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RESUMO

TensOes residuais sdo conseqiiéncias inerentes dos tratamentos de superficie,
incluindo filmes finos depositados pelo processo de Deposigdo Fisica do Vapor
(Physical Vapour Deposition — PVD). As tensdes residuais interferem no
comportamento trbologico (atrito, lubrificagio e desgaste) do revestimento
depositado. Portanto, o entendimento da origem e a precisdo na medigio destas
tensdes s30 muito importantes. Dentre as técnicas para medir tensio residual pode-se
citar: (i) difragio por raios-X; (ii) espectroscopia de Raman, (iii) métodos baseados
na curvatura de uma amostra revestida; (iv) extensometria (método do furo). Mais
recentemente, houve uma proposta de utilizagdo da indenta¢@o instrumentada para
determinar os valores de tensio residual. No presente trabalho, foram analisadas
tensdes residuais em filmes finos de 7iN (nitreto de titinio) depositados por diversos
processos PVD, em ferramenta de corte de metal duro (WC-Co) da classe P20. As
amostras foram processadas de forma industrial € em laboratorio, constituindo um
total de 12 amostras. Ensaios de indentagio foram realizados utilizando-se
penetrador Vickers, com forgas de ensaio variando entre 10 e 50 mN, de modo que a
metodologia proposta por Suresh e Giannakopoulos fosse aplicada. A técnica de
difrag@o por raios-X com &ngulo rasante também foi empregada para determinagio
dos valores de tensio residual dos filmes estudados. Estes valores foram
considerados como referéncia, de modo a avaliar a viabilidade da proposta de Suresh
¢ Giannakopoulos. A rugosidade dos filmes foi avaliada utilizando-se apalpador
mecanico. Verificou-se que a rugosidade é uma variavel que pode interferir nas
medidas de tensfio residual por indentagio, dado que o filme PVD pode copiar a
rugosidade das pastilhas de metal duro. QOutras variaveis inerentes & técnica de
indentagdo s3o complicadores para a aplicagdo da metodologia de Suresh e
Giannakopoulos, especialmente a morfologia de impressio, que modifica
consideravelmente o calculo da area de contato, necessaria para os calculos das
propriedades mecénicas dos filmes e, portanto, da tensio residual dos mesmos. Os
resultados das tenses obtidos pelas técnicas empregadas foram da mesma ordem de
magnitude (GPa), porém os resultados ndo foram iguais, nem proporcionais em
relagdo as mesmas amostras.



ABSTRACT

Residual stresses are an inherent consequence of surface treatments, including thin
films deposited by Physical Vapour Deposition — PVD. The residual stresses modify
the tribological behavior (friction, lubrication and wear) of the PVD coatings. Thus,
the understanding of the causes and the measurement resolution of these stresses are
very important. Among techniques to measure residual stress one can be found: (i)
X-ray diffraction; (ii) Raman spectroscopy; (iii) methods based on the curvature of
coated specimen; (iv) extensometer (method of hole). Recently, there was a proposal
to use the instrumented indentation testing to determine the residual stresses values.
In this study, it was analyzed residual stresses in thin films of 7iN (titanium nitride)
deposited by many PVD processes, in cutting tools of cemented carbide (WC-Co)
P20. The specimens were processed by industrial way and in laboratory, composing:
a total of 12 specimens. Indentation tests were performed using Vickers indenter,
with loads varying between 10 and 50 m), in order to apply the Suresh and
Giannakopoulos proposal. X-ray diffraction technique with grazing angle was also
employed to determine the residual stresses values of the studied films. These values
were considered as references, in order to evaluate the viability of the Suresh and
Giannakopoulos proposal. The surface roughness of the films was analyzed using
stylus profile. It was verified that the roughness is a variable that can disturb the
residual stress measurements by indentation, since the PVD coating can copy the
roughness of the hard metal inserts. Other inherent variables of indentation technique
are capable to disturb the application of the Suresh and Giannakopoulos proposal,
specially the indentation morphology, which modify considerably the contact area,
required to the calculation of the mechanical properties of films and, therefore, of the
residual stresses of them. The results of stresses obtained by the employed techniques
were in the same order of magnitude (GPa), however they were not similar, and
neither proportional in relation to the same specimens.
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INTRODUCAO

L

Os filmes finos com espessura de micrometros podem ser utilizados como tratamento
superficial de ferramentas, melhorando o seu comportamento tribologico (atrito,
lubrificagiio e desgaste), sem a necessidade de alteragio das propriedades no interior
das mesmas [1, 2]. Um conjunto de técnicas comumente utilizadas para esse fim ¢ o

processo de deposi¢io fisica de vapor (Physical Vapour Deposition-PVD).

Tensdes residuais sio desenvolvidas em grande parte dos processos de tratamentos de
superficies, incluindo os processos de deposig¢do de filmes, como é o caso do PVD. A
magnitude e distribui¢io dessas tensdes afetam consideravelmente o comportamento

tribologico do componente revestido [3].

Sendo assim, é de extrema importincia o aprimoramento na medi¢io das tensdes
residuais. Alguns métodos sdo utilizados para esse fim [4], tais como: (i) difragdo por
raios-X; (ii) espectroscopia de Raman, (iii) métodos baseados na curvatura de uma
amostra revestida; (iv) extensometria (método do furo). Mais recentemente foi

proposta uma metodologia por indentagdo instrumentada [5].

O ensaio de indentagio inétrumentada consiste em um ensaio de dureza, durante o
qual se monitora a forga aplicada e a profundidade de penetragio. Este tipo de ensaio
permite obter propriedades mecinicas de materiais, incluindo filmes finos. Porém,
ainda restam dividas sobre a precisdo dos resultados obtidos através desse tipo de

ensaio [6].

Neste trabalho foram feitas analises em filmes finos de nitreto de titdnio (7iN)
depositados por diferentes processos PVD, durante os quais houve variagio dos

pardmetros de deposigdo. Calculos das tensGes residuais foram feitos com a



metodologia proposta por Suresh e Giannakopoulos [5]. De modo a analisar a
viabilidade desse tipo de medjda,""f'(})ram determinados, também, os valores de tensdo
residual por meio da técnica de difragfo por raios-X, considerando-se a mesma como

referéncia.
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2.1 O processo PVD

2.1.1 Caracteristicas do processo

Em 1838, M. Faraday, pioneiro no uso da tecnologia do véacuo [7, 8], descobriu,
acidentalmente, o processo de Deposigdo Fisica do Vapor (PVD — Physical Vapour
Deposition), observando a deposi¢o de particulas na superficie interna de bulbos de
lampadas incandescentes [8]. O processo PVD transcorre sob baixa pressdo, onde os
atomos do material a ser depositado (alvo) sdo inicialmente evaporados e ionizados
positivamente. Posteriormente, sdo acelerados em dire¢do ao substrato, que pode
estar submetido a um potencial negativo (bias) [8, 9]. A atmosfera gerada a base de

atomos metalicos e de gases reativos, ambos ionizados, denomina-se plasma.

O processo PVD permite depositar uma infinidade de metais puros e ligas, bem como
uma série de nitretos e outros compostos. A obtengdo de filmes compostos €
conseguida introduzindo-se gases reativos como, N, CoH, O, etc, na cimara de
deposigio, os gases se combinam com o material do alvo, formando, assim, os filmes
compostos. Filmes de 7iN sio geralmente obtidos com um alvo de titdnio e um
plasma de Arg6nio e Nitrogénio [10]. Este tipo de deposi¢io é denominado PVD

reativo.

Existem varios processos de PVD, tais como: evaporagio, arco catodico e impacto de
ions (sputtering) [11]. A forma através da qual o material solido é transformado para
a fase vapor ¢ o principal ponto de distingdo dos processos. A energia das particulas

envolvidas na deposi¢do ao chegar ao substrato também varia muito de um tipo para
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0 outro e a Tabela 1, apresentada por Oettel e Wiedemann [10], mostra valores de

energias tipicos para alguns processos PVD.

Evaporagdo Térmica 107 eV

Impacto de ions
(Magnetron Sputtering)
Implantag3o i0nica
({on Plating)
Processo assistido por
feixe i6nico
(Ion beam assisted
process)

Para recobrimentos tribologicos, o PVD geralmente é realizado na faixa de
temperaturas entre 250°C a 550°C [12]. Sendo assim, o método é comumente
empregado para revestimento de pecas em ago ferramenta, pois os riscos de alteragdo

dimensional e de queda na dureza sio minimizados [13].

2.1.2 Tipos de processos PVD
2.1.2.1 Processo de sputtering (impacto de ions)

O sputtering ¢ um fendomeno de “erosdo” atdmica resultante do impacto de ions na
superficie erodida. A Figura 1 esquematiza um exemplo desse processo, onde se
observa a existéncia de um catodo e um anodo alocados dentro de uma cimara de
vacuo. Neste caso, o eletrodo superior ¢ o catodo, que se torna o alvo para o impacto

dos ions, e o substrato a ser revestido localiza-se no eletrodo inferior, que é o anodo
[14].
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Figura 1. Exemplo de um esquema do processo de sputtering, onde o substrato é o
anodo e o alvo é o catodo [14].

Gases (geralmente Argdnio) sdo injetados na cAmara de maneira controlada, para a
formagdo do plasma, que serve como agente fisico na produgdo dos ions energéticos

em tomo do alvo (catodo), feito de um dos elementos que se deseja depositar.

Quando os ions positivos bombardeiam o catodo (alvo) negativo, ocorre o fendmeno
sputtering (arrancamento) de particulas neutras. Ao mesmo tempo elétrons
energéticos secundarios sdo igualmente arrancados e sua colisio com atomos de
argbnio tem a fun¢do de manter o plasma [14, 15] (Figura 2). Como essa ionizagio
do Argdnio se processa por colisdes com elétrons dentro da cdmara, é possivel
aumentar a eficiéncia do processo confinando-se os elétrons perto da superficie do
alvo, por meio de um campo magnético. Nesse caso, a técnica passa a ser designada

magnetron sputtering (processo de impacto de ions utilizando imas), (Figura 3).
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Distincia do Alvo a0 Substraie

Figura 2. Diagrama do processo sputtering [16].

Catodo
Imd S N S

TN B NS
Idc Q) Vdc
Substrato
+ I

Anodo

Figura 3. Esquema de magnetron sputtering. Um imd é colocado atras do catodo. O
campo magnético B confina os elétrons energéticos proximo ao catodo [14].

A deposigdo por magnetron sputtering é utilizada desde 1852 [7], e algumas
limitagdes do processo s3o: baixas taxas de deposi¢do, e baixa eficiéncia de ionizagio
do plasma. Essas limitagdes minimizaram-se quando foi desenvolvido o unbalanced

magnetron sputtering (processo de “arrancar” atomos com imds desbalanceados)

[15].
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A diferenga entre os processos balanceado e desbalanceado est4 na configuragdo do
campo magnético, que pode ser ‘}gérado por imds permanentes ou eletroimis [9]. A
Figura 4 mostra exemplos das configuragdes dos imds. O campo magnético na
configuragdo balanceada € concentrado em regifes proximas a superficie do alvo,
enquanto na desbalanceada, parte do campo magnético é direcionado para o
substrato, criando um caminho onde um plasma mais intenso pode alcangar a amostra
a ser revestida. Com isso, aumenta-se o bombardeamento de ions no substrato, o que
tende a melhorar a adesio do revestimento ao substrato e a aumentar a densidade do

revestimento. Porém, a amostra que esta sendo revestida atinge temperaturas elevadas

devido ao aumento no nimero de particulas que o atingem [15, 17].

g & §

Figura 4. Configuracbes para campos magnéticos em “mdgnetron sputtering” a)
imds balanceados; b)imas desbalanceados [15].

2.1.2.2 Processo de evaporagio

A evaporac@o ¢ um processo de deposigdo por PVD onde o material a ser depositado
(alvo) € aquecido até o ponto de ser evaporado termicamente em um ambiente a
vacuo, sendo posteriormente depositado no substrato e nas paredes da cimara de
deposigdo [18]. O processo de evaporagdo caracteriza-se pela baixa energia dos
atomos incidentes no substrato e o aquecimento que é gerado no mesmo provém do
calor de condensagdo do filme. Logo, é um processo menos agressivo e, por essa

razdo, permite maior taxa de deposi¢do sem causar danos a superficie do substrato.
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Tipicamente, existem trés tipos de deposi¢o por evaporagdo, que se diferenciam pelo
método de aquecimento [18]. 0s aquecimentos podem ser: resistivo, por feixes de

elétrons e indutivo.

No aquecimento resistivo, o material a ser depositado (alvo), é colocado em uma
barquinha metalica ou suspenso por um filamento de tungsténio. A passagem de uma
corrente no suporte resulta no aquecimento do mesmo, por efeito Joule, fundindo,

assim, o material que formara o filme [18].

No aquecimento por feixe de elétrons, o material a ser depositado (alvo), é colocado
em um cadinho resfriado. O material é aquecido por um feixe de elétrons focalizado
sobre o alvo com alta energia (5 a 30 kev). O feixe é originado em um anodo e
direcionado de maneira controlada sobre o alvo por um campo magnético,

bombardeando, assim, somente o material que sera evaporado [18].

No aquecimento indutivo, o material a ser depositado (alvo) é geralmente colocado
em um cadinho de nitreto de boro, que é normalmente envolto por uma bobina

resfriada, a qual se aplica um sinal de radio freqiiéncia (rf) [18].

2.1.2.3 Deposicio a arco catodico

Na deposigdo por arco catddico, ijons do material a ser depositado (alvo) sdo
evaporados gragas a um arco voltaico de alta amperagem, que é gerado entre um
anodo e um catodo (alvo). Os ions gerados pelo arco sio focalizados por um campo
magnético, sendo acelerados em direcdo ao substrato por uma diferenga de potencial

entre a cimara e a peca que recebera o recobrimento [19].

2.1.3 Influéncia dos parimetros de deposi¢io na microestrutura do filme

Quando se pretende depositar um filme fino, deve-se fazer a escolha de alguns
pardmetros de deposicdo, que determinam a estrutura do revestimento e,

conseqiientemente, influenciam as propriedades finais dos mesmos. Além do proprio



tipo de processo, podem ser variados, entre outros pardmetros: a temperatura de

deposigdo, a pressdo, e a voltagerﬁ hegativa aplicada ao substrato (bias).

A energia dos atomos quando esses atingem o substrato (Tabela 1) é um dos
pardmetros mais significativos para a formagio da microestrutura do filme. A energia
dos atomos afeta diretamente a densidade, as tensdes residuais, a aderéncia, a

condutividade e os defeitos cristalinos dos filmes [9].

Outros pardmetros também exercem influéncia na morfologia e microestrutura do
revestimento. A polarizagdo, ou seja, a aplicagdo de voltagem negativa (bias) no
substrato é uma das maneiras de alterar a energia dos ions dentro da cimara de
deposigdo, alterando o bombardeamento do filme durante o seu crescimento. Essa
alteragdo ocorre porque a tensdio negativa atrai os ions positivos que escapam da
regido de descarga [9]. Mudangas no bombardeamento idnico geralmente resultam
em mudangas de natureza fisica e quimica dos filmes e, conseqiientemente, influem na

formacdo das tensdes residuais.

No trabalho feito por Mounier e Pauleau [20], que utilizaram filmes de carbono
depositados em substratos de silicio por magnetron sputtering convencional e por
unbalanced magnetron sputtering, verificou-se que o fluxo de ions crescia
rapidamente com a variagdo do bias de 0 a 40 e 50 V. O estudo de Carrasco et.al.
[21], feito em filmes de nitreto de titdnio, também depositados por magnetron
sputtering, em um substrato de uma liga de cobre (3% 7i — 1% Cr), também
apresentou aumento no fluxo de ions com o aumento desse parametro, ocasionando a

geracio de altas tensbes compressivas no filme.

