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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo sintetizar e caracterizar filmes finos de Ti-Cr-
Si-N usando o método de cilindros catédicos, visando melhorar as propriedades
superficiais de substratos de aco AISI 4340, como resisténcia ao desgaste e a
corrosdo. Os filmes foram depositados a diferentes temperaturas (300, 350 e 400 °C)
sob potenciais catddico e flutuante. A caracterizacado dos filmes por difracdo de raios
X (DRX) revelou aumento da cristalinidade e sintese de nitretos, que resultaram em
um aumento significativo na dureza, em até 70%. Ensaios de desgaste mostraram que
as amostras tratadas apresentaram maior resisténcia ao desgaste e maior rugosidade
em comparagao com o substrato ndo tratado, destacando a amostra tratada a 400°C,
que exibiu a maior dureza (2349HV) e menor profundidade da trilha de desgaste
(2,5um).

Palavras-chave: Tratamento a plasma, Filmes finos, Cilindros catédicos, Nitretos

quaternarios.
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INTRODUCAO

A técnica de deposicao assistida por plasma é utilizada como uma alternativa
para a criagao de revestimentos. Algumas metodologias inovam na forma como o
material fonte (catodo) é utilizado para a formacao do filme, com o objetivo de otimizar
e reduzir os custos do processo [1-4].

A técnica de gaiola catodica (CCPD) utiliza um cilindro perfurado feito do
material que formara o filme como catodo. Durante a operagdo com plasma, o gas
ionizado remove o material da gaiola e o deposita na superficie da amostra [1-3]. A
técnica de deposi¢cao por CCPD modificado (CCPDy) emprega cilindros obtidos por
compactagao de pos para formar o revestimento, que séo inseridos nos furos da
gaiola, agora feita de ago inox [4].

A produgao de revestimentos com carbetos e nitretos de Ti-Cr-Si pode ser
vantajosa em aplicagbes que requerem resisténcia ao desgaste [5-8] e resisténcia a
corrosao [8, 9]. Os filmes de TiCrSiN apresentaram a melhor combinagao de dureza,
tenacidade e coeficiente de atrito entre os revestimentos analisados [10].

Em relacdo as técnicas discutidas para a deposigcao do filme Ti-Cr-Si-N, um
método hibrido foi utilizado, combinando magnetron sputtering e pistola de arco de
catodo para Ti-Cr, além de uma pistola de pulverizacdo de corrente direta para o
silicio, resultando na deposi¢cdo de um filme de TiCrSiN [11]. Outra abordagem
empregou magnetron sputtering desbalanceado de campo fechado com média
frequéncia, utilizando trés alvos de Ti-Cr-Si [12]. Um sistema que combinava
magnetron de radio frequéncia com um sistema de alto impulso foi usado, utilizando
dois alvos (TiCr e Si) [13]. Também foi utilizada a maquina Blazer's Oerlikon para
deposicao fisica de vapor em multicamadas de AICrN/TiCrSiN [14]. Além disso, uma
combinacao de alvos de Cr e Ti no magnetron de corrente direta e silicio em radio
frequéncia foi aplicada [15].

No entanto, os revestimentos quaternarios alternativos compostos por TiCrSiN
ainda nao foram sintetizados pelo método de cilindros catédicos (CCPDy), que utiliza
baixas temperaturas, baixas pressdes de vacuo e um alvo catédico combinado para
deposicao simplificada [4, 16].

Esse trabalho buscou produziu os filmes de Ti-Cr-Si-N por meio da técnica de
gaiola catddica modificada (CCPDy) e foi caracterizado por ensaios quimicos e

tribomecanicos.
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MATERIAIS E METODOS

Os substratos utilizados no trabalho sdao de ago AISI 4340, com a seguinte
composicao quimica (% em peso): 0,37-0,43% de C; 0,70-0,90% de Cr; 0,60-0,80%
de Mn; 0,20-0,30% de Mo; 1,65-2,00% de Ni; 0,15-0,30% de Si; no maximo 0,035%
de P; no maximo 0,040% de S; e o restante de Fe.

