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RESUMO

Durante seu processo de producgao e utilizagao, diversos produtos, ferramentas e equipamentos
metalicos podem entrar em contato com o suor humano. Devido a sua composi¢do acida e
salina, o suor pode ter agdo corrosiva nos metais, promovendo sua degradacao. Os filmes de
Diamond-like carbon (DLC) sdo extensamente empregados na industria devido a suas
propriedades mecanicas e triboldgicas. Além disso, a inércia quimica e a baixa condutividade
elétrica do revestimento podem melhorar a resisténcia a corrosdo de componentes quando
depositado em materiais metalicos, devido a seu efeito de barreira. A melhora da resisténcia a
corrosdo do ago revestido por DLC em solugdes salinas € comprovada, mas nao ha estudos que
avaliem o suor como meio corrosivo. Esse trabalho propde a avaliagao da resisténcia a corrosao
do ago SAE 1020 nitretado e revestido por DLC em uma solu¢do de suor artificial e em uma
solugdo de NaCl 3,5 %. A influéncia da topografia também foi analisada, a fim de avaliar-se o
efeito de defeitos no filme na resisténcia a corrosdo. As topografias foram obtidas por
jateamento e por lixamento, e o tratamento a plasma foi realizado em atmosfera composta por
N2, H> e CH4 durante a nitretagdo, e H2, CHa, Ar e CesH130Si> durante a deposi¢do do DLC. Os
filmes foram avaliados por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV), interferometria
oOptica, espectroscopia Raman, e ensaios tribologicos de durabilidade. Os filmes depositados
em substrato lixado apresentaram menor quantidade de defeitos e melhor desempenho
triboldgico, em comparagao com os revestimentos depositados em substrato jateado. Nao houve
variagdo estrutura entre os filmes depositados em topografias diferentes. Técnicas
eletroquimicas de potencial de circuito aberto (PCA) e polarizacdo potenciodindmica ciclica
(PPC) foram empregadas para caracterizar a resisténcia a corrosdo das amostras revestidas.
Constatou-se melhora na resisténcia a corrosdo das amostras revestidas em ambos meios
corrosivos. Na solugdo salina, observou-se diminui¢ao da corrente de corrosao (icorr) € aumento
do potencial de corrosdo (Ecorr) nas amostras revestidas, e que o efeito da corrosao € relacionado
com a quantidade de defeitos no filme. Na solucdo de suor artificial, observou-se a formacao
de uma regido passiva durante o ensaio de PCA; no entanto, a quantidade de defeitos alterou
apenas os valores de icorr, ndo exercendo influéncia nos valores de Ecorr obtidos. Foi observada
maior degradagdo dos revestimentos de DLC ap6s os ensaios em solugdo de suor artificial, em
comparagdo com as amostras ensaiadas em solucao salina.

Palavras-chave: Corrosdo. Diamond-like carbon. Plasma. Suor artificial. Topografia.



ABSTRACT

Metallic products, tools and machines are frequently exposed to human sweat during its
fabrication and use. Due to its acidic and saline composition, sweat can act as a corrosive media
when in contact with metals, promoting its degradation. Diamond-like carbon (DLC) films are
extensively used in the industry due to its mechanical properties. Its high chemical stability and
low electrical conductivity can be used to improve the corrosion resistance of metals, due to its
barrier effect. The improvement of the corrosion resistance of DLC-coated mild steel is
established, but there are no studies on the evaluation of sweat as corrosive media. This work
proposes the evaluation of the corrosion resistance of nitrided and DLC-coated SAE 1020 steel
in artificial sweat and in a 3.5 % NaCl solution. The influence of the topography was also
analyzed, in order to evaluate the effect of film defects on corrosion resistance. The
topographies were obtained through blasting and through grinding, and the plasma treatment
was conducted in an atmosphere containing N>, H> and CHs during nitriding, and in an
atmosphere containing H», CHs, Ar and CsH1sOSi> during the DLC deposition. The films were
characterized through scanning electron microscopy (SEM), optical interferometry, Raman
spectroscopy, and durability tribological testing. The DLC of the ground samples had less
defects and better tribological performance, and there was no structure variation between the
films of different topographies. OCP and PPC electrochemical corrosion techniques were used
to characterize the corrosion resistance of the coated samples. There was improvement of
corrosion inhibition on the coated samples, in both of the corrosive media. In the salt solution,
the corrosion current (icorr) decreased and the corrosion potential (Ecorr) increased in the coated
samples, and it the results showed that the sample corrosion is greatly related to the defects of
the films. A passive region was formed in the artificial sweat tests. However, for the sweat
solution the amount of the effects altered only the icorr, showing that, regardless of the coating
chemical inertness, the sweat solution is more aggressive to the films.

Keywords: Corrosion. Diamond-like carbon. Plasma. Artificial sweat. Topography.
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1 INTRODUCAO

A composi¢do acida e salina do suor humano pode ocasionar corrosao quando em
contato com materiais metalicos. O manuseio de pecas, ferramentas e equipamentos, tanto na
produgdo quanto na montagem e embalagem dos produtos pode, portanto, gerar problemas
sérios na industria, como: a perda de acabamento da superficie, mudangas de dimensao e perda
de funcao; reducao do valor estético do produto; rejei¢ao na inspecao, causando retrabalho;
perturbagdes na produgao e atraso na producao, resultando no dano a imagem da empresa; entre
outros (LIND, 1972). A corrosdo de materiais metalicos também pode acontecer em bens de
consumo que sao manuseados constantemente, como relogios, 6culos, celulares, computadores,
cameras digitais, entre outros, justificando o estudo da acdo corrosiva do suor em materiais
metalicos (SONG; SHAN; HAN, 2007).

Os filmes de Diamond-like carbon (DLC) tem recebido grande atengdo por parte da
academia e da industria, visto que podem garantir propriedades como: baixo coeficiente de
atrito aliado a resisténcia ao desgaste; elevadas durezas; bio e hemocompatibilidade; e elevada
condutividade térmica (NAKAMURA; OHANA, 2013). Além disso, os filmes de DLC sao
quimicamente inertes, o que os torna uma boa alternativa para a inibicdo da corrosdo em
produtos metalicos (BOBZIN et al., 2013). Na literatura, ¢ possivel encontrar estudos que
confirmam a melhora na resisténcia a corrosdo de acos apos a deposicdo do filme de DLC
(ROBERTSON, 2002). No entanto, ndo ha trabalhos que avaliem a eficiéncia do filme
utilizando-se o suor como meio corrosivo.

