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Resumo

Ultimamente, tem-se presenciado uma preocupacdo cada vez mais determinante quanto ao
consumo energético e emissdes de poluentes. Grande parte da energia gasta estd relacionada
diretamente com o atrito e o desgaste. H4 igualmente uma demanda crescente por producao de
sistemas mecanicos de alta eficiéncia, mas, também, para desenvolver sistemas cada vez mais
econdmicos, silenciosos e ndo prejudiciais ao meio ambiente, havendo um limite imposto por
materiais e tratamento de superficies convencionais. Assim, a tribologia de contatos criticos e
possiveis novos materiais estdo sendo amplamente pesquisados. A lubrificagdo solida e
lubrificantes solidos estao aparecendo como uma alternativa promissora para controlar o atrito
e o desgaste nos sistemas mecanicos modernos. A utilizacao de revestimentos multifuncionais
tem sido estudada e aplicada nos sistemas mecanicos modernos, de modo que as propriedades
finais resultantes sejam dependentes do sistema substrato-revestimento-ambiente. O presente
trabalho busca a otimizacdo de tribo revestimentos multifuncionais com potencial para a
aplicacdo em sistemas mecanicos de alta eficiéncia, particularmente sobre substratos macios.
Busca-se essa otimizagdo por meio da analise de tensdes e deformacdes, as quais sdo
compreendidas através do principio da mecanica do contato, juntamente com os critérios de
resisténcia. Usam-se técnicas de caracterizagdo de revestimentos amplamente usadas e
eficientes, como também ferramentas de simulacdo poderosas na analise de tensdes de
revestimentos multifuncionais. Os resultados demonstram que a espessura do revestimento

tem um papel importante na origem das propriedades do revestimento.

Palavras  chave: Tribo revestimentos multifuncionais. Carbono tipo  diamante.

Caracteriza¢do. Comportamento triboldgico. Simulagdo.
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LARA, L. O. C. Optimization of Multifunctional Coatings: Experimental and
Computational Approach. 2012. 145 p. Doctorate Thesis, Universidade Federal de
Uberlandia, Uberlandia.

Abstract

Lately, we have witnessed a growing concern about determining energy consumption and
pollutant emissions. Large part of the energy spent is directly related to the friction and wear.
Likewise, there a growing demand for production of mechanical systems of high efficiency.
To develop systems that are more economical, noiseless and not harmful to the environment,
there is a limit imposed by materials and conventional surface treatment. Thus, critical
tribological contacts and possible new materials have been intensively investigated. Solid
lubrication and solid lubricants are emerging as a promising alternative to control friction and
wear in mechanical systems modern. The use of multifunctional coatings have been studied
and used in modern mechanical systems, so that the final properties depend on the system
composed of substrate - coating - environment. This study aims to optimize the thickness of
multifunctional coatings with potential for use in mechanical systems of high efficiency,
particularly on soft substrates. The aim is an optimization using the principles of contact
mechanics, together with strength criteria to analyse stress and strain. Efficient techniques to
characterize the coatings, and powerful simulation tools in the stress analysis of
multifunctional coatings were used. The results showed that the thickness of the coating plays

an important role on coating properties.

Key words: Multifunctional coatings. Diamond-like carbon. Characterization. Tribological

behaviour. Simulation.
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CAPITULO |

1 INTRODUCAO

Ultimamente, tem-se presenciado uma preocupacao cada vez mais determinante quanto
ao consumo energético e emissdes de poluentes. Grande parte da energia gasta estd
relacionada diretamente ao atrito e o desgaste. H4, igualmente, uma demanda crescente por
producao de sistemas mecanicos de alta eficiéncia, mas, também, para desenvolver sistemas
cada vez mais econdmicos, silenciosos e ndo prejudiciais ao meio ambiente, havendo um

limite imposto por materiais e tratamento de superficies convencionais.

Por exemplo, com a revisdo do protocolo de Montreal em 1993, os fabricantes de
compressores herméticos t€ém promovido constantes aperfeicoamentos no produto quanto a
eficiéncia energética, reducdo de ruidos e vibracdes e substituicdo dos gases refrigerantes, tipo
clorofluorcarbonos (CFCs), por outros menos ou ndo prejudiciais a camada de 0zonio

(SUNG, 1998; SAFARI e HADFIEL, 1998; NA et al., 1997; SHEIRETOV et al., 1995).

Os compressores t€ém passado por uma fase de desenvolvimento com crescimento do
numero de patentes depositadas e do numero de empresas ativas tecnologicamente. O inicio
da fase de desenvolvimento coincide com a época em que foram tomadas medidas bastante
restritivas ao uso de gases CFCs nos compressores, o que parece ter determinado a busca por
novas solucdes tecnoldgicas (FARIA, 2001). O crescimento mais acentuado pode estar
associado a revisao feita em 1993 ao Protocolo de Montreal de 1987, alterando o prazo para
banimento dos gases CFCs de 2000 para 1996. A antecipacdo for¢ou os fabricantes a
desenvolverem tecnologias de gases refrigerantes, lubrificantes e materiais para permitir o
funcionamento dos compressores com outros gases. Um dos provaveis motivos para o
crescimento manter-se apos 1996 foi a determinac¢do, na mesma revisdo de 1993 ao Protocolo
de Montreal, da eliminag¢do gradual dos gases hidroclorofluorcarbonos (HCFCs), substitutos

imediatos dos CFCs, a partir de 2004 com conclusdo em 2020.



A industria de refrigeragcdo tem substituido o clorofluorcarbono (CFC) por refrigerantes
ambientalmente mais amigaveis, como os hidrofluorcarbonos (HFCs) (CANNADAY e
POLYCARPOU, 2005), hidroclorofluorcarbonos (HCFCs) (DASCALESCU et al., 2009) e,
mais recentemente, pelo isobutano R600a (DE MELLO et al., 2009; SILVA e SILVA, 2009;
SARIIBRAHIMOGLU et al., 2010). Com a substituicdo dos gases refrigerantes, houve um
aumento dos niveis de desgaste dos componentes do compressor. Esse fato tem sido atribuido,
entre outros fatores, a alteracdo das interagcdes do sistema gas refrigerante e o lubrificante

(SUNG, 1998; NA et al., 1997).

Devido aos problemas de miscibilidade com os refrigerantes HFC, os lubrificantes do

compressor também mudaram, de lubrificantes do tipo mineral para lubrificantes sintéticos.

A introducdo de fluidos refrigerantes e lubrificantes alternativos e a necessidade de maior
eficiéncia dos compressores alteraram a severidade dos contatos tribologicos, aumentando a
falha operacional para projetos tradicionais. Nesse contexto, a tribologia de contatos criticos e
possiveis novos materiais estdo sendo amplamente pesquisados (CANNADAY e

POLYCARPOU, 2005; SUNG, 1998; LEE e OH, 2003).

