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RESUMO

A deposigdo de recobrimentos em uma superficie visa a melhoria de determinadas propriedades do
material tais como as propriedades quimicas e tribologicas. O desgaste pode ser minimizado seja pelo
aumento da dureza da superficie seja pela diminui¢do da ades&o entre as superficies. Atualmente, ferramentas
de corte séo recobertas com TiN, TiCN e (TiAl)N, através de processos de deposicdo fisica a vapor, com o
objetivo de aumentar a sua vida Util. Estes recobrimentos sédo caracterizados por uma alta dureza, excelente
aderéncia, baixa porosidade, alta estabilidade quimica e térmica, entre outras caracteristicas. As ferramentas
de corte estdo sujeitas a processos de degradacdo também por oxidacdo e corrosdo. Nestes processos, a
rugosidade da superficie tem um papel fundamental. O trabalho em questdo objetiva o desenvolvimento de
uma metodologia para aplicacdo de analise topogréfica tridimensional (3D) ao estudo de processos de
oxidacdo de recobrimentos e de superficies. Neste estudo, realizou-se a oxida¢do do conjugado widea /
nitreto de titanio e aluminio na faixa de temperaturas de 650°C a 800°C, para tempos de até 120 minutos. As
amostras foram analisadas por perfilometria antes e ap6s a oxidagdo. O resultado principal deste trabalho foi
o desenvolvimento de uma metodologia de analise topografica 3D, que pode ser aplicada ao estudo da
superficie de materiais. A caracterizagdo mais detalhada da topografia da superficie, usando-se diversos
pardmetros além da medida usual de rugosidade, é de fundamental importancia para a elucidagdo dos
mecanismos atuantes nos processos de oxidacdo e corrosdo dos materiais.

Palavras chaves: Perfilometria, oxidacdo, recobrimentos

Methodology for application of the topographical analysis to the study of
surface processes

ABSTRACT

Coating deposition on material surfaces improves properties of the material such as the chemical
and tribological properties. The durability of the material can be maximized and the wearing away of the
surface can be minimized either by increasing the hardness of the surface or by reducing adhesion on the
surface of the material submitted to wear. At the present time, cutting tools are coated with TiN, TiCN and
(TiADN, using physical vapor deposition, PVD, in order to increase their useful life. These coatings are
characterized by high degree of hardness, excellent adherence, low porosity, and a high chemical and thermal
stability. The cutting tools are submitted to degradation processes of oxidation and corrosion. In these
processes, the surface roughness plays an important role. This work objectifies the development of a
methodology to apply a three-dimensional topographical analysis to the study of oxidation on coatings and
surfaces. In this work, the oxidation of (TiAI)N coatings on widea substrate subjected to temperatures
ranging from 650 °C to 800 °C was studied, for oxidation times up to 120 minutes. The samples were
analyzed by profilometry before and after the oxidation. The principal result of this work was the
development of a methodology of three-dimensional topographical analysis, which can be applied to study of
the surface process of materials. The more rigorous characterization of the surface topography, using several
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parameters beyond the usual roughness measurements, is important to elucidate the operating mechanisms in
the processes of oxidation and corrosion of the materials.

Keywords: Topographical analysis, oxidation, coatings

1 INTRODUCAO

Na atualidade, diversos tipos de recobrimentos sdo utilizados para a protecdo de materiais usados
com fins decorativos, materiais de uso na engenharia, medicina, e outros. Dentre 0s materiais de engenharia,
as ferramentas de corte vém sendo utilizadas com recobrimentos cerdmicos, visando o aumento de sua vida
atil pela melhoria de suas propriedades quimicas e triboldgicas. Os sistemas conjugados apresentam um
desempenho superior, quando comparados com o obtido com a utilizacdo individual do substrato ou do
recobrimento [1, 2].