As amostras cilindricas, com 25,4 mm de didmetro e 5 mm de espessura, foram
submetidas ao processo de metalografia conforme a norma ASTM E3-11(2017) e
limpas com alcool em banho ultrassénico. Os cilindros utilizados como alvos catédicos
foram fabricados a partir da mistura de pés de 74% Ti, 16% Cr e 10% Si, adquiridos
comercialmente com 99,9% de pureza, moidos em moinho de alta energia a 400 rpm
por 17 horas, e prensados em matriz a 3,5 toneladas durante 2 minutos.[4, 16]

Os tratamentos de deposicdo foram realizados em um reator de nitretagao,
conforme descrito em estudos anteriores [1-3], utilizando o método de gaiola catédica
modificada, CCPDy, descrito em estudos anteriores [4, 16]. Seguindo os parametros

de investigacao definidos na Tab. (1), adotados a partir do estudo de [4].

Tabela 1. Parametros utilizados para deposicdo nas amostras.

Amostras Potencial Temfoecr?tura Fluxo de gas
C300 300 Pré tratamento Tratamento
C350 Catodico 350
C400 400
F300 300 50%H2+50%Ar | 80%H2+20Nz2
F350 Flutuante 350
F400 400

Apds a aplicagdo dos filmes sobre as amostras tratadas, foi realizada a
caracterizacao por difracdo de raios X, utilizando radiacdo Cu-Ka (A = 1,55418 A). O
equipamento utilizado foi um tubo de cobre operando a uma tensao de 40,0 kV e uma
corrente de 30,0 mA, com amplitude 20 variando de 20° a 80°, seguindo o protocolo
GIXRD. Essa técnica permitiu uma analise detalhada da estrutura cristalina dos filmes

depositados.
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O ensaio de dureza foi realizado com uma média de trés medig¢des, utilizando
uma carga de indentagao de 25 kgf. Esse ensaio permitiu a avaliacdo da resisténcia
mecanica das amostras tratadas e dos filmes depositados sobre elas.

Para avaliar o desempenho tribolégico dos revestimentos, foi realizado um ensaio de
desgaste do tipo pino-sobre-disco, utilizando um pino de AISI M2 com 3 mm de
didmetro, operado a seco com uma carga de 20 N a 60 rpm por um periodo de 20
minutos, gerando uma trilha de desgaste com raio de 10 mm, com uma amostra por
tratamento. Essa analise permitiu avaliar a capacidade dos revestimentos em resistir
ao desgaste em condigdes de atrito simuladas. Tanto a rugosidade quanto o perfil da
trilha de desgaste foram avaliados utilizando um rugosimetro, com comprimento de
amostragem de 4 mm. Essa anadlise forneceu o perfil da trilha e as caracteristicas
topograficas das superficies das amostras apds o ensaio de desgaste, permitindo uma
avaliagdo detalhada dos efeitos do atrito e do desgaste sobre os revestimentos

aplicados.
RESULTADOS E DISCUSSOES

Figura 1. Difratograma comparativa para potenciais e temperaturas de tratamento.

®TiN VCrN Oa-Si;N, #B-Si;N,

T T T T T T T T T T

Intensidade (u.a.)

20 25 30 35

40 45 50 55 60 65 70
260 (°)

2567



A Figuras 1 apresenta os resultados da analise de difragdo de raios X realizada
nas amostras catédicas e flutuantes. A interpretacéao dos difratogramas revela padroes
distintos que indicam uma tendéncia na formacao de certas fases, dependendo do
tipo de tratamento e do potencial aplicado durante o processo. Essa diferenciacéo
evidencia a sensibilidade do potencial de tratamento utilizado e permite conclusdes
sobre a influéncia dos diferentes tratamentos na estrutura cristalina das amostras.

Além disso, observa-se que o aumento da temperatura teve uma influéncia
significativa na cristalinidade dos filmes, evidenciando a formagdo das fases dos
nitretos depositados nas amostras analisadas. Esse aumento na cristalinidade pode
ser atribuido as mudancas estruturais e aos rearranjos atbmicos que ocorrem com o
aumento da temperatura, resultando em uma organiza¢gado mais ordenada dos atomos
dentro da estrutura cristalina. A formacao de nitretos na superficie das amostras
também contribui para o aumento da dureza.

Por fim, a analise por difragdo de raios X (DRX) identificou a presenga de
nitretos na superficie do substrato. Essa evidéncia confirma objetivo do processo de
sintese utilizado e fornece informacdes detalhadas sobre a composicao e a estrutura
cristalina do material.

Figura 2. Resultado do ensaio de dureza dos revestimentos catodicos e
flutuantes.
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Todas as amostras revestidas apresentaram um aumento de pelo menos 70%
na dureza superficial em comparagao com o substrato base, Fig. (2), demonstrando
um incremento consistente nessa propriedade mecanica, mesmo sob as condi¢des
mais adversas. As amostras com potencial flutuante exibiram pouca variagado de
dureza entre as diferentes temperaturas, mas apresentaram os menores valores
gerais. Por outro lado, as amostras tratadas sob potencial catdédico registraram os
maiores valores de dureza observados.

