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NOVA CONFIGURACAO PARA DEPOSICAO DE FILMES COMPOSITOS POR
PLASMA DE CILINDROS CATODICOS EM ACO AISI 4340.

NEW CONFIGURATION FOR DEPOSITION OF COMPOSITE FILMS BY PLASMA
OF AISI 4340 STEEL CATHODE CYLINDERS

NIALISON LEMOS BARACHO

RESUMO

Para a producédo de componentes como virabrequins e perfuratrizes, o aco SAE 4340
€ um material que possui alta resisténcia ao desgaste e a corrosao. No presente
trabalho foi realizado deposi¢éo a plasma por gaiola catédica (CCPD) com o intuito de
otimizar essas propriedades. Trés amostras de aco SAE 4340 foram tratadas em
temperaturas diferentes de 300°C, 350°C e 400°C, com deposicdo de filmes
compoésitos de didxido de titanio (TiO2), pentoxido de nidbio (Nb205) e grafite (C) em
uma atmosfera de nitrogénio e hidrogénio. Foram realizadas analises para observar a
variacdo da dureza, a resisténcia ao desgaste, a morfologia do filme depositado, pino

sobre disco, e difracdo de raios X (DRX).

Palavras-chave: Aco SAE 4340, deposicao a plasma, gaiola catodica.

1. INTRODUCAO

Atualmente, a busca por solu¢des técnicas em revestimento de superficies de
acos para melhorar suas aplicacdes tribolégicas na industria, requer o
desenvolvimento de materiais multifuncionais que atendam esses requisitos. Filme
fino do tipo multicamada para revestir superficies vem sendo um atrativo estudo para
muitos pesquisadores, e podendo ainda ser feito um processo mais eficaz com uma
Gnica camada composta. Alves (2006)

Para Alves et al (2006), a técnica de nitretacdo por plasma em gaiola catddica,
é derivada da nitretacdo do plasma de tela ativa (ASPN), onde sob uma gaiola as
amostras séo colocadas e permanecem em um substrato isolante.

De acordo com Gallo e Dong, (2009) e Naeem (2021), os bombardeios intensos
de ions causam defeitos na superficie das amostras, ja com o uso da gaiola as
amostras ndo sao submetidas a esses efeitos, sendo assim, o plasma atua somente

na parede da gaiola catodica. Essa técnica relaciona ao desprendimento dos atomos



da gaiola e a deposicdo por meio da condutividade direcional da superficie das
amostras, referindo-se a uma deposicao a plasma em gaiola catddica.

Costa et al. (2021) utilizaram uma gaiola catddica fabricada em liga Hastelloy
C-276 para a deposicado de filmes em substratos de aco inoxidavel AISI 304 e aco
ferramenta AISI D6, os autores relataram um aumento da resisténcia dos acos a
corrosdo. Barbosa et al. (2019) depositaram com sucesso filmes de nitreto de titanio
(TiN) através da técnica de deposicdo a plasma em gaiola catddica (CCPD) em
amostras de ago ferramenta AISI D6 e relataram um aumento significativo na dureza
superficial e resisténcia a corrosao.

A CCPD modificado é uma técnica na qual é usada uma gaiola como suporte
para cilindros dos elementos depositados. O processo se da inserindo cilindros de
Bissulfeto de molibdénio e um p6 composto distribuidos uniformemente formando uma
superficie sobre um cilindro maior (gaiola), as particulas ionizadas bombardeiam as
paredes internas dos pequenos cilindros de p6 compactado, onde o material se
desprende e € entdo depositado sobre a superficie do substrato que se localiza no
interior da gaiola. Alves (2006).

A utilizacdo de 6xidos torna 0 processo com menor custo, uma vez que sao de
maior facilidade de obtencéo. A utilizacdo de uma atmosfera de hidrogénio favorece a
reducdo dos 6xidos, promovendo a deposicdo de suas formas metélicas. Gallo (2010)

O filme de MoS2 é bastante usado como lubrificacdo sélida, devido a sua
estrutura hexagonal com fraca forca de Van de Waals entre os planos cristalinos
adjacentes, fazendo com que aumente a resisténcia ao desgaste e melhore o
desempenho tribolégico da peca tratada. Sousa (2022).

No p6 composto, o diéxido de titanio (TiO2), tem se apresentado com
relevancia em inumeras aplicacdes devido as suas propriedades como, baixa
toxicidade, boa estabilidade quimica, apresenta grande atividade catalitica e alta
eficiéncia na conversao fotoelétrica. Propriedades essas que estéo relacionadas com
as fases estruturais (Anatase, Rutilo e Broquita) e a quantidade encontrada na
camada de oOxido (FISCHER et al., 2017). JA& o pentdéxido de nidbio é
termodinamicamente e quimicamente estavel, possuindo excelentes propriedades
ricas na variedade de polimorfos com diferentes configuragdes estruturais oriundas de

grupos octaédricos do NbO6.



Entdo, no presente estudo investigou-se as propriedades do Aco AISI 4340
antes e pos-tratamento, com a deposicédo de filmes de MoS2/TiO2+Nb205+C por
plasma.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 DETALHES EXPERIMENTAIS

Trés amostras foram nomeadas respectivamente em 300H32, 350H32, e 400H32
uma nao tratada (NT). Em um sistema de alta tensdo com parametros maximos de 1500
V e 2 A em uma camara de vacuo. Na figura 1 podemos observar a representacéo
esquematica do processo de deposicao por gaiola catédica, na parte de cima da gaiola
pode-se ver que existem orificios.