Particularmente nos processos de usinagem, espera-se obter de uma ferramenta de corte nédo
somente um aumento em sua vida Util, mas, principalmente, um elevado grau de confiabilidade no seu
desempenho em servigo. No setor industrial, muitas investigacdes estdo sendo direcionadas para o estudo da
usinagem de alta velocidade (HSM), usinagem de materiais endurecidos e usinagem sem nenhuma ou com
minima utilizacdo de fluidos de corte [3-5]. O desempenho de ferramentas de corte revestidas depende do
controle da cinética dos diferentes modos de desgaste que ocorrem na ferramenta em uso. O desgaste de
cratera ocorre por mecanismo de deformacdo plastica sob altas solicitagdes mecénicas e é funcdo de uma
adesdo quimica da ferramenta com a peca que esta sendo trabalhada. A superficie da ferramenta pode ser
descrita como formada por asperezas que, sob carga, formam pontos de contato real com a peca de trabalho.
Sob forte adeséo e tensdes de cisalhamento, as asperezas sdo fraturadas, resultando em remocé&o de material.

A formagdo de Oxidos na superficie de uma ferramenta diminui a tensdo de cisalhamento interfacial,
minimizando a adesdo entre as superficies em contato. A deposicdo de um recobrimento sob uma superficie
visa a minimizar o desgaste, seja pelo aumento de dureza da superficie seja pela diminui¢do da adeséo entre
as superficies. Atualmente, sdo usados diversos tipos de processo de Deposi¢do Fisica a Vapor (PVD) para o
revestimento de ferramentas de corte, principalmente com TiN, TiCN e (TiAl)N. Estes recobrimentos séo
caracterizados por uma alta dureza, excelente aderéncia, baixa porosidade, alta estabilidade quimica e
térmica, entre outras caracteristicas. A cinética de oxidagdo destes diferentes tipos de recobrimentos varia em
funcdo da temperatura e do tempo de oxidacdo. Desta forma, a determinacdo da cinética e elucidac¢do dos
mecanismos envolvidos no processo de oxidagdo contribuem na sele¢do do recobrimento mais adequado para
uma aplicacdo especifica onde a temperatura de contato alcancada é funcao das velocidades de deslizamento
entre as superficies em contato e do meio oxidante.

Recobrimentos de (TiAl)N sdo largamente utilizados na protecdo de ferramentas de aco e metal duro
devido a suas propriedades mecanicas e triboldgicas [6, 7] bem como a resisténcia a oxidacéo [8-11].

O (TiAIN foi utilizado nesta pesquisa uma vez que este composto, quando solicitado
mecanicamente a altas temperaturas, forma o 6xido Al,O3 que aumenta a prote¢do da ferramenta ao desgaste
por crateramento. O (TiAI)N é uma evolugdo natural da camada dura mais utilizada até os dias de hoje, o
nitreto de titanio. A adicdo de aluminio ao nitreto de titAnio aumenta a resisténcia a corrosdao dos sistemas
revestimento/substrato [12]. Enquanto o TiN pode ser obtido pelo processo de Deposicdo Quimica a Vapor
(CVD), o (TiAI)N sb é possivel de se obter usando processos PVD. Um aumento consideravel na vida Gtil da
ferramenta de corte tem sido obtido com o revestimento de nitreto de titdnio e aluminio. A principal
vantagem do (TiAI)N é a sua caracteristica de formar um filme protetor extremamente denso e com alta
adesdo em sua superficie quando aquecido, aumentando a resisténcia a difusdo e oxidacdo do material do
revestimento na peca. A segunda grande vantagem desse revestimento em usinagem é a sua baixa
condutividade térmica. Assim, maior quantidade de calor é dissipado pelo cavaco, permitindo que se utilizem
velocidades de corte mais altas, ja que a carga térmica no substrato é menor.

O trabalho em questdo objetiva a aplicacdo de analise topografica 3D ao estudo da oxidacdo de
recobrimentos de nitreto de titanio e aluminio (TiAIN) depositados por PAPVD (Deposicéo Fisica de Vapor
Assistida a Plasma) em widea.