As interfaces de contato em compressores devem ser capazes de suportar condi¢des
severas de operagdo causadas pela tendéncia do uso de menores folgas e velocidades maiores
para alcancar maior eficiéncia (SOLZAK e POLYCARPOU, 2006a e 2006b). Como o estado
de lubrificacdo na maioria dos componentes do compressor ¢ desconhecido, e normalmente
opera nos regimes limite e misto de lubrificacio (DEMAS et al., 2003), hd um interesse em
fazer a transi¢do para compressores sem 6leo com o intuito de eliminar os efeitos negativos da
presenca do lubrificante e, como consequéncia, a redugdo do fluxo de refrigerante sobre a
eficiéncia termodinamica de ciclos de refrigeragdo (SOLZAK e POLYCARPOU, 2006a ¢
2006b).

Técnicas de tratamentos superficiais t€ém sido estudadas e aplicadas em sistemas
mecanicos, visando a elevagdo da resisténcia do produto ao desgaste, entre elas a implantagao
de ions em diversas ligas metélicas, a nitretacdo i0nica, a aspersdo térmica e diversas técnicas
de deposicao fisica a vapor. A aplicacdo de um revestimento permite que as propriedades
finais resultantes sejam dependentes do conjunto substrato-revestimento-ambiente (DE

MELLO et al., 2008, 2009).

Vérios materiais para recobrimento também estdo sendo pesquisados, entre eles, o nitreto
de titdnio, o composito carbono/carboneto de tungsténio, os carbonos tipo diamante (DLCs), o

nitreto de cromo e outros. O bom desempenho desses e de outros materiais frente ao desgaste



em sistemas mecanicos depende de muitos fatores, tais como a dureza do recobrimento, a
aderéncia entre o substrato e o recobrimento e a capacidade de formagdo de filme tribologico

duradouro (SUNG, 1998).

Além de tratamentos de superficie, também estdo sendo pesquisados novos lubrificantes
que tenham melhor interacdo com os materiais empregados na fabricacdo dos sistemas
mecanicos, para melhorar a lubrificagdo dos componentes e reduzir seu desgaste (SUNG,

1998; NA et al., 1997).

Em particular, a lubrificacdo solida e os lubrificantes solidos estdo aparecendo como uma
alternativa promissora para controlar o atrito e o desgaste em sistemas mecanicos modernos.
Uma combina¢do de lubrificacdo solida e liquida ¢, também, factivel e pode ter um efeito
benéfico sobre o desempenho sinérgico do atrito e do desgaste de superficies deslizantes, em
especial nos regimes elastohidrodinamico e limite de lubrificagdo (DE MELLO et al., 2009).
Diversos materiais inorganicos (por exemplo, metais de transi¢do, grafite, nitreto de boro
hexagonal e 4acido borico) podem proporcionar uma excelente lubrificacio (LANSDOWN,
2004; ERDEMIR e FENSKE, 1998). A maioria destes solidos devem a sua lubricidade a uma
estrutura cristalina lamelar ou em camadas. Alguns outros (por exemplo, metais macios,
politetrafluoretileno, certos oxidos e fluoretos de terras raras, diamantes e carbonos tipo
diamante (DLCs), fulerenos) podem, também, proporcionar lubrificacdo, embora eles nao
tenham uma estrutura cristalina em camadas. O DLC ¢ uma forma metaestavel de carbono
amorfo (ROBERTSON, 2002), preparado por uma grande variedade de técnicas PVD
(deposigao fisica a vapor) e CVD (deposi¢ao quimica a vapor). Os coeficientes de atrito e de
desgaste do DLC em deslizamento seco estdo entre os mais baixos registrados (BROOKES e
BROOKES, 1991; MIYOSHI, 1995; ERDEMIR et al., 2000a, 2000b). O silicio, incorporado
aos filmes de DLC (DLC-S1), proporciona excelentes propriedades, tais como baixo atrito,
alta durabilidade e estabilidade contra a umidade e temperatura. A adi¢do de Si melhora a
rugosidade superficial e a resisténcia de aderéncia (OGURI e ARAIL 1991). Estas
propriedades superiores dos filmes de DLC-Si torna-os candidatos potenciais tanto para a

industria de refrigeragdo, em particular, quanto para a industria mecanica em geral.

Para elementos de maquinas, o desenvolvimento de novos materiais que reduzam o atrito
e aumentem a resisténcia ao desgaste dos componentes, tém recebido grande atencao, sendo a

técnica de revestimento de pecas com filmes finos de DLC uma das mais promissoras.

A empresa Sandvik Coromant introduziu o primeiro revestimento tribolégico (TiC) em

1969 para proteger as ferramentas de corte (HOGMARK et al., 2000). Atualmente, mais de



70% das ferramentas metalicas de cortes fabricadas s3o recobertas por camadas que
melhoram sua resisténcia ao desgaste (HOGMARK, 2004). A aplicagdo de revestimentos
triboldgicos em ferramentas de conformacdo € em componentes mecanicos tem um enorme
potencial, pois estes constituem muito mais setores industriais do que as ferramentas de corte
(HOGMARK et al., 2000). A aplicagdo de revestimentos em ferramentas de conformacgao
também tem aumentado. Contudo, em componentes mecanicos, esta aplicacdo ainda ¢
relativamente escassa. Para componentes mecanicos, em face a necessidade de materiais
macios, a utilizagdo de revestimentos de forma generalizada e econdmica ainda ndo acontece

devido a auséncia de suporte mecanico desses materiais.

Apesar do consideravel desenvolvimento da pesquisa, por meio de vdarios artigos
publicados durante os ultimos anos, ndo existe um lubrificante sélido que possa fornecer
baixo atrito e baixo desgaste sob condi¢des de temperatura e ambientes variados (DONNET e
ERDEMIR, 2004). A fim de alcangar uma combinac¢ao de alta resisténcia ao desgaste, suporte
de carga e baixo coeficiente de atrito, um processo de engenharia de superficie multifuncional
que combine camadas propositalmente orientadas (revestimento multifuncional) pode ser
aplicado a estes materiais macios (DE MELLO e BINDER, 2006). Assim, combinam-se
caracteristicas mecanicas do revestimento multifuncional e do substrato. Contudo, existe a
necessidade de determinag¢do de uma relagdo entre as espessuras dos filmes que compdem o
revestimento multifuncional, de modo a potencializar a utilizacdo do revestimento. Logo,
neste trabalho, busca-se a otimiza¢do da espessura de revestimentos multifuncionais com
potencial para a aplicagdo em sistemas mecanicos de alta eficiéncia, como os compressores

herméticos, particularmente sobre substratos macios.

