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Resumo: O estudo aborda a deposicdo de filmes DLC em ac¢o AISI 4340 utilizando a
deposicao por plasma pela técnica cilindros catddicos (CCyPD). Essa abordagem,
uma derivacao da técnica de gaiola catddica, utiliza-se cilindros que sao acoplados
na tampa da gaiola, que séo produzidos com o material desejado para o filme. O
objetivo é depositar filmes finos com propriedades mecanicas, comparando a
variacdo de proporcao dos gases argonio (Ar) e acetileno (C,H,). As amostras foram
submetidas a tratamentos em potencial flutuante, na temperatura de 400°C por um
periodo de 4 horas. O cilindro foi fabricado de grafite e compactado com carga de 2
toneladas. As caracterizacbes foram realizadas por Espectroscopia Raman,
microdureza e ensaio pino-sobre-disco. Os resultados indicaram que o aumento do
acetileno resultou nas melhores propriedades encontradas no experimento, havendo
uma reducdo no coeficiente de atrito, atingindo valor médio de 0.07, e aumento da
dureza, alcancando 18,04 GPa.

Palavras-chave: DLC, Cilindros Catddicos, Tratamento por Plasma, Coeficiente de
Atrito, Filmes Finos

1. INTRODUCAO

Os filmes de carbono em forma de diamante (DLC) tém despertado consideravel
interesse na pesquisa devido as suas propriedades singulares, que incluem alta
dureza, baixo atrito, alta resisténcia ao desgaste e inércia quimica (Caschera et al.,
2007). Em um estudo conduzido por Sharifahmadian & Mahboubi (2019), foram
depositados revestimentos de dupla camada (N-DLC/DLC), alcancando propriedades
tribol6gicas desejaveis, como um coeficiente de atrito de 0,15. Outros estudos
demonstraram que filmes de Si-DLC podem atingir um coeficiente de atrito ainda mais
baixo, de 0,03 (Li et al., 2019), enquanto filmes multicamadas H-DLC/MoS2/DLC
alcancam um coeficiente de atrito extremamente reduzido, de 0,004 + 0,001, durante
o periodo de friccdo estavel (Yu et al., 2020).

Além disso, os filmes DLC depositados por meio do método PECVD demonstraram
uma dureza impressionante de 15 GPa (Kasiorowski et al., 2020). Observou-se
também que o aumento do gas fonte de carbono resulta em filmes mais espessos, 0
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gue origina revestimentos mais duros, com valores de dureza chegando a 24 GPa
(Rivera-Tello et al., 2021). Uma nova abordagem na deposicéo de filmes, utilizando
cilindros catédicos em um reator a plasma, surgiu como uma técnica derivada da
gaiola catddica (Lima et al., 2023), e sera empregada neste trabalho. O objetivo
principal deste estudo € depositar filmes finos de carbono em forma de diamante
(DLC) por meio dessa técnica, analisando as propriedades mecéanicas e
comportamento tribolégico em funcdo do gas acetileno.

2. METODOLOGIA

Neste estudo, foram utilizadas amostras de aco AISI 4340, adquiridas
comercialmente, cuja composicado quimica apresenta variacdes dentro dos seguintes
intervalos: 0,38-0,43% de carbono (C), 0,15-0,35% de silicio (Si), 0,60-0,80% de
manganés (Mn), 0,80-1,10% de cromo (Cr), 1,65-2,00% de niquel (Ni), 0,20-0,30% de
molibdénio (Mo), com o restante sendo ferro (Fe), expresso em percentagem em peso
(Wt%). As amostras foram moldadas em formato cilindrico, com um diametro de 20
mm e uma espessura de 5 mm, e posteriormente submetidas a um processo de
metalografia em conformidade com a norma ASTM E3-11 (2017). Para garantir a
limpeza adequada, as amostras foram submetidas a um banho ultrassénico em alcool
99%.

Os tratamentos das amostras foram realizados utilizando o reator de deposicao a
plasma descrito na literatura (Libério et al., 2020). Durante todo o processo de
tratamento, as amostras foram mantidas em potencial flutuante, suportadas por um
disco isolante de Alumina (Al,O3), e cada tratamento teve a duragéo de 4 horas. Os
tratamentos foram conduzidos por meio da deposi¢cdo por plasma utilizando cilindros
catédicos (CCyPD), conforme descrito por Lima et al. (2023) e Neto et al. (2023). O
cilindro catddico foi fabricado a partir de grafite em pd, compactado em uma prensa
com uma carga de 2 toneladas, por um periodo de 7 minutos. Um unico cilindro
catédico, com uma massa de 0,89, foi utilizado e posicionado no furo central da tampa
da gaiola catédica, enquanto os furos restantes foram preenchidos com discos
fabricados do mesmo material que a gaiola, conforme a Fig. 1.

Figura 1. Configuragédo da tampa da gaiola utilizada no tratamento.

Os detalhes dos trés experimentos realizados estdo apresentados na Tab. 1.
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Tabela 1. Tratamentos realizados nas amostras.