A andlise perfilométrica foi utilizada como técnica de monitoramento da formacgao do éxido e de
determinacdo da textura superficial antes e apds a oxidagéo. A andlise perfilométrica pode ser um método
alternativo complementar ao gravimétrico para a quantificacdo do ganho de massa na oxidagdo de filmes
finos.

2 METODOLOGIA

O recobrimento das amostras de widea (carbeto de tungsténio) foi realizado pela empresa Balzers
Balinit do Brasil Ltda, por Deposicdo Fisica a Vapor Assistida por Plasma (PAPVD). O recobrimento era
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constituido de nitreto de titanio e aluminio, de 5um de espessura, e foi feito seguindo procedimentos da
empresa para preparacdo da amostra e deposicdo do filme fino de (TiAI)N.

Cada amostra foi tratada com acetona para remo¢édo de matéria organica. A limpeza das amostras foi
realizada em equipamento de ultra-som, modelo Thornton T; — 110 volts.

A pesagem das amostras em balanca analitica e a andlise topografica em 3 Dimens6es, usando-se
um perfildmetro T4000 da Hommelwerke foram realizadas, antes e apds a oxidacdo, para avaliacdo e
verificacdo das modificacfes de massa e da textura superficial. A oxidacdo das amostras foi realizada em
uma mufla, modelo FDG - 7.000 EDG COM 5P, com taxa de aquecimento de 20° C/min até se atingir a
temperatura de trabalho.

Foram estudadas as temperaturas de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C, e tempos de oxidagdo na faixa
de 30 minutos a 4 horas.

Inicialmente, as amostras foram pesadas, com erro de + 0,0001g. Em seguida, foram feitas
varreduras utilizando-se o perfildmetro e arquivados os dados para posterior analise.

Na perfilometria, foi feito um estudo dos recursos disponiveis no equipamento que teriam relevancia
no estudo da oxidacdo e estabeleceu-se uma metodologia de anélise. A metodologia utilizada na analise
topogréafica consistiu das seguintes etapas:

a) Escolha da ponta de diamante

b) Preparacdo e alinhamento das amostras

¢) Varredura

d) Armazenamento dos dados — geragdo de um perfil 2D

e) Geracdo de perfil inicial com melhor resolucéo

f) Geragdo de perfil em 3D

g) Remocéo de forma

h) Determinacéo de curvas de quantidade de material

i) Corte superficial superior e inferior de 1% de material — Thresholding.

j)  Geracéo de perfil de rugosidade filtrado

k) Selecdo de Parametros - Para todos os pardmetros, existe uma norma associada tal como DIN
ou I1SO [13, 14]. Os parametros utilizados foram: Sa, Sq, Sp, Sku, Sz, Spc, Sk, Spk, Svk, Smmr,
Smvr, Sdq e Ssc

I) Determinacéo de curvas da Familia SK

m) Geragéo do perfil para calculo do volume

n) Determinagdo de curvas para calculo de material e de vazios

0) - Verificagcdo da quantidade de material e de vazios a partir de 1% de material.

p) - Verificacdo da quantidade de material e de vazios a partir da amplitude maxima de picos.

g) Determinacéo de histogramas de distribuicdo de material e de densidade de picos para anélise
da oxidacéo.

r) Geracdo da distribuigéo de picos em 2D para visualizacdo dos mesmos

s) Geracdo de imagens 3D em mesma escala para verificagdo do aparecimento de 6xidos.

Apo6s a analise perfilométrica, as amostras foram submetidas & oxidacdo nas condi¢des citadas
acima. O resfriamento posterior da amostra foi feito ao ar, em um tempo de 30 minutos.

Apos a oxidacéo, as amostras foram pesadas e, em seguida, foram realizadas novamente as analises
no perfildmetro, como descrito anteriormente.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste trabalho, foi feito um estudo do comportamento na oxidagdo do recobrimento de (TiAIN, a
temperatura de 750°C, em tempos de 30 minutos a 240 minutos, monitorado com o auxilio de um
perfildmetro.