Dentro desse escopo, esse trabalho visa o estudo da resisténcia a corrosdo do SAE
1020 quando em contato com uma solucao de suor artificial, por meio de ensaios eletroquimicos
e de microscopia eletronica de varredura. Foi caracterizado também o comportamento do
material revestido em uma solugdo salina como meio corrosivo, visto que este ¢ um meio mais
estudado na literatura.

Sabe-se que a topografia inicial do material a ser revestido exerce influéncia nas
propriedades mecanicas e de adesdo do revestimento de DLC (MORI; TACHIKAWA, 2002).
Portanto, a fim de estudar o efeito da topografia na resisténcia a corrosdo das amostras
revestidas, realizou-se a caracterizacao de filmes depositados em duas topografias diferentes,

preparadas por jateamento e por lixamento.
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1.1 OBJETIVO GERAL
Avaliar a influéncia de um tratamento de nitretagcdo e deposi¢do de DLC no processo
de protecdo a corrosdo do ago SAE 1020, utilizando uma solucdo de suor artificial e uma

solucdo salina como meios corrosivos.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Produzir e caracterizar filmes de DLC depositados em dois tipos de topografia

Caracterizar a resisténcia a corrosdo das amostras revestidas em meio a suor artificial

Caracterizar a resisténcia a corrosdo das amostras revestidas em meio a NaCl 3,5%

Avaliar a influéncia da topografia na resisténcia a corrosdo das amostras
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CORROSAO

A corrosdo pode ser definida como a deterioragdo de um material por agdo quimica ou
eletroquimica do meio na qual ele se encontra, aliada ou ndo a esfor¢os mecanicos. Essa
deterioragdo representa alteragdes prejudiciais indesejaveis sofridas pelo material, tais como
desgaste, variagdes quimicas ou modificagdes estruturais (GENTIL, 2011). Essa decomposi¢ao
gradual dos materiais, na maioria das vezes, resulta em danos irreparaveis, o que
frequentemente torna necessdria a substituicdo de componentes (MARTINS FERREIRA,
2005).

Estima-se que a corrosdo gere custos de aproximadamente U$2,5 trilhdes em todo o
mundo, o que é equivalente a 3,4% do Produto Interno Bruto global. E estimado que entre 15 e
35% desses gastos poderiam ser evitados, o que causaria uma economia de até U$875 bilhdes
anualmente (GERHARDUS et al., 2016). As perdas economicas geradas pela corrosdo podem
ser classificadas como diretas e indiretas. Sao classificados como perdas diretas a substituicdo
de pegas ou equipamentos que sofreram corrosdo, incluindo os custos com mao de obra e
energia, € os custos com aplicagdo e manutengdo dos processos de prote¢do a corrosdo, como
protecdo catddica, revestimentos, pinturas, entre outros. A avaliacdo das perdas indiretas ¢ mais
complexa, visto que estas nem sempre podem ser quantificadas, mas sao exemplos: paralizagdes
nao planejadas, para limpeza ou substitui¢ao de componentes; a perda de produtos conduzidos
em tubulagdes corroidas; a perda de eficiéncia em equipamentos; a contamina¢ao de produtos
e alteracdo de propriedades de materiais; o superdimensionamento de projetos, devido a
incerteza da velocidade de corrosao. (GENTIL, 2011).

Nos metais, além de gerar custos extras para amenizar sua agao, a corrosao ¢ um fator
limitante para sua aplicagdo tecnologica. Por isso, com o passar dos anos a quantidade de
estudos realizados para compreender a dindmica do fendmeno e para desenvolver técnicas que

o combatam vém aumentando (ANTUNES, 2017).
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2.1.1 Controle da corrosao

Devido aos danos causados pela corrosao, diversos meios de controlar, diminuir ou até
eliminar seu efeito sdo utilizados e estudados pela industria e pela academia. Esses meios de
inibicdo podem ser divididos em métodos baseados a) na modificagdo do processo; b) na
modificagao do meio corrosivo; ¢) na modificagdo do metal e; d) nos revestimentos protetores.

Nos métodos baseados nos revestimentos protetores, pode-se destacar o uso de
revestimentos com produtos da reagdo, como tratamentos quimicos e eletroquimicos da
superficie metalica; revestimentos organicos, como tintas, resinas ou polimeros; revestimentos
inorganicos, como esmaltes e cimentos; revestimentos metalicos, como o do niquel; e protetores
temporarios (GENTIL, 2011). Dentro dessa classificagdo, os filmes de DLC se encontram como

revestimentos protetores depositados através de tratamentos da superficie metalica.

2.1.2 Caracterizacio eletroquimica

Diversas técnicas sdo utilizadas para a caracterizagdo e o monitoramento dos processos
corrosivos de materiais. Entre eles, sdo destacados métodos como ensaio de imersdo, ensaio de
névoa salina, exposi¢ao em camaras de atmosfera controlada, e técnicas eletroquimicas como a
polarizagdo potenciodinamica e a espectroscopia de impedancia eletroquimica (YANG, 2008).
Dentre os diferentes ensaios, as técnicas eletroquimicas se destacam devido a sensibilidade a
baixas taxas de corrosdo e principalmente ao curto periodo de teste. Desse modo, os métodos
de polarizagao eletroquimica sao muito utilizados no monitoramento quantitativo da corrosao
generalizada e da corrosdo galvanica, e qualitativamente na caracterizagdo de corrosao

localizada (PAPAVINASAM, 2008).

2.1.2.1 Potencial de circuito aberto

Quando uma amostra metalica estd em contato com um meio corrosivo, acontecem
reacdes de oxidacdo e de reducdo em sua superficie, sendo geralmente o material oxidado e o
meio reduzido. Com o passar do tempo, as taxas das reacdes de oxidagdo e de reducdo se
igualam, e o sistema entra em equilibrio. No teste de potencial de corrosdo em regime de
circuito aberto, a flutuagdo do potencial entre a amostra € o meio ¢ monitorado ao longo do

tempo. O potencial obtido apos a estabilizacdo do sistema ¢ chamado de potencial de circuito
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aberto (PCA), ou, em inglés, open circuit potential (OCP). Desse modo, PCA pode ser definido
como o potencial no qual a taxa de oxidacao ¢ exatamente igual a taxa de redu¢ao do metal em

determinado sistema (PAPAVINASAM, 2008).
2.1.2.2 Polarizag¢do potenciodindmica

A polarizagao potenciodinamica ¢ uma técnica que pode ser utilizada para determinar
a regido de potencial no qual o material ¢ passivo quando exposto em um determinado meio
corrosivo. Com o ensaio, € possivel estimar tanto a susceptibilidade a passivagdo espontanea
do material quanto a resisténcia dessa camada protetora (POPOV, 2015).