2.1.3.1 Modelo de Thorton e os parimetros de deposi¢io

C modelo de Thorton (Figura 5) € um diagrama simplificado, representado pelo
modelo de zonas estruturais (MZEs), que relaciona a microestrutura do filme com

parametros de deposi¢cido. Na Figura 5, T ¢é a temperatura absoluta da amostra € 7m ¢
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a temperatura absoluta de fusdo do filme. Geralmente, utiliza-se o diagrama de
Thorton como auxilio na escolha dos parémetros de deposi¢do quando a técnica

sputtering é empregada, focando a microestrutura desejada [22].

A descrigdo das zonas presentes no diagrama de Thorton € apresentada a seguir:

Zona I (T/Tm < 0,1)

Essa regido € caracterizada por graos colunares e hd uma grande quantidade de vazios
entre as colunas. Esse tipo de estrutura é observado mesmo em filmes depositados
com valores mais altos de 7/7m, dependendo da pressdo de Argdnio que for utilizada
no processo. Porém, como a temperatura nesse intervalo é em geral pequena, a
mobilidade dos atomos que chegam ao substrato também € pequena, o que contribui
para que essa estrutura possua propriedades mecanicas ruins, pois nio ha temperatura
suficiente para proporcionar grande movimentagdio dos atomos chegando ao

substrato, o que igualmente prejudica a aderéncia [22].

Zona T - Transi¢ido (0,1 <T/Tm < 0,5)

Essa é uma zona de transi¢do entre a zona I e a zona II. Nesse caso, a mobilidade dos
atomos que chegam ao substrato € suficiente para formar uma estrutura densa. Filmes
com estrutura caracteristica de zona T geralmente apresentam excelentes

propriedades mecinicas, elétricas e opticas [22].
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Zona II (0,45 < T/Tm < 0,75)

Nesse intervalo, existe uma coi;éiderével mobilidade superficial dos atomos que
chegam ao substrato. Logo, o movimento dos contornos de grio e os processos de
recristalizagdo se tornam mais vidveis. E uma zona caracterizada por colunas que
possuem uma elevada tendéncia de acabarem sob formas poligonais na superficie,

sendo razoavelmente densas [22].

Zona I (0,7S < T/Tm < 1)

Por ocorrer em altas temperaturas, essa zona é marcada por alta mobilidade
superficial e volumétrica dos atomos que chegam ao substrato. Os grios resultantes
sdo grandes, epitaxiais ou colunares, dependendo da estrutura cristalina do filme e da

tensdo desenvolvida no processo de deposigido [22].

2.2 Tensdes residuais

Mura [23] define tens3o residual como “tensdes internas existentes num material n&o
submetido a for¢as externas”. Todos os revestimentos depositados a vacuo possuem

tensdo residual [22].

Existem trés tipos de tensdes residuais, classificadas em fungdo do volume de material
envolvido na interagdo [24]: (i) TensGes macroscopicas, que sdo distribuidas sobre
toda 4rea macroscopica do material, (ii) tensGes microscdpicas 1, que sio distribuidas
sobre areas microscopicas do material, tais como um grio, ou ao redor de um
precipitado, e por fim, (ii1) tensGes microscopicas I, que sdo distribuidas em torno de
defeitos cristalinos, tais como, discordincias e lacunas [24]. O primeiro caso é em
geral o mais importante do ponto de vista da engenharia [25]. Os itens que seguem

apresentam caracteristicas de como tensdes residuais podem se desenvolver em filmes
finos.
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2.2.1 Tensdes epitaxiais

A epitaxia em filmes finos surge quando um filme cresce com sua estrutura cristalina
correlacionada com a do substrato. As tensdes epitaxias sdo geradas quando o filme
tenta ajustar sua estrutura & do substrato, como mostra a Figura 6. Oettel e
Wiedemann [10] afirmam que as caracteristicas desse tipo de tensio ndo sdo bem
entendidas, mas podem ser desprezadas em filmes da ordem de micrometros, por
possuirem magnitude pequena, ou por serem relaxadas por discorddncias [26]. Na
realidade, o fendmeno de epitaxia ocorre nas primeiras camadas de &atomos
depositados e por essa razio ndo afetam significativamente a estrutura de

revestimentos da ordem de micrometros.

Filme S22 sssecve

Substrato 8000609 0000000

Substrat 0000000 :
0000000 5000600

Figura 6. Esquema do fendmeno epitaxia, o filme tenta ajustar sua estrutura
cristalina a do substrato.

2.2.2 Tensoes térmicas

As tensdes térmicas sio geradas durante o resfriamento do cbnjunto filme/substrato,
apos a deposi¢do do filme fino. Este tipo de tensdo residual ocorre por haver uma
diferenca entre os coeficientes de dilatagdo térmica do filme e do substrato [27].
Devido a essa diferenca, € a existéncia de uma interface entre o filme e o substrato,
nota-se o surgimento de uma deformagdio biaxial g de tensdo biaxial com sinais
opostos no filme e no substrato. A Figura 7 [28] apresenta um esquema unidirecional

da geragdo desses estados de tensdes.
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Figura 7. Esquema de tensdo térmica atuando no conjunto amostra/filme fino ao
longo do resfriamento do conjunto [28].

Se ndo houver deformacdo plastica no conjunto durante a variagdo de temperatura,
pode-se concluir que a tensdo térmica sera diretamente proporcional a deformagio

elastica &, dada pela lei de Hooke, para materiais isotropicos, conforme a Equagdo

(1) [27].
on=[E/(1-v)]*&= [E/(1-v)] *(a-a) *(T,-T5) (1)

Na Equaggo 1, E; é o modulo de Young do filme, vy € o coeficiente de Poisson do
filme, o, ¢ ar sdo os coeficientes de dilatagio térmica do substrato e filme,
respectivamente, T; é a temperatura de deposigdo e 7, a temperatura na medigdo. O

valor positivo da tens3o térmica o3 corresponde a uma tens3o de tragio [27].

2.2.3 Tensdes intrinsecas

Tensdes intrinsecas podem ser definidas como tensGes que surgem durante a

deposic¢do do revestimento [22].

Segundo Pauleau [27)], a magnitude das tensdes intrinsecas em filmes finos

depositados por PVD esta relacionada com a energia de impacto, ou seja, a energia
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cinética total das particulas colidindo com a superficie do filme por &tomo

condensado e incorporado ao filme.

Para filmes depositados a baixas temperaturas, a relagio entre as tensdes intrinsecas e
o momento normalizado, pode ser representada por uma curva ideal (Figura 8),

dividida em trés zonas [27].

Energia de impacie por diomas (eVial)

Figura 8. Tensdo Intrinseca em filmes finos em fungdo da energia cinética total das
particulas que atingem o substrato durante o crescimento do filme (Pn) [27].

2.2.3.1 Tensdes intrinsecas compressivas

As tensOes intrinsecas compressivas representam o fator mais relevante de tensSes
residuais em filmes depositados por P¥D, podendo chegar a valores maiores do que 5

GPa [10], ao passo que as tensGes térmicas em geral nfo ultrapassam 1 GPa [10].

Quando as tensdes compressivas s3o excessivas, alguns efeitos sdo observados no
conjunto filme / substrato, sendo as falhas adesivas (Figura 9) o principal deles.
Adicionalmente, dependendo do valor destas tensdes, pode haver a flambagem do

revestimento, como mostrado na Figura 10.
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Figura 9. Falha na adesdo do filme ao substrato, devido a altas tensdes
compressivas [29].

Figura 10. Flambagem do revestimento, devido a alta tensdo residual compressiva

[29].

Entretanto, deve-se entender que a existéncia de tensGes residuais compressivas nio é
sempre prejudicial. O modelo proposto por Gunnars e Alahelisten [30], da a idéia de
que para revestimentos frageis estas tensdes podem ser benéficas até um determinado
valor. Os autores [30] sugerem que o desgaste de revestimentos submetidos a tensGes
compressivas ocorre progressivamente ao longo das etapas I, II e III, indicadas na
Figura 11 [30]. Na etapa I, a existéncia de asperezas na superficie leva & concentragdo
de tensGes e ao aparecimento de trincas superficiais que tendem a se propagar.
Porém, quando a trinca inicia sua propagag¢io, encontra regides submetidas a tensdes
de compressdo, que tendem a redirecionar a propagagio para uma dire¢do paralela a
superficie (etapa II). Como resultado, a propagagdo de trincas paralelas a superficie
provoca o aparecimento de superficies cada vez mais livres de asperezas e que,
portanto, devido & diminui¢do dos fatores concentrados de tensdo, apresentam menor

probabilidade de nucleagdo de novas trincas.
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Figura 11. Evolugdo do desgaste de revestimentos frdgeis submetidos a tensdes

residuais compressivas, de acordo com o modelo proposto por Gunnars e
Alahelisten. [30].

Os paragrafos seguintes citardio modelos que explicam a origem das tensdes
compressivas em filmes finos. Porém, € importante ressaltar que essa questdo ainda

ndo € completamente entendida [20].

Segundo Windischmann, [31] as tensdes compressivas em filmes produzidos por um
processo de deposigio energético, tal como o PVD, crescem linearmente com a raiz
quadrada da energia de ion. Contudo, estudos realizados por Mounier e Pauleau [20]
comprovam que esse fato s6 ocorre até um certo valor de energia de ion, apos o qual

as tensoes tendem a ficar constantes e até mesmo a decrescer.

Um dos modelos propostos na literatura para explicar esse fendmeno ¢ o modelo de

Davis [32], que explica de forma qualitativa o comportamento desse tipo de tens&o.

As tensGes compressivas surgem pelos processos de bombardeamento atémico
(atomic peening) e implantagdo por colisio (knock on implantation) quando o filme
em crescimento é bombardeado por atomos ou ions com energia de dezenas ou
centenas de eletronvolts. Os ions energéticos transferem energia suficiente para
fazerem os atomos do filme serem incorporados em locais abaixo da superficie do
mesmo, encontrando vo]umés atodmicos menores do que o usual, ou seja, ficando em
posi¢do metaestavel [32], conforme mostra a Figura 12. Desta forma os atomos

“aprisionados” causam tensGes compressivas microscopicas [32].
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Figura 12. Esquema do processo de implantagdo por colistio — “knock on
implantation” [33].

O modelo de Davis [32] igualmente explica os resultados que contradizem a
formulagdo de Windischmann [31]. O fato das tensdes terem sido observadas
decrescendo com a energia de ion crescente, se explica por causa dos picos térmicos
(thermal spikes) que excitam os 4tomos implantados e os fazem migrar, promovendo
assim a relaxagdo dessas tensdes. O Modelo de Davis [32] foi confirmado com o

estudo feito por Mounier e Pauleau [20], que analisaram a origem das tensdes

residuais intrinsecas.

2.2.4 Relacgao entre a temperatura homologa (T/Tm)) e as tensoes

A temperatura homologa 7/7m, onde 7T (K) é a temperatura absoluta do substrato
durante a deposi¢io e 7m (K) é a temperatura absoluta do ponto de fusdo do
revestimento, € particularmente importante na classificagio quanto a preponderancia

das tensBes térmicas e intrinsecas em diferentes materiais.

Quando tem-se materiais ducteis com baixo ponto de fusio, o processo de deposigio
comumente fornece um valor alto para a relagdo 7/7m. Nessas condigdes, a difusio se
torna relativamente importante com o aumento de 7/7m, relaxando as tensdes
intrinsecas e prevenindo seu acumulo. Porém, em materiais com alto ponto de fuséo,
que envolvem um 7/7m relativamente baixo, as tensdes intrinsecas podem se

acumular e se sobrepor a todas as tensdes térmicas.
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A Figura I3 apresenta uma analise qualitativa da evolugdo das tensdes térmicas e
tenses intrinsecas em fungio da razio 7/7m. Na figura, pode-se observar que quando
o valor da razio 7/Tm é pequeno, ou seja, quando a temperatura de fusdo do filme é

alta, as tensGes do tipo intrinsecas s3o preponderantes sobre as tensdes térmicas.

§ Al powie ds fasie Babw penis de fusie
1 tos matertats (1) das wateriats (Twi)

_ Tens&o interna

~

- -
-
-
~

‘Tens#o

Tens&o Térmica

Razdo (T/Tm) :

Figura 13. Representagdo qualitativa das tensbes térmicas e intrinsecas como
Jungdo do parametro T/Tm [22].

2.3 Técnicas para medida das tensdes residuais em filmes

Existem varias técnicas para medir tensdo residual, entre elas pode-se citar: (i)
difragdo por raios-X [5, 25]; (ii) espectroscopia de Raman [34]; (iii) métodos
baseados na curvatura de uma amostra revestida [S]; (iv) extensiometria (método do

furo) [5]; (v) indentag3o instumentada [4];

Nos paragrafos que seguem serdo abordados dois dos métodos, difragdo por raios-X

e indentagdo instrumentada.

2.3.1 Difraciio por raios-X

Ha mais de 60 anos, o método de difragio por raios—X mostra-se bastante eficiente
para caracterizagdo de filmes finos cristalinos [7]. Esse método tem a vantagem de ser

um ensaio ndo destrutivo e de fornecer dados sobre as fases presentes no material, a
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proporgdo relativa dessas fases, a orientagio cristalina preferencial, as tensGes

residuais e micro-deformagdes [21].

O método de difragdo baseia-se na lei de Bragg. Quando um feixe de raios-X, de
comprimento de onda conhecido, € incidido sobre o material ensaiado, a difrago
(interferéncia construtiva) ocorrera para alguns angulos de incidéncia (6),
relacionados a alguns espagamentos interplanares (d) do reticulado cristalino do
material. Se o material possuir tensdes residuais, essas irdo gerar uma alteragio nas
distancias interplanares dos planos cristalinos (d), de forma que ¢ possivel determinar
o valor das tensOes através da difragdo por raios-X. A Figura 14 apresenta um
exemplo de difragdo quando a mesma ¢ feita de maneira dita convencional. Nessa
situagdo, existe um movimento coordenado, tal que o dngulo onde o detector esta
localizado (26) é sempre duas vezes o dngulo de incidéncia (§). A Figura 14 mostra
que, nesse caso, a difragdo é detectada somente para familias de planos que s@o
paralelos a superficie das amostras. Denominando-se psi (#) o angulo formado pela
normal da superficie da amostra e a normal do plano A%/ difratante, na configuragdo

convencional, ¥'¢ sempre igual a zero.

Figura 14. Andlise convencional de raios-x para amostra feita de nitreto de titdnio.

a) difragdo feita no plano hkl 220. b) difracdo feita no plano hkl 400 [26].
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Se a amostra for girada, como indica a Figura 15, o 4ngulo 8 ¢ alterado e a difracfio é
detectada para planos que tém normal inclinada de um angulo psi (¥) em relagdo a
normal da amostra. A medida de tensdes residuais, nesse caso, é feita medindo-se o
valor de d de uma mesma familia de planos, para diferentes angulos ¥ motivo pelo

qual essa técnica de difragfio é designada método sen’ ¥

a / - b

Figura 15. Método sen’ ¥ aplicado para amostra feita de nitreto de titdnio. a)
difragdo feita no plano hkl 220. b) difragdo feita no plano hkl 400 [26].

Em geral, para filmes finos com espessura da ordem de micrometros, tem-se utilizado
incidéncia rasante ou método do angulo rasante [25]. Nesse caso, um angulo ¢,
pequeno e constante, ¢ escolhido para a redugido da profundidade de penetragio dos

raios-X nas amostras, minimizando os efeitos do substrato nas medig¢oes [21].

A Figura 16 mostra um exemplo da incidéncia rasante. Nesse caso, a amostra € o
angulo ¢ sdo fixos e o detector (26) é que se move, registrando picos de difragio

correspondentes a diferentes planos hkl [21].
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8= 10° 8=
Planos 220

a b

Figura 16.Método de incidéncia rasante aplicado para amostra feita de nitreto de
titdnio [26].

Para uma dada posi¢do 28 do pico de difragdo correspondente a um plano difratante
hkl, o angulo psi (¥) ¢ dado pela Equagdo 2, onde, 8, ¢é o angulo de Bragg da
configuragio convencional [21].

