tensdes residuais nos revestimentos (ver figura 32), levando portanto a uma
agravacdo na diminuicdo da dureza. Estes resultados estdo em conformidade com outros
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trabalhos realizados, onde se estudou o efeito da adi¢do de prata em outras arquiteturas de
revestimentos [158,159].

PO P1 P2
| | |
I

Tensoes Residuais (Gpa)

Figura 32- Distribuicao das tensdes residuais para os revestimentos
TiSiN/TiN(Ag)
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Figura 33- Distribuicao dos valores de dureza e mddulo de elasticidade para os
revestimentos TiSiN/TiN(Ag)
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Figura 34- Avalia¢do dos valores de deformagao plastica no ponto de limite elastico (D/E)
para os revestimentos TiSiN/TiN(Ag)
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Relativamente aos revestimentos do sistema TiSiN/VN aferiu-se que revelam boa
coesdo e boa adesdo no geral. No entanto podem ser detetados os 2 tipos de falhas: LC1,
LC2 (ver figura 35). No inico da indentacao, é visivel que o revestimento da amostra V1
apresenta fissuras nos bordos de scratch, com presenca de deformacdo pléstica, indicando a
presenca de zonas de falha LC1. Na amostra V2 tal tipo de falha ndo séo detetaveis. Ambos
os revestimentos exibem falhas do tipo LC2, sendo que a amostra V1, apresenta
delaminacdes no bordo de scratch, exibindo também exposicdo do substrato. A transicdo
para a zona LC2, ocorre para cargas de 24 N. A amostra V2 exibe pequenos vestigios de
arrancamento do filme para cargas de indentacdo de 19 N, que apenas se agravam para cargas
de 35 N e partir do qual sdo visiveis sem ampliacdo. O revestimento mostra ainda
delaminacdes no bordo de scratch para la desta carga. Apesar de ser verificavel que zonas
da amostra V1 exibem melhor comportamento no teste de scratch que zonas na amostra V2,
toma-se como referéncia para a avaliacdo da adeséo dos revestimentos a carga para o qual
se inicia a zona de falha LC2. Constata-se portanto que a carga critica para a ocorréncia de
falha LC2 diminui com concentracfes maiores de V e portanto para espessuras inferiores da
camada de TiSIN. Estes resultados encontram-se de acordo com estudos realizados
anteriormente, onde a adi¢do de V no sistema monolitico do tipo Ti-Si-V-N [153], foi
estudado e onde se verificou um aumento das cargas criticas de adesdo com adicdo de
vanadio aos revestimentos.

Este fendmeno pode ser atestado pela reducdo da tenacidade dos revestimentos,
avaliadas através da deformacdo correspondente ao seu limite eléastico (D/E) e que sofreu

uma reducao tal como observado na figura 38.
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Figura 35- Testes de indentagao de carga deslizante realizados as amostras V1 e V2. A linha amarela
representa a transigao para a zona de falha LC2 e as setas amarelas representam pequenos vestigios de
falha LC2.

Quanto ao Mddulo de Elasticidade (E) e a Dureza (D), aferiu-se que a diminuicéo da
espessura das camadas de TiSiN estes valores sofrem uma diminuicdo (ver figura 37). O
fendmeno de super-malha descrito nos trabalhos de Helmerssson et. Al [160] , ndo parece
existir, ja que o periodo dos revestimentos aqui analisados € bastante superior ao maximo
relatado na literatura (12nm) onde o efeito de faz sentir. No entanto, observou-se uma
diminuigdo no nivel de tensdes residuais no revestimento com a diminuigdo da espessura da

camada de TiSiN, o que explica a diminuicéo das propriedades. (ver figura 36).

V2 V1
T

L L) L)
-4 -3 -2 -1 0

Tensoes Residuais (Gpa)

Figura 36- Tensoes residuais presentes nos revestimentos do sistema
TiSiN/VN
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Figura 37- Distribuicdo dos valores de dureza e mddulo de elasticidade para os revestimentos
TiSiN/VN
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Figura 38- Avaliagao dos valores de deformagao plastica no ponto de limite elastico para os
revestimentos TiSiN/VN

4.5. Recozimento em Atmosfera Protetora

O recozimento dos revestimentos em atmosfera protetora, foi realizado a uma
temperatura de 800°C durante 2h. As amostras mostram uma elevagao geral dos valores de
Dureza (D) e Mddulo de elasticidade, para o caso das amostras PO e P1 (ver figura 39). A
tenacidade, avaliada pela deformacdo no ponto de limite elastico tende a aumentar. Estes
fendmenos poderam ser explicado pelo aumento do grau de cristalinidade dos filmes, como
sugere a analise DXR conduzida aos filmes, em que é visivel uma elevagdo das intensidades

dos picos (ver figura 40).
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Figura 39- Distribui¢do dos valores de dureza e médulo de elasticidade para os revestimentos TiSiN/TiN(Ag)