Uma das formas de buscar essa otimizacao € a analise de tensdes e de deformacdes, as
quais sdo compreendidas por meio do principio da mecanica do contato, juntamente com os
critérios de resisténcia. As teorias de contato entre corpos elasticos analisam o comportamento
dos solidos em contato, submetidos a uma dada solicitagdo, de modo a determinar os
correspondentes deslocamentos, deformacdes e tensdes instaladas. Estas teorias foram
estabelecidas no ambito da mecéanica dos meios continuos elasticos entre 1880 e 1895,
recorrendo a teoria de Boussinesq e Cerruti para a analise dos semi-espagos elésticos, ¢ a
teoria de Hertz para o contato normal entre solidos elasticos. Por meio da teoria de contato,
pode se determinar a forma da 4rea de contato e a sua evolu¢do com o aumento da solicitagao,

a intensidade e a distribuicdo das pressodes superficiais, normais e, eventualmente, tangenciais,



transmitidas através da superficie de contato (JOHNSON, 1985; TIMOSHENKO e
GOODIER, 1951).

O estudo de tensdes e deformagdes desse sistema ¢ complexo, pois 0 mesmo ¢ fortemente
influenciado pelas caracteristicas de interacdo entre o revestimento multifuncional e o
substrato, e seu desempenho depende nao s6 da dureza do revestimento, mas essencialmente
do compromisso entre a dureza, a elasticidade, o desgaste e a aderéncia do revestimento ao
substrato. Esse sistema complexo vem sendo estudado por diversos pesquisadores, com o
intuito de melhor compreendé-lo (ZAIDI et al., 2006; DOLINKO ¢ KAUFMANN, 2009;
BULL e BERASETEGUI, 2006a).

Devido a esse grande niimero de fatores influentes na obtencdo da espessura 6tima de
revestimentos multifuncionais, além da experimentagdo e do empirismo, técnicas eficientes de
caracterizacdo de revestimentos foram usadas juntamente com a ferramenta computacional,
FilmDoctor®. O FilmDoctor® & um programa de otimizacdo para qualquer contato e
aplicacdes de carga, que permite a modelagem e simulagdo realista de uma grande variedade
de situacdes de contato e de carregamento, mesmo em materiais estruturados, extremamente
complexos, como os revestimentos multifuncionais. O programa apresenta o modelo
hertziano estendido para materiais com multicamadas (SCHWARZER e FUCHS, 2006;
SCHWARZER, 2004) e utiliza o conceito do indentador efetivo, introduzido por Pharr e
Oliver, em 1995.

Deste modo, com a otimizacdo de tribo revestimentos multifuncionais, particularmente
sobre substratos macios, espera-se contribuir de forma significativa na otimizagao de sistemas
mecanicos ¢ na reducdo da emissdao de poluentes, a fim de aumentar a confiabilidade, a

durabilidade, a qualidade e o desempenho desses sistemas.

Neste trabalho, amostras de um sistema de multicamadas (CrN-Si-DLC depositadas num
substrato de aco 1020 por deposi¢do quimica em fase vapor intensificada por plasma) com
diferentes espessuras dos filmes de DLC e CrN sdo submetidas as técnicas de caracterizacao
de suas propriedades mecénicas, fisico quimicas e triboldgicas, além da andlise das tensdes
geradas no sistema, por meio de simulacdes, em funcdo das diferentes espessuras que

compdem o revestimento multifuncional.

Neste trabalho conclui-se que a espessura do revestimento tem um papel importante na
origem das propriedades do revestimento. E a metodologia abordada, utilizando-se a
experimentacdo, as técnicas de caracterizacdo de revestimentos, juntamente com uma

ferramenta computacional, mostrou-se eficiente.



No capitulo II, apresenta-se uma revisdo dos conceitos necessarios para o
desenvolvimento deste trabalho. No capitulo III, ¢ mostrado o conceito e a metodologia
adotada para a caracterizacao do revestimento, assim como as técnicas usadas e resultados
obtidos. No capitulo IV, ¢ feita a andlise dos campos de tensdo do sistema
revestimentos/substrato por meio de simulacdes. No capitulo V, sdo apresentadas as
conclusdes gerais. E, finalmente, as recomendagdes para futuros trabalhos sdo apresentadas

no capitulo VL



CAPITULOIII

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Analise de tensoes

A maioria dos materiais utilizados em engenharia possui, até certo ponto, comportamento
elastico. Se as forgas externas que produzem deformacdo ndo excederem certo limite, a
deformacao desaparece quando as forgas cessam de atuar. Na teoria da elasticidade sera
admitido que os corpos que suportam a a¢do de forcas externas sdo perfeitamente elésticos,

isto €, retomam a sua forma inicial completamente quando as forgas deixam de atuar.

Nao se considera a estrutura atomica, supde-se ser a matéria de um corpo elastico,
homogeénea e distribuida continuamente no seu volume, de tal forma que o menor elemento
retirado do corpo possui as suas mesmas propriedades fisicas especificas. Supoe-se, ainda, ser

0 corpo isotropico, e que as propriedades eldsticas sdo as mesmas em todas as direcdes.

A hipotese da homogeneidade pode ser usada com bastante precisdo, desde que as
dimensdes geométricas definidoras da forma de um corpo sejam muito grandes em
comparagdo com as dimensdes de um Unico cristal. Se os cristais forem orientados
aleatoriamente, o material pode ser tratado como isotrépico, mas se determinada orientagdo
dos cristais for predominante, as propriedades elasticas tornam-se diferentes em dire¢des

diferentes e a condi¢ao de anisotropia deve ser considerada.

Uma das principais preocupagdes no estudo dos meios continuos € saber como as forcas
sdo transmitidas através destes meios. O estudo da interacdo entre as partes de um corpo deu

origem ao conceito basico da mecanica do continuo.



2.2 Equacdes da teoria da elasticidade

A Teoria da Elasticidade (TIMOSHENKO e GOODIER, 1951; BORESI e CHONG,
1987) admite um estado de equilibrio dinamico na sua formulagdo, neste estado o corpo
elastico pode estar sujeito a agdes de forcas externas e internas. As forgas externas, ou forcas
de superficie, sdo aquelas distribuidas ou concentradas sobre a superficie do meio eléstico,
tais como pressdes de contato e pressoes hidrostaticas. As for¢as internas, também chamadas
de forcas de volume, sdo forgas tais como as forgas de corpo (gravitacionais) e de inércia. Em
diversas situacdes as forgas internas se tornam inexpressivas em face as agdes externas ao
meio elastico. No estudo do equilibrio dos semi-espagos elésticos, sob condi¢des de
carregamento estatico, as forgas internas sdao desprezadas e as forcas externas sao

decompostas em componentes de tensdo paralelas a eixos coordenados preestabelecidos.