W=0,-6 ()

Assim como na Figura 15, fazendo-se varias analises com diferentes psi ('F), pode-se
plotar uma reta do parimetro de rede a em fungdo dos valores de sen” ¥, de forma
que a tensio residual é proporcional ao coeficiente angular desta reta. As Equagdes

(3) e (4), utilizadas conjuntamente, fornecem a reta para o célculo da tensdo residual
ag[39].

a=a,(f W) +1) o)

fw)= %Sz’*’ sin’y +28™ ¢y,

Na Equagio 3, ap é o parimetro de rede na diregio onde a tensio ¢ nula, ou seja,

considerando-se um estado de tensdes biaxiais (plano paralelo a superficie do filme)
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para psi (¥) = 0. As constantes elasticas 25; e % S>do 7TiN, para diferentes planos
hkl, estio apresentadas na Tabela "2”'[25].

Tabela 2. Constantes elasticas para o TiN [25]

=3
-1,06 2,06
<222>
<200>
-0,68 1,52
<400>
<220> -0,96 1,92
<311> 0,36 1,77

2.3.2 Indentagio instrumentada

0 ensaio de indentagdo instrumentada consiste em fazer indentagdes em um material,
com penetrador de geometria conhecida, aplicando-se uma forga conhecida, ou ainda,

por meio do controle de uma determinada profundidade de penetragio [36].

Resultados tipicos desse tipo de ensaio sfo curvas como a esquematizada na Figura
17, onde P, corresponde a maxima forga de ensaio, A, & profundidade obtida com
a forga maxima, hy a profundidade final, que é a profundidade de indentagdo apés o
descarregamento, A, a profundidade de contato entre o penetrador e a amostra e
S =dP/dh é arigidez de contato [37, 38]. Os trés primeiros pardmetros sio obtidos
diretamente das curvas e os valores de profundidade de contato (k) e rigidez de

contato (S) sdo obtidos de forma analitica, conforme descrito nos proximos itens.
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kcpara  hepara
w=1 «w=0,72

Figura 17. Curva caracteristica do ensaio de indentagdo [39]

Essas curvas possibilitam o calculo de propriedades mecinicas do material ensaiado,
tais como a dureza e o modulo de elasticidade [37, 39, 40]. Utilizando esse método
em revestimentos, tem-se a vantagem de evitar sua remogio, e também dependendo

da forga aplicada, os efeitos do substrato podem ser minimizados [36].

Os cuidados necessarios para a realizagdo desse tipo de ensaio, conforme a norma

ISO/FDIS 14577-1 [42], estdo descritos no Anexo A.

2.3.2.1 — Fundamentos tedricos para o cilculo da area de contato (4c), médulo

de elasticidade (E) e dureza (H) pela técnica da indentacio.

Em geral, quando os ensaios de indentagdo instrumentada sio realizados com
penetradores do tipo Vickers (piramide de base quadrada) ou Berkovich (pirimide de
base triangular), a metodologia de analise de dados utilizada é a de Oliver ¢ Pharr
[39], que teve suas origens no trabalho de Doerner e Nix [43]. Esses métodos sdo

aceitos pela norma ISO/FDIS 14577-1 [42] para a analise das curvas de penetragio.

A metodologia de Oliver e Pharr [39, 44] é uma anilise com facil aplicag3o,

desenvolvida para materiais isotrOpicos que: (i) ndo apresentam deformagdo
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dependente do tempo, e (ii) ndo apresentem significativamente o fenémeno pile-up
(empilhamento), representado na 'Figura 18 [44]. A metodologia é bem descrita
quando existe o fendmeno sink-in (afundamento) (Figura 18), pois este em geral

ocorre quando o contato é elastico [44].

Quando o fendmeno pile-up ¢ significativo, a area de contato é maior do que a
prevista na teoria do contato elastico (a teoria de contato elastico sera apresentada
posteriormente no item 2.3.2.1.5), e desse modo subestima a dureza ¢ o modulo de
elasticidade que sdo calculados a partir da 4rea [44]. Desta maneira, a aplicagio da
técnica mostra-se satisfatoria para a maioria dos materiais cerdmicos, metais com

elevada dureza e metais encruados de dureza relativamente baixa [39, 44).

Sink-in pile-up

Figura 18. Esquema representativo dos fenémenos sink in e pile-up [34].

2.3.2.1.1 Cilculo da area de contato

A medida da érea de contato € o principal pardmetro para calcular as propriedades
mecéinicas de um material pela técnica de indentagdo. Porém, esses valores sdo
fortemente afetados pela morfologia de indentag@o, incluindo os fenémenos pile-up
(empilhamento) e sink-in (afundamento) [35]. A Figura 19 mostra uma comparagdo
entre o perimetro de contato ideal, e os perimetros que sofreram a influéncia desses

fendmenos [45].
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- didmetro de contato ap_arenie didmistro de contato aparente

pileup 7 ~ sink:in

\&  contato real

PR, S - ppu

digmeade -+ ]
contatoreal 1,

A emnetro de
~contato ideal -

Figura 19. Esquema dos efeitos sink-in e pile-up no perimetro de contato da
indentacdof45].

Os fendmenos de sink-in e pile-up dependem: (i) do coeficiente de encruamento (n),
que afeta a resposta da indentagio e o formato da zona plistica na superficie
indentada [44] e (ii) da razio entre a tensio de escoamento e modulo de elasticidade

(o/E) [44].

Estudos com elementos finitos demonstraram que materiais com um valor
significativo do coeficiente de encruamento tendem a apresentar o fendmeno sink-in,

enquanto o fenémeno pile-up comega a ser significativo quando n tende a zero [34].

Segundo Xu e Rowcliffe [46 apud 35], materiais com coeficiente de encruamento
maior que 0,3 (7 > 0,3) n3o apresentam o fendmeno de pile-up. No trabalho de
Cheng e Cheng [47], foi encontrado o fendmeno sink-in para todo #>0, quando a
razdo entre a tensdo de escoamento e modulo de elasticidade (o,/F) era elevada.
Quando essa razio (o,/F) for baixa, pode ocorrer tanto sink-in quanto pile-up,

dependendo do valor de n [39, 47].

Infelizmente, na maioria dos casos a razio o,/E ndo é conhecida para o material em
estudo. Esse fato ndo torna possivel a analise qualitativa descrita acima, que indica a
tendéncia do material em apresentar os fendmenos pile-up ou sink-in [44].

Entretanto, simulagSes com elementos finitos mostraram que existe uma grande
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correlagio entre 0,/F € a razdo hghs (profundidade final e profundidade méaxima de
penetragdo), o que facilita as ‘:‘a'hélises, jA que esses pardmetros sdo obtidos
diretamente do ensaio de indentagfio [44]. Valores baixos da razio hfh. significam
que o material possui uma porgdo elastica maior do que a porgdo plastica na
deformag@o total. Quando os valores de Afh,, forem elevados o oposto acontece, ou
seja, o material possui maior porgdo plastica do que elastica na deformagdo total [35].
Suresh e Giarmakopoulos [45] indicaram que quando a razfio entre a profundidade
residual e a profundidade de indentagdo méaxima (h/hnms) for maior do que 0,875, é
esperado que ocorra o fendmeno pile-up [45]. Xu e Rowcliffe [46 apud 35]
propuseram um valor aproximado para a ocorréncia de pile-up, que deveria acontecer
quando essa relagdo (h/h,s.) fosse maior do que 0,88. Porém Pintaide et al. [35],
encontraram o fendmeno pile-up para ago AISI 52100 temperado e revenido a

diferentes temperaturas com a razio Agh.= 0,8.

De fato, Phqrr [44] recomenda ndo calcular a area de contato através da indentagio
quando a relagdo hfhma > 0,7, e sim utilizar o célculo da area de contato (4.) por
imagem. No entanto, se a razdo Mfh... < 0,7 o pile-up é minimo, e pode ser
insignificante dependendo do coeficiente de encruamento. Desta forma, a area de
contato (4.) calculada pela metodologia de Oliver e Pharr [39, 44] pode ser utilizada.
Geralmente, sio observados valores menores do que 0,7 para materiais cerimicos e

metais de elevada dureza [44].

Deve-se levar em conta, também, a rugosidade do material ensaiado, pois essa
vaniavel pode afetar a area de contato (4.) [44]. Quanto menores forem as
profundidades de penetragdo, maior € a possibilidade de dispersio das medidas.
Quando a rugosidade ¢ suficientemente elevada, e a profundidade de penetragio ndo
supera as alturas entre picos e vales de rugosidade, existe a possibilidade da area de
contato ser superestimada ou subestimada, dependendo de onde ocorrer a penetragdo.
Se a indentagdo for feita em vales a &rea de contato pode ser superestimada e se for

feita em picos ocorre o contrario, subestima-se a 4rea de contato real.
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2.3.2.1.2 Calculo da area de contato ideal

A area de contato ideal pode ser utilizada para o calculo das propriedades mecanicas,
quando tem-se profundidades de penetragdo maiores do que 6 um [42].

A area de contato ideal é a area projetada obtida quando considera-se que o
equipamento possua um indentador ideal, ou seja, sem imperfeigdo no penetrador.
Para penetradores Vickers e Berkovich, a area de contato ideal (4.) é dada pela
Equagdo S.

A, =245h (5)

Para obter o valor da 4rea de contato ideal (4.;), deve-se determinar a profundidade
de contato (4.). Quando o contato € elastico, a profundidade de penetragio (h;) é
menor do que (Ans), como mostram as Figuras 20 e 21. Portanto com base nessas

figuras, pode-se escrever:
h.=h, —h ©)

onde,

Pmax - maxima profundidade de penetragdo

a = semi —diagonal residual projetada na superficie

hs- profundidade residual ou final

h. = profundidade de contato ou profundidade plastica

h, = profundidade de deflexdo da superficie ao redor do perimetro de contato
penetrador / superficie da amostra

e o valor de A, depende da geometria do penetrador [39]. Logo, sabendo-se 4, fica

facil determinar A,.
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Figura 20. Perfis da superficie antes, durante e apds as indentdg&es [39].

‘peril da superdicie apés
‘wretirada do pénetrador.

Figura 21. Principais pardmetros geométricos utilizados nas andlises das curvas de
indentagdo [39].

Partindo-se da premissa de que no descarregamento a variagdo de Mnms para by €
elastica, a solugdio de Sneddon [48] para penetradores cOnicos mostra que a
profundidade do perimetro de contato em relagiio & superficie é dada pela Equagio 7.

Neste caso, a forga (P) se relaciona com a profundidade instantinea (h) de acordo

com a Equagdo 8.

=" ey @
7
P
(h_hj)ZZE ®

onde, § ¢ a rigidez de contato, cujo procedimento analitico de calculo sera descrito no

decorrer deste item.
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Substituindo a Equagdo 8 na Equagiio 7 e fazendo P=P,. obtém-se as relagBes

mostradas na Equagdo 9.

Y :[Z(ﬂ—Z)]P_m

s ou

T S

P
h =op-—2& 9
=0 ©)

onde,

w ¢ uma constante que depende da geometria do penetrador, sendo:
w = 0,7268 para penetradores conicos [49]
w = 0,75 para qualquer paraboloide de revolugdo [49]

w = 1,00 para penetradores de base circular [49]
Entdo, substituindo-se a equagdo 9 em 6 tem-se que:

P
ho=h, —o-m 10

c max

Deve-se notar que a Equagdo 10 nfio leva em conta o fendmeno pile-up, pois sua

defini¢do é baseada no contato elastico, onde somente o fendmeno sink-in ocorre
[44].

Doerner e Nix [43] assumem que, diferente do esquematizado na Figura 17, a curva
de descarregamento é linear. Para esses autores, a rigidez de contato (S) € obtida
através da porgio inicial da curva de descarregamento, tragando-se uma tangente no
ponto de for¢ga maxima e extrapolando-se essa linha até a forga zero. Para utilizar esse
método é necessario admitir que, durante o descarregamento inicial, a area de contato
entre o penetrador e a amostra permanega constante, o que implica no

descarregamento linear [39]. Porém, Oliver e Pharr [39] mostraram que hi restrigdes
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na metodologia de Doener e Nix [43], em virtude da maioria dos materiais ndo

apresentar descarregamento lineaf‘['39].

Em sua metodologia, Oliver e Pharr relacionam os parametros P, & e h; , durante o

descarregamento, conforme a Equagéo 11:
P=Ah-h)" (11)
onde,

P = forga de ensaio
m e A = constantes empiricas obtidas apés ajuste de dados do descarregamento
by = profundidade de penetragdo final ajustada

h = profundidade instantanea

A rigidez de contato (S), é obtida derivando a Equagio 11 e fazendo-se A = Ay
dP e
S=E:mA(hm&—hf) ! (12)

Pharr [44] constatou, através de experimentos, que a Equag¢do 11 ndo é adequada -
para todo o descarregamento. Embora nio deixe explicitado o motivo, menciona que
este fato ocorre especialmente quando se trata de filmes finos depositados sobre
substratos. Considerando essas observagdes, a rigidez de contato (S), que deriva da
Equagdo 11, também consistira em erros, se todo o descarregamento for utilizado.
Desta maneira, para o calculo da rigidez de contato (S) é recomendado que os ajustes
dos dados da porgdo inicial do descarregamento correspondam a no minimo 25% e no

méximo a 50% dos pontos, partindo-se da forga maxima.
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Apés determinada a rigidez de contato (S), pode-se calcular a profundidade de
contato (h;) através da Equagdo 10 e a 4rea de contato ideal, substituindo-se o valor
de /. na Equagdo 5.

2.3.2.1.3 Cilculo da irea de contato usando a “fun¢iio de forma do indentador”

Quando as profundidades de penetragdo forem menores do que 6 pm, nio é correto
assumir que a area de contato ¢ ideal, e deve-se levar em conta as imperfeigdes que
existem no penetrador, como, por exemplo, residuos e arredondamento da ponta do

mesmo [42].

Oliver e Pharr [39, 44] sugeriram um procedimento geral para o calculo da area de
contato, levando em conta essas imperfeigGes. Por esse procedimento, a irea é
calculada através de uma fungdo especifica para cada penetrador, que, no presente

trabalho, sera definida como “fungdo de forma do indentador”.

Deve-se se assumir, primeiramente, que o modulo de elasticidade (E) é independente
da profundidade de penetragio (h) e que o material a ser ensaiado esta livre de
quaisquer tipos de residuos (oxidagdo, poeira, etc), para nio comprometer as
medig¢des. Além disso, o fendmeno de pile-up também deve ser o menor possivel,

uma vez que o método ¢ baseado nas equagdes de contato elastico.

E essencial que a deflexdo elastica (compliance, dh/dP reciproco da rigidez de
contato §) da maquina seja conhecida (a descrigio para determinagdo da deflexdo
elastica esta disponivel na Ref. [44]). Para o caso em que ndo ¢é possivel a
determinag@o da deflexdo elastica através da Ref. [44], ou quando a area ideal ndo €

conhecida, uma solugfo alternativa e mais complexa se encontra na Ref. [39].

O procedimento para a determinagio da fungdo de forma do penetrador consiste em

fazer-se varias indenta¢Ges com faixa de valores de profundidade (#) que englobem
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desde a minima profundidade possivel para o equipamento até a maxima possivel, em

um material com propriedades elasticas conhecidas [44].

Apos os ensaios terem sido feitos, os dados de forga—profundidade de penetragio
serdo usados para a determinag@io da rigidez de contato (S) e da profundidade de
contato (h.), conforme as Equagdes 12 ¢ 10, respectivamente. A partir desses valores,
e sabendo-se as propriedades elasticas do material que esta sendo utilizado para a
calibragio, o modulo de elasticidade do penetrador e seu coeficiente de Poisson,

pode-se determinar a area de contato, conforme Equagio 13 [44]:
2

onde f é um fator de corregdo que depende da geometria do penetrador (alguns
valores para esse fator estdo disponiveis no item 2.3.2.1.6) e E, é o modulo de

elasticidade reduzido, que pode ser calculado segundo a Equagio 14:

2 27!
E,:[l v, 1 ”‘"} (14)

onde,

E = mo6dulo de elasticidade da amostra
L= modulo de elasticidade do penetrador
v = coeficiente de Poisson do amostra

v;= coeficiente de Poisson do penetrador

Utilizando-se a Equagio 13 é possivel, entdo, construir um grafico com os valores das
areas de contato (4.) em fungdo dos valores da profundidade de contato (h.), gerando
uma representacio grafica da fungéo de area do indentador, que pode, geralmente, ser

ajustada através da Equacio 15 [44]:
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A, ~Ch’+Ch +Ch?+Ch"* +ChM* + .. (15)

O nimero de termos deve ser escothido de forma a obter-se um bom ajuste da curva,

para toda a faixa de profundidades de contato (h.) [44].