Substrato ¥ Ag

T T ™ T T T T T T
P
M 2 com recozimento
] l | 2 sem recozifnento
< M . | "
~ || [l Y ! M o
L | \ P L
— ‘ | 1 com recozimento
~
- || L |
- || [l | \
: | | | 1 sem 1'eccz'plento
) \ -~ ——— P
= . Iy l \
o | | 0 com recozilnento
| b b | P %
\ [l o [ R

36 40 4’\4 48 52 56 60 64
Angulo 20 (graus)

Figura 40- Espectros de difracdo raios-X dos revestimentos TiSiN/TiN(Ag),
antes e apos recozimento
Apos analisada a secgéo transversal dos revestimentos recozidos através da técnica
SEM, verificou-se que o tratamento térmico ndo altera a sua morfologia. Os revestimentos
continuam a apresentar uma morfologia compacta mas colunar (ver figura 41). De modo a
averiguar se o revestimento induz difusdo de elementos para a superficie foram construidos

perfis de composi¢do quimica em profundidade (ver figura 41). Néo foi verificada nenhuma
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acumulacdo preferencial significativa de prata na superficie, sendo que para a amostra P1,
representativa dos revestimentos contendo prata, a distribuicdo é uniforme ao longo do
revestimento, indicando pouca e/ou mesmo nenhuma mobilidade dos elementos. Constata-
se portanto que em situacdes de vacuo, a arquitetura do revestimento oferece uma solugédo
efetiva para controlar a difusdo dos elementos, incluindo a fase lubrificante (Ag) quando as

concentracdes deste elemento ndo sdo muito elevadas.
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Figura 41- Perfis de distribuicido ao longo da secgdo transversal dos revestimentos TiSiN/TiN(Ag)

Para o caso dos revestimentos do sistema TiSiN/VN o tratamento térmico nédo
promove alteracdes dos mddulos de elasticidade e dureza dos revestimentos (ver figura 42).
As analises de difracdo de raios-X mostram alteragdes na estrutura dos revestimentos. Os
picos de difracdo fcc iniciais foram subdivididos em duas contribui¢des de difracdo. Dada a
Figura 43 os picos de difracdo mais a esquerda localizados para angulos de 37°, 42,5° e 63°
podem ser indexados com a fase referente ao TiN e os mais a direita, localizados para
angulos de 38 °, 43° e 63,8° como VN.
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Figura 42- Distribuicdo dos valores de dureza e mddulo de elasticidade
para os revestimentos TiSiN/VN
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Figura 43- Espectro de difra¢do raio-X dos revestimentos TiSiN/VN, com e sem recozimento

E not6rio um pronunciamento dos picos, indicando que ocorreram alteragdes na
estrutura inicial dos revestimentos e que a recristalizagdo da multicamadas sucedeu. O facto
da dureza e modulo de elasticidade com o recozimento dos filmes ndo se terem alterado esta
provavelmente associado com as alteragGes estruturais nos revestimentos.

Analises realizadas a microestrutura dos revestimentos recozidos pela técnica de

SEM revelam que o tratamento térmico ndo afeta a morfologia dos revestimentos (ver
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figuras 46). A distribuicdo de elementos em secgdo transversal mostrou que o recozimento

ndo altera a distribuicdo dos elementos quimicos (ver figura 44). N&o foi detetada nenhuma

acumulacao preferencial significativa de vanadio na superficie. Este resultado pode ser

comprovado através dos mapas de distribuicdo elementar (ver figuras 45 e 46) e sugere que

a difusdo de vanadio para a superficie é insignificante. Conclui-se assim que a arquitetura

do revestimento em questdo oferece uma solucdo para controlar a difusdo do elemento

lubrificante e portanto tera potencial de ser usado como protecdo para ferramentas de

maquinagéo a altas temperaturas.
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Figura 44- Perfis de composi¢do quimica em profundidade nos revestimentos TiSiN/VN

Jodo Carlos Mendes Mateus

59



Caracterizacdo de revestimentos auto-lubrificantes dos sistemas multicamada TiSiN/TiN(Ag) e TiSiN/VN
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Figura 45- Mapa de distribuigdo elementar de vanadio obtidos por SEM-EDS para o revestimento V1
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Figura 46- Mapa de distribui¢ao elementar de vanadio obtidos por SEM-EDS para o revestimento V2