Uma curva tipica de polarizacdo ¢ apresentada na Figura 1. No ensaio, mede-se a
corrente de resposta em funcdo de um sobrepotencial aplicado. A varredura de potencial
acontece na dire¢do anddica, geralmente a partir do PCA ou de potenciais levemente mais
catddicos, e acontece a uma velocidade de varredura padronizada. Ao atingir-se o potencial de
pite, quando ocorre a corrosdo localizada, um brusco aumento no valor da densidade de corrente
pode ser observado. Na polarizagdo potenciodinamica ciclica, faz-se a reversao da direcao de
varredura do potencial ap0s atingir-se esse brusco aumento de corrente. Desse modo, € possivel

medir-se também a capacidade de repassivagdo do material (WOLYNEC, 2003).

Figura 1 - Curva de polarizagdo potenciodinamica tipica de materiais que passivam.

E
* Formacéo de Transpassiva
gas oxigénio

Dissolugao da

pelicula protetora Regido
Passiva
E
Regido
EMa/ Me ' [ Ativa

Fonte: Adaptado de PANOSSIAN, (1993).
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2.2 PLASMA

O termo plasma define um gés totalmente ou parcialmente ionizado. Para que ocorra
a ionizacdo do gas a energia das espécies deve ser suficientemente elevada para remover um
elétron de um atomo. Esse fendomeno pode ocorrer a altas temperaturas, ou, eletricamente de
diversas formas como radiofrequéncia e micro-ondas (PAVANATI; CARDOSO, 2009).

O plasma elétrico pode ser obtido através da aplicacdo de uma diferenga de potencial
entre dois eletrodos, o que torna o gés eletricamente condutor. A correlagdo entre a pressao, a
tensdo aplicada, a distancia entre os diodos e o tipo de gas no reator determina se a reagdo de
producdo de ions serd suficiente para gerar a corrente de elétrons e ions entre os eletrodos
através de mecanismos colisionais (REIS; SCHREINER; BORGES, 2006).

De acordo com os parametros de processo, as descargas elétricas produzidas
comportam-se de maneiras diferenciadas. Para o processamento de materiais, utiliza-se o
regime de descarga luminescente anormal. Neste regime, a corrente € a tensdo crescem
seguindo uma proporcionalidade, como indicado na Figura 1, o que permite o controle da
descarga. Além disso, nesse regime o catodo ¢ completamente envolvido pelo plasma, o que

permite uniformidade no processamento do material (PAVANATI; CARDOSO, 2009).

Figura 2 - Curva caracteristica corrente-tensao dos regimes de descarga elétrica.
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Fonte: Adaptado de PAVANATI e CARDOSO (2009).
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2.3 DIAMOND-LIKE CARBON

Os filmes de DLC (Diamond-like carbon) sao revestimentos a base de carbono, e sdo
amplamente utilizados para melhorar as propriedades da superficie de metais. Nas tltimas duas
décadas, esse material foi avaliado como o revestimento mais frequentemente aplicado e
desenvolvido com vista ao aumento de resisténcia ao desgaste e a reducao de atrito em contatos
tribologicos (MARTIN, 2011).

A ampla variedade de propriedades dos revestimentos de DLC ¢ associada a estrutura
cristalina, aos tipos de ligacdes e aos atomos componentes de cada material. Usualmente,
considera-se a proporcao entre hibridizagdes dos atomo de carbono (sp? e sp®) e a fracdo de
hidrogenacdo do filme como fatores determinantes para a classificacdo de grupos destes
revestimentos, como ilustrado no diagrama ternario na Figura 3, ja& que determinam sua

estrutura predominante e as propriedades esperadas.

Figura 3 - Diagrama ternario das ligacdes em compostos de carbono.

Sp 3 Diamante

ta-C ta-C:H

Polimeros HC

a-C(:H) Pulverizado
Sem filme

Carbono vitreo
Carbono grafitico

sz H

Fonte: Adaptado de ROBERTSON (2002).

A hibridizagdo sp? (trigonal plana) ¢ associada a alotropia do carbono grafite e a
lubricidade do material. A estrutura lamelar deste aldtropo € sujeita a deformagdes sob baixas
tensdes cisalhantes, decorrentes da direcionalidade das ligagdes primarias em relagdo as forcas
de Van der Waals entre lamelas. A estrutura esta relacionada, portanto, a baixos coeficientes de

atrito, gerando um comportamento de lubrificacao s6lida no material.



22

A hibridizagdo sp® (tetragonal) ¢ associada a alotropia do diamante, e garantem
aumento da dureza e inércia quimica e elétrica nos filmes de DLC. O aumento da dureza
frequentemente resulta em maiores resisténcia ao desgaste e durabilidade sob contato do
revestimento (ROBERTSON, 2002).

Teores de H, por fim, sdo um fator critico em relacio ao comportamento
autolubrificante de filmes de DLC, controlando seu coeficiente de friccao (COF) em diferentes
meios de contato. Altos teores de H» s@o associados, geralmente, ao estabelecimento de ligagdes
com a rede de 4tomos de C, de forma a se diminuir o potencial quimico de ligagdes abertas,
reduzir-se a afinidade entre corpo e contra-corpo tribologicos e, portanto, o proprio COF. No
entanto, tal fendmeno ¢ restrito a meios com baixas umidades, sendo a alta hidrogenagao

indesejada em meios com altos teores de H O (MARTIN, 2011).

2.3.1 DLC depositado por PECVD

Os filmes de DLC podem ser depositados em diversos tipos de substratos através de
diferentes técnicas, como: deposi¢do idnica; deposicao idnica assistida por bombardeamento;
bombardeamento; deposicdo via arco catddico em vacuo; deposi¢do via plasma; e deposi¢ao
via laser pulsado (ROBERTSON, 2002). Diferentes técnicas sao ilustradas na Figura 4. Dentre
os métodos de deposi¢do de filmes de DLC, destaca-se a Plasma Enhanced Chemical Vapor
Deposition (PECVD), ou Deposicdo Quimica na Fase Vapor Assistida por Plasma, devido a
sua adequacao a diferentes tipos e formas de superficie, a possibilidade de fabrica¢do de filmes
funcionais de acordo com os parametros de processamento, ¢ a elevada taxa de deposicao

(DONNET; ERDEMIR, 2008; MARTINU; ZABEIDA; KLEMBERG-SAPIEHA, 2010).
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Figura 4 - Métodos de deposi¢do de filmes de DLC.
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Fonte: Adaptado de ROBERTSON (2002).