A Fig. 2.1 apresenta um corpo em equilibrio. Sob a acdo de forcas externas, forgas
internas serdo produzidas entre as partes do corpo.

Para estudar a grandeza dessas forcas, imaginemos um pequeno elemento de area A4,
com uma forga interna AF, que a parte positiva do elemento faz sobre A4. Esta for¢a depende

da area e da orientagdo da superficie 44. O vetor resultante médio ¢ dado por:

o= limE (2.1)
A4-0 A4

No caso mais geral, a direcdo da tensdo ¢ inclinada em relagdo a area 44 sobre a qual
atua, pode-se entdo decompd-la em duas componentes, uma tensdo normal e uma tensao

cisalhante.

Figura 2.1 - Corpo em equilibrio, a) cortado por um plano, b) for¢a interna transmitida, Boresi et al.
(1993).



Para a andlise elastica-linear dos semi-espagos sdo assumidas as hipdteses de um material
homogéneo, isotropico e linearmente elastico. Admite-se que sdo lineares as expressdes que
relacionam as componentes de tensao com as de deformacgdes (Lei de Hooke Generalizada)

(BUDYNAS, 1977).

Com base em tais hipdteses as equagoes de equilibrio de um corpo elastico podem ser
obtidas. Seja M um ponto de um corpo elédstico sob um determinado estado de solicitagdes
causado exclusivamente pela acdo de forcas de superficie. Considera-se uma forga de corpo B
(por unidade de volume), de componentes By, B, € B.. Assume-se tal ponto como um elemento

infinitesimal da matéria de dimensdes dx, dy e dz (Fig. 2.2).

[ 'h\

Figura 2.2 - Elemento infinitesimal da matéria representando um ponto sob tensao.

Com base na consideracdo da continuidade das tensdes, as componentes de tensdo

correspondentes as faces paralelas diferem entre si de uma quantidade infinitesimal.
As equagdes gerais de equilibrio estatico sdo definidas pelos somatorios de agdes,
considerada cada uma das diregdes (x, y, z) e a simetria das tensdes de cisalhamento, resultam

nas seguintes equagoes:

0
do, AL Ot +B.=0
ox Oy oz
or, Oo, Or,
~+—+—="+B =0 (2.2)

a sz a T}'Z a Gz

No estudo dos corpos elésticos, presume-se haver suficientes restricdes para impedir seu

deslocamento como corpo rigido. Logo, nenhum deslocamento de particulas do corpo ¢
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possivel sem que este sofra alguma deformacdo. Quando sobre um corpo deformavel atuam
forcas de superficie, este sofre mudanca de forma e de dimensdes, passando de uma

configuragdo inicial ndo deformada para uma final deformada.
Deste modo, com base na teoria da elasticidade (TIMOSHENKO e GOODIER, 1951), o

campo de deslocamentos fica determinado pelas fungdes:

u=u(x,y,z)
v=v(x,y,2) (23)
w=wx,y,z)

Respectivamente nas diregdes x, y e z.

Tais fungdes devem, por definicdo, ser continuas, pois suas derivadas primeiras

representam as deformagdes sofridas, conforme indicadas pelas equagdes que se seguem:

ou
g, =—
Ox
gy:? (2.4)
4
ow
g =—
0z
—a—u+@—2g
To S T Y
yxz :Z_:-i_g_;: = 28)(2 (25)
_8v+8w=28

7}7_5 5 yz

As seis componentes de deformagdo em cada ponto sdo completamente determinadas
pelas trés fungdes u, v, w, representando as componentes do deslocamento. Logo, as
componentes de deformagao ndo podem ser tomadas arbitrariamente como fungdes de x, y, z,

mas estao sujeitas as relagdes obtidas a partir das Eq. (2.4) e (2.5):

Entao,

dO’e, O
oy*  oxoy’
2

X xX~0y

%y, ou o’y
v _ +
oxdy  oxoy®  ox oy
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A partir das Eq. (2.6), resulta a seguinte equagao:

os, 0, 9,

+ = 2.7
oy*  ox*  0OxOy @7

Mais duas relagcdes do mesmo tipo podem ser obtidas por permutacdes ciclicas de x, y, z.

A partir das relagdes diferenciais, resultam as seguintes equagoes:

o', O
0y0z  0x0yoz
0y, 0v 0w

= +
Ox  0Ox0z Ox0Oy

(2.8)

dy. Ou N o’w

0y  0Oy0z OxOy
07, o’u N o’

0z 0y0z Ox0Oz
Logo:

2 0 0

26 gx =£ _ ?/)’Z+67/xz+ 7/)‘3’ (2_9)

oyoz ox\ ox Oy Oz

Outras duas relagdes semelhantes a Eq. (2.9) podem ser obtidas pela permutacao de x, y,
z. Obtendo seis relagdes diferenciais entre as componentes de deformagao, as quais devem ser

satisfeitas em virtude das Eq. (2.4) e (2.5).

2 o’ ol 2 0 0
aix_i_ i)’: }/x)’ zagx :i _ yyz+a7/xz+ yx)’

oy ox ox0y 0yoz Ox ox Oy Oz
0’ 2 0’ o’ 0 0

i)’ + a iz — 7}’2 2 Ey :i 7)’2 _ 87/}(2 + 7xy (210)

oz oy 0y0z ox0z oy\ ox oy Oz
6282 + 628x _ 827/xz 2 8282 _ g aj/yz + a7/)52 _ aj/xy

ox>  0z°  Ox0z oxoy oz\ ox Oy oz

Estas equagdes diferenciais sao denominadas condi¢des de compatibilidade.

Usando a lei de Hooke generalizada, estas podem ser transformadas em relagdes entre as

componentes de tensdo (TIMOSHENKO e GOODIER, 1951):
&, = l[ax —v-(o,+ O'Z):I
E
1
£, :E[ay—u-(ax+az)] (2.11)

£ :%[Jz—u-(ogﬁay)]

z
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1
}/xy - G 'Txy
L. 2.12)
Vi Ge Xz .
1
=G

Y

Onde ¢ £ 0 mddulo de elasticidade ou moédulo de Young, v o coeficiente de Poisson e
G. o modulo de elasticidade transversal ou médulo de Coulomb. Como se supde ser o
comportamento do material homogéneo, continuo, isotrdpico e linearmente elastico, existem
duas propriedades mecanicas independentes £ e v, logo:

E

G, 50 (2.13)

Assim ficam constituidas 15 relagdes, Eq. (2.2), (2.4), (2.5), (2.11) e (2.12), para a
solucdo do equilibrio e compatibilidade de deformagdes em um semi-espaco elastico,
homogéneo e isotropico, sujeito a a¢do de forcas externas de superficie. Esta teoria foi a base
de formulacdo da Teoria de Boussinesq para o célculo de deslocamentos, deformagdes e

tensdes em semi-espagos elasticos.