4.6. Resisténcia a Oxidagao: Testes de ganho de massa
continua e isotérmica

As analises Termogravimétricas (TGA) foram conduzidas, de modo a averiguar o
efeito da adicdo de prata na temperatura de inicio do ponto de oxidacéo e a resisténcia a
oxidacdo dos revestimentos. No caso dos revestimentos do sistema TiSiN/VN a mesma
técnica foi usada para averiguar o efeito da alteragdo da espessura da camada de TiSiN nestas
propriedades. As analises conduzidas de modo a determinar o ponto de inicio de oxidagdo
foram realizadas aquecendo os revestimentos até 1200°C numa atmosfera rica em O,
impondo um incremento de temperatura de 20°C/min, sendo de seguida arrefecidas até a
temperatura ambiente. A resisténcia a oxidagdo isotérmica dos revestimentos foi depois
avaliada expondo os revestimentos a 800°C durante duas horas para o caso dos revestimentos
com adicOes de prata. A temperatura de exposi¢cdo exotérmica para os revestimentos do
sistema TiSiN/VN foi de 600°C durante 30 min. Foi constatado que para 0s revestimentos
do sistema TiSiN/TiIN(Ag), a temperatura de inicio de oxidacéo € de cerca de 720 °C e que
a progressiva adicéo de prata ndo promove alteragfes nesta temperatura (ver figura 47). No

entanto, com a progressiva adi¢do de prata, € visivel que as curvas de oxidacdo se desviam
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para valores inferiores de temperatura, sugerindo que a prata promove uma diminuicdo da
resisténcia a oxidagdo dos revestimentos. O patamar horizontal nos revestimentos P1 e P2
revelam que os filmes depois de exposicdo a 1200 °C ficam totalmente oxidados (ver figura
47). O facto da adigdo de prata ndo alterar a temperatura de inicio de oxidacdo encontra-se
de acordo com trabalhos realizados anteriormente, em que se estudou o efeito da
incorporacdo de prata na resisténcia a oxidacdo de filmes de TiSiN depositados em
monocamada [161]. E no entanto de realcar que 0s presentes revestimentos apresentam
temperaturas de inico de oxidagdo inferiores aos revestimentos monocamada referidos
anteriormente (720 °C em comparagdo com 850°C). De fato o ponto de inicio de oxidacdo
do sistema em multicamada revela ser uma temperatura intermédia entre o ponto de inicio
de oxidacdo das camadas de TiSiN (950 °C) e TiN (500 °C).

Os ensaios e oxidacdo a temperatura isotérmica confirmam que a resisténcia a
oxidacgéo tende a diminuir com a adicdo de prata, corroborando os resultados dos testes
realizados para avaliar o ponto de inicio de oxidacdo (ver figuras 47). Constata-se que a
amostra PO regista uma estabilizacdo da massa ganha por oxidacdo, enquanto as amostras
P1 e P2 registam subidas indiscriminadas destes valores, apesar de ser notavel um ligeiro
achatamento das curvas a partir dos 2000 segundos. Verificou-se também que os
revestimentos multicamada do sistema TiSiN/TiN(Ag) apresentam menor resisténcia a
oxidacdo do que o0s mesmos revestimentos depositados como monocamada, com

composic¢do quimica semelhante [162,163].
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Figura 47- Evolugdo da massa devido a oxidagao em funcdo da temperatura
para os revestimentos do sistema TiSiN/TiN(Ag)
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Foi ainda aferido que para os revestimentos TiSiN/VN, a temperatura de inicio de
oxidacdo é de cerca de 650 °C, para o revestimento V1 e de 570 °C para a amostra V2 (ver
figura 48). E descrito nos trabalhos de Lewis et al. [164], Zhou et al. E Franz et al. [165],
onde foi estudado o comportamento a oxidagdo de revestimentos TiAIN/VN e CrAIVN que
a incorporagdo de vanadio tende a diminuir o ponto de inicio de oxidagdo (em termos de
temperatura), ja que evita a formacdo de camadas continuas e protetoras de 6xidos de Al, Si
e Cr. A reducdo da espessura da camada de vanadio diminui assim o ponto de inicio de
oxidacdo dos revestimentos. Além disso, o desvio da curva de oxidacdo para valores
inferiores de temperatura também sugere um abaixamento da resisténcia a oxida¢do com a
diminuicdo da espessura da camada de TiSiN. Este resultado corrobora, como esperado, com
a formacdo de camadas de 6xido menos protetivas quando a camada de TiSiN for mais fina.
O patamar horizontal nas curvas presentes na figura 48 revelam que os revestimentos estdo
totalmente oxidados a 670 °C. Verifica-se ainda que a oxidacdo de ambos os revestimentos
ocorre rapidamente no intervalo de temperatura compreendido entre o ponto de inicio de
oxidacdo e 670 °C.