Os revestimentos produzidos por PECVD possuem elevadas propriedades mecanicas,
com modulo eléstico tipicamente de até 70 GPa. Desse modo, os substratos precisam garantir
suporte mecanico ao filme, a fim de garantir a sua adesdo e evitar a sua ruptura quando
solicitado. Essa adesdao pode ser melhorada, por exemplo, com a nitretacao do substrato macio,
visto que esse processo aumenta a dureza da superficie do material, criando um gradiente de
propriedades entre o filme e o substrato. A adesdo quimica também pode ser melhorada: ¢ muito

comum, por exemplo, a utilizagdo de uma intercamada de DLC rica em silicio (SHIOGA et al.,

2016).
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A Figura 5 esquematiza o procedimento experimental do trabalho, indicando as etapas

de processamento e caracterizacdo das amostras.

Figura 5 - Sintese do Procedimento Experimental.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

3.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Para a realizagdo do estudo, foi utilizada a liga de aco SAE 1020. A liga foi escolhida
por ser de facil acesso, visto que ¢ amplamente utilizada no setor industrial em pecas,
conectores, equipamentos, estruturas, ferramentas, entre outros. Sua composi¢do segundo a

ABNT encontra-se na Tabela 1:

Tabela 1 - Composi¢cdo quimica do aco SAE 1020 em porcentagem de peso.

Elemento C Mn P max S max Fe

Norma ABNT 0,18—-0,23 0,30-0,60 0,040 0,050 bal.
Fonte: ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS (2000).
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As amostras utilizadas foram produzidas a partir da usinagem de barras do metal. As
barras foram cortadas em pecas cilindricas de 15 mm de espessura e 28 mm de didmetro. As
amostras também passaram por um processo de retificacdo, a qual garantiu o paralelismo entre

as duas faces. A amostra ¢ ilustrada na Figura 6.

Figura 6 - Dimensdes das amostras utilizadas no estudo.
| @28 mm

¢

Fonte: Elaborado pelo autor.

Dois tipos de acabamento para a superficie foram avaliados: jateado e lixado. Na
preparacao das amostras lixadas, foram utilizadas as granulometrias #120, #220, #320, #420 e
#600, progressivamente. Durante o ultimo lixamento, com granulometria #600, a amostra foi
movimentada circularmente na lixa, de modo a obter-se riscos em dire¢oes aleatdrias. Para as
outras amostras, utilizou-se a técnica de jateamento de areia. Apos a preparagdo, os corpos de

prova foram imersos em alcool etilico e limpos por ultrassom.

3.2 NITRETACAO E DEPOSICAO DE DLC

Apds a preparagdo e limpeza das amostras, realizou-se a nitretacdo seguida da
deposic¢ao de DLC nas amostras. O tratamento auxiliado por plasma ocorreu em um reator como

o ilustrado na Figura 7.
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Figura 7 - Configuracao do reator de processamento a plasma.
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Fonte: LAMIM et al., 2015.
A fim de manter a homogeneidade do plasma e de obter duas faces tratadas em cada

amostra, essas foram montadas no catodo em suportes tipo “pirulito”, como pode ser observado

na Figura 8.

Figura 8 - Montagem das amostras no reator.
o

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Ao depositar-se um filme de DLC em materiais metalicos, normalmente é necessario
que haja uma camada intermediaria entre o substrato e o filme. Essa intercamada deve garantir
um gradiente de propriedades mecanica entre o substrato e o filme, visto que o filme possui
uma dureza muito maior que a do aco. O pré-tratamento também atua aumentando a adesdo do
filme, melhorando suas propriedades triboldgicas. Desse modo, as amostras passaram pelo
processo de nitretagdo antes da deposi¢do do DLC. As etapas do tratamento estdo

esquematizadas na Figura 9.

Figura 9 - Esquema do processo de tratamento assistido por plasma.

m ] ] D| L} Ol
= g R 2! Qi £
= Q! o G ! o, &
E .E[___-—-E' E: " E:
Q 8" = of ¥
e =K zZ: % ! .
g g . &. H &.
~ @ : ; ! :

@ . . .

N ] '

ml L] 1

% : .

£ : ! '

= : !

Tempo
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o tratamento das amostras, utilizou-se um procedimento padrao do laboratério
para obtencdo de DLC em substratos de SAE 1020. No procedimento, além da nitretagdo, ¢
depositada uma camada intermediaria de DLC enriquecido por Si para melhora da adesao do

filme no substrato metalico. Os parametros de tratamento sao exibidos na Tabela 2:

Tabela 2 - Pardmetros de processamento utilizados no tratamento.

Parametro de Processo Nitretacao DLC
Temperatura 520°C 240°C

Tempo 1,5 horas 55 minutos
Atmosfera N, +H, + CHy + Ar H, + CH, + CsH;30Si>
Pressao 3 Torr 1,5 Torr

Fonte: Elaborado pelo autor.

3.3 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS
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Para caracterizacao dos filmes obtidos com o tratamento, as técnicas de Interferometria
Optica, Espectroscopia Raman, Analise Tribolégica e de Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) foram utilizadas. Para avaliagdo das propriedades de resisténcia a corrosdo das
amostras, foram realizados ensaios termoquimicos de Potencial de Circuito Aberto (PCA) e
Polarizagao Potenciodindmica Ciclica (PPC), assim como MEV. Caracterizagdes quimicas

foram realizadas através de Espectroscopia de Raio-X por Dispersao de Energia (EDS).

3.3.1 Interferometria Optica

A fim de analisar-se a influéncia do tratamento na rugosidade do material, realizaram-
se analises de interferometria Optica. Foram analisadas as rugosidades das amostras apos a
preparacdo das superficies, antes e depois do tratamento termoquimico. Foram analisadas seis
amostras para cada condigao,

As analises foram realizadas através de um interferometro de luz branca Zygo
NewView 7300 Optical Surface Profiler. O tratamento dos dados foi feito no software de
analise de topografia, MountainsMap 7. Na andlise, foram aplicados filtros a fim de obter-se a
rugosidade das superficies, com a remocdo das formas e das ondulagdes das amostras.
Primeiramente, aplicou-se uma ferramenta de nivelamento para remover a angulacao da
amostra, e entdo aplicou-se um filtro Gaussiano com valor de cutoff de 80 um para a remocao
da ondulagao.

O célculo dos parametros topograficos também foi feito através do software
MountainsMap. Fez-se a avaliacdo dos seguintes pardmetros:

a) Sa —representa a rugosidade média, sendo a média aritmética da diferenca dos picos
e vales em relagdo ao plano médio;

b) Sq — representa a variagdo dos picos e vales da amostra, sendo a medida do desvio

padrdo destes em relag@o ao plano médio.