2.3.2.1.4 Area de contato calculada pela metodologia de Suresh &
Giannakopoulos [5]

Se houver qualquer erro na profundidade de contato (h.), a area de contato sera
consideravelmente afetada [45]. Porém, nos célculos propostos por Doerner e Nix
[43] e Oliver e Pharr [39], A. é o pardmetro de entrada para obtengio das

propriedades mecanicas [35, 45].

Com o intuito de evitar esse erro, Suresh e Giannakopoulos [45] elaboraram
procedimentos de calculos baseados em simulages por elementos finitos, que
utilizam pardmetros medidos diretamente das curvas de carregamento e
descarregamento do ensaio de indentagdo, baseando-se na razdo entre a profundidade
de indentagdo final (h) e a profundidade de indentagdo maxima (A,.). Sendo assim,
teoricamente ndo ha restricbes quanto a relagdo A/ €, com base no que foi

apresentado no item 2.3.2.1.1, pode-se levar em conta os efeitos de pile-up e sink-in

[35, 45].

Pela metodologia de Suresh e Giannakopoulos [5], um polindmio de quarto grau foi

proposto para o célculo da area de contato conforme a Equagéo 16:

A,
=996 -12,64(1-T) +105,42(1-T)* ~229,57(1-T)’ +157,671-1)"  (16)

max

sendo,
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onde,

Pa= pressdo média de contato, ql‘fé‘ pode ser definida como:

P
pav:—'

mdx

E* = modulo elastico combinado, que os autores definiram segundo a Equagiio 17

*S a17)

E = _1—
¢’ A

onde,
c* = constante que depende da geometria do penetrador, que assume os seguintes
valores: ¢* = 1,142 para penetradores Vickers, 1,167 para penetradores Berkovich e

1,128 para penetradores conicos.

Os autores [45] estabelecem uma relag@o entre as profundidades 5y e h,ix obtidas no
ensaio de indentagio com as propriedades mecénicas, conforme a Equagdo 18. Essa
relagdo permite calcular o valor de 7, que é um pardmetro de entrada na Equag:ioi 16,

evitando-se o calculo de E*.

L 1-d* P g7 (18)
E*

hmdx
sendo, d* = 5 para penetrador Vickers e d* = 4,678 para penetrador Berkovich.

Os pontos apresentados na Figura 22 mostram os valores de Anu/Fm (Tabela 1 da
Ref. [45]) obtidos com as simulagdes por elementos finitos e a Equagdo 16 € o ajuste
polinomial proposto por Suresh e Giannakopoulos [45] para esses pontos. Ajustes

analiticos mais precisos podem ser obtidos para resultados encontrados na Tabela 1
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da Ref [45], utilizando-se polindmios de alta ordem ou outras aproximagdes

funcionais.

Pintaiide et. al. [35] propuseram uma outra fungdo de ajuste, ao invés da Equagdo 16,

€, assim, construiram a curva apresentada na Figura 22.

Figura 22. Relagdo entre a drea de contalo(A,,,,h/hmz), e a razdo (hfhma),
mostrando o ajuste proposto por Pintaude et al. [35] para os dados apresentados
por Suresh e Giannakopoulos [45].

Através da Figura 22, nota-se que a faixa de aplicagdo para os calculos da 4rea de
contato por esse procedimento € limitada, tendo maior precisdo quando a relagdo
(hfhmax) for maior do que 0,75. Para valores menores do que 0,75, os resultados
tornam-se menos precisos, devido a falta de pontos disponiveis no trabatho de Suresh

& Giannakopoulos {45].

2.3.2.1.5 Cilculo do médulo de elasticidade

Quando estudam-se os dados de descarregamento em fungio profundidade de
indentagdo (Figura 16), deve-se fazer a consideragdo fundamental de que durante
todo o descarregamento a recuperagio do material é elastica [36, 50]. Assim, as
equac¢des da mecdnica do contato (teoria do puncgdo elastico) [36, 51] podem ser

utilizadas para o calculo do médulo de elasticidade (£) do filme fino.
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Considera-se também que, durante o descarregamento inicial, a 4rea de contato entre
0 penetrador € a amostra pennanece constante [43]. Satisfazendo essas duas
condigdes, verifica-se que as solu¢des das equagdes de Sneddon [48] se aproximam
de um comportamento elastico para o caso de indentagdo feita em um semi-espago
elastico por um pungio cilindrico. Entdo, tem-se uma das solu¢des de Sneddon [48],
que relaciona a forga P com a profundidade de penetragio eléstica h, como mostrado

na Equagio 19:

p=r (19)
1-v

onde,
r = raio do pungio cilindrico
U = modulo de cisalhamento

v = coeficiente de Poisson

h = profundidade de penetragio instantanea

O moédulo de cisalhamento se relaciona com o médulo de elasticidade E, segundo a

Equagio 20:
E=2u(1+v) (20)

Adicionalmente, sabe-se que a area de contato projetada do circulo (Ac.;) na

superficie é dada pela Equagdo 21:
Ac, =m? (21)

Substituindo as equagdes 20 € 21 em 19 tem-se a Equagio 22:

-2 _E
P= J;,/Aca., (l_vz)h (22)
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Derivando-se a Equagdo 22 em fungdo da profundidade de penetragio (k) obtém-se a
rigidez de contato (S) apresentada na Equagdio 23:

dP 2 E
S="=""Jdc
dh (1-v?

23
) (23)

Como o mddulo de elasticidade do penetrador nédo é infinito, a Equagdo 23 deve ser

expressa em termos do modulo de elasticidade do conjunto amostra/penetrador (E,),

conforme Equagéo 24:

g _dz. S
r 2 \/:4:

(24)

A Equagio 24 foi determinada por Sneddon [48) para penetradores simétricos, ou
seja, € aplicada somente para contato circular. Para penetradores sem simetria axial,
King [52] introduziu um fator de corregio B, que depende da geometria do

penetrador. Assim, reescreve-se a Equagio 24 na forma da Equacgdo 25.

g-Yr S
r Zﬂ\/Z

(25)

Alguns valores para o fator B sdo apresentados a seguir:
B = 1,0124 para penetradores Vickers (pirimide de base quadrada)
= 1,034 para penetradores Berkovich (piramide de base triangular)

B = 1,00 para penetradores de base circular (esferas, cones)

O uso combinado das Equagdes 25 e 14 permite determinar o valor do modulo de
elasticidade do material ensaiado. Segundo Doerner e Nix [43], ndo é necessario ter
grande precisio do valor do coeficiente de Poisson do material ensaiado para se obter

valores adequados de modulo elastico.
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2.3.2.1.6 Calculo da dureza através da indentacéio (H)

Usualmente, a dureza dos materiais € obtida por meio de ensaios convencionais tais
como Vickers e Rockwell. Por esses métodos, a dureza é obtida diretamente por
imagens Opticas do tamanho da impressio, ou € obtida indiretamente através da
profundidade maxima de penetragdo de um penetrador com geometria conhecida
[53]. Mais recentemente, muita ateng3o tem sido dispensada ao ‘método da indentacio

instrumentada [53].

A dureza (H) pode ser definida como a medida da resisténcia local do material &

deformagdo permanente [42]. No caso de ensaio instrumentado, a dureza (H) ¢

calculada pela razio entre a méaxima for¢a aplicada (Pns) € a area de contato
projetada entre o penetrador e a amostra (4.), sob forga mixima, como mostra a
Equagéo 26 [39].

P
H — “mix 26

. (26)

Os calculos para a determinagdo da area de contato (4.), foram descritos nos itens

232.12e23213.

2.3.2.2 Tensées residuais pela técnica da indentacio

Desde a década passada (~1995), estudos vém sendo desenvolvidos para medir tensdo
residual baseando-se no método da indentagdo [6]. Entre os trabalhos pioneiros nesse
aspecto pode-se citar o de Tsui et al. [38], que foi motivado por trabathos anteriores
de outros pesquisadores, onde ja tinha sido documentado que a dureza de metais e
ligas, medidas por técnicas convencionais, dependiam do estado de tensGes dos

mateniais [54, 55].

Em seu estudo, Tsui et al. [38] observaram trés caracteristicas comuns em tais testes:

(1) aplicando tensdo nas amostras, raramente observou-se variagdo na dureza maior
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que 10%, portanto, os efeitos de tensdo sdo pequenos; (ii) tensdes trativas diminuiam
a dureza, enquanto tensdes compressivas aumentavam e (jii) foi notado que esses
efeitos eram mais pronunciados no caso de tensSes trativas, quando a tensdo era

predominantemente uniaxial.

Uma das pesquisas que incentivaram 7sui et al. [38] foi a de La Fontaine et al. [56],
onde filmes finos de aluminio, processados termicamente para geragio de uma tensio
trativa biaxial de 380 MPa, foram examinados por indentagio para obtém;ﬁo da
dureza. Analises de difragio por raios-X mostraram que, a temperatura ambiente, em
um periodo aproximado de 100 h, as tensSes eram relaxadas em 50% e ensaios de
indentagdo feitos nesse periodo comprovaram que a dureza teve um aumento de 2
vezes. Porém, em outro trabalho, os mesmos autores registraram, em filmes finos de
cobre, um decréscimo de dureza através da indentagdo, causado por tensdes

compressivas biaxiais que foram relaxadas [57].

Para tentar sanar a contradi¢do descrita acima, Tsui et al. [38) usaram uma barra de
liga de aluminio 8009 (Fe, Si e Zn como principais elementos de liga) e impuseram
tensdes uni e bi-axiais, pelo dobramento por intermédio de um aparato especial,
tomando o cuidado para ndo ultrapassarem a tensdo de escoamento. Nessas amostras
foram feitas indentagGes com penetrador do tipo Berkovich. Os dados obtidos foram
analisados com base no método proposto por Oliver e Pharr [39], para a

determinagdo da dureza (H), do médulo de elasticidade (F) e da area de contato.

Analisando-se os dados de Tsui et al. [38] verifica-se que, para ambas as condigdes de
tensdo, a medida da dureza aparentemente cresceu com a tensdo de compressio e
decresceu com a tensdo de tragdo. Adicionalmente, observou-se que a maxima
variagdo na dureza relativa ao estado sem tens3o foi de 10 a 20%, que € um valor um
pouco maior do que o encontrado no trabalho de LaFontaine et al. [56]. Os dados
também indicaram que a influéncia da tensdo na dureza é um pouco maior para

tensGes bi-axiais e para tensdes uniaxiais os efeitos de tensbes trativas sdo mais
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pronunciados que para tensdes compressivas. Dessa forma, o trabalho de Tsui et al.
[38] esta qualitativamente de acof}ié com um dos trabalhos de LaFontaine et al. [56].
Porém, resultados inesperados foram encontrados no calculo do moédulo de
elasticidade, que pareceu variar com as tensdes, de maneira similar a dureza.
Fisicamente ndo se espera que o modulo de elasticidade de um material metélico

tensionado em regime elastico tenha variagdes.

Como o médulo de elasticidade é calculado com base na 4rea de contato e no modulo
de rigidez, e este Ultimo se manteve quase que constante, Tsui et al. [38] imaginaram
que a area de contato podia estar errada. Obviamente se a area de contato estivesse

errada a dureza também estaria.

Com o intuito de explorar a hipotese da 4rea de contato ndo estar correta, as
impressdes de contato produzidas nos testes uniaxiais foram observadas em
microscopia Optica com alto aumento, para serem comparadas com as obtidas através
da técnica de indentagio. No entanto, ndo foram encontrados efeitos nas medidas de
areas das imagens com tensdes e sem tensbes. O que pdde ser observado na
micrografia das amostras é que os efeitos de pile-up pareceram ser mais pronunciados

em amostras com tensdes compressivas.

A conclusio que foi chegada por Tsui et al. [38] ¢ que> as areas determinadas
opticamente para as amostras da liga 8009 n3o sofreram influéncia de tensdes. As
areas calculadas através da técnica da indentagdo s estiveram quantitativamente de
acordo com a area real (calculada opticamente) nas amostras com tensdes trativas
altas, sendo que nos outros casos o procedimento subestimou a area de contato, em

mais de 15% [38].

Lepienski et al. [6] analisaram os dados de Tsui et al [38] e relataram que a mudanga
na area ndo era real, mas sim um artificio experimental causado pela influéncia da
tensdo na geometria do pile-up em torno da impressdo. Essas conclusdes foram

verificadas em simulagGes com elementos finitos na indentagio com cone rigido [59].



41

Esse foi o ‘motivo que levou Suresh e Giannakopoulos {5, 45] a sugerir o método
descrito a seguir, baseado na diférenca das areas de contato do material com e sem

tensdo, indentados com a mesma profundidade, por um penetrador Berkovich.

2.3.2.3 Método proposto por Suresh & Giannakopoulos

Suresh & Giannakopoulos [S] propuseram uma metodologia que leva ao calculo de
tensGes residuais elasticas e fornecem também procedimentos para o calculo da

magnitude de deformagdes residuais plasticas na superficie.

Essa metodologia teoricamente permite o célculo de tensdes residuais em filmes finos
e materiais volumétricos (bulk) com propriedades mecinicas conhecidas, ou
desconhecidas, sem a necessidade de efetuar indentagGes em materiais virgens, ou
seja, livre de tensdes. Foi desenvolvida originalmente para materiais elasto-plasticos e

isotropicos [5, 34].

Os autores [5] descrevem passo a passo o procedimento para calculo das tensdes
residuais elasticas ou deformagéo residual plastica, porém ndo é explicitada a origem
de parte das equagdes. A descri¢io a seguir refere-se somente aos calculos das

tensOes residuais em filmes finos com propriedades mecanicas desconhecidas.

Suresh & Giannakopoulos [5] fizeram as seguintes consideragdes: entre o penetrador
e a amostra ndo existe atrnto, a indentagdo é quase estatica, em um substrato elasto-
plastico indentado por um penetrador elastico. O filme ensaiado pode sofrer
encruamento isotropico. O filme possui tensdes e essas devem ser equibiaxiais e
uniformes ao longo de toda a profundidade “@® (como mostrado na Figura 23), que
deve ser pelo menos trés vezes o didmetro de contato do penetrador, preferivelmente

sete vezes maior.
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Figura 23. Esquema de indentagdo associado com a nomenclatura [5].

Na Figura 23, P corresponde a forga aplicada no ensaio, Gio e O'f_o sdo as tensGes

residuais bi-axiais presentes no material ensaiado, e & ¢ a profundidade onde atuam

€ssas tensoes.

Se somente tensdes residuais elasticas estiverem atuando no filme, entdo,

or, :Ic§0|sGy, onde o, ¢ a tensdo de escoamento inicial do revestimento
indentado, ou seja, sem nenhuma deformagdo ou tensdo residual. A deformacgdo
residual elastica equi-biaxial (&7, = £,,,) no filme é dada pela Equagdo 27, sendo v 0

coeficiente de Poisson e E o mddulo de elasticidade do filme.
R O-R

"= ;(l—u):"g"(l—u) | @

Se, por outro lado, a superficie tiver campos de deformagcio residual plastica atuando,
uma nova tensdo de escoamento € assumida, onde, crf ¢ a nova tensio de
escoamento da superficie indentada, levando em conta que o filme possua
deformagBes plasticas equi-biaxiais (57'), que implica em &7, = &7} . Considera-se,

ainda a deformagio efetiva de Von Mises (£7;), definida pela Equagiio 28 [5].