O aumento da dureza € diretamente atribuido a formacédo de nitretos na
superficie das amostras durante o processo de revestimento. Esses nitretos,
conhecidos por sua elevada dureza, resultam em um endurecimento significativo da
superficie, proporcionando uma resisténcia substancialmente maior a deformacéao e
ao desgaste. Essa melhoria notavel nas propriedades mecanicas das amostras
sublinha a eficacia do método de revestimento empregado e destaca o potencial
desses materiais para aplicacbes em ambientes onde resisténcia e durabilidade sao

requisitos essenciais.

Figura 3. Comparacéao do perfil da trilha de desgaste das amostras tratadas e
AISI1 4340 (NT).
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A Figura 3 ilustra em detalhe os resultados da analise de perfil feita na
superficie das amostras, na area correspondente a trilha de desgaste gerada pelo
ensaio tribolégico de pino-disco. Todas as amostras que passaram por tratamento
apresentaram niveis de rugosidade mais altos em comparagdo ao substrato nao
tratado, devido a porosidade e a morfologia do préprio filme. Além disso, € importante
destacar que, apesar da maior rugosidade, as amostras tratadas demonstraram um
aumento na resisténcia ao desgaste provocado pelo pino, como evidenciado pela

menor profundidade maxima observada no sulco.

Os filmes sintetizados em ambos os potenciais mostraram comportamentos
semelhantes no ensaio de pino-disco. No entanto, as amostras depositadas em
potencial catdédico se destacam por apresentarem um vale com profundidade maxima
de aproximadamente 2,5 uym, resultado de sua alta dureza. As amostras C400 e F300
apresentaram menor profundidade de desgaste, embora tenham mostrado uma maior

largura da trilha.

CONCLUSAO

Neste estudo, foram examinadas as propriedades de camadas de revestimento
de nitretos de titdnio, cromo e silicio aplicadas sobre o ago AISI 4340, utilizando
diferentes condi¢cdes de tratamento. A difracdo de raios-X (DRX) mostrou que as
amostras tratadas a 400°C apresentaram um nivel de cristalinidade mais elevado em
comparagao com aquelas submetidas a outras temperaturas. Esse aumento de
cristalinidade indica uma maior organizacao estrutural nas amostras tratadas a 400°C,
0 que pode ter impacto direto em suas propriedades mecanicas e triboldgicas.

Além disso, a avaliagao da dureza das amostras utilizando o método de dureza
Vickers revelou diferencas significativas entre as amostras submetidas a diferentes
potenciais. Em particular, as amostras tratadas sob potencial catodico apresentaram
maior dureza em comparagdo com aquelas tratadas sob potencial flutuante. Entre
todas as condigbes de tratamento, a amostra C400, tratada a 400°C e sob potencial
catédico, destacou-se como a mais dura, evidenciando ndo apenas sua elevada
dureza, mas também sua resisténcia ao desgaste, com uma profundidade maxima de

vale de 2,5 pm.
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Esses resultados confirmam a relevancia das condi¢gdes de tratamento para
alcancar as propriedades desejadas nos revestimentos de nitretos, destacando a
influéncia consideravel da temperatura e do potencial de tratamento na estrutura e

nas caracteristicas mecanicas das amostras.
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INFLUENCE OF TEMPERATURE AND PLASMA TREATMENT POTENTIAL ON
THE SYNTHESIS OF TI-CR-SI-N THIN FILMS ON AISI 4340 STEEL:
ENHANCEMENT OF HARDNESS AND CORROSION RESISTANCE

ABSTRACT

This study aimed to synthesize and characterize Ti-Cr-Si-N thin films using the
cathodic arc method to improve the surface properties of AISI 4340 steel substrates,
such as wear and corrosion resistance. The films were deposited at different
temperatures (300, 350, and 400 °C) under cathodic and floating potentials. X-ray
diffraction (XRD) characterization revealed increased crystallinity and the synthesis of
nitrides, which resulted in a significant hardness increase of up to 70%. Wear tests
showed that the treated samples exhibited higher wear resistance and greater
roughness compared to the untreated substrate, with the sample treated at 400 °C

showing the highest hardness (2349 HV) and the lowest wear track depth (2.5 um).

KEYWORDS: Plasma treatment, Thin films, Cathodic cylinder, Quaternary nitrides.
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