3.3.2 Espectroscopia Raman

No estudo, a técnica de Espectroscopia Raman foi utilizada para caracterizar o filme
de DLC depositado no processo. Essa ¢ uma analise que permite obter informagdes sobre a
composi¢ao molecular e interacdes atdmicas de materiais. Nela, um laser ¢ emitido na amostra,

que o espalha elastica e inelasticamente, O espalhamento inelastico (chamado de efeito Raman)
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¢ uma caracteristica intrinseca do material analisado, sendo uma assinatura da composi¢ao
quimica especifica de cada material (HUTCHINGS et al., 2008).

Para as andlises, utilizou-se um equipamento fabricado pela Renishaw de modelo
2000, com sistema de laser de Argénio com comprimento de onda de 514,5 nm. Para ajuste do
foco do laser do equipamento, utilizou-se um microscéopio Optico Leica com aumento de 500x.

Realizaram-se andlises em 2 amostras de cada condicdo, jateada e lixada, para
amostras obtidas em dois ciclos diferentes. Em cada amostra, realizaram-se as medi¢coes em
trés regides diferentes, e m cada ponto de medi¢ao foram empregadas trés medidas superpostas.
Ap0s a aquisi¢do dos dados, foram realizadas a subtragdo de background e deconvolugdo das

bandas de interesse, sendo sclecionado um intervalo de deslocamento Raman de 500 a

2500 cm’!.

3.3.3 Tribologia

A fim de caracterizar-se a aderéncia do filme de DLC no substrato metalico, a
durabilidade do mesmo quando em uso ¢ a eficacia do tratamento na diminui¢do do atrito entre
as superficies, foram realizados testes de tribologia. O ensaio de durabilidade foi realizado em
quatro superficies para cada topografia, nas condi¢des de amplitude de 10 mm a frequéncia de
2 Hz, sob incrementos de 7 N em intervalos de 10 minutos. Utilizou-se uma esfera de
SAE 52100 de 3 mm de didmetro como contra-corpo. Durante o ensaio, mediu se também a
resisténcia elétrica entre o contra-corpo e a amostra, a fim de monitorar o contato entre o contra-

corpo e o substrato metalico.

3.3.4 Microscopia Eletronica de Varredura

Foi realizada a analise morfologica da superficie das camadas de DLC apos o
tratamento e ap6s as analises de corrosdo. Utilizou-se um microscopio eletronico de varredura
modelo Tescan Vega3, com filamento de tungsténio. As imagens da superficie foram obtidas
em aumentos de 30x, 600x e 12000x a 15 kV, utilizando-se o detector de elétrons secundarios
(SE) e o detector de elétrons retroespalhados (BSE). Caracterizagdes quimicas foram realizadas
por meio de EDS. Para melhorar a condutividade e evitar o carregamento de elétrons, realizou-

se 0 recobrimento das amostras com ouro.
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3.3.5 Ensaios de corrosao

As técnicas eletroquimicas de Potencial de Circuito Aberto (PCA) e de Polarizagao
Potenciodindmica Ciclica (PCC) foram utilizadas em sequéncia, a fim de avaliar-se as
propriedades de corrosdao obtidas com as diferentes condi¢des de preparagao e tratamento. Os
ensaios foram realizados a temperatura ambiente em um potenciostato da Metrohm, modelo
PGSTAT 302.

As analises foram realizadas em uma célula eletroquimica horizontal de vidro. A
amostra, com uma area exposta de 0,785 cm?, foi utilizada como eletrodo de trabalho; um
eletrodo saturado de calomelano (ESC ou SCE, do inglés Saturated Calomel Electrode) foi
utilizado como eletrodo de referéncia; e uma barra de platina como contra eletrodo. A célula

montada ¢ mostrada na Figura 10:

Figura 10 - Célula eletroquimica utilizada nos ensaios de corrosao.

LN

Fonte: Elaborado pelo autor.

O PCA das amostras foi medido até estabilizacdo de potencial, por aproximadamente
60 min. Para a etapa de polariza¢do potenciodindmica, a varredura foi realizada a 1 mVs™, em
um intervalo de potencial inicial de -150 mV a 1 V em relacdo ao PCA da amostra.

Os ensaios foram realizados em dois meios corrosivos: uma solu¢do salina e uma
solugdo de suor artificial. Como meio salino, foi utilizada uma solucao de 3,5 %wt (0,6 M) de
NaCl. A solugdo de suor artificial foi preparada de acordo com a norma ISO 3160-2:2015, e

sua composicdo pode ser observada na Tabela 3:
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Tabela 3 - Composic¢ao da solucdo de suor artificial.

Composto Concentracio
Cloreto de Sodio NacCl 20 g/1
Cloreto de Amonia NH4Cl 17,5 g/l
Ureia NH>CONH; 5¢/
Acido Acético CH;COOH 2,5 g/l
Acido Lactico CH;CH(OH)COOH 15 g/l
Hidroxido de Sodio (80 g/l — 2,0M) NaOH até pH 4,7

Fonte: INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION (2015).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo, serdo apresentados e avaliados os resultados obtidos por meio da
caracterizagdo das amostras antes e apOs o tratamento assistido por plasma de nitretacdo e
deposicao de DLC e dos testes de resisténcia a corrosdo. A fim de simplificar a identifica¢ao
das amostras, foram utilizadas as siglas expostas na Tabela 4 para denominar as amostras de

acordo com sua topografia inicial, condi¢ao de tratamento e meio corrosivo avaliado.

Tabela 4 - Identifica¢do das amostras utilizadas no trabalho.

Amostra Meio Corrosivo Tratamento Topografia
J-1020 - Sem tratamento Jateada
L-1020 - Sem tratamento Lixada (#600)
J-DLC - Nitretagdo + DLC Jateada
L-DLC - Nitretagdo + DLC Lixada (#600)

1020-NaCl Soluc¢do salina Sem tratamento Polida
J-NaCl Soluc¢ao salina Nitretagdo + DLC Jateada
L-NaCl Solugdo salina Nitretagao + DLC Lixada (#600)

1020-Suor Suor artificial Sem tratamento Polida
J-Suor Suor artificial Nitretagdo + DLC Jateada
L-Suor Suor artificial Nitretagao + DLC Lixada (#600)

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1 AVALIACAO DOS FILMES DEPOSITADOS

Apos o tratamento assistido por plasma, todas as amostras apresentaram uma camada
preta, de aparéncia uniforme, caracteristica do filme de DLC. Observou-se visualmente que as
amostras de topografia jateada, J-DLC, apresentaram uma superficie fosca, enquanto as
amostras de topografia lixada, L-DLC, apresentaram acabamento reflexivo, como pode ser
observado na Figura 11. As amostras apresentaram um filme de DLC de aproximadamente
2 um de espessura, observados por microscopia Optica. Também foi possivel observar a
presenga de uma camada branca de compostos, tipica de amostras nitretadas, de

aproximadamente 13 pm de espessura.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

As imagens obtidas por microscopia eletronica, exibidas na Figura 12, evidenciam as
diferencas de morfologia das camadas obtidas nas amostras jateadas e lixadas. Através das
imagens de SE, ¢ possivel observar que L-DLC (a) apresenta uma superficie de topografia
suave, enquanto J-DLC (b) exibe uma superficie mais grosseira. Além disso, as imagens de
BSE indicam que o filme depositado em L-DLC (c) ¢ homogéneo e livre de grandes defeitos,
enquanto as regides claras observadas em J-DLC (d) indicam a presenca de defeitos no DLC

depositado.