N

2
4 ! ! N2 ! 1 \2 4 il \2
8o =5 \(Elo—550) +(e), —a 1) +(ely—ely (28)
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Satisfazendo a conservagdo do volume na deformagiio plastica, tem-se que
1 ] C . : =
gly =282, = -2¢X . Desta maneira &7, pode ser escrito como mostra a Equagdo

29.

o
g, =2

e,

50| = 2E5%| (29)
De maneira similar, define-se a tensdo residual biaxial na superficie indentada,

Orp =0y, =0ny, onde o é a tensdo efetiva de von Mises representada pela

Equagio 30, sendo o}, =0.

1 R R 2 R R 2 2
ofo=3\/(a,,o— R +(0F, —oR ) +(aF,—oR) (30)

Como conseqiiéncia das Equagbes 28 e 30, a nova tensio de escoamento para o
material com deformacdo residual plastica antes do ensaio de indentagdo, pode ser

escrita em fungio dessa deformagio como indica a Equagdo 31.

of=of=FEl) @D

P
Suresh e Giannakopoulos [5] sugeriram que o pardmetro ——2=——  que sera
A, L tana

tratado como “relagio de Suresh”, define a transigio elasto — plastica, que esta

relacionada com o tipo da deformagio residual. De forma que:

Se TR <0, (32)
A, Etana

as deformagdes plasticas sdo muito pequenas se comparadas as elasticas. Entdo, nesse
caso, a tensio de escoamento para o material sem tensdo residual (o;), a tensio para

29% de deformagdo (o,) e a nova tensdio de escoamento para o material com
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deformagdo plastica (5;") podem ser consideradas semelhantes e sdo definidas pela

Equagdo 33.

(33)

as deformagdes residuais plasticas sfo significativas e podem ser calculadas

combinando as Equagdes (34) e (35):

h h Y
(6, —o%)= 0,295{1—0,1419(4)—0,9568[—fj ] (34)
h,,. i

P, ¢ Etana ,
h;éx—tanza(aﬁajf{nm[ = H (35)

onde,

- ¢* é uma constante que depende da geometria do penetrador, para Vickers, c* =
1,220 e para Berkovich c¢* = 1,273

- a € o angulo formado entre as diagonais do penetrador

Os passos sugeridos pelos autores para calcular a tensdo residual em filmes finos com
propriedades mecéanicas desconhecidas sdo:
1° - Obter a curva completa (carregamento e descarregamento) do ensaio de

indenta¢do. Como mostrado na Figura 17.
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2° - Determinar a area de contato no item 2.3.2.1 4.

3° - Efetuar o calculo com a Equagdo 32, que define a transi¢io elasto-plastica, para

saber qual a condigdo que se encontra o material tensionado.

4° - Se o resultado da Equag@o 32 for menor do que 0,1, o material esta classificado
no regime de transi¢do elasto-plastica, desta forma, deve-se utilizar a Equagdo 33
para determinar as seguintes tensdes: O'f , 0, € 0,. Se o resultado da Equagdo 32
for maior do que 0,1, o material esta classificado no regime de deformagio plastica e

deve-se combinar as Equagdes 34 e 35, para determinar a nova tensdo de escoamento

do materialo; .

5° O céalculo da tens3o residual para os mateniais classificados no regime elasto-
plastico, € feito assumindo que o comportamento mecénico desse material pode ser

descrito pela curva representada na Figura 24.

F (fﬂ A

»e

1
1

i

I

1

1

EE,O
Figura 24. Curva que descreve o comportamento mecdnico assumido para os
materiais que se enquadram através da “relagdo de Suresh” no regime de transigdo
elasto-plastica.

Portanto, a tensdo (o, =0,) residual definida pela Equagio 27 , mostra que

p!
Ore = a 2 )a‘io. Além disso sabe-se que &5, = 8—2- , definido na Equagdo 29. Desta
-v
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forma, juntamente com o auxilio da lei de Hooke (O'f = Eg”), determina-se a tensdo

residual.

Para os materiais classificados no regime de deformagio plastica, é definido que a

tensdo residual coincide com a nova tensdo de escoamento. Portanto o resultado ja é

obtido diretamente no 4° item .

De acordo com Suresh & Giannakopoulos [5] a avaliagio qualitativa das tensdes
residuais também pode ser verificada. Os autores baseiam-se no fato de que tensdes
compressivas necessitam de maiores forgas para obter-se a mesma profundidade de

penetracao A,.., como sugere a Figura 25.

. dp ~ o mamEia
"R GhNE 7 Compresid
Pm,or“-: szmzm e qRy=0

: e -';"_' .
Pk’ %D Ceasto Resitna
i Trativa)
Rosx ':h.;'lf,

Figura 25. Curva Pxh e sua relagdo com tensdes residuais [5]

2.3.2.4 Resultados da metodologia aplicada por outros autores

O método de Suresh & Giannakopoulos [5] foi experimentado por outros
pesquisadores, que obtiveram resultados de tensOes residuais € compararam com

resultados obtidos através de métodos usualmente empregados para medir essas

tensoes.

Erdem et al. [4] fizeram a comparagio das tensGes obtidas pelo método de Suresh &

Giannakopoulos [5] com calculos de tensdes obtidos através da difrago por raios—X.
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Os ensaios foram feitos em quatro filmes finos ceramicos com espessuras variando
entre 1,7 e 3,0 pm, depositados por arco catddico, em ferramentas de ago. Os ensaios
de indentagio foram feitos com penetrador Vickers em um equipamento Fischerscope
HP 100 XY — PROG, aplicando-se forga de 25 mN. Os resultados obtidos através do
ensaio de indentagfio foram tensGes residuais compressivas aproximadamente trés

vezes maiores do que as obtidas pelo método de difragio por raios-X [4].

Taylor et al. [34] também fizeram medidas de tensdes residuais pela técnica da
indentagio instrumentada utilizando o método proposto por Suresh e
Giannakopoulos [5] e compararam os resultados com medidas obtidas analiticamente.
Em seu experimento, ﬁlmes>de carbono foram depositados por deposigio de vapor
quimico (CVD Chemical Vapour Deposition) em barras de quartzo com 3 mm de
didmetro. As espessuras dos filmes depositados estavam entre 150 e 600 nm. A forga
aplicada foi de 50 mN e o calculo da area de contato foi feito seguindo o
procedimento sugerido por Oliver e Pharr [39]. Os calculos analiticos das tensGes
foram baseados na teona elastica aplicada a geometria cilindrica e forneceram valores
para as tensOes axiais e tangenciais. Os resultados das tensGes residuais pelo método
da indentagio foram 20% maiores do que as tensdes tangenciais € 50% maiores do

que as tensdes axiais, calculadas analiticamente.
Os autores atribuiram essas diferengas a alguns possiveis erros como:

0] Amostras com tensdes trativas tenderem a apresentar o fenGmeno sink-in,
o0 que pode subestimar a profundidade de contato e, consequentemente, os
pardmetros calculado através dessa profundidade;

(i) A superposi¢do na distribui¢do das tensdes térmicas e microestruturais
ocasionadas no processo C¥D podem ocasionar essas diferencas;

(iil)  VariagBes locais na microestrutura dos filmes e propriedades mecanicas
foram observadas pelos autores durante os ensaios de indentag3o, devido

ao tamanho das amostras, que eram pequenas e as distancias das



¢ C

(

cccccccccCcec el

43

indentagdes talvez néo fossem suficientes para obtengio de um bom
resultado; B

(iv)  Para filmes muito finos, a probabilidade de haver influéncia do substrato &
maior, e pode estar havendo alteragio na medida por essa razio. Com o
intuito de minimizar ao maximo os efeitos do substrato nas medidas, é
recomendado pela norma ISO/FDIS 14577-1 [42] que a espessura do
filme deva ser pelo menos dez vezes maior do que a profundidade de
indentagdo ou trés vezes o didmetro de indentagéo;

(v)  Profundidades grandes de indentagio conduzem a melhores resultados,
pois minimizam os efeitos de rugosidade, porosidade, variagio
microestrutural. Segundo a norma ISO/FDIS 14577-1 [42] para a
incerteza dos resultados ser menor do que 5% a profundidade de
indentagdo A, deve ser pelo menos vinte vezes maior do que a média
aritmética de rugosidade Ra. No caso, os filmes eram muito finos, de
modo que a profundidade no ensaio n3o podia ser grande para ndo haver
efeitos do substrato.

(vi)  Algumas propriedades do material encontradas na literatura diferem das

calculadas através da indentacio.

2.3.2.5 Fatores limitantes na utilizacio do método

Lepienski et al. [6] fizeram experimentos com filmes de cromo altamente tensionados
para ilustrar a sensibilidade das medidas em relagio a rugosidade. Também
desenvolveram resultados experimentais e simulagbes com elementos finitos para
apontar algumas dificuldades que advém da influéncia do substrato nas medidas.
Nesse trabalho [6], os autores concluiram que existe um grande obstaculo para

aplicagdo da técnica proposta por Suresh & Giannakopoulos [5] em filmes finos.

Conforme observado por Lepienski et al. [6}, o fato é que a influéncia das tensdes na
area de contato aparente sdo pequenas, Tsui et al. [38] demonstrou que aplicando
tensdes no material, a variagiio da area de contato em fung@o das tensSes aplicadas

ndo ¢ maior do que 10% em relagdo ao material sem tensdo. Dessa forma, esse
q
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método se torna pratico somente quando a tensdo residual é proxima i tensdo de
escoamento € quando os efeitos de pile-up sdo apreciaveis, por exemplo, em metais
ducteis [6, 53]. Por essa razdo, segundo Lepienski et al. [6], é improvavel que o

método seja Gtil em geral.

Taljat e Pharr [59] consideraram a hip6tese de utilizar penetrador do tipo esférico,
para tentar a obtengdo de melhores resultados. Estudos com elementos finitos
revelaram um efeito significativo no comportamento das tensdes biaxiais com a
indentago. Porém, isso s6 foi observado na transi¢io entre a deformagdo elastica
com pequenas profundidades de penetragdo e no cdmportamento plastico com

grandes profundidades de penetragio, no chamado regime de transigéo elasto-
plastico.

Para examinar se esses efeitos eram experimentalmente mensuraveis, Swadener et al.
[53] fizeram experimentos com penetrador esférico em diversas amostras de discos
polidos de aluminio, que podiam ser tensionados com tensGes biaxiais de tragio e
compress3o. Analisando os dados experimentais, Swadener et al. [53] concluiram que

o método de indentagio podia ser util para medir tensdo residual. Entretanto, seus

experimentos foram feitos no proprio substrato (bulk), que tem como referéncia o

estado livre de tensGes, e ndo apresenta influéncia de outro material (no caso de
ensaios com filmes finos deve-se levar em conta os efeitos do substrato nas medi¢des
[60]). Por essas razbes Lepienski et al. [6] questionam se o método de Suresh e

Giannakopoulos [5] é valido para filmes finos.
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CAPITULO

3 OBJETIVO

O objetivo deste estudo é verificar a viabilidade da medida de tensdes residuais em
filmes finos pela técnica de indentagdo instrumentada. Como indicado na revisdo
bibliografica, existem alguns métodos comumente utilizados para esse fim, porém,
recentemente, um novo método foi sugerido por Suresh & Giannakopoulos [5)].
Alguns autores ja tentaram reproduzi-lo e 0 compararam com os procedimentos

usuais. Existem autores que criticam o método e apontam algumas restrigdes.

No presente estudo serdo analisadas doze amostras de metal duro revestidas com 7iN,
depositados pelo processo de deposigdo fisica do vapor- PVD, variando-se alguns
pardmetros de deposi¢do. Nove amostras foram revestidas comercialmente pela
Brasimet S.A. Industria e Comércio e as outras trés foram revestidas na Colorado
School of Mines. Analises de difragdo por raios-X e indentag@o instrumentada foram
realizadas e os resultados comparados com o intuito de se avaliar a capacidade da

metodologia sugerida por Suresh & Giannakopoulos [5].
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CAPITULO 4

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Foram estudadas doze amostras comerciais de metal duro WC-Co, classe ISO P20
(cobalto entre 8 e 10% e Carboneto de Tungsténio entre 85 e 90%) com geometria
triangular positiva de arestas de 16 mm, espessura 3 mm e raio de ponta de 0,8 mm
(geometria TPGN 160308). Estes insertos foram revestidos com 7iN (Nitreto de
Titanio) em dois locais diferentes, sendo eles: Brasimet S.A Indistria e Comércio e o
Advanced Coatings and Surface Engineering Laboratory (ACSEL) da Colorado
School of Mines. '

A deposigio feita pela Brasimet S.A Indiustria e Comércio utilizou técnicas de PVD
em trés formas de deposigio diferentes, ou seja, variando-se pardmetros de deposigio,
tais como equipamento de deposigdo, pressdo, temperatura, processo PVD, entre
outros. As amostras foram numeradas de um a nove, sendo que as de nitmero um,
dois e trés foram revestidas pelo processo designado A4, as de numeragdo quatro,
cinco e seis pelo processo designado B, e as de numeragdo sete, oito, nove, pelo
processo designado C. A Tabela 3 apresenta os diferentes processos PVD utilizados e

seus respectivos parametros de deposigao.
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Tabela 3. Pardmetros de deposi¢do das amostras revestidas na Brasimet S.A

Evaporagio por feixe de
elétrons

Arco catddico a baixa
temperatura

Arco catddico a alta
_ temperatura

Pressdo =~ 1,5mTorr

Pressido =~ 15mTorr

“Pressdo = 15mTorr

Temperatura ~ 480 °C

Temperatura ~ 250 °C

Temperatura ~ 450 °C

Tensio Bias =~-50V

Tensdo Bias ~-100 V

Tensdo Bias ~-250V

Espessura do filme ~ 3pm

Espessura do filme =~ 3um

Espessura do filme = 3um

As amostras revestidas na Colorado School of Mines, numeradas de 10 a 12, foram
igualmente revestidas com a técnica de PVD. Nesses casos, inicialmente houve uma
limpeza ultrassénica com acetona e etanol nos substratos de metal duro classe P20.
Em seguida, as deposi¢des foram conduzidas por sputfering com imds
desbalanceados, (Figura 4) utilizando-se alvo de titdnio e atmosfera de nitrogénio e
argdnio. Durante essas deposi¢bes, os substratos foram montados distando 127 mm
do alvo, a presso de base foi sempre inferior a 5x10™* Pa (4x10° Torr) e os substratos
foram primeiramente bombardeados com argdnio a 8,7 Pa (65 mTorr) e 400 V
durante 20 minutos. Posteriormente, uma primeira etapa foi cumprida com pressdo de
argbnio de 2,4x10"Pa (1,8 mTorr) e poténcia de 1000/ aplicada a0 alvo de titinio
por 1 minuto, resultado em uma camada de titdnio para methorar a aderéncia do filme
de TiN. Trés diferentes processos de deposi¢do foram conduzidos de acordo com esse
procedimento preparatério e, para formar o filme de nitreto de titdnio, esse
procedimento foi seguido da mudanga da atmosfera no interior da cimara, que passou
a ter mistura de 30% N; e 70% Ar. Nos trés casos, o tempo de deposigio foi de uma
hora, e aplicou-se poténcia de 1000 W ao alvo. Em cada uma dessas deposi¢des uma
condigdo diferente de voltagem negativa (bias) foi aplicada ao substrato, como

indicado na Tabela 4.
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Tabela 4. Pardmetros de deposicdo das amostras revestidas na
Colorado School of Mines

Bias=0 Bias =-50V Bias = -100V
P = 1000W P = 1000W P = 1000W
Espessura Espessura Espessura
= 1,18um = 1,17um =~ 0,33um

As amostras 10,11 e 12 foram posteriormente analisadas por microscopia eletronica
de varredura (MEV), de modo a revelar as espessuras dos filmes e a sua
microestrutura. As andlises foram realizadas no Departamento de Engenharia
Metalirgica e de Materiais da Escola Politécnica da USP. Como os insertos sdo
ferramentas de dificil fratura, na cmara de deposi¢io foram posicionadas também
pequenas amostras de silicio e a fratura das mesmas possibilitou a revelagio da segio
transversal. Um angulo de 12° foi utilizado para a visualizagdo dos revestimentos nas
analises de micorscopia eletronica de varredura (MEV). No caso das amostras
fabricadas pela Brasimet ndo foi possivel analisi-las ao MEV, pois nio foram

colocadas no reator amostras de silicio no momento da deposig3o.