Neste local é fixado cilindros dos materiais que serédo depositados, sao eles de
dois tipos, cilindros de Bissulfeto de molibdénio e o outros de um p6é composto por Diéxido

de titnio, Pentdxido de nidbio e grafite.
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Figura 1- Esquema de representacao da deposi¢ao por plasma com a técnica de gaiola catodica.

Foi realizado os tratamentos de cada amostra respectivamente a 0,21 A, 0,27
A, e 0,32 A, conforme tabela 1. Antes de cada tratamento as amostras foram
submetidas a um pré-sputtering durante 30 min na temperatura de 300°C usando uma
atmosfera de 50% de hidrogénio e 50% argbnio a um fluxo de gas de 8 sccm para
cada gas.

Tabela 1-Parametros de tratamento

Temperatura TensédoV Corrente

Amostras °C A

NT - - -
300H32 300 720 0,21
350H32 350 800 0,27
400H32 400 801 0,32

Em sequéncia, muda-se o fluxo de gas inserido na camara, sendo 8 sccm de

nitrogénio e 32 sccm de hidrogénio durante o periodo de 4 horas, os tratamentos
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foram realizados nas respectivas temperaturas de 300°C, 350°C e 400° para cada
amostra distinta.

Apos a deposicao de MoS2/TiO2+Nb205+C as amostras foram deixadas para
resfriar ao fluxo 8 scm de argbnio dentro do reator ainda no vacuo por

aproximadamente uma hora.

2.2 ANALISES

Realizou-se testes de microdureza para obtencéo da dureza vickers, o periodo
de endentacéo foi de 15s utilizando uma carga de 0,49 N na amostra néo tratada e
nas tratadas a 300°C, 350°C. E uma carga de 0,98 N na amostratratada a 400°C, pois
nessa amostra com a carga de 0,49N néo foi possivel ver a endentacao do teste.

O ensaio de desgaste foi feito pelo processo de pino sobre disco com os
seguintes parametros: 50 N, 20 min, didametro da pista de desgaste 10 mm, diametro
do pino 3 mm e 60 RPM.

E por fim, foi realizado a difracéo de raios X (DRX), para determinar as fases

encontradas na superficie.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. MICRODUREZA

Na figura 2, observa-se a dureza variando conforme a temperatura de

tratamento, onde a média de valores sdo encontrados em vickers (HV).
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Figura 2-Microdureza Vickers

Houve um maior ganho de dureza para a amostra 350H32, obtendo uma
dureza até trés vezes maior que a amostra ndo tratada, e para a amostra 400H32
apresentou-se um maior desvio padrdo, indicando uma menor uniformidade da

deposicao para temperatura mais altas.



3.2. DESGASTE

Nos ensaios de pino sobre disco, a amostra e o pino sofrem desgaste,

segue as diferencas (em grama) da perda de massa de cada amostra, figura 3.
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Figura 3 - perda de massa das amostras submetidas a ensaio tribolégico

Para as amostras tratadas, a perda de massa foi insignificante, ja a ndo tratada
se retirou uma quantia consideravel, indicando que o processo teve eficiéncia e que

houve aumento na resisténcia ao desgaste.

3.3DIFRACAO DE RAIOS X (DRX)

O DRX mostra a deposicdo do Diéxido de Titanio, o Bissulfeto de Molibdénio, e
Carbeto de Molibdénio.
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A presenca do Carbeto de Molibdénio pode ser justificada pelo fato do
tratamento decorrer em uma atmosfera rica em hidrogénio o que favorece a reducéo
de oxidos, induzindo a deposicdo de fases metélicas, como o titanio e o ferro
encontrado. As fases de MoS2 e C favorecem um menor coeficiente de atrito, no qual
reduz o desgaste. E as fases de Ti, TiO2 e MoC favorecem o aumento de dureza,

como visto anteriormente.

4. CONCLUSOES

Os resultados de microdureza vickers apresentaram valores mais elevados em
todos os tratamentos quando comparados com a amostra nao tratada, principalmente
para amostra 350H32.

Para o desgaste, observou-se que as amostras tratadas tiveram bons
desempenhos de acordo com suas receptivas durezas, tendo uma consideravel
guantidade de massa desbastada na amostra néo tratada, se comparada as outras.

Das fases encontradas temos o Di6xido de Titdnio melhorando a resisténcia a
corrosdo, o Bissulfeto de Molibdénio possuindo caracteristicas de um lubrificante
sélido diminuindo assim o atrito e consequentemente o desgaste, e o Carbeto de
Molibdénio.

Com base nas andlises realizadas, as amostras tratadas apresentaram

aumento significativo da dureza, assim como na resisténcia ao desgaste.
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DEPOSITION OF COMPOSITE FILMS BY CATHODIC CAGE IN AISI 4340 STEEL.
ABSTRACT

For the production of components such as crankshafts and drills, SAE 4340 steel is a
material that has high resistance to wear and corrosion. In the present work, cathodic
cage plasma deposition (CCPD) was carried out in order to optimize these properties.
Three samples of SAE 4340 steel were treated at different temperatures of 300°C,
350°C and 400°C, with deposition of composite films of titanium dioxide (TiO2),
niobium pentoxide (Nb205) and graphite (C) in an atmosphere of nitrogen and
hydrogen. Analyzes were performed to observe the variation in hardness, wear
resistance, deposited film morphology, pin on disk, and X-ray diffraction (XRD).

Keywords: SAE 4340 steel, plasma deposition, cathodic cage.
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