2.3 Mecanica do contato

As teorias de contato entre corpos eldsticos analisam o comportamento dos s6lidos em
contato, submetidos a uma dada solicitagdo, de modo a determinar os correspondentes
deslocamentos, deformagdes e tensOes instaladas. Estas teorias foram estabelecidas no ambito
da Mecanica dos Meios Continuos Elasticos entre 1880 e 1895, recorrendo a teoria de
Boussinesq e Cerruti para a analise dos semi-espagos elasticos, e a teoria de Hertz para o

contato normal entre solidos elasticos.

Os conceitos de mecanica do contato aplicam-se em varias areas de conhecimento,
particularmente em resisténcia de materiais e em tribologia. Em tribologia os conhecimentos
de mecéanica do contato sdo fundamentais na determinagdo das tensdes ¢ das deformagdes na

zona de contato entre elementos mecanicos.

O primeiro estudo sobre tensdes de contato foi feito por Hertz, que abordou o contato
entre corpos elasticos homogéneos (JOHNSON, 1985). Na formulacdo de Hertz, a area de
contato ¢ suposta eliptica e cada um dos corpos em contato ¢ considerado como um semi-

solido infinito com uma pequena regido eliptica superficial sob solicitagdo. Com esta ultima
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simplifica¢do, usualmente adotada nos estudos de tensdes de contato, as tensdes altamente
concentradas na regido de contato podem ser consideradas como sendo independentes das
dimensodes dos corpos e da maneira como eles sdo suportados. Para isto, as dimensdes da area
de contato devem ser pequenas quando comparadas as de cada corpo. Além disso, a area de
contato deve ser pequena quando comparada ao raio equivalente da curvatura das superficies.

A teoria de Hertz admite, por fim, a inexisténcia de atrito entre as superficies em contato.

O modelo para contato mecanico, proposto por Hertz em 1882, considera um contato
meramente eldstico e negligencia os efeitos da rugosidade superficial. Nas superficies o
contato ocorre através das asperidades existentes na mesma. O primeiro passo para modelar o
contato ¢ descrever o contato em um unico par de asperidades. Na verdade, a maior parte dos
modelos ¢ desenvolvida com base em hipoteses semelhantes, que consistem em substituir as
superficies dsperas em contato por uma superficie equivalente (com caracteristicas eldsticas e
geométricas que refletem os corpos de ambos) em contato com um plano rigido. A medida
das asperidades geralmente ¢ substituida por formas geométricas mais simples,

principalmente esferas (PUGLIESE et al., 2008).

A é4rea de contato real ¢ inferior a 4rea nominal. Portanto, em problemas reais
envolvendo contato superficial, ndo ¢ possivel deixar de lado a rugosidade da superficie, pois
isto poderia levar a avaliar valores de pressdo de contato muito menores do que os efetivos e a

subestimar o risco de falha superficial (CIULLI et al, 2008).

Quando sobre a superficie de um semi-espaco elastico, atua uma solicitagdo pontual, com
componentes normal e tangencial, aplicada sobre uma pequena superficie na vizinhanga da
origem do sistema de eixos, faz-se necessaria a analise dos campos de deslocamentos,
deformacdes e tensdes que se desenvolvem nesse semi-espaco elastico. No exterior da area, as
componentes normal e tangencial da solicitagdo sdo nulas. Trata-se, portanto, de um tipo de
problema de elasticidade em que as solicitagdes superficiais sdo conhecidas sobre toda a

superficie.

A solicitagdo ¢ bidimensional, a pressdo normal e as pressdes tangenciais apresentam, em
geral, componentes segundo as dire¢des x e y. Em consequéncia, o campo de tensdes
resultante ¢ tridimensional, sendo as seis componentes do tensor das tensoes, oy, gy, 0z, Ty, Ty,
7., diferentes de zero, em qualquer ponto do semi-espaco (TIMOSHENKO e GOODIER,
1951).
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A solugdo deste problema de elasticidade foi estabelecida por Boussinesq em 1885 para
as pressoes normais, e por Cerruti em 1882 para as pressdes tangenciais, ambos recorrendo a

teoria de potencial (LOVE, 1985, apud JOHNSON, 1985).

2.4 Comportamento mecanico dos materiais

Normalmente, duas tarefas distintas sd3o necessdrias a andlise do comportamento
mecanico dos materiais. A primeira tarefa ¢ analisar o comportamento de sistemas propostos
submetidos a carregamentos especificados. Para sistemas mais simples, podem-se usar as
equagoes basicas para calcular tensdo e deformacao. Para sistemas mais complexos, costuma-
se utilizar o Método dos Elementos Finitos para obtencdo da distribuicdo de tensdes e de
deformagdes. Em alguns casos particulares, as solugdes podem ser obtidas pela teoria da
elasticidade. Outro passo € determinar que valores de tensao e/ou de deformagao podem levar

a falha do sistema em analise.

Se um sistema falha quando a tensdo axial atinge a tensdo de escoamento, 0 mecanismo
de falha ¢ o escoamento. Se um sistema falha quando a tensdo axial atinge a tensdo limite de
resisténcia a tracdo, o mecanismo de falha comum ¢é a fratura. Mas se um sistema esta,
invariavelmente, submetido a um estado de tensdo multiaxial, ¢ mais dificil se prever que

valor de tensdo causa a falha do mesmo.

No caso de um carregamento uniaxial, 0 mecanismo para falha pode ser determinado em
fun¢do da tensdo (trativa) principal, mas para um sistema submetido a um estado de tensdo

multiaxial as combinagdes de tensdo irdo acarretar a falha do sistema em questao.

A equacdo constitutiva do material ¢ um ingrediente essencial a qualquer célculo
estrutural. Ele fornece a relagdao indispensavel entre as tensoes e as deformacdes, que € uma
relacdo linear, no caso das analises elasticas (lei de Hooke) e uma relagdo muito mais
complexa em relagdes ndo lineares, em andlises inelésticas, envolvendo tempo e varidveis

internas adicionais (CHABOCHE, 2008).