Figura 12 - Imagens da superficie das amostras revestidas, obtidas por MEV: a) L-DLC SE;

b) J-DLC SE; ¢) L-DLC BSE; ¢ d) J-DLC BSE.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.1.1 Analise da topografia
A representacdo grafica das topografias das amostras jateadas e lixadas antes e apds o
tratamento de nitretacdo e deposicdo de DLC, obtidas por meio de interferometria Optica de luz

branca, estdo dispostas na Figura 13:

Figura 13 - Representacao grafica das topografias das amostras analisadas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Por meio das andlises obteve-se também os parametros Sa e Sq das amostras tratadas
e ndo tratadas, expostos na Figura 14, a fim de avaliar-se a diferenca entre a rugosidade das
amostras lixadas e jateadas, e a influéncia do tratamento de nitretagdo e deposicao de DLC na
rugosidade das amostras. Observa-se que as amostras J-1020 e J-DLC apresentaram valores de
Sa e Sq maiores que as L-1020 e L-DLC, evidenciando a maior rugosidade das superficies

gerada pelo processo de jateamento.
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Figura 14 - Parametros topograficos obtidos por meio de interferometria optica.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o substrato lixado, foi possivel observar o aumento dos pardmetros Sa e Sq em L-
DLC, indicando um aumento de rugosidade apos a nitretacdo e deposicao do filme de DLC.
Durante a nitretagdo, o bombardeamento de particulas gera uma superficie mais rugosa no
substrato, sendo essa topografia copiada pelo filme de DLC (SHIOGA et al., 2016).

No substrato jateado, o bombardeamento de ions ndo alterou significantemente a
topografia das amostras, assim como reportado por SOPRANO et al. (2018), havendo uma leve
atenuacao da rugosidade devido ao preenchimento de vales pelo filme. Os valores obtidos para

as diferentes condi¢des sao detalhados na Tabela 5.

Tabela 5 - Valores topogréficos obtidos por meio de interferometria dptica.
Pariametro J-1020 J-DLC L-1020 L-DLC
Sa (um) 1,18 £ 0,06 1,10 +£ 0,06 0,05 +0,01 0,16 £ 0,01
Sq (um) 1,62+£0,14 1,46+0,11 0,09 £0,02 0,22 +0,02

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.2 Analise estrutural

A Figura 15 exibe espectros Raman de filmes de DLC obtidos em diferentes amostras
de J-DLC e L-DLC, onde ¢ possivel observar a presenca de duas bandas e uma inclina¢do no

background.
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Figura 15 - Espectros Raman obtidos nas andlises dos filmes de DLC.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Apo6s deconvolugdo dos espectros, foi possivel identificar a presenca da banda D,
localizada em torno de 1380 cm’!, e da banda G, localizada em torno de 1575 ¢cm™, como
exibido na Figura 16. As bandas sdo tipicas de filmes de DLC, sendo a banda G referente as
vibragdes de todos os carbonos sp? presentes no material, € a banda D referente aos modos de
vibracao de carbonos sp? nos anéis aromaticos (LOBO et al., 2005). Portanto, quanto maior a
razdo entre as intensidades das bandas D e G, Ip/lg, maior a quantidade de anéis aromaticos; a
diminui¢do de Ip/Ig, portanto, indica aumento na desordem do filme, evidenciando a presenca
de uma quantidade maior de carbonos sp> (LOBO et al., 2005). Por sua vez, a inclinagio da
curva ¢ um indicativo do grau da quantidade de hidrogénio presente no filme, sendo esta
quantidade calculada através da razao entre a inclinacdo da curva e a intensidade da banda G,

m/Ig (CASIRAGHI et al., 2005).
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Figura 16 - Espectros Raman deconvoluidos, obtidos nas analises dos filmes de DLC.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Como ¢ possivel observar na Tabela 6, as amostras J-DLC e L-DLC apresentaram
valores similares tanto de posi¢do das bandas D e G quanto da relagdo ID/IG. Além disso, os
filmes apresentaram aproximadamente 36% de H, sendo ambos classificados como DLCH
(diamond-like a-C:H) (CASIRAGHI et al., 2005). Desse modo, € possivel concluir que as
topografias iniciais das amostras nao afetaram a estrutura do filme de DLC depositado, como

observado por SOPRANO et al. (2018).

Tabela 6 - Parametros obtidos através da deconvolugdo dos espectros Raman.
Amostras Banda D Banda G In/Ig %H

JDLC  1378,7+2,7 15769+12 0,70+0,02 3521 +1,67
L-DLC  13829+1,6 15747+1,5 0714002 37,43 +1,02

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.3 Comportamento tribolégico

As curvas obtidas nos ensaios tribologicos de durabilidade estdo exibidas na Figura

17, onde foram observados comportamentos distintos para as amostras jateadas e lixadas.
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Figura 17 - Curvas de durabilidade dos filmes de DLC, obtidas nos ensaios tribolégicos.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Nos ensaios, as amostras L-DLC apresentaram comportamento tipicamente observado
em amostras com filme de DLC. Ao iniciar o ensaio, houve uma pequena variacdo do
coeficiente de atrito (COF). Logo este foi estabilizado, entre a segunda ¢ a terceira aplicacao
de carga, mantendo-se estavel por aproximadamente 18 aplica¢des de carga. Durante o regime
estavel, o COF variou entre 0,15 ¢ 0,12. Esses baixos valores de atrito sdo atribuidos a formacao
de uma tribocamada grafitica entre o filme de DLC e o contra-corpo (SOPRANO et al., 2018).
Na sequéncia do ensaio, o coeficiente de atrito comegou a oscilar e aumentar, ultrapassando o
limite de autolubricidade (COF = 0,2) a aproximadamente 135 N de carga aplicada.