As amostras revestidas sob diferentes condigdes foram analisadas por microscopia de
forca atémica (AFM) na UNESP — Unidade diferenciada Sorocaba/Iperd, utilizando-
se, equipamento Nanoindentador Hysitron Triboindenter.

4.2 Métodos

4.2.1 Difracio por raios-X

As medidas e analises de difragdo por raios-X foram feitas na Comision Nacional de
Energia Atémica (Argentina). As tensdes residuais foram determinadas com base no
método do angulo rasante, como descrito no item 2.3.1., considerando-se estado de
tensdo bi-axial nos filmes. Os valores dos pardmetros de rede ay foram obtidos

experimentalmente através de diagramas de difrag3o, que foram ajustados mediante as
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fungSes de Pseudo-Voight com o software PowderCell [61]. Posteriormente, as

Equagdes 3 e 4 permitiram calcular o pardmetro de rede a, e a tensio residual o [21].

O equipamento utilizado foi um difratrdmetro Philips PW3710 com radiagio CuKa.
As analises foram realizadas com incidéncia rasante e o angulo de incidéncia & foi, em
geral, de 2° para todas as amostras, com exce¢do da amostra namero 12, onde
utilizou-se 6= 1°, obtendo-se uma melhor resolugdo para o pico de 7iN. Nestes
tipos de radiagdo e filme, as profundidades de penetracio foram estimadas em torno
de 0,15 pm para 8= 1° ¢ 0,31 um para & = 2°. O gerador foi utilizado a 40kV e
30 mA, a faixa de varredura de 28 foi de 30° a 90°, utilizando-se um passo de 0,03°
para as amostras 1, 4, 7, 10, 11 e 12 para analisar as fases do sistema. No restante das
amostras, a varredura 260 foi selecionada em torno dos picos correspondentes aos
planos de reflexdo <111>, <200>, <220>, <311> e <222> ¢ usou-se passo de 0,04°.
Em todos os casos, a contagem de tempo foi de 25 s por passo 26, de maneira a

fornecer picos nitidos.

4.2.2 — Indentacgio instrumentada

Realizaram-se 23 indentagdes em cada uma das amostras. O equipamento utilizado foi
Fischerscope modelo H100V (apresentado na Figura 26), pertencente ao Laboratério
de Fendmenos de Superficie (LFS) do Departamento de Ehgenharia Mecanica da
Escola Politécnica da USP. Para as indentagdes, utilizou-se um penetrador com
geometria Vickers. Os pardmetros de ensaio foram escolhidos baseando-se no
trabalho de Franco [50] com excegdo da forga maxima que em ambos os casos 0S
valores foram escothidos com o intuito de minimizar os efeitos do substrato e superar

a rugosidade do filme.
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] p—

Conjunto Indentador
Microscépio

Figura 26. Equipamento para medidas de indentagdo instrumentada [62]

No caso das amostras revestidas na Brasimet a seqiéncia de indentagio consistiu em
aproximagdo, carregamento até a forga maxima de 30 mN ou 50 mN, em sessenta
incrementos de 0,5 s, manutengdo da aplicagdo da forga maxima por 20 s e

descarregamento em cem incrementos de 0,5 s.

Para as amostras revestidas na Colorado School of Mines a seqiiéncia de indentagdo
consistiu em aproximagio, carregamento até a forga maxima de 10 m¥ ou 20 mN, em
sessenta incrementos de 0,5 s, manutengio da aplicagfio da forga maxima por 20 s e

descarregamento total em cem incrementos de 0,5 s.

Na etapa de aproximagio, o posicionamento do penetrador no local da indentagio é

precedido pelo posicionamento de um anel, como esquematizado na Figura 27.
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. Anel ; Penetrador

a b c
Figura 27. Esquema indicativo da seqiiéncia utilizada durante etapa de
aproximagdo em indentagdes: (a) Aproximagdo inicial; (b) Posicionamento do anel
e (c) Aplicacdo de pré-forca de 0,4 mN [41]

Se a amostra for magnética, pode haver interferéncia do anel, que é de aco inoxidavel,
nos resultados. Por essa razdo, foi medido o campo magnético das amostras no
Laboratério de Materiais Eletromagnéticos do IPT - Instituto de Pesquisas
Tecnologicas do Estado de Sdo Paulo. Para as medig¢Ses utilizou-se o transdutor de

campo magnético Globalmag, e o sistema de medigdo quase-estatico.

As curvas de indentagio foram analisadas inicialmente de forma qualitativa. Existe
uma série de fatores que podem alterar este tipo de curva, mesmo que o ensaio tenha
seu ciclo de ‘aplicagdo-remogdo’ de forga completo. Alguns efeitos revelam a

irregularidades das curvas, como, por exemplo:

- inicio da aplicagdo da for¢a com profundidade diferente de zero;

- perda de contato mecénico entre o penetrador e a amostra,

- taxa de aplicag¢@o e/ou remogio da forgas diferentes ao longo do ensaio;
- descontinuidades ao longo da curva e;

- valores negativos de profundidade.

As Figuras 28, 29, e 30 representam exemplos de curvas irregulares resultantes dos
ensaios de indentag@o. Por outro lado, a Figura 31 apresenta um exemplo de curva
“qualitativamente” adequada, ou seja, curvas que se assemelham as classicas de

indentag3o instrumentada.
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Figura 28. Curva resultante do ensaio de indentagéio instrumentada para a amostra

[ com for¢a de 30 mN.

35,00

30,00
25,00 -
20,00 -
15,00 -
10,00 {
5,00 |
0,00

Carga, (mN)

000 005 0,10

0,15

0,20

Profundidade de penetragéio (um)

Figura 29. Curva resultante do ensaio de indentagdo instrumentada para a amostra

2 com for¢a de 30 mN.

12,00

10,00
8,00 -
6,00
4,00 -
2,00 -
0,00

Carga, {(mN)

0,00 0,10

0,20

0,30

Profundidade de penetragdo (um)

Figura 30. Curva resultante do ensaio de indentagdo instrumentada para a amostra

10 com for¢a de 10 mN.
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40,00

30,00 A
20,00 A

10,00 A

Carga, (mN)

C,00 T . r
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
Profundidade de penetragio (pm)

Figura 31. Curva resultante do ensaio de indentacdo instrumentada para a amostra
[ com jforga de 30 mN.

4.2.3 — Perfis de rugosidade

Considerando-se as observagQes feitas por Lepienski el al [6)], de que a rugosidade
dos filmes pode ser um dos fatores que invalidam os célculos das tensdes residuais
através da técnica de indentagdo, foram analisados os perfis de rugosidade em todas
as amostras com os revestimentos €, em uma delas, sem aplicagdo do filme fino. Além
disso, a ISO [4577-1 [42] prevé que a rugosidade afeta os resultados de indentagdo,
restringindo a relagfio entre a profundidade maxima de penetragio e a rugosidade

média expressa pelo pardmetro Ra.

A rugosidade dos corpos de prova foi medida no Laboratorio de Superficies e
Contato (LASC) da Universidade Tecnologica Federal do Parand - UTFPR. O
equipamento utilizado foi o Surtronic 3+ da Taylor-Hobson. O comprimento
amostral selecionado foi de 4 mm, sendo que, para cada amostra, trés perfis foram
analisados, em 3 diregdes diferentes. Estas dire¢des estdo apresentadas na Figura 32.
Posteriormente, os perfis foram analisados utilizando o programa Mountains,
acoplado ao rugosimetro; programa que permite a selegio de filtros de rugosidade,
além da sele¢do de diferentes segdes de analise para um mesmo comprimento
amostral. Além do par@metro de rugosidade média Ra, calculado por meio deste
programa, foram analisadas as freqiiéncias de distribuigdes de alturas da rugosidade

das amostras.
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Figura 32. Esquema ilustrativo das dire¢Oes que foram utilizadas para os ensaios de
rugosidade nas 12 amostras.

4.2.4 Calculo das tensdes residuais

As tensdes residuais por indentagio instrumentada foram obtidas seguindo-se a
metodologia sugerida por Suresh & Giannakopoulos [45, 5], como descrito no item

2.3.2.3, cuja rotina de calculos esta representada na Figura 33.

Para as analises, alguns parametros de entrada deveriam ser conhecidos, sendo eles:

- E; = Mobdulo de Elasticidade do maternial do indentador;
- U = Coeficiente de Poisson do material do indentador;

- ur = Coeficiente de Poisson do material ensaiado;

O penetrador Vickers era de diamante, portanto, £; = 1141GPa ¢ o, = 0,07 [50] €
adotou-se o valor de 0,19 para o coeficiente de Poisson do material ensaiado (7iN), ja
que na literatura encontrou-se valores de 0,19 [63] e 0,25 [64] para este material.
Deve-se ressaltar que o modulo de elasticidade do material ensaiado (E) foi calculado
com os valores de ur = 0,19 e = 0,25, ndo se observando grande variagio, como

era previsto por Doerner e Nix [43].
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Figura 33. Esquema representativo da rotina de calculos proposta por Suresh e
Giannakopoulos [5] para determinar as tensdes residuais.

Ap0s seguir a rotina de calculos representada na Figura 33, o passo 5° do item 2.3.2.3

foi utilizado para determinar as tensdes residuais.
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CAPITULO S

5 - RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Microestrutura dos filmes

A Figura 34 apresenta as micrografias reveladas por MEV das amostras 10, 11 e 12,
revestidas na Colorado School of Mines. As espessuras dos revestimentos estdio

indicados junto as micrografias, sendo aproximadamente 1,18 ym para a amostra 10,

1,17 pm para a amostra 11 ¢ 0,33 ym para a amostra 12.

(@) _ (®)

(©)

Figura 34. Micrografias dos filmes depositados no silicio, reveladas ao MEV.
a) amostra 10 b) amostra 11 ¢) amostra 12
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Nota-se que para as amostras 10 e 11, as espessuras s3o aproximadamente iguais,
diferindo da medida para a amostra 12, que apresentou um valor menor sem causa

aparentemente conhecida.

A Figura 34 revela, também, que as estruturas dos filmes sio colunares. Esse
resultado possui relagio com a razio entre a temperatura de deposigio e a
temperatura de fusdo do revestimento (7/7m). Em geral, a temperatura de deposi¢io
por PVD situa-se entre 250 °C e 550 °C [12]. Para alguns casos de deposigio por
sputtering pode haver temperaturas menores, por exemplo, 100 °C. A temperatura de
fusdo do 7iN é 2949 °C [64]. Neste caso, a raziio 7/Tm obtida enquadra-se na faixa I’
do diagrama de Thorton [22] (Figura 5), onde os filmes caracterizam-se por
estruturas densas, colunares e possuem excelentes propriedades mecénicas, como

tinha sido objetivado.

As microestruturas dos revestimentos fabricados na Brasimet nao foram analisados no
MEYV, por falta de amostras disponiveis. Porém, acredita-se que suas estruturas sejam
colunares e também possuam boas propriedades mecénicas, pelo fato de serem fruto

de processo comercial otimizado para esse fim.

5.2 Curvas de indentacio instrumentada

Avaliando-se todas as curvas de indenta¢3o instrumentada, percebeu-se que, para as
amostras revestidas na Brasimet, existiu uma quantidade maior de resultados
wrregulares (~ 66% para a forga de 30 mN e ~ 61% para a forga de 50 mN) do que
para as amostras revestidas na Colorado School of Mines, onde, inclusive, foram

obtidos valores negativos de profundidade final (%), fisicamente sem significado.

Observando-se as curvas das Figuras, 28 e 29, verifica-se que ha uma descontinuidade
entre o ciclo de aplicagdo-remogdo de forga, como se o penetrador perdesse o contato

com a superficie. Esse fendmeno ndo foi observado nas amostras revestidas na
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Colorado School of Mines e, portanto, considera-se que o problema esteja nas

amostras comerciais, apesar da causa ser desconhecida.

Observando-se a Figura 30, que se refere a uma amostra revestida na Colorado
School of Mines, nota-se que a curva possui duas taxas de carregamento,
diferenciando-a da curva qualificada como adequada (Figura 31). Atribui-se o
problema das curvas irregulares das amostras revestidas na Colorado School of Mines
(~56% para a forca de 10mN e ~48% para a forca de 20mN) i baixa forga de
indentagdo, visto que para a forga maior (20 mN) houve diminui¢do do mimero de
curvas irregulares. Baixas forgas de indenta¢do sdo mais susceptiveis as dispersdes.
Estas dispersoes podem ser atribuidas as baixas profundidades de indentagdo que ndo
superam os valores de rugosidade, o que sera discutido posteriormente no item
53.2.12.

Foram investigadas outras possiveis causas das curvas irregulares. Uma delas é o fato
do penetrador do equipamento Fischerscope possuir um anel de posicionamento
(Figura 27), que pode ter interagido magneticamente com as amostras, causando
alteragbes nas curvas. Por essa razio, mediu-se o campo magnético das 12 amostras.

A Tabela 5 apresenta esses valores.

Tabela 5. Medidas de campo magnético das amostras revestidas.

Amostra | 1 3] 4]5]6 |7 8]0 1w0]11]12

Campo | 141 0 (01| 0 [06/07]13] 0 [06]|21] 0 |14
Magnético

Observando-se os resultados da Tabela 5, nota-se que os baixos valores de campo
magnético indicam que a possibilidade de interferéncia desta variavel sobre o ensaio
de indentagio é pequena. Em algumas amostras, houve a tentativa de
desmagnetizagio das mesmas, mas o valor do campo magnético apds a
desmagnetizagio ndo foi reduzido, ou seja, os valores apresentados podem ser

considerados como residuais. O campo magnético pode estar associado as regides da




matriz de cobalto do metal-duro (substrato), de pequena fragio volumétrica nesse

tipo de material.

Deve-se salientar que todos os valores apresentados nos itens seguintes foram
selecionados baseando-se nos resultados dos ensaios de indentagéio que forneceram

curvas “qualitativamente” adequadas (por exemplo, Figura 31)..

5.3 Avaliacio das tensoes residuais
5.3.1 Anilise guantitativa das tensdes residuais

A Tabela 6 apresenta os pardmetros utilizados para os calculos das tensdes residuais
pela técnica de indentagdo instrumentada. Os valores de area de contato e modulo de
elasticidade foram obtidos conforme Figura 33, apresentada no item 4.2.4, € 0s

valores da “relagdo de Suresh” foram calculados através da Equagédo 32.

Os resultados assinalados em vermeltho sio menores do que 0,1. Portanto, como
indica a Equagdo 32, nesses casos as amostras se enquadram no regime de transicdo

~ elasto-plastico.
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Tabela 6. Valores de drea maxima, médulo eldstico do filme e “relacdo de Suresh”
(definicdo do tipo de deformagdo), todos calculados segundo metodologia
apresentada na ref. [5].

1 0,03 0,35 | 6,16E-13 1000E+09 0,12
1 0,05 0,43 | 1,42E-12 679E+09 0,13

3 0,03 0,43 | 9,96E-13 723E+09 0,10
3 0,05 0,61 | 3,07E-12 293E+H09 0,14
5 0,03 0,41 | 9,44E-13 737TE+H09 0,11
5 0,05 0,46 | 1,86E-12 728E+H09 0,09

" 668E+09
751E+09

9,70E-13
2,20E-12

494E+09
11 0,02 0,34 | 5,91E-13 535EH09 -

Observando-se a “relagiio de Suresh” das amostras 4, 6 e 12, nota-se que, para ambas
as forgas aplicadas, os valores sio menores do que 0,1, enquadrando-se no regime de
transicio elasto-plastica. Enquanto que, para as amostras 5, 7 e 10, para a forga de 30
mN, os resultados ultrapassaram 0,1 e, para a forga de S0 mN os resultados se
encontraram abaixo de 0,1, ou seja, para a mesma amostra, a “relagio de Suresh”

indica duas rotinas de calculos para obtengdo da tensfo residual.