Na generalidade dos projetos de componentes estruturais, admite-se que as solicitagdes
impostas conduzem a um comportamento elastico dos materiais que os constituem. No
entanto, em determinadas situagdes, como por exemplo, motivo de seguranga, é necessario
prever o comportamento dos componentes perante o aparecimento de deformacdes com
caracteristicas plasticas. Para os materiais utilizados normalmente na constru¢do mecanica, a
temperatura ambiente, ¢ possivel analisar o seu comportamento recorrendo a teoria

matematica da plasticidade (KARASUDHI, 1991; JORGE e DINIS, 2005).
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O comportamento elasto-plastico ¢ caracterizado por uma resposta do material,
inicialmente elastica e, a partir de um determinado nivel de tensdo, por um comportamento
essencialmente plastico. O comportamento plastico do material ¢ geralmente acompanhado
por uma invariancia do seu volume. O comportamento do material, isto ¢, a deformagao
causada pelo carregamento ¢ eldstica, at¢ um determinado ponto, denominado limite eléstico,

apos o qual, o material apresenta deformacgao plastica.

A deformacao plastica inicia-se quando a tensdo equivalente atinge o valor da tensdo de
escoamento. O modo como se estabelece esse valor da tensdo aplicada, de modo a comparé-lo

com a tensdo de escoamento, denomina-se critério de escoamento.

Atingida a tensdo de escoamento, este valor pode, ou ndo, manter-se constante com o
aumento de deformacao. Se esse valor ndo depender do aumento da deformacao plastica, diz-
se que o material tem um comportamento perfeitamente plastico. Se, ao contrario, o valor da
tensdo de escoamento, aumentar com o crescimento da deformacdo pléstica, diz-se que o

material esta sofrendo um encruamento.

Toda a analise de tensdes e de deformacdes, as quais sdo compreendidas por meio do
principio da mecanica do contato, juntamente com os critérios de resisténcia sdo usadas na

ferramenta computacional, comentada na introdugio, o FilmDoctor®.

2.5 Indentacio instrumentada

Filmes finos com espessuras que variam de dezenas de nanometros a alguns micrometros
tém sido amplamente utilizados em microeletronica e em muitas outras aplicagdes modernas
de alta tecnologia (GAO et al., 2008). Uma 4rea de investigagdo que tem visto grande
quantidade de trabalho ¢ a medicdo das propriedades mecanicas de filmes finos, um
conhecimento que ¢ critico para compreender os mecanismos de falha e de deformacdo destas

estruturas materiais de pequena escala.

A indentacdo instrumentada é uma das técnicas mais simples e rapidas de obtengdo de
uma variedade de dados experimentais acerca das propriedades mecénicas dos revestimentos.
A notoriedade desta técnica esta no fato de que as propriedades mecanicas do revestimento

podem ser obtidas sem a necessidade de remogao do substrato.

Usando a técnica de indentagdo instrumentada, a abordagem classica de Oliver e Pharr
nos permite extrair convenientemente as propriedades mecanicas do material da amostra

(OLIVER e PHARR, 1992, 2004). Uma das dificuldades deste método, quando aplicado a

sistemas de filme-substrato, ¢ como separar o comportamento de deformacao da pelicula fina
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do efeito do substrato (DOERNER e NIX, 1986; HAN et al., 2006; XU ¢ PHARR, 2006;
GAO et al., 2008; TRICOTEAUX et al., 2010).

A determinagdo das propriedades mecanicas de filmes finos, depositados sobre um
substrato, exige uma avaliagdo cada vez mais apurada na escala sub-micrométrica e que se
utilizem indentagdes cuja dimensdo permita analisar somente o comportamento do filme.
Sabe-se que um material duro depositado sobre outro mais macio fornece um comportamento
substancialmente diferente do caso filme macio em substrato relativamente duro. De modo a
extrair-se apenas a contribui¢do do filme fino durante o ensaio, € necessario atingir
profundidades de indentagdo bastante baixas, com um grande indice de resolucdo nas
mesmas, na maior parte dos casos as indentacdes sao da ordem das centenas de nanometros

(TAVARES, 2002).

O modelo de andlise de dados da indentacdo instrumentada, em que os dados do
descarregamento resultam de um contato puramente elastico, ¢ de longe o mais bem sucedido
e difundido. Esta abordagem foi desenvolvida durante 40 anos, com contribui¢des de varios

grupos ao redor do mundo. A forma mais utilizada ¢ aquela apresentada por Oliver e Pharr

(1992).

O método foi desenvolvido para medir a dureza e o modulo de elasticidade de um
material a partir de dados de carga e de deslocamento obtidos durante um ciclo de carga e
descarga. Embora tenha sido originalmente planejado para aplicacdes com indentadores,
como a piramide triangular Berkovich, percebe-se ser muito mais geral do que isso e se aplica
a uma variedade de geometrias de penetradores axissimétricos incluindo a esfera. O
funcionamento do método para indentacdo esférica vem sendo muito abordado. (OLIVER e

PHARR, 2004; MANEIRO ¢ RODRIGUEZ, 2008; BARTIER et al., 2010)

A importancia da indentacdo instrumentada deriva, em grande parte, do fato de que as
propriedades mecanicas podem ser determinadas diretamente a partir de medidas de carga e
de deslocamento sem a necessidade da imagem da impressdo de dureza (PHARR, 1998) com
equipamentos de teste de alta resolucdo, o que facilita a medi¢do das propriedades de
materiais em escala micrométrica e nanométrica. Por esta razdo, o método tornou-se a
principal técnica para determinar as propriedades mecanicas de filmes finos. Filmes com
dimensdes caracteristicas da ordem de 1 um sdo agora rotineiramente medidos, e com boa
técnica. O método pode ser usado para caracterizar, pelo menos em um sentido comparativo,

as propriedades de filmes tao finos como alguns nanometros.
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2.5.1 Curva de carregamento-descarregamento

Doerner e Nix (1986) elaboraram um método para determinar a dureza e o moédulo
elastico por meio de dados da curva de carregamento-descarregamento. Neste método, as
curvas de descarregamento eram governadas somente pelas propriedades elasticas. Por meio
de uma extrapolagdo da parte inicial da curva de descarregamento, através de um ajuste linear,
obtiveram a profundidade de contato. Porém, o método desenvolvido por Oliver e Pharr
(1992) ¢ o mais utilizado, difundido e citado na literatura para determinar a dureza e o modulo

elastico.