Esse comportamento, no entanto, ndo foi observado em J-DLC. Diferentemente de L-
DLC, as amostras jateadas ndo apresentaram estabilizagdo do COF. Este variou entre 0,18 ¢
0,25 nas primeiras duas aplicacdes de carga, e elevou-se para 0,35 logo apos a aplicacdo da
terceira carga. Desse modo, evidencia-se que as amostras jateadas ndo apresentam caracteristica
de autolubricidade ap6s deposi¢ao do filme de DLC. Esse comportamento ¢ decorrente da nao
formagdo de uma tribocamada e do elevado desgaste do contra-corpo, devido a elevada

rugosidade da superficie (SOPRANO et al., 2018).
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4.2 CARACTERIZACAO DA RESISTENCIA A CORROSAO

Nessa se¢do, serao apesentados e discutidos os resultados dos ensaios de corrosdo para
as amostras de topografia lixada e de topografia jateada, apos o tratamento de nitretacdo e
deposicdo de DLC. Foram utilizadas uma solu¢do salina e em uma solugdo de suor artificial
como meios corrosivos. Os resultados obtidos foram comparados com os resultados

apresentados por uma amostra padrao de ago SAE 1020, polida e sem revestimento.

4.2.1 Resisténcia a corrosao em solucio salina

Por meio de ensaios de potencial de circuito aberto, expostos na Figura 18, foi possivel
realizar uma avaliacao inicial do comportamento corrosivo termodindmico das amostras em
meio a solugdo salina. Como observado no grafico, 1020-NaCl partiu de um potencial inicial
em torno de -0,50 Vgcs, atingindo equilibrio em um potencial mais ativo de aproximadamente
-0,70 Vsce. As amostras J-NaCl e L-NaCl nao apresentaram grande variag¢do de potencial entre
o inicio e o final do ensaio, com J-NaCl permanecendo em torno de -0,32 Vscg e L-NaCl em

torno de -0,17 Vsck.

Figura 18 - Curvas PCA obtidas nos ensaios em solugdo salina.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os potenciais de equilibrio mais nobres de J-NaCl e de L-NaCl indicam menor

susceptibilidade a corrosdo em meio salino ap0s o tratamento de nitretacao e deposi¢do de DLC.
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Do mesmo modo, os resultados demonstram influéncia da topografia da amostra na sua
resisténcia a corrosdo, sendo a topografia lixada menos suscetivel que a jateada.

Como avaliado por TATO e LANDOLT (1998), as condi¢des de deposicao de filmes
finos podem resultar em defeitos nestes, através dos quais o material pode ser atacado. Desse
modo, podemos relacionar o potencial de corrosdao com a area exposta do substrato. Os
resultados podem indicar, portanto, que o filme de DLC depositado na superficie de J-NaCl
possui uma maior quantidade de defeitos que o depositado em L-NaCl.

As curvas obtidas com os ensaios de polariza¢do potenciodindmica em solugdo salina
estao expostas na Figura 19. Foram extraidos, através de extrapolagao de Tafel, os parametros
de potencial de corrosao (Ecorr) € de corrente de corrosdo (icorr), considerando que o substrato
sofre corrosao homogénea. Os valores obtidos sdo apresentados na Tabela 7.

Assim como avaliado nos ensaios de PCA, as amostras revestidas apresentaram Ecorr
mais nobres, sendo os valores de L-NaCl superiores aos de J-NaCl. Além disso, as amostras
tratadas apresentaram icorr menores que as amostras nao tratadas: 1020-NaCl apresentou icorr de
9,22E7 A, enquanto J-NaCl apresentou valores mais baixos, de 4,64E”7 A. L-NaCl apresentou
valores ainda menores, com icorr de 3,15E® A, aproximadamente 50 vezes menor que de 1020-
NaCl, confirmando novamente a eficiéncia dos filmes depositados na inibi¢do da corrosdo do

substrato.

Figura 19 - Curvas de PPC obtidas nos ensaios em solug¢do salina.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Além dos parametros Ecorr € icorr, € possivel observar que o formato das curvas de PPC

sdo diferentes para as amostras revestidas, o que sugere um mecanismo de corrosao diferente
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que o das amostras que ndo passaram pelo tratamento. Nas amostras revestidas por DLC, ha
um aumento gradual da densidade de corrente com o aumento da polarizagcdo anddica apos o
Ecor, 0 que ndo acontece nas amostras sem revestimento. Esse aumento ocorre em menor
intensidade na L-DLC em relagdo a J-DLC. Segundo BOBZIN et al., (2013), a corrente medida
na polarizacdo anddica ¢ atribuida a interacdo do meio corrosivo com areas expostas do
substrato. O aumento gradual da densidade de corrente na polarizagdo anddica deve ser
interpretado, por tanto, como um indicador da dissolucdo do substrato em defeitos do
revestimento. Com o aumento do potencial, defeitos cada vez menores sdo ativados, gerando

aumento da densidade de corrente. A Figura 20 exibe uma regido atacada de J-NaCl.

ura 20 - BSE da reg

Fi

140 corroida de J-NaCl.

Fonte: Elaborado pelo autor.

As regides de aumento gradual de corrente nos ensaios das amostras revestidas ndo
devem, portanto, ser interpretadas como uma regido de passividade, tipica de agos inoxidaveis,
mas sim como uma caracteristica da protegao a corrosdo decorrente do revestimento. Ademais,
esse aumento gradual da densidade de corrente aconteceu em menor intensidade na L-NaCl em
relacdo a J-NaCl, o que indica um menor nimero ou uma menor susceptibilidade a corrosao

nos defeitos presentes no revestimento de L-NaCl.

Tabela 7 - Parametros obtidos nos ensaios eletroquimicos em solu¢do salina.

Condic¢io PCA (V vs SCE) Ecorr (V vs SCE) icorr (A)

1020-NaCl -0,695 £ 0,009 -0,721 +£ 0,001 9,2E7 £ 1,6E7
J-NaCl -0,372 £ 0,070 -0,402 = 0,087 4,6E7 £3,7E7
L-NaCl -0,284 £0,117 -0,289 £0,111 2,1E8+£32F3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.2.2 Resisténcia a corrosao em solucao salina de suor artificial

Além da resisténcia a corrosdo em meio a solucdo salina, foram avaliados os
comportamentos das amostras em meio a uma solugdo de suor artificial. Através de ensaios de
PCA, expostos na Figura 21, foi observado que as amostras revestidas apresentaram potenciais
mais nobres no inicio dos ensaios, mas partiram para potenciais mais ativos com no decorrer

do experimento.