Na verdade, a coluna da “relagdo de Suresh” mostra que todos os valores niio distam

significativamente do valor adotado para definir a transi¢do elasto-plastica, ou seja,
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menores do que 0,1. Por essa raziio, para os resultados maiores do que 0,1,
considerou-se conveniente o célculo das tensdes residuais pelas duas rotinas de

calculos descritas na Figura 33 do item 4.2 .4.

As Tabelas 07, 08, 09 e 10 apresentam as tensdes residuais determinadas através da
técnica de difragdo por raios-X e as calculadas pelo método de indentagio
instrumentada. Os resultados dividem-se em trés colunas. A primeira coluna
corresponde aos valores de difragdo por raios-X, a segunda aos determinados pela
técnica de indentagio considerando-se regime plastico de deformagio e a terceira aos

resultados obtidos por indentagdio, considerando-se o regime de transicio elasto-

plastico.

As amostras 3, 6 e 8 foram embutidas por outros pesquisadores, o que impossibilitou

a analise de difragdo por raios-X.

Tabela 07. Valores das tensbes residuais obtidos com a técnica de difragdo por
raios-X e indentagdo instrumentada com forca mdxima de 30 mN para as amostras
revestidas na Brasimet.

of, =o® com
Processo de DRX ok, = R, com x0 = Oy

. Amostra g L .
Deposicio (GPa) | def. plistica (GPa) def. el?sGt;—a];lastlca
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Tabela 08. Valores das tensbes residuais obtidos com a técnica de difracdo por

raios-X e indentacdo instrumentada com for¢a mdxima de 50 mN para as amostras
revestidas na Brasimet.

_ R
ofy = o €Om

Processo de DRX Oy =0, COm
. = Amostra = i £ ogs
Deposicao (GPa) | gef. plistica (GPa) def. elasto-plastica

GPa

B 5 8,26 e —

(o)

Os valores das tensdes residuais calculadas através da difragio por raios-X,

apresentados nas Tabelas 7 ¢ 8, mostram uma tendéncia, porém ndo se pode afirmar
qual dos processos apresenta maior tensdo residual, pois esses valores estdo muito
proximos. Além disso, nos processos de deposigio feitos na Brasimet, foram variados
varios parametros (Tabela 3). O processo A teve a maior temperatura de deposicgio,
fator que contribuiria para minimizar as tensdes residuais, pois possibilita maior
movimentagio atémica e, porfanto, maior possibilidade de arranjo atdmico. Esse
processo também contou com o menor valor da voltagem negativa (bias), indicando
que foi a deposi¢io menos energética. Em vista dessas duas observa¢des, era
esperado que os valores das tensdes residuais nas amostras revestidas pelo processo 4
fossem os menores. Quanto aos processos B e C, fica dificil dizer o que era esperado,
pois hd a dimimii¢do de temperatura em relagio ao processo 4, €, a0 mesmo tempo,
ha aumento da voltagem negativa (bias); parimetros esses que, de alguma forma,

devem se compensar, para resultar em valores de tensdo residual proximos.

Os resultados das Tabelas 7 e 8 também mostram que os valores calculados
considerando-se deformagdo plastica sfo cerca de uma ordem de grandeza maiores do
que os valores de tensdo determinados na analise de difragdo por raios-X. Por sua

vez, os valores calculados considerando-se o regime de transigio elasto-plastico sdo
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da mesma ordem de grandeza que os determinados pela analise de difragio por raios-

X, apesar de ndo serem proporcionais.

A diferenga entre os dois valores das tensdes calculadas pela indentagio foi atribuida
ao fato dos resultados da “relagdo de Suresh” que ultrapassaram 0,1 ficarem muito
proximos a esse valor. Para as amostras 5, 7, 10, dependendp_ da forga aplicada, esse
numero ficou tanto abaixo de 0,1 como acima de 0,1, indicando os dois regimes para
a mesma amostra, o que fisicamente ndo deveria acontecer. Por essas razdes e
considerando-se a imprecisdo do ensaio, pdde-se supor que, apesar da “relagio de
Suresh” ultrapassar o valor proposto de 0,1, deve-se adotar o regime de transigio

elasto-plastico em todos os casos.

Os resultados das tensdes residuais calculadas através da técnica de indentagio
deveriam ser os mesmos para ambas as forgas aplicadas. Porém, nota-se que existe
uma variagdo aleatéria desses valores, ou seja, para algumas amostras existe um
aumento de tensdo com o aumento da forga e, para outras, observa-se que,
aumentando a forga, a tensdo diminui. Percebe-se que esse fato ocorre até para as

amostras revestidas pelo mesmo processo de deposig3o.

Tabela 09. Valores das tensoes residuais obtidos com a técnica de difragdo por
raios-X e indentagdo instrumentada com forga mdxima de 10 mN para as amostras
revestidas na Colorado School of Mines.

6,61
12 1029 | | -
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Tabela 10. Valores das tensbes residuais obtidos com a técnica de difragdo por
raios-X e indentagdo instrumentada com for¢ca mdxima de 20 mN para as amostras
revestidas na Colorado School of Mines.

11 6,61 165
12 10,29 —— —

As Tabelas 9 e 10 mostram que, para as amostras revestidas na Colorado School of
Mines, os valores de tensdo residual obtidos com a técnica de difragio por raios-X
sdo da ordem de GPa, que sfio valores esperados para esse tipo de deposi¢do (PVD)
[1]. Nota-se que os valores de tens@o residual crescem com o aumento do bias, o que
estd de acordo com os dados da literatura, pois aumentando a energia dos ions ocorre
maior quantidade de defeitos puntuais, confirmando os resultados obtidos por

Mounier e Pauleau [20], assim como os de Carrasco et al. [21].

Da mesma maneira que ocorreu com as amostras revestidas pela Brasimet, os valores
calculados com base nos dados de indentagdo instrumentada, considerando-se
deformagdo plastica, sdo cerca de uma ordem de grandeza maiores que os valores de
tensdo determinados na analise de difragdo por raios-X. E os valores calculados
considerando-se o regime de transi¢io elasto-plastico sdo da mesma ordem de
grandeza que os determinados pela anilise de difragdo por raios-X, apesar de ndo

apresentarem correlagdo clara.

Nota-se (Tabela 6) que, para a amostra 10, a deformacdo considerada plastica ocorre
com a menor forga aplicada (10 mN) e a deformago no regime elasto-plastico ocorre
com o acréscimo da forga (20 mN). Pela l6gica, o contrério sena esperado. Essa
discrepancia é atribuida a uma série de fatores, entre eles: for¢a de ensaio ser muito
baixa, causando dispersfio nos valores de A, influéncia da rugosidade, do substrato

e arredondamento da ponta do penetrador.
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Considerando-se a amostra 11, a analise feita no paragrafo acima esta de acordo com
o esperado. Adicionalmente, as tensdes calculadas para o regime de transi¢do elasto-
plastico sdo iguais, independentemente da forga aplicada, o que fisicamente esta
correto. Apesar deste fato, deve-se levar em conta que inimeros fatores influenciam
as medidas, como ja mencionado, e, na analise geral de todas as amostras nio houve
nenhum caso como esse. Entdo se conclui que pode ter havido uma coincidéncia para

esta amostra.

Para a amostra 12, ndo foi possivel o célculo das tensdes residuais através da técnica
de indentagdo. Com for¢a de ensaio de 20 mN, muitos dos valores obtidos de Amsx
ultrapassam a espessura do filme. Por essa razio ndo hd como comparar as tensdes

obtidas por indentagio para essa amostra.

Nos itens que seguem serdo detalthados alguns dos possiveis problemas que puderam
ter influido nos resultados dos calculos de tensio residual pela técnica de indentagdo

instrumentada.

5.3.2 Fatores de influéncia nos cdlculos das tensdes residuais pela metodologia

de Suresh e Giannakopoulos [5]

Algumas consideragbes devem ser feitas quando se calcula tensio residual pela
técnica de indentagdo instrumentada. Existem fatores que podem influir nos

resultados, ocasionando erros. Entre eles pode—se citar:

- influéncia do substrato [6]
- influéncia da rugosidade [6]

- influéncia dos fendmenos sink—in e pile-up [44]

Através dos valores de profundidade maxima (hns.), pode-se avaliar qualitativamente
a influéncia do substrato e da rugosidade. Esse pardmetro, segundo Suresh e
Giannakopoulos [5], também possibilita fazer uma analise qualitativa das tensdes

residuais, como sera visto no item 53.2.1.3. A razio A/h.. € um indicativo da
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influéncia dos fendmenos sink—in e pile-up. Nos paragrafos que seguem serdo

discutidos esses dois parimetros e suas influéncias no caso em estudo.

5.3.2.1 Resultados de profundidade maxima
5.3.2.1.1 Influéncia do substrato

A Tabela 10 apresenta as espessuras dos 12 filmes ensaiados e os valores de A
recomendados pela ISO 14577-1 [42], para que os efeitos do substrato possam ser

desprezados nos resultados de indentagao.

Tabela 10 Restri¢do recomendada pela ISO para evitar efeito do substrato nas
medidas de indentagdo instrumentadas para as amostras estudadas.

1a9 3 um Pmie 20,3 pum =300 nm
10 = 1,18 um Pmie: < 0,18 ym = 180 nm
11 = 1,17 um Pnix < 0,17 ym = 170 nm
12 = 0,33 um Nmax < 0,033 um = 33 nm

As Tabelas 11, 12, 13 e 14 mostram os valores de A4, em nanometros, obtidos nos
ensaios de indentagdo para as 12 amostras, com as diferentes forgas de penetragio.
Para melhor visualizagdo, foram destacadas em vermelho as profundidades maximas

que estio fora da especificagdo prevista na Tabela 10.
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Tabela 11. Valores de hyux [nm] para as amostras revestidas pela Brasimet,em
ensaio de indentacdo instrumentada com for¢a mdxima de 30 mN.

Amostra

1 2 3 4 5 6 7 8 9
177 260 295 259 218 367 251 250 215
153 | 264 | 229 185 198 280 241 165 249
« 191 197 169 196 168 356 197 193 157
g 182 173 193 | 201 283 242 216 222 184
:a E 209 | 134 | 187 | 214 242 348 239 259 207
=S | 167 | - 378 | 191 | 274 | 342 | eeeem | 315
&®™ | 218 | - 194 | 439 | 176 | 242 | - | o 188
A el 194 201 327 £ D2 S — 255
---------- 212 | 638 164 176
236 189 225
282
Média 185 206 228 277 224 311 229 218 217
Desvio 23 56 67 140 56 51 22 39 47
Tabela 2. Valores de hi [nm] para as amostras revestidas pela Brasimet em
ensaio de indentacdo instrumentada com for¢a mdaxima de 50 mN.
Amostra| 1 2 3 4 5 6 7 8 9 |
243 | 368 | 389 | 412 | 295 | 455 408 | 235 284
217 283 393 463 245 349 300 280 254
376 | 214 | 354 | 408 | 281 | 420 383 430 277
o 245 316 364 436 417 276 350 226 278
g 259 | 239 | 328 | 414 | 308 | 381 240 | 272 216
= z 213 | —— 339 [ - 323 | 360 | 358 | 489 [ 280
2 oy 263 | ----- 301 | =eme- 289 | 306 | 432 | 262 241
8@ | 265 | - 387 | - | - 443 | 438 | - 273
= 248 | ----- 356 | =emmm | ame- 301 238 | ----- 259
230 | ----- 383 | emeem | - 423 284 | -—-- 229
300 | ----- 384 312 | ——m-- 327
230 | ----- 390
---------- 393
Média 257 284 373 427 308 371 340 313 265
_Desvio 44 61 22 23 54 63 71 103 30

Os valores de A, apresentados nas Tabelas 11 e 12 (amostras revestidas na

Brasimet) sdo coerentes no que diz respeito a forca de ensaio, ou seja, para cada

amostra, quanto maior a for¢a de ensaio, maior foi o valor médio de A O

incremento dos valores médios de A,... com a forga aplicada foi aproximadamente
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semelhante em todos os casos, em torno de 30%, com excecdo das amostras 6 € 9,

nas quais foram observados incrementos em torno de 17%.

Considerando-se os processos de fabricagdo das amostras (Tabela 3, item 4.1), pode-
se observar que as amostras do processo A foram as que tiveram menores valores de
profundidade maxima, enquanto nas fabricadas pelo processo B foram observados os
maiores valores. Estes valores (/,.4) sugerem uma tendéncia, mas ndo se pode

concluir nada, dada a dispersdo dos resultados.

Tabela 13. Valores de hng [nm], para as amostras revestidas pela Colorado School
of Mines utilizando for¢a maxima de 10 mN.

Amostra 10 11 12

94 172 252

94 245 283

73 116 108

« 86 106 265

B 141 103 105

S % 96 78 397

< S 91 81 288

£ XN 232

R T S —— 96

72 | 212

197

166

Média 95 129 217
Desvio 19 60 89 I

(L W &
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L



L N O N S N S S N N N O O

(

L

74

Tabela 14. Valores de hys [nm], para as amostras revestidas pela Colorado School
of Mines utilizando for¢ca maxima de 20 mN.

Amostra 10 11 12 ‘
122 136 593
126 227 354
137 225 281
139 136 365
g 148 183 216
= E 152 294 229
=3 387 163 248
g« 356 148 235
S 383 174 378
384 172 113
390 143 150
L 265
- 273
Média 260 182 285
Desvio 128 49 121

Os valores de A, apresentados nas Tabelas 13 e 14 (amostras revestidas na
Colorado School of Mines) sdo coerentes no que diz respeito a forga de ensaio, ou
seja, para cada amostra, quanto maior a for¢a de ensaio, maior foi o valor médio de
hmax. Este incremento ¢ aproximadamente o mesmo para as amostras 11 e 12 e chama

a atengdo o grande incremento na meédia de 4,4 para a amostra 10.

Para a amostra 12, em todos os casos as profundidades de penetragio maximas
ultrapassam os valores especificados na Tabela 10, e para a forga de 20mN, alguns
valores ultrapassam a espessura do filme e todos os ultrapassaram os valores
especificados na Tabela 10. Desta forma, para essa amostra nédo foi possivel utilizar os
dados de indentagio obtidos com forga de 20 mN, ja que, obviamente, a leitura dos

resultados inclui os efeitos do substrato.



5.3.2.1.2 Influéncia da rugosidade

A Tabela 15 apresenta os valores de rugosidade média Ra para as 12 amostras.

sdia das
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5 6 7 8 9 10 11 12
0,16 | 0,117 | 0,15 | 0,112 | 0,167 | 0,22 | 0,19 | 0,17 | 0,077 | 0,064 | 0,164
0,15 [ 0,163 | 0,14 | 0,183 | G,I8 | 0,21 | 0,211 [ 0,23 | 0,042 | 0,087 | 0,136
0,17 10,139 | 0,15 [ 0,183 | 0,192 | 0,22 | 6,205 | 0,16 | 6,053 | 0,075 | 0,131
0,16 | 0,140 | 0,147 | 0,159 | 0,18 | 0,217 | 0,202 | 0,187 | 0,057 | 0,075 | 0,144

Os valores de Ra apresentados na Tabela 15 mostram que a rugosidade média possui

valores elevados se comparados aos valores obtidos de hn4. Sendo assim, a

rugosidade pode influenciar significativamente os resultados obtidos através do ensaio

de indentagdio. A norma ISO 14577-1 [42] prevé que, para obter-se resultados

confiaves, a relagio M. = 20 Ra (rugosidade média) deve ser cumprida, ou um

grande nimero de medi¢Ges deve ser efetuado. De fato, Lepienski et al. {6} indicaram

esse parametro como um dos fatores que podem inviabilizar os calculos de tenséo

residual pela metodologia proposta por Suresh e Giannakopoulos [5).