A Fig. 2.3 mostra um registro do ensaio, o qual geralmente consiste de um tunico ciclo de
carregamento-descarregamento. Quando o material € carregado a uma carga maxima Py, a
profundidade de penetragdo aumenta até um maximo /. (curva de carregamento). No
descarregamento, a medida que a carga aplicada vai sendo retirada, o material apresenta certa
recuperagao elastica /., € uma curva de descarregamento ¢ registrada. Quando a carga aplicada
se anula, a profundidade final ndo sera zero, € sim um valor /4, devido a deformagdo plastica
deixada pelo indentador no material. Em carga maxima P,q,, a profundidade de penetragdo

maxima h,,,, alcancada pelo indentador serd (MIKOWSKI, 2008):
P =h.+h =h,+h,. (2.14)

Onde 4. ¢ a profundidade de penetracdo de contato e 4, ¢ o deslocamento da superficie no

perimetro de contato.

Figura 2.3 - Curva carga-deslocamento para carregamento elasto-plastico seguido por descarga
elastica. Adaptado de Oliver e Pharr (1992).
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Existem quatro quantidades importantes que devem ser obtidas por meio da curva carga-
deslocamento, sdo elas a carga maxima (P,.y), 0 deslocamento maximo (%), a rigidez do
contato (dP/dh) e a profundidade final, 4, a profundidade de penetragdo permanente apds o

completo descarregamento do indentador.

A andlise usada para determinar a dureza, H, e o moddulo de elasticidade, E, ¢
essencialmente uma extensao do método proposto por Doerner e Nix (1986). No método
usado por Doerner e Nix, a area de contato permanece constante enquanto o penetrador ¢

retirado, e a curva de descarga resultante ¢ linear.
Em contraste, as experiéncias tém mostrado que as curvas de descarga sdo nitidamente
curvadas e geralmente bem aproximadas pela relagdo (OLIVER e PHARR, 2004):
P=a,(h—h,)" (2.15)

Onde o e m sdo constantes.

Oliver e Pharr (1992, 2004) propuseram uma melhoria do método proposto por Doerner e
Nix (1986) utilizando a relagdo acima obtida devido aos trabalhos desenvolvidos por Sneddon
(1965). Sneddon propde que os dados de descarregamento de um contato eldstico para
indentadores das mais variadas geometrias (esfera, cone, plano e paraboldide de revolugdo)

seguem a relacdo mostrada na Eq. (2.15).

A Fig. 2.4 mostra uma representacdo esquematica da superficie de um material antes,

durante e apos a penetragdo de um indentador carregado por uma carga P.

lp

indentador superficie inicial

descarregamento

carregamento

Figura 2.4 - Representag@o esquematica da geometria da superficie da amostra nas situagdes de carga
maxima e apos a retirada do indentador, Oliver e Pharr (1992).

Durante o carregamento do indentador para dentro do material a uma carga pré-
estabelecida, em qualquer instante de tempo uma profundidade de penetragdo / ¢ alcangada e

dada por (OLIVER e PHARR, 1992):

h=h +h . (2.16)
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Em um ensaio de indentacdo instrumentada, a carga P e a profundidade de penetracdo £
sdo registradas em funcdo do tempo, de modo a fornecer a relacdo carga em fun¢do da

profundidade.

2.5.2 Determinacao das propriedades mecanicas

Num ciclo completo de penetragao, ¢ necessario medir a rigidez eléstica do contato S, a
fim de determinar a 4rea de contato projetada. A rigidez S, ¢ calculada pela derivada da curva
de descarregamento em relacdo a profundidade no ponto de carga méxima, isto ¢, em que

h=h.,. Matematicamente ela ¢ dada por:

dP
S =—=agm(h—h.)"" 2.17
dh ( 2 ( )

c

A partir da aplicacdo da componente elastica da solucdo da relacio de forca
deslocamento de Sneddon (1965), Oliver e Pharr (1992) obtiveram o deslocamento do

perimetro de contato:
ho—e Pgax (2.18)

Em que € ¢ uma constante que depende da geometria do penetrador. Os valores
importantes sdo: ¢ = 0,72 para um perfil conico, ¢ = 0,75 para um paraboldide de revolucao
(que se aproxima de uma esfera para pequenas profundidades), e ¢ = 1,00 para um perfil
plano. Baseado na observagdo empirica de que as curvas de descarga sdo melhores
aproximadas por meio de um penetrador que se comporta como um paraboloide de revolugao
(m = 1,5), o valor de ¢ = 0,75 foi recomendado e, desde entdo, o valor padrao usado para
analise. Trabalhos nessa area forneceram um retrato mais completo de porque € assume este

valor (PHARR e BOLSHAKOV, 2002; OLIVER e PHARR, 2004).

Usando a equacao que descreve o deslocamento vertical da periferia de contato, tem-se a

partir da geometria da Fig. 2.13, a profundidade de contato /..

h.=h_, —h. (2.19)
Logo:
P
h =h_  —e—2%. 2.20
c max € S ( )

Supondo que F'(d) seja uma fun¢do de area que descreve a area projetada (ou transversal)

do penetrador, a uma distancia d de sua ponta, a area de contato 4 € entao:
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A=F(h). 2.21)

A funcao de area, também as vezes chamada de funcdo da forma do indentador, deve ser
cuidadosamente avaliada por meio de medi¢des independentes, de modo que os desvios nao
ideais da geometria do penetrador sejam levados em conta. A influéncia da geometria de
contato na determinagdo da dureza e do modulo de elasticidade tem sido amplamente
discutida (OLIVER, 2001; FRANCO et al., 2004; CHEN et al., 2007; XU e LI, 2008; LI et
al., 2010).

Uma vez que a area de contato ¢ determinada, a dureza H ¢ definida como a pressao

média que o material suporta sob carregamento, e € calculada por:
H =—hax (2.22)

Note que, por esta definicdo de dureza, baseada na area de contato sob carga, se houver
recuperacao elastica significativa durante o descarregamento, o valor obtido pode desviar-se

da tradicional dureza medida a partir da area da impressdo de dureza residual.

O modulo de elasticidade pode ser estimado a partir de uma relagdo bem conhecida entre
a area verdadeira de contato projetada A, a rigidez de contato S, € o mddulo de elasticidade
efetivo £, (OLIVER e PHARR, 2004). A medi¢do do médulo de elasticidade decorre da sua
relacdo com a area de contato e a rigidez de contato medida por meio da relagao.

S =8 %Eefﬂ (2.23)

T

Essa relagdo foi apresentada por Sneddon (1965). Mais tarde, Pharr, Oliver e Brotzen

(1992) mostraram que a equagdo anterior ¢ uma equacao que se aplica a indentadores com

uma grande variedade de formas, em que £, ¢ o0 modulo de elasticidade efetivo definido por:

— = b (2.24)

O modulo de elasticidade efetivo leva em conta o fato de que deslocamentos elasticos
ocorrem em ambos, na amostra, sendo o médulo de eclasticidade £ e o coeficiente de Poisson

v, e no indentador, com constantes elasticas E; e v,. Note que a equagdo anterior ¢ uma

relacdo muito geral que se aplica a qualquer indentador axissimétrico (PHARR, OLIVER e
BROTZEN, 1992). Apesar de originalmente obtida para o contato eldstico, tem-se

demonstrado que a mesma se aplica igualmente ao contato elasto-plastico (CHENG e
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CHENG, 1997, 2004), e que ndo ¢ afetada por pequenas perturbacdes da geometria puramente

axissimétrica e, também, pelo efeito de empilhamento (pile-up) e rebaixamento (sink-in).

