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Resumo

Este trabalho tem como objetivo finalizar o estudo do desenvolvimento de
revestimentos que permitam reduzir o desgaste provocado em diversas aplicacdes. Nesta
etapa da pesquisa buscou-se determinar parametros do processo, como a corrente, vazdo de
gas e tempo de deposicdo para o alcance de multicamadas homogéneas e com elevada
adesdo. A técnica utilizada para o obtencdo dos revestimentos foi a de deposicdo fisica de
vapores a partir de um forno de feixe de elétrons (EB-PVB). Foram usados substratos da liga
Ti-40Zr obtidos por metalurgia do p6, visando o aumento de sua resisténcia ao desgaste. Na
etapa inicial da pesquisa foram apresentados resultados sobre a deposi¢do de uma bicamada
Ti/TiN, dessa forma, dando continuidade ao estudo, foram adicionadas novas camadas a
partir da evaporacdo do cromo, buscando ampliar o potencial de aplicacdo da técnica. Os
revestimentos foram caracterizados por microscopia Optica e eletrbnica de varredura e
andlises de microdureza Vickers. Os resultados apontam uma excelente adesdo do
revestimento ao substrato, porém os valores obtidos nas medicdes de dureza ainda nao

atingiram o esperado segundo a literatura.

1. Introducéo

Os materiais escolhidos para constituirem as multicamadas neste periodo foram o
nitreto de titanio e o nitreto de cromo. O nitreto de titdnio € um material cerdmico de cor
dourada, tem excelente resisténcia a corrosdo e ao desgaste, biocompatibilidade, baixo
coeficiente de atrito e uma boa aderéncia [1-2]. Pode ser usado como um revestimento duro
em implantes ortopédicos e dentéarios de suporte de carga. O nitreto de cromo é um 6timo

revestimento para ligas de Al e agos de baixa liga. Apresenta um elevado potencial de
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aplicacdo nesta area de recobrimentos, uma vez que permite um aumento na resisténcia ao
desgaste devido ao seu baixo coeficiente de atrito e um aumento de dureza em diversos
componentes, além de apresentar excelente resisténcia a corrosdo sob condi¢cGes ambientais
severas [3-5].

Foram utilizadas para o estudo, amostras da liga Ti-40Zr como substratos, pois além
de ser uma liga desenvolvida para implantes, possui um elevado potencial de aplicacdo em

outros setores da industria e grande facilidade de fabricagdo por metalurgia do po.

2. Material e métodos
2.1. Producéo de substratos e alvos

As amostras da liga Ti-40Zr utilizadas como substratos, foram obtidas a partir da
mistura dos pos dos hidretos elementares na estequiometria da liga, com subsequentes etapas
de compactacdo e sinterizacdo a vacuo. A sinterizacdo foi realizada a 1400°C em vacuo de
107 Torr, com taxa de aquecimento de 20°C/min. As amostras foram polidas para o posterior
recobrimento. Foram utilizados como alvos amostras oriundas de lingotes purificados de
titdnio e pedacos de cromo eletrolitico.

2.4. Deposicao das multicamadas.

Para a obtencdo das multicamadas, a evaporacdo ocorre a partir da focalizacdo do
feixe de elétrons nos alvos de Ti e Cr. No caso das camadas de TiN e CrN, o vapor do metal
combina-se quimicamente com o nitrogénio liberado por um ducto, depositando estas
camadas sobre 0s substratos.

A Tabela 1 apresenta os parametros das deposicOes de | a V.

Tabela 1- Pardmetros operacionais das deposicfes | a V.

Deposicdo  Numero Tempototal Tempototal Correntedo Corrente VazdodeN, VazdodeN, Temperatura

de de de evaporacdo feixe parao do feixe para Ti parao Cr do substrato
camadas evaporagdo  do Cr (min) Ti (A) parao Cr (bolhas/min) (bolhas/min) (°C)
do Ti (min) (A)
| 4 35 10 0,05 0,05 10 10 ~ 620
1 4 30 10 0,05 0,05 10 10 ~ 620
i 5 30 10 0,07 0,07 10 20 ~ 620
v 5 50 20 0,10 0,05 10 20 ~ 620
\Y 5 25 4 0,10 0,025 10 20 = 620