As Figuras 35 e 36 apresentam a distribuigio de alturas para as amostras 1 e 11,

respectivamente. Conjuntamente a estas figuras estdo apresentadas micrografias das

superficies das amostras 1 e 11, reveladas por microscopia de forga atdmica (AFM).
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Figura 35. a) Distribuicdo de alturas de rugosidade da amostra 1, obtidas por
rugosimefro de contato mecdnico.b) Imagem da superficie da amostra 1 revelada
por microscopia de for¢a atémica (drea da imagem = 2500 um®).

(®)

Figura 36. a) Distribuicdo de alturas de rugosidade da amostra 11, obtidas por
rugosimetro de contato mecdnico.b) Imagem da superficie da amostra 11 revelada
poF microscopia de for¢a atémica (drea da imagem = 2500 unt’).
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Vale lembrar que o valor médio de profundidade maxima para a amostra 1 foi de 185
nm com a forga de 30 mN e 25717‘&}11 para a forca de 50 mN. E, para a amostra 11, o
valor médio da profundidade maxima foi de 129 nm para a forga de 10 mN e 182 nm
para a forca de 20 mN. Ambos os valores para as duas amostras ensaiadas sdo
menores do que as alturas de rugosidade observadas nas Figuras 35 e 36. A variagdo

das alturas de rugosidade pode estar associada aos seguintes fatores:

- textura do filme, como mostra a Figura 35 (b).

- “copia” da rugosidade do substrato pelo filme, como mostra a Figura 36 (b).

Para efeito comparativo, mediu-se o Ra de uma pastilha sem recobrimento e obteve-

se Ra= 0,171 ym | que é um valor semelhante aos obtidos na Tabela 15.

Como as profundidades de penetracio maxima (Ams) ndo cumpriram a relagdo M, =
20 Ra, levou-se em conta a recomendacgio da ISO 14577-1 [42], que menciona que,
quando essa relagdo ndo é cumprida, o nimero de medidas no ensaio de indentagdo
pode ser um fator de influéncia nos resultados. Por essa razio, os resultados de
Katsuragi [40] foram analisados. Este, realizou ensaios com for¢a maxima de 30mN
na amostra 3 deste trabalho, obtendo um valor médio para profundidade méaxima
relativo a 100 pontos de indentagio de 249 + 81 nm, o que equivale a um coeficiente
de dispersdo de 32,5%. Comparando-se este valor com o valor médio apresentado na
Tabela 11, percebe-se uma diferenga de apenas 8% entre os valores obtidos nesse
trabalho e que o coeficiente de dispersdo apresentado na Tabela 11 foi menor —
29,4% - para um menor numero de ensaios, 9. Desta forma, conclui-se que para o
caso em estudo, os resultados de A (parimetro de entrada para os célculos de
tensdo residual) nio variam consideravelmente, mesmo para um niimero grande de

ensaios.

5.3.2.2 Razio hyfmi

O parémetro A¢/h.. indica se o0 material ensaiado se comporta como elastico perfeito
(valores igunais a zero) ou plastico perfeito (valores iguais a 1). A literatura [46 apud
35, 44, 45] também aponta que este parametro pode ser utilizado como indicativo da
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ocorréncia dos fendmenos sink-in e pile-up, associados com a varia¢do da area real de
contato durante um ensaio de inééhtat;io. A literatura [46 apud 35, 45] indica que,
quando Ayh, < ~0,88, espera-se que ocorra o fendmeno sink-in e, quando hyhs, >
~0,88, espera-se que ocorra o fenémeno pile- up. Phaar [44] sugere que quando
hehpsx < 0,7, 0 fendmeno pile-ub pode ser insignificante, dependendo do coeficiente

de encruamento do material. (item 2.3.2.1.1).

As Tabelas 16, 17, 18 e 19 apresentam os valores da razio Ay, para as 12 amostras

em estudo, em fungdo da forca maxima de carregamento utilizada nos ensaios de

oo
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Tabela 16. Valores de hyhus, utilizando for¢ca mdxima de 30 mN, para as

evestidas na Brasi

039 | 045031 |034] 025 | 061 | 040 | 055 | 042
030 | 043 | 035 |020[ 040 | 024 | 038 | 036 | 0,54
0,31 | 035035034 017 | 063 | 030 | 045 [ 026
025|033 (033|051 048 | 038 | 039 | 0,18 [ 046
0,52 | 0,16 | 047 | 0,45 | 053 | 0,55 | 049 | 031 | 047
032 | — | 0,61 | 0,40 | 0,58 | 0,66 | —- | — 0,42
034 | - 047 | 067 | 039 | 042 | — | — 0,45
----- —|o045]055] 040 | 037 | — | -— [ 036
----- ——- | 054 (0,74 | 040 0,23
0,50 | 0,45 0,37

] 0,28
idia | 035034043 [045] 041 | 048 | 039 | 0,37 [ 0,40
1000 011010 016] 012 | 0,15 | 0,07 | 0,14 [ 0,10
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Tabela 17. Valores de hyhms. utilizando JSor¢ca maxima de 50 mN para as amostras
revestidas na Brasimet ‘

0,63 034 | 041 [ 034 ] 048
033 [064[032]043]048| 054 | 040 | 033
037 [058]063]042(052] 034 [ 021 050
0,37 (0,60 [0,64| 0,60 [ 038 | 024 | 020 | 053
0,27 [ 0,59 [ 0,65| 0,57 [ 0,58 | 0,48 | 0,43 | 045

weeen | 0,56 | -~ | 0,45 | 0,61 | 043 | 0,44 | 036
e 10,65 | -——-| 034 | 029 | 0,60 | 035 | 0,40
—— 10,63 | ———| — | 031 | 040 | — | 0,47
—— 055 —| —[034] 051 | — | 031
0,64 | -—| — ] 029] 043 | — | 037
— | 0,60 039 | — | 048
— | 0,64

— | 0,65

0,38 10,61[0,55{046|041 | 043 | 0,34 | 0,43
0,11 { 0,03 {0,14| 0,09 [ 0,12 | 0,10 | 0,10 | 0,07

Em principio, quanto menor a for¢a de ensaio, menor deve ser a razio Ay/fims, Ou seja,
para uma mesma amostra, 0 valor apresentado na Tabela 16 deve ser menor que o
valor da Tabela 17. Isto foi confirmado para a maioria dos casos, com excegdo das
amostras 6 e 8, as quais tiveram valores médios de h/h. semelhantes com as forgas

diferentes.

Tabela 18. Valores de hyhnm, utilizando for¢a mdaxima de 10 mN, para as
amostras revestidas no Colorado School of Mines.

0,30 0,53
0,62 0,38
0,25 0,44
0,23 0,22
0,32 0,34
0,18 0,57
0,09 0,80
----- 10,41
m—— 0,32
— 0,29
- 0,55
— 0,56
. 0,28 0,45
0,17 0,16
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Tabela 19. Valores de hyhm: utilizando for¢a mdxima de 20 mN, para as

amostras revestidas no Colorado’School of Mines.
0,30 0,29 0,78
0,33 0,30 0,66
0,46 0,40 0,32
0,44 0,28 0,78
0,31 0,45 0,60
0,44 0,34 0,40
0,63 0,35 0,55
0,55 0,31 0,56
0,64 0,41 0,70
0,60 0,34 0,24
0,64 0,27 0,26
0,65 — 0,48
----- — 0,53
0,50 0,34 0,53
0,14 0,06 0,18

Como analisado para as amostras Brasimet (Tabelas 16 e 17), os valores #/hmsx para
todas as amostras revestidas na Colorado School of Mines (Tabela 18 e 19) foram

menores para os ensaios realizados com forgas de indenta¢do menores.

A razio hyhm:: é um dado de entrada para o célculo da area de contato, segundo a
metodologia proposta por Suresh e Giannakopoulos [5]. Estes pesquisadores
apresentaram um conjunto de pontos (Figura 22), que, por sua vez, permitem a
definigio de uma equagdo de ajuste para o calculo da area de contato. Nota-se nessa
figura que ha uma maior quantidade de pontos acima do valor 0,75 para a razdo
hy/hmse. Isto significa que a determinagio da area de contato deve ser mais proxima da
real nos casos em que ha ocorréncia do fendmeno pile-up. Considerando-se os
valores apresentados nas Tabelas 16, 17, 18 e 19 ndo deve ter ocorrido pile-up nas
amostras ensaiadas, e sim o fendmeno sink-in [44], podendo este ser uma fonte de

erro no calculo da area de contato.

Adicionalmente, os resultados obtidos para os méodulos de elasticidade sdo um forte
indicativo de que houve erros nos calculos de area de contato. A literatura fornece

alguns valores para o0 modulo de elasticidade do Ti¥, sendo eles: 417 GPa [67]; 440
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GPa [64], 450 £ 100 GPa [68]. Observando-se a Tabela 6, nota-se que muitos
resultados de médulo estdo fora das faixas encontradas na literatura e, como a area de
contato € o parametro de entrada para esses calculos, conclui-se que pode ter havido

€ITOS.

Corrobora com esta considerag3o, o trabalho de Lepienski et al. [6], que concluiram
que o método para os calculos de tensdo residual sugerido por Suresh e

Giannakopoulos [5] s6 seria Gtil quando o fendmeno de pile-up fosse apreciave!.

5.3.2.3 Avaliagiio qualitativa das tensdes residuais

A avaliagdo qualitativa foi baseada no método proposto por Suresh e Giannakopoulos
[5], que indicam que valores de A4, tendem a diminuir com o aumento das tensSes

compressivas € a aumentar com o aumento das tensdes trativas.

Considerando-se os resultados de /,,:. para as amostras revestida na Brasimet (1 a 9)
fica dificil dizer qual dos processos apresenta maior tensfio residual, baseando-se
somente na profundidade de indentag@o. Diversos pardmetros foram variados durante
a deposigdo (Tabela 3), e ndo se sabe o quanto a variagdo de um afeta o outro, o que
inviabiliza esse tipo de analise.

O que pode ser notado é que, para ambas as forgas aplicadas, a amostra 1 permanece
com a menor média de A4 € a amostra 4 permanece com a maior média de s,
indicando assim, que através da metodologia proposta por Suresh e Giannakopoulos
[5] a amostra 1 deveria apresentar maior tensio residual e a amostra 4 a menor. Nos
ensaios de difragio por raios-X ocorre exatamente o contrario, ou seja, a amostra 1
apresenta um dos menores valores de tensdo residual € a amostra 4 apresenta o maior
valor. Porém, como os resultados de difracio fornecem somente uma tendéncia, os
mesmos nio permitem conclusdes seguras. Obviamente, os resultados de tensdo

residual calculados pela indentagio estardo de acordo com as analises de hni, pois
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usam esse parametro como entrada dos dados. Desta forma, mais uma vez confirma-

se a inviabilidade deste tipo de analise, para o material em estudo.

Quanto aos revestimentos obtidos na Colorado School of Mines, pode-se notar que as
amostras 10 e 11 parecem estar de acordo com a logica, j4 que a amostra 10
apresenta valores de A, maiores do que a 11 e a 10 apresenta menor valor de tens@o
compressiva do que a 11. Para a amostra 12, nota-se que esta apresenta 0s maiores
valores de Ans., porém para ambas as forgas aplicadas esses valores sio maiores do
que os 10% da espessura do filme, e até mesmo ultrapassam essa espessura. Conclui-
se que o substrato esta sendo medido também. Por essa razdo, ndo ¢ viavel fazer essa

analise para essa amostra.

Deve-se lembrar que Tsui et al. [38] observaram que a influéncia das tensdes na area
de contato era pouca. Em sua pesquisa, ndo encontraram mais de 10% na variagdo da
dureza, o que significa que os efeitos de tensio foram pequenos. Além desta
consideragdo, deve-se levar em conta todos os obstaculos discutidos, que podem

afetar os resultados.
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CAPITULO 6

6

CONCLUSAO

v Os resultados obtidos nas analises de difragio por raios-X, mostraram que a
magnitude das tensdes residuais estd de acordo com os valores encontrados na

literatura para filmes depositados por processos PVD [10].

v" Os resultados obtidos pelo ensaio de difragdo por raios-X para as amostras
revestidas pela Colorado School of Mines mostraram aumento nos valores de
tensdo residual com o aumento do “bias”, o que confirma os resultados

obtidos por Mounier e Pauleau [20], assim como os de Carrasco et al. [21].

v’ Através da avaliagio dos parimetros hy/M,.s., conclui-se que as amostras

tendem a apresentar o fendmeno sink-in.

Conclui-se que os fatores rugosidade e influéncia do substrato, podem ser alguns
dos possiveis problemas para justificar as diferencas encontradas entre os valores
de tensGes residuais obtidas através da difragdo por raios—X e pela técnica de
indentagdo, como previsto Lepienski et al. [6]. Adicionalmente, conclui-se que as
analises qualitativa e quantitativa, baseadas no método sugerido por Suresh e
Giannakopoulos, foram inviaveis no caso em estudo.
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ANEXO
CUIDADOS AO REALIZAR
! OS ENSAIOS DE INDENTACAO

O ensaio de indentagdo € classificado pela norma ISO/FDIS 14577-1 [42] segundo as

faixas de aplicagdo conforme descrito na Tabela 1.

Tabela 1 - Faixas de aplicagéo dos ensaios de indentagdo instrumentada

Faixa Macro Faixa Micro Faixa Nano

2N <F <30kN 2N>F; h>0,2um h<0,2pm

Cuidados devem ser tomados ao realizar esse tipo de ensaio. As amostras ensaiadas
devem estar livres de quaisquer residuos. A rugosidade da amostra pode influir no
resultado final, por causar uma variagdo na area de contato, isso acontece devido a
pequena profundidade de indentagdo. Para a incerteza dos resultados ser menor do
que 5%, a profundidade de indentag@io A, deve ser pelo menos vinte vezes maior do

que a Ra, como indica a equagdo 1 [42].
h220Ra )

Caso isso nfio ocorra é recomendado que o nimero de medidas seja elevado, para

melhor analise estatistica.

A espeséura do filme, também tem que ser levada em conta, para a obtengdo de
resultados confidveis. Com o intuito de minimizar ao méximo os efeitos do substrato
nas medidas, ¢ recomendado pela norma ISO/FDIS 14577-1 [42] que a espessura do
filme deva ser pelo menos dez vezes maior do que a profundidade de indentagio ou

trés vezes o didmetro de indentag@o. Para materiais ceramicos e metais, as distdncias
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entre as indentagGes devem ser pelo menos cinco vezes o maior didmetro de

indentacio.

Geralmente os testes de indentagfio devem ser realizados em temperatura ambiente
entre 10° C a 35°C [65]. Porém, a estabilidade da temperatura durante o teste é mais
importante do que a temperatura ambiente. A norma ISO/FDIS 14577-1 [42]
recomenda que ensaios para as faixas micrométricas e nanométricas sejam efetuados
entre (2315)°C, e umidade relativa menor do que 50%. Vibragdes, choques,

movimento do ar e variagdes de temperatura também influenciam nos resultados.
Como as medigdes sdo sensiveis, a precisdo do equipamento é fundamental. Por

exemplo, o dngulo formado entre as faces opostas da pirimide Vickers, deve estar

entre 136°+0,3° como mostra a Figura 1.

B a0

Figura 1. Angulo da pirémide de diamante do penetrador Vickers [66]

As quatro faces da pirdmide Vickers se encontram em um ponto X como mostrado na

Figura 2.
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Figura 2. Esquema da jungdo das faces da piramide Vickers [66]

O comprimento maximo da jungio das faces da piramide (X) para ensaios em que a
profundidade de indentagio 4 deve ser menor do que 6 pm é 0,5° pm, onde b é um

fator de corregdo de forma do indentador.

O arredondamento da ponta do penetrador esquematizado na figura 3, também ndo

deve ultrapassar 0,2 pJm para ensaios na faixa de nanométrica.

Figura 3. Raio da ponta do penetrador [66]
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