Figura 21 - Curvas de PCA obtidas nos ensaios em solugao de suor artificial.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

E possivel observar que os potenciais de equilibrio encontrados para as amostras néo
tratadas e tratadas foram semelhantes, porém o comportamento das amostras revestidas durante
o ensaio foi diferente. As amostras sem revestimento (1020-Suor) ndo apresentaram grande
variagao de potencial, permanecendo em um potencial de equilibrio em torno de -0,67 Vsck. L-
Suor, por outro lado, partiu de um potencial mais nobre de -0,62 Vsck, atingindo equilibrio em
um potencial mais ativo de -0,72 Vsce. A variacao foi ainda maior em J-Suor, que partiu do
potencial mais passivo de -0,50 Vscg para o potencial de equilibrio mais ativo entre as amostras,
de -0,73 V.

O comportamento de redugdo e estabilizagdo do PCA nas amostras revestidas ¢
explicado por FENILI et al., (2017). O estudo aponta que durante o ensaio sao gerados produtos
de corrosdo devido a interacdo do substrato de ferro com o meio corrosivo. Nas amostras
revestidas, o filme de DLC age como uma barreira na superficie, impedindo a dissolu¢do dos
produtos gerados na reacdo, e o acimulo destes diminui a drea disponivel para a evolucao da

COIrosao.
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A formacao dessa camada protetora também pode ser observada nos ensaios de PPC,
exibidos na Figura 22. As amostras L-Suor e J-Suor apresentaram uma regido passiva apos a
regido ativa, entre -0,6 V e 0,2 V. Essas regides ndo apresentaram aumento significativo de
corrente com o aumento do potencial aplicado, o que indica formagdo de uma camada passiva,
diferente do mecanismo observado em L-NaCl e J-NaCl. Assim como 1020-NaCl, as amostras

de 1020-Suor ndo apresentaram formag¢do de uma camada protetora.

Figura 22 - Curvas de PPD obtidas nos ensaios em solucao de suor artificial.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Assim como nos ensaios realizados em meio salino, as amostras de L-Suor
apresentaram as menores icor, com valores proximos de 7,85E7 A. J-Suor, no entanto,
apresentou correntes de corrosdo mais altas que 1020-Suor, indicando uma maior taxa de
corrosdo. Esse comportamento indica que a topografia da amostra exerceu grande influéncia na
resisténcia a corrosao do material em solucao de suor artificial. Os parametros eletroquimicos

obtidos com os ensaios estdo expostos na Tabela 8.

Tabela 8 - Parametros obtidos nos ensaios eletroquimicos em solucdo de suor artificial.

Condicao PCA (V vs SCE) Ecorr (mV vs SCE) icorr (A)

1020-Suor -0,668 + 0,001 -0,671 £0,001 9,4E¢+ 2 9E*
J-Suor -0,727 £ 0,009 -0,731 £ 0,007 4,8E5 + 1,5E7
L-Suor -0,716 + 0,005 -0,722 £ 0,005 7,987+ 7,7E7

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 23 exibe imagens de SE da regido de ensaio de J-Suor e L-Suor, apds os
testes de corrosdo. E possivel observar que o substrato metalico se encontra quase que
inteiramente exposto apos o ensaio, evidenciando intensa degradacdo do revestimento apods o
contato de J-Suor com a solugao de suor artificial. Em L-Suor, foi possivel observar uma menor
quantidade de regides nas quais a amostra foi atacada e o substrato metalico foi exposto, o que

demonstra a melhor resisténcia do filme depositado no substrato lixado.

Figura 23 - Superficie das amostras revestidas apds os ensaios de corrosdo na solucdo de suor
artificial: a) J-Suor e b) L-Suor.

Fote: Elaborado pelo autor.

Através da visualizagdo por BSE da regido atacada, exibida na Figura 24, foi possivel
identificar trés regides de composi¢dao quimica diferentes, que foram analisadas por EDX. A
regido A representa o filme as partes nao degradadas do filme, sendo compostas principalmente
de carbono. A regido B ¢ composta principalmente de Si e O, indicando a formag¢ao de 6xidos
abaixo do filme de DLC, e o substrato exposto ¢ representado pela regido C, composta
majoritariamente de 6xidos e nitretos de ferro. Os resultados obtidos por EDS estao detalhados

na Tabela 9.

Figura 24 - Analise BSE da reglao atacada de J Suor
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 9 - Resultados da andlise de EDS de diferentes areas da regido corroida pela solugdo
de suor artificial.

Regido %atFe  %atC %at Si %at O %at N

A 4,62% 88,73 % 2,18 % 4,47 % -
B 2,16 % - 26,73 % 66,17 % -
C 46,26 % 19,02 % 0,60 % 19,74% 13,43 %

Fonte: Elaborado pelo autor.

A morfologia das regides onde o filme foi degradado indicam que houve o
desplacamento do revestimento, como exibido na Figura 25. Acredita-se que este tenha ocorrido
devido a formagdo de produtos de corrosdo abaixo do filme depositado, evidenciado pelas
regides com grande quantidade de oxigénio, o que pode ter gerado tensdes, causando o
desplacamento. No entanto, testes adicionais seriam necessarios para comprovar o0 mecanismo

de degradagdo do material revestido em contato com a solucao de suor artificial.

Figura 25 - Regido corroida da amostra J-Suor.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5 CONCLUSOES

Apds o desenvolvimento do trabalho e da andlise dos resultados obtidos com os

ensaios realizados, chegou-se as seguintes conclusdes quanto a influéncia da nitretagdo e

deposic¢ao de DLC na resisténcia a corrosao do ago 1020 em solugdes de suor artificial e NaCl:

Os filmes de DLC depositados em superficies de topografia diferentes apresentam
carateristicas estruturais similares, mas morfologia e quantidade e quantidade de
defeitos diferentes;

A deposicao de filmes de DLC melhoram a resisténcia a corrosdo do ago SAE 1020
tanto em solugdo salina quanto em solucdo de suor artificial;

A resisténcia a corrosdo em meio salino das amostras revestidas por DLC ¢ dependente
da quantidade de defeitos presentes no filme;

As amostras revestidas por DLC apresentam uma regido passiva quando ensaiadas em
suor artificial como meio corrosivo;

A solugdo de suor artificial degradou as amostras revestidas mais intensamente que a
solucao salina.

Desse modo, sugere-se a continuidade do estudo da resisténcia a corrosao do ago

revestido por meio dos seguintes topicos:

Aprofundar o estudo da resisténcia a corrosao dos filmes de DLC em suor artificial
através de outras técnicas, como a espectroscopia de impedancia eletroquimica;
Analisar quimica e estruturalmente os produtos de corrosdo gerados apds a
caracterizacdo eletroquimica, por meio de técnicas como difragdo de raios-x e
fluorescéncia de raios-x;

Avaliar a resisténcia a corrosao dos filmes de DLC em outros eletrolitos;
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