Na primeira deposicdo o alvo de titdnio é evaporado por cinco minutos, para a
obtencdo da camada intermediaria de Ti, depois hé a evaporacao do titanio junto ao fluxo de
nitrogénio, por 15 minutos. O controle da vaz&o de gas foi realizado a partir da determinacéo

da frequéncia de bolhas obtidas da saida do ducto de nitrogénio, uma vez que o0 equipamento
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ndo possui um fluximetro. Para esta primeira deposicao usou-se uma frequéncia de 10 bolhas
por minuto. Na obtencao deste revestimento alternou-se o foco do feixe de elétrons nos alvos
de titdnio e cromo formando quatro camadas alternadas: Ti/TiN/CrN/TiN.

Os demais recobrimentos foram obtidos da mesma forma, buscando variar alguns
parametros como o tempo de deposicao, vazao de gas e corrente e até mesmo a ordem das
camadas a fim de avaliar a influéncia de cada parametro.

2.5. Caracterizacéo dos recobrimentos.

Os substratos recobertos foram seccionados em uma maquina de corte com disco
diamantado, lixados, polidos e analisados sem ataque quimico, na sua se¢do transversal
utilizando-se microscopia eletronica de varredura (MEV). Em seguida, foram realizadas
medidas de dureza vickers.

3. Resultados
3.1. Liga Ti-40Zr

Os substratos da liga Ti-40Zr sinterizados a 1400°C apresentaram uma microestrutura
bifasica (o+f) tipo Widmanstatten, com a total dissolucéo do zirconio, podendo ser observada
também uma excelente densificagdo com baixa porosidade e excelente homogeneidade
(Figura 1).

Figura 1- Micrografia do substrato da liga Ti-40Zr sinterizado a 1400°C.

3.2. Deposicao |

Nesta deposicdo inicialmente evaporou-se somente titdnio puro por cerca de 5
minutos, logo apds foi aberto o fluxo de nitrogénio durante 15 minutos. Nao foi possivel
diferenciar o filme de Ti puro do filme de TiN.

A camada de titanio puro foi usada para melhorar caracteristicas de ligacdo entre o

revestimento e o substrato favorecendo a difusdo atdbmica. Além disso, uma camada interna
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de um material mais ductil que o TiN pode possibilitar uma melhor distribuicdo de tensoes e,
assim, contribuir para uma maior tenacidade e resisténcia superficial ao choque [6].
Observa-se uma maior espessura da camada de nitreto de cromo produzida em relacéo
as camadas de TiN, isso ocorre devido principalmente a pressdo de vapor do cromo ser bem
superior a do titanio, uma vez que os valores de corrente para ambas as camadas foram o0s
mesmos (0,05A) e o tempo de deposicdo de CrN foi menor, de 10 minutos (Figura 2).
Este revestimento apresentou elevada aderéncia, nd&o sendo observadas

descontinuidades ao longo da se¢é&o do substrato.

. » CrN y -

.#M

Substrato

Figura 2- Micrografia do revestimento obtido na deposicéo I.
3.3. Deposicao Il
No segundo revestimento também foi evaporado Ti por 5 minutos, com 0 mesmo
objetivo da primeira deposicao, formar uma camada intermediaria. Em seguida alternou-se o
foco do feixe de elétrons nos alvos de cromo e de titanio formando quatro camadas
alternadas: Ti/CrN/Ti/CrN (Figura 3).
Observa-se uma excelente adesdo e continuidade do revestimento ao substrato, pode-

se ressaltar também a facilidade de deposicdo do cromo, sendo possivel obter camadas de

aproximadamente 18um com apenas 10 minutos de deposicao.

CrN
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Figura 3- Micrografia do revestimento obtido na deposicédo II.
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3.4. Deposicao 11, IV e V.

Nestas deposi¢Oes buscou-se manter a mesma ordem e nimero de camadas, visando
analisar a influéncia dos parametros do processo, foram produzidas cinco camadas alternadas:
Ti/TiN/CrN/TiN/CrN. Viu-se a necessidade de alterar a vazdo de gés para a formacdo de
nitreto de cromo, devido sua coloracdo metalica observada na deposicdo anterior. Dessa
forma, foram usadas uma vazdo de gas de 10 bolhas/minuto para a producdo do TiN e de 20
bolhas/minuto para o CrN.