Amostra | Temperatura (°C) | Fluxo de Argonio (%) | Fluxo de Acetileno (%)
400C00 400 100 0

400C50 50 50

400C100 0 100

As amostras foram submetidas a uma analise detalhada utilizando técnicas de
caracterizacdo. A espectroscopia Raman foi realizada com um espectrometro
HORIBA LabRam HR Evolution, abrangendo uma faixa de varredura de 100 a 2000
cm—1, nesta caracterizacdo foi utilizada deconvolucdo de linha Lorentzianas para
identificacdo da intensidade e larguras de picos. Além disso, foram conduzidos
ensaios de microdureza Vickers, empregando uma carga de 5gf, e testes de pino-
sobre-disco para avaliacdo do desgaste. Nesses testes, as amostras foram
submetidas a uma velocidade constante de 60 RPM, enquanto uma carga de 10N foi
aplicada ao longo de um periodo de 20 minutos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas duas amostras submetidas ao tratamento com gas acetileno (C,H,), foram
observadas distintamente as bandas D e G na analise de espectroscopia Raman,
como demonstrado na Fig. 2, as quais sdo reconhecidas como caracteristicas de
materiais a base de carbono. A Figura 3 exibe a banda D com um pico identificado em
torno de 1310 cm'! e a banda G localizada aproximadamente em 1586 cm1, revelando
gue os filmes em estudo apresentam uma estrutura de carbono comparavel aquela
encontrada no diamante (Ferrari et al., 2000), razdes I,/I;, largura a meia altura (G-
FWHM) e posicdo do pico G, e tendo seus valores detalhados na Tab. 2. Esses
resultados sdo consistentes com a presenca de ligagdes carbono-carbono na
estrutura dos filmes, indicando a formacdo de uma rede carbonada similar a do
diamante, corroborando a eficacia do tratamento com gas acetileno na modificacéo
da estrutura dos materiais carbonaceos em questao.
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Figura 2. Espectros Raman dos filmes depositados em diferentes
proporcdes de gases.
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Figura 3. (a) Deconvolucao dos Espectros Raman das amostras 400C50 e
400C100, (b) razbes I /I, largura a meia altura (G-FWHM) e posicéo do pico G
calculadas pelo ajuste do pico D e pico G.

Tabela 2. Dados adquiridos pela deconvolucéo.

Amostra | G-Position | G-FWHM I(D)/I(G)
400C50 1587,7 75,20 1,89
400C100 1585,7 80,96 1,85

Os resultados derivados do ensaio de desgaste pino-sobre-disco revelaram
descobertas notaveis. Conforme ilustrado no grafico C contido na Fig. 4, observou-se
uma reducao significativa, no coeficiente de atrito em comparagédo com a amostra ndo
tratada (NT), alcancando valores médios de 0,07 de coeficiente de atrito para a mostra
400C100. Além disso, a analise indicou um aumento na dureza superficial com o
aumento da proporc¢ao de acetileno em relacao ao argdnio, como evidenciado na Tab.
3, alcancando o valor 18,04 GPa na amostra 400C100. Esses achados destacam o
impacto substancial das modificacBes na composi¢cdo gasosa sobre as propriedades
tribolégicas e mecéanicas dos materiais investigados.
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Figura 4 — Graficos resultantes do ensaio de Pino-disco.

Tabela 3 — microdureza superficial.

Amostra HV (5gf) GPa
400C100 1839 18,04
400C50 1361 13,35
400C00 1010 9,91

4. CONCLUSAO

Com base nas analises realizadas, identificou-se a presenca das bandas D e G que
sdo caracteristicas tipicas de materiais carbonaceos por meio da espectroscopia
Raman, apresentando valores de raz&o de intensidade dos picos (ID/IG) de 1,89 e
1,85 para as amostras 400C50 e 400C100, respectivamente, aliadas a um coeficiente
de atrito reduzido, de 0.15, 0.12 e 0.07 para as amostras 400C00, 400C50 e 400C100,
respectivamente, em comparagao com 0.41 da amostra ndo tratada. Foi observado
também uma dureza superficial compativel com a estrutura de filmes de carbono em
forma de diamante, alcancando valor de 18,04 GPa na amostra 400C100.
Notavelmente, ao aumentar a proporcdo de acetileno na mistura com o argonio,
observou-se uma melhoria significativa dessas propriedades. Assim, mediante a
aplicacao da técnica de deposicdo por plasma com cilindros catédicos em um reator
a plasma, demonstrou-se a viabilidade de depositar filmes finos com caracteristicas
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semelhantes as do carbono em forma de diamante (DLC) sobre o substrato de AlSI
4340. Este avanco representa um passo importante na ampliacdo das possibilidades
de aplicacdo e desenvolvimento de materiais com propriedades tribolégicas
superiores.
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EFFECT OF ACETYLENE IN THE TRIBO-MECHANICAL PROPERTIES OF
PLASMA-TREATED DLC FILMS

Abstract: The study investigates the deposition of DLC films on AlSI 4340 steel using
plasma deposition through the cathodic cylinder technique (CCyPD). This method, a
variation of the cathodic cage technique, employs cylinders attached to the cage's lid,
made from the desired material for the film. The objective is to deposit thin films with
mechanical properties, comparing the variation in the proportion of argon (Ar) and
acetylene (C,H,) gases. The samples underwent treatments at floating potential, at a
temperature of 400°C for a duration of 4 hours. The cylinder was made of graphite
and compacted under a load of 2 tons. Characterizations were performed using
Raman spectroscopy, microhardness testing, and pin-on-disc testing. The results
indicated that increasing the acetylene proportion led to the best properties observed
in the experiment, with a reduction in the coefficient of friction, reaching an average
value of 0.07, and an increase in hardness, reaching 18.04 GPa.

Keywords: DLC, Cathodic Cylinders, Plasma Treatment, Coefficient of Friction, Thin
Films
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