Inicialmente, foram realizados testes de oxidacdo da widea em temperaturas de 650° C a 800° C, em
tempos de 30 minutos a 240 minutos de oxidacdo. Verificou-se que, para temperaturas de 650° C e 700° C e
nos tempos de analise, obteve-se pequena varia¢do de textura superficial e de massa, o que foi determinante
para a escolha de uma temperatura maior, de 750° C para a realizacdo da oxidacdo. Foi realizada também
uma oxidac&o a 800° C durante 120 minutos e verificou-se o desprendimento de éxido (spalling).

As massas das amostras antes e apds a oxidagdo a 750° C sdo mostradas na Tabela 1. Para o tempo
de oxidacdo de 30 minutos, ndo foi observado ganho de massa ap6s a oxidagdo. O ganho de massa da
amostra ap6s 90 minutos de oxidacao, foi superior ao ganho de massa apds 60 minutos, o que era esperado.
Os resultados do ganho de massa ap6s 120 minutos e 240 minutos foram inferiores aos valores obtidos apds
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60 e 90 minutos de oxidagéo. Tal resultado pode ser explicado pelo destacamento da camada de éxido na
lateral da widea.

Tabela 1: Massa das amostras de widea recobertas com (TiAI)N antes e ap6s a oxidacdo a 750°C

OAQS:@%Z oﬁi%c;f;éao Variacdo de massa Tempo (_je oxidacao
Amostras | Massa (gramas) | Massa (gramas) (gramas) (minutos)
Amostra 1 30,1148 30,1150 0,0000 30
Amostra 2 30,2943 30,2980 0,0040 60
Amostra 3 30,3667 30,3710 0,0048 90
Amostra 4 30,3160 30,3180 0,0024 120
Amostra 5 30,2770 30,2800 0,0029 240

A andlise topografica das amostras antes e apds a oxidacdo a 750° C é apresentada a seguir para o
tempo de 240 minutos.

Como foi descrito na metodologia para a obtencdo de imagens e pardmetros apds a varredura no
perfildmetro, tem-se algumas imagens importantes para a analise comparativa antes e apds a oxidagéo.

Com o perfil preparado, passou-se um filtro de 1mm, sendo este 0 maior valor possivel de filtro
devido as dimensdes da amostra, para separacdo da ondulacdo da rugosidade, obtendo-se a Figura 1 para a
amostra ndo oxidada e a Figura 2 para a amostra oxidada a 750° C durante 240 minutos.
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Figura 1: Imagem Topografica Tridimensional de um perfil filtrado com filtro de 1mm para a widea.

Alpha = 45° Beta = 30° um

Figura 2: Imagem Topografica Tridimensional de um perfil filtrado com filtro de 1mm para a widea oxidada
na temperatura de 750° C durante 240 minutos.
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Em seguida, foram gerados os parametros desejados, sendo que os de maior variacdo sdo
apresentados na Figura 3, e os demais parametros sdo comentados a seguir.

Parametro Sa (um) Parametro Sq (um) Parametro Sp(um)
0,6 0,9 8
0,8
05 7
0,7 R
04 0,6 .
03 05
» 04 4
02 03 s
o1 02 2
! 0,1 1
0 0 0
60 90 120 240 60 90 120 240 60 90 120 240
Parametro St(um) Parametro SKu Parametro Stp (%)
14 20 90
12 18 80
16 70
10
14 60
8 12 o
10
6 8 40
2 6 30
4 20
2 2 10
0 0 0
60 20 120 240 60 90 120 240 60 90 120 240

Figura 3: Parametros de oxidagao, obtidos nos testes topograficos em cada tempo especifico de oxidagao.

Estes parametros foram obtidos para :] amostra néo oxidada e 71 amostra oxidada nos tempos de 60, 90, 120
e 240 minutos.

O parametro Sa, média aritmética da rugosidade superficial, aumentou de valor apos a oxidagdo.
Verifica-se que este aumento foi maior para maiores tempos de oxidagéo.

O parametro Sq, que corresponde ao desvio padrdo da curva de distribuigdo, apresentou 0 mesmo
comportamento do parametro Sa.