Na deposic¢do Il (Figura 4), observa-se que a primeira camada de CrN formada é mais
espessa do que segunda, com 0s mesmos parametros de processo. Isto pode ser explicado
pela diferenca de condicdo do alvo durante o processo, pois para a segunda camada de CrN, o

alvo apresentava-se em menor quantidade e diferente concavidade.

Figura 4- Micrografia do revestimento obtido na deposicéo I11.

Nas Figuras 5 e 6 pode-se observar claramente a influéncia do tempo de deposicgéo e
corrente usada na espessura dos recobrimentos. No revestimento IV adotou-se uma corrente
0,1A durante 20 minutos para o TiN e para o CrN uma corrente de 0,5A por 10 minutos. J&
no recobrimento V, diminui-se alguns parametros, usando 0,1A durante 10 minutos para TiN
e 0,025A de corrente por 2 minutos para CrN.

Em tempos menores de deposicdo foi possivel obter camadas mais finas e também
mais homogéneas. Alem disso, com tempos menores eliminou-se o problema da forte
mudanca da condicdo do alvo de cromo (devido sua elevada pressdo de vapor) de uma
camada para outra, o que afetava a homogeneidade das camadas. Dessa forma, na deposicdo
V tem-se camadas de CrN de aproximadamente 2um. Observa-se também que assim como o

tempo a corrente utilizada também possui relacdo com as espessuras obtidas.
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3.5. Valores de dureza

Amostras da liga Ti-40Zr sem recobrimento apresentaram valores de dureza em torno
de 411HV. As medigdes de dureza encontradas apds as deposi¢des ndo foram as esperadas,
ndo sendo alcangados elevados valores de dureza, como mencionados na literatura.

O primeiro recobrimento em analise apresentou uma dureza média de 471,9HV. Ja
nos revestimentos Il e I11 as medices foram inferiores a dureza do substrato. E por fim, o0s
revestimentos 1V e V apresentaram dureza média pouco superior ao substrato, 521,5HV e
590,8HV respectivamente.

Um das razes para tal resultado seria a deficiéncia em gas nitrogénio para a formacao
do nitreto de cromo, ndo atingindo, portanto uma estequiometria adequada do nitreto. Dessa
forma, ndo foram observadas caracteristicas propriamente ditas do composto ceramico, como
coloracdo amarelada e elevada dureza. A ndo homogeneidade encontrada entre as camadas e
elevadas espessuras também podem ter relacdo com estes resultados, uma vez que com a
diminuigdo da espessura na deposicao V, encontraram-se valores superiores de dureza.

Por se tratar de um processo bastante complexo e devido a limitacbes do equipamento,
o0 controle da vazao de gas bem como o controle da espessura mostrou-se bastante delicado.
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O processo apresentou-se dependente de um controle visual durante a evaporagdo dos alvos,

0 que dificulta ainda mais o alcance de camadas homogéneas.

4. Conclusodes

1- As amostras da liga Ti-40Zr apresentaram uma microestrutura homogénea o+ e uma
elevada densificacéo.

2-Nos experimentos de | a V observou-se uma elevada aderéncia e auséncia de
descontinuidade;

3- O cromo apresentou elevado potencial de obtengéo de recobrimentos por EB-PVD, devido
sua elevada pressao vapor.

4- As andlises de dureza nao indicaram os valores esperados conforme apresenta a literatura.
Devido a coloracdo metalica dos revestimentos, acredita-se que a estequiometria adequada
ainda ndo foi alcancada para o CrN, dessa forma ndo obtiveram-se caracteristicas do
composto ceramico, como por exemplo elevada dureza.

5- Uma vez que o processo de obtencdo de recobrimentos com multicamadas depositadas por
EB-PVD mostrou-se muito versatil, para continuidade desta pesquisa deve-se partir para um
melhor controle de pardmetros processuais € um aprimoramento nas técnicas utilizadas.
Dessa forma, novos revestimentos com maior homogeneidade e espessura controlada poderao

ser produzidos para futuras analises de suas propriedades.
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