Por sua vez os ensaios de oxidacgdo a temperatura isotérmica estdo em conformidade
com os resultados provenientes dos testes de oxidacdao a temperatura crescente, em que é
visivel que a resisténcia a oxidacdo tende a diminuir com o aumento do teor de vanadio e a
reducdo das camadas de TiSiN (ver figura 48). Verifica-se que a amostra V2 regista oxidacao
rapida e brusca para tempos prematuros, enquanto a amostra V1 regista incrementos de
massa suaves e de valores menores. Aferiu-se como espectavel, que a resisténcia a oxidacao
isotérmica dos revestimentos multicamada TiSiN/VN aqui tratados, € inferior aquela
observada em trabalhos anteriores para revestimentos monocamada do sistema Ti-Si-V-N

com composi¢do quimica semelhante [162,163].
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Figura 48- Evolugao da massa ganha devido a oxidagao em fun¢ao da temperatura
para os revestimentos do sistema TiSiN/VN

5. CONCLUSAO

O trabalho realizado nesta dissertacdo teve como objetivo a caracterizacdo dos
revestimentos auto-lubrificantes, depositados atomicamente por PVD e baseados uma
arquitetura multicamada do tipo TiSIN/TiN(Ag) e do tipo TiSiN/VN. No primeiro caso foi
estudada a influéncia da adicdo de Ag no revestimento e no segundo caso foi estudado a
influéncia da alteracdo da espessura da camada de TiSiN, nas propriedades dos
revestimentos TiSIiN/TiN(Ag) e TiSiN/VN, respetivamente. Os revestimentos foram
caracterizados quanto a sua composicdo quimica, morfologia, estrutura cristalina,
propriedades mecanicas e resisténcia a oxidacdo isotérmica e a temperatura crescente.
Procedeu-se ainda ao seu recozimento, de modo a averiguar se o controlo da difusdo do
elemento auto-lubrificante para a superficie se processa de forma eficaz. Dos resultados
obtidos é possivel concluir que:

e Ambos o0s revestimentos apresentam estruturas multicamadas com morfologias

colunares que se estendem desde o substrato até a superficie
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e A adicdo de prata no revestimento TiSiN/TiN(Ag) promove a densificacdo da sua
morfologia e a reducdo das camadas de TiSiN no revestimento TiSiN/VVN possui 0
efeito contrario

e Os valores de dureza, médulo de elasticidade, cargas criticas de adesdo e valores
das tensdes residuais diminuem com a elevacdo do teor de prata para 0s
revestimentos do sistema TiSIN/TiN(AQ).

e A reducdo da espessura da camada de TiSiN nos revestimentos do sistema
TiSIN/VN também reduz a dureza, modulo de elasticidade, cargas criticas de
adesdo e valores de tensdes residuais.

e O grau de cristalinidade dos filmes aumenta com o recozimento ao passo que a sua
morfologia n&o sofre modificacgdes.

e Os valores de dureza e modulo de elasticidade dos revestimentos TiSiN/TiN(AQ)
tendem a aumentar com o recozimento, enquanto que os valores destas grandezas
ndo sdo alteradas para os revestimentos TiSiN/VN

e O recozimento mostrou que ambas as arquiteturas de revestimentos permitem
controlar a difusdo da fase lubrificante em atmosfera protetora.

e A resisténcia a oxidagdo dos revestimentos tende a diminuir com o aumento do teor
de prata nos revestimentos de TiSiN/TiN(Ag) e com a diminuicdo da espessura de

TiSIN para os revestimentos TiSiN/VN.

Tendo em consideracdo 0s pontos descritos acima, € possivel concluir que o objetivo
inicial a que a dissertacao se propunha é conseguivel e que a aplicacdo destes revestimentos
em ferramentas para maquinacao de titanio pode constituir a solucéo para ultrapassar a dificil
maquinacdo deste metal. Contudo, € espectavel um melhor comportamento dos
revestimentos do sistema TiSIN(TiN(Ag) devido as suas melhores propriedades mecanicas

e de resisténcia a oxidagdo, quando comparados com os revestimentos TiSiN/VN.

5.1. Trabalhos futuros
De modo prever o comportamento dos revestimentos em condicGes reais de servigo

0S seguintes tipos de caracterizagao sdo sugeridos para trabalhos futuros:
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e Caracterizacdo triboldgica dos revestimentos a alta temperatura contra
diferentes contra-corpos.
e Aplicagdo de revestimentos em ferramentas de corte e testes reais de

maquinacgao
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