O parametro Sp, que representa a maxima altura dos picos, também apresentou um aumento em seu
valor, ap6s a oxidacdo. Para tempos de oxidacdo maiores, este aumento foi mais significativo. Houve um
aumento bastante acentuado do valor de Sp, apds 90 minutos de oxidagdo a 750° C.

O valor de St, amplitude maxima entre o pico mais alto e o vale mais profundo, esta relacionado
com o parametro Sp, e apresentou 0 mesmo comportamento deste parametro.

O pardmetro SsK, que indica a simetria da curva de distribuicdo de amplitudes em relagdo a linha
média do perfil, apresentou um aumento de seu valor absoluto, apds a oxidagdo. Para tempos de oxidacdo até
90 minutos, seu valor foi negativo, indicando uma concentracdo de material préximo & superficie.

De maneira geral, os valores de Sku foram superiores a 3, indicando uma morfologia de picos e
vales mais pontiagudos. O aumento do valor de Sku foi mais acentuado para tempos de oxidacdo de 120 e
240 minutos. Para os tempos de 120 e 240 minutos, pela analise do pardmetro Ssk, a distribuicdo de material
se concentrou na regido mais afastada da superficie, coincidindo com os picos e vales mais pontiagudos.

O parametro Sz corresponde aos valores de amplitude entre o mais alto pico e o mais profundo vale
de cinco regides da imagem, de comprimento Ac. O comportamento deste pardmetro apds a oxidacao foi
similar ao do pardmetro St.

O pardmetro STp indica a percentagem de material contido na regido entre a maior altura até uma
linha de referencia, no caso adotada como 50% de St. Verificou-se que, para menores tempos de oxidacao, a
maior parte de material encontrava-se nesta regido. Para tempos de oxidacdo de 120 e 240 minutos, apds a
oxidacdo, apenas uma pequena percentagem de material se encontrava nesta regido, indicando picos mais
agudos.

O par@metro SHTp indica a altura correspondente a 98% de material, descartando-se 1% na regido
superior de picos e 1% na regido inferior de vales. Este parAmetro apresentou um aumento apds a oxidacao.
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O maior valor foi obtido para a oxidagdo a 750° C, apds 240 minutos, indicando a distribuigdo de material
numa maior faixa de altura, com o provavel aumento no nimero de picos e vales mais agudos.

O pardmetro Smmr é a média de volume de material, que deveria aumentar com o ganho de massa
ocorrido durante a oxidacdo, o que foi observado. O volume de vazios também experimentou um aumento
apos a oxidacdo, indicando uma variagcdo do perfil topografico. Foi observada uma tendéncia geral de
diminuicdo da densidade de picos, com o processo de oxidacdo. Este fato foi confirmado com a andlise feita
através dos histogramas.

O parametro SK, profundidade da rugosidade do nicleo, apresentou uma tendéncia de aumento,
principalmente para tempos maiores de oxidagao.

Da mesma forma, a altura reduzida dos picos, Spk, e a profundidade reduzida dos vales, Svk,
também aumentaram apds a oxidagéo.

Estes resultados sugerem uma maior rugosidade da superficie ap6s a oxidagdo, com a distribui¢do
de material ocorrendo numa maior faixa de amplitude.

Uma proposta de pesquisa a ser testada é a utilizacdo de pardmetros tais como Sp, St, Sz e Smmr
como indicativos da taxa de evolugéo do processo de oxidacdo na determinagdo da cinética de oxidacdo do
(TiAIN.

A distribuicdo de material e picos na superficie pode ser representada por histogramas. A Figura 4a
representa a distribuicdo de material, para a widea recoberta com (TiAI)N ndo oxidada. Verifica-se uma
distribuicdo normal para a mesma, e com uma maior parte de material distribuido na faixa de amplitudes de
0,4 a 1,2 um. A Figura 4b representa a distribuicdo de material das diversas amplitudes para a widea
recoberta com TiAIN oxidada na temperatura de 750° C durante 240 minutos. Verifica-se uma distribuigdo da
maior parte do material em amplitudes de 6,08 a 8,52um.
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Figura 4: Histograma da distribui¢do de material na superficie analisada para a widea
recoberta com (TiAI)N (a) amostra recoberta ndo oxidada e (b) widea recoberta com
(TiADN oxidada a 750° C durante 240 minutos.

O histograma com a densidade de picos, Figura 5, também foi gerado para comparacdo da mesma
antes e apos a oxidacdo da amostra. Na figura 5b tem-se o histograma apara a amostra oxidada. Pela andlise
desses histogramas, verificou-se que a distribuicdo de picos, densidade de picos na area de interesse, sofreu
uma variagdo de uma densidade de picos de 1um de amplitude para amplitudes de 5 a 6um.
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Figura 5: Histograma da distribuicdo de picos, densidade de picos sobre a area analisada. (a) Amostra
recoberta ndo oxidada e (b) widea recoberta com (TiAI)N oxidada a 750° C durante 240 minutos.

4  CONCLUSOES

Foi desenvolvida uma metodologia de andlise topogréafica tridimensional, que foi aplicada ao estudo
da oxidacdo de recobrimentos de (TiAI)N depositados em widea por PAPVD.

Os parametros Sa, Sq tiveram um aumento de seu valor apds a oxidacdo. Verifica-se que este
aumento foi maior para maiores tempos de oxidagédo.

Os parametros Sp e St e Sz, também apresentaram um aumento em seu valor, ap6s a oxidacdo. Para
tempos de oxidacdo maiores, este aumento foi mais significativo.

O par@metro SsK, apresentou um aumento de seu valor absoluto, ap6s a oxidacdo. Para tempos de
oxidagdo até 90 minutos, seu valor foi negativo, indicando uma concentragdo de material préximo a
superficie.

De maneira geral, os valores de Sku foram superiores a 3, indicando uma morfologia de picos e
vales mais pontiagudos e tendo um aumento mais acentuado para tempos de oxidacdo de 120 e 240 minutos.
Para os tempos de 120 e 240 minutos, pela analise do parametro Ssk, a distribui¢do de material se concentrou
na regido mais afastada da superficie, coincidindo com os picos e vales mais pontiagudos.

O pardmetro STp indica a percentagem de material contido na regido entre a maior altura até uma
linha de referencia, no caso adotada como 50% de St. Verificou-se que, para menores tempos de oxidagdo, a
maior parte de material encontrava-se nesta regido. Para tempos de oxidagdo de 120 e 240 minutos, ap6s a
oxidacdo, apenas uma pequena percentagem de material se encontrava nesta regido, indicando picos mais
agudos.

O pardmetro SHTp indica a altura correspondente a 98% de material, descartando-se 1% na regido
superior de picos e 1% na regido inferior de vales. Este parametro apresentou um aumento apds a oxidacao.
O maior valor foi obtido para a oxidagdo a 750° C, apds 240 minutos, indicando a distribuigdo de material
numa maior faixa de altura, com o provavel aumento no nidmero de picos e vales mais agudos.

O pardmetro Smmr é a média de volume de material, que deveria aumentar com o ganho de massa
ocorrido durante a oxidagdo, o que foi observado. O volume de vazios também experimentou um aumento
apos a oxidacdo, indicando variacdo do perfil topogréfico. Foi observada uma tendéncia geral de diminuicéo
da densidade de picos, com o processo de oxidacdo. Este fato foi confirmado com a analise feita através dos
histogramas.

Os parametros SK, SpK e SvK, apresentaram uma tendéncia de aumento, principalmente para
tempos maiores de oxidagao.

Estes resultados sugerem uma maior rugosidade da superficie apos a oxidagdo, com a distribuicdo
de material ocorrendo numa maior faixa de amplitude.

De maneira geral, o ganho de massa observado para as amostras de widea recobertas com (TiAI)N
apos oxidacdo em temperaturas entre 650 e 800° C, e tempos de até 240 minutos néo foi significativo, sendo
comparavel ao erro da balanca.
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