No método original para a medi¢do de dureza e do modulo de elasticidade, o parametro
adimensional f; foi tomado como unitario. Tradicionalmente, £; foi utilizado para explicar os
desvios da rigidez causada pela falta de simetria axial para indentadores piramidais. No
entanto, foi demonstrado que, mesmo para uma indentacdo de um semi-espaco eléstico por

um cone rigido axissimétrico, f; pode divergir significativamente (HAY et al., 1999).

Oliver e Pharr (2004) desenvolveram uma melhor compreensdo da mecanica do contato
em que o método ¢ baseado, principalmente por meio da simulagdo por elementos finitos. Isso
permitiu a analise da mecanica do contato elastico-plastico, influenciando os métodos de
medicao, resultando em melhor compreensdo da origem fisica de algumas das constantes
empiricas necessarias no método e, também, em melhor apreensdo das limitacdes do método,

principalmente em materiais que formam o empilhamento.

O fenémeno de empilhamento ¢ um fendmeno em que o material plasticamente se
levanta ao redor da impressdo de contato. J4 no contato predominantemente eldstico, o
fendmeno que ocorre € o de rebaixamento, em que o material ensaiado sofre um
“afundamento” ao redor da impressdao de contato. Ambos os fendomenos estdo mostrados

esquematicamente na Fig. 2.5.

= == cmpilhamento

ss=sas. IEbaixamento

superficie original

Figura 2.5 - Representagdo esquematica dos efeitos de empilhamento e de rebaixamento durante uma
indentacdo. Adaptado de Giannakopoulos e Suresh (1999).

Durante a ocorréncia do empilhamento, a area de contato ¢ maior do que a prevista na
teoria do contato elastico (PHARR e OLIVER, 1992, 2004). Com isso, a dureza ¢ o modulo
de elasticidade sao superestimados quando ndo se considera esse aumento de area conforme
descrito no trabalho de Oliver e Pharr (PHARR, 1998). As principais caracteristicas que
influenciam a ocorréncia do empilhamento sdo a relagdo entre tensdo de escoamento, médulo

de elasticidade e o expoente de encruamento do material.
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Comumente, o empilhamento ocorre em materiais com baixa relagdo o,/E ou com baixa
capacidade de encruamento. Oliver e Pharr (1992) indicam que para o,/E>0,03 o
empilhamento ndo ¢ significativo. Geralmente, ndo se conhece o,/E, no entanto, trabalhos
tém mostrado que existe grande correlagdo entre o,/E ¢ a relagdo entre a profundidade final e
maxima de indenta¢do (//hmax). Segundo Oliver e Pharr (1992), o empilhamento ¢
insignificante para h;/hmax<0,7, caso contrario, o empilhamento pode ou ndo ser
significativo dependendo do encruamento. Materiais tipicos que possuem 7/ hmax<0,7 sdo

ceramicas e metais duros.

Shu et al. (2007) afirmam que o método de Oliver e Pharr ¢ uma maneira eficiente e
popular de medicdo de dureza e do mddulo de elasticidade de muitas classes de materiais
solidos. No entanto, existe uma série de erros entre os valores reais € os valores calculados
quando o método de Oliver e Pharr € aplicado a materiais nao incluidos no pressuposto basico
proposto anteriormente. Shu et al. (2007) utilizam o teorema da analise dimensional e do
método de elementos finitos para avaliar os erros para materiais altamente elastico e
totalmente pléasticos com diferentes expoentes de encruamento. Os resultados das simulagdes
numéricas obtidos por Shu et al. (2007), mostram que os erros obtidos, usando o método de
Oliver e Pharr, sdo principalmente dependentes da relagdo entre o modulo de elasticidade

efetivo e a tensdo de escoamento (£.//0,) € o0 expoente de encruamento.

Recentemente, o método também tem sido usado para materiais anisotropicos (LA
BARBERA-SOSA et al., 2010). O método de Oliver e Pharr tem sido adotado como um
método padrdo e incorporado em equipamentos de testes de alta resolugdo utilizados para
medir essas propriedades. No entanto, muitos autores tém argumentado contra a validade
deste método, porque ndo existe uma teoria ideal que possa tratar todos os casos (CHENG e

CHENG, 2004; MA et al., 2006; ZHOU et al., 2006).

Vérias metodologias tém sido apresentadas, as quais levam em conta a formagdo do
empilhamento (MCELHANEY et al., 1998; BOLSHAKOV e PHARR, 1998; OLIVER, 2001;
ZHOU et al., 2006; LEE et al., 2008; KE e LANHONG, 2008; ZHOU et al., 2008). Zhou et
al. (2006) apresentam uma metodologia mais eficaz e precisa para determinar a dureza do
filme, extremamente aplicavel para o sistema de um filme macio sobre um substrato duro.
Uma das vantagens mais marcantes desta metodologia é que tem varios efeitos significativos
que sao evitados no método de Oliver e Pharr, como a contribui¢ao do substrato ¢ a formagao

do empilhamento.
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De acordo com Oliver e Pharr (2004) e Boshakov e Pharr (1998), a ocorréncia do
empilhamento em torno da impressdo de contato, que ¢ afetado pela relagdo entre o modulo
de elasticidade efetivo e a tensdo de escoamento e o expoente de encruamento do material
indentado, ¢ o gatilho para os erros na dureza e no modulo de elasticidade, obtidos com o

método.

2.6 Aderéncia

Os problemas de aderéncia de revestimentos com espessuras da ordem do micrometro
sao muito discutidos. O corpo so6lido pode simplesmente funcionar como um substrato ou
pode ter suas propriedades especificas melhoradas, de alguma forma, por meio da aplicacao
do revestimento. A melhoria da superficie é, portanto, uma alteracdo intencional das

propriedades odticas, elétricas, quimicas, mecanicas ou tribologicas da superficie solida.

Uma aderéncia suficientemente boa entre revestimento e substrato ¢ de extrema
importancia para a utilizagdo de tal sistema. Esses revestimentos podem ser produzidos por
diferentes tecnologias, como a deposi¢ao fisica a vapor (PVD), em um vacuo, ou deposi¢ao
quimica a vapor (CVD) a partir da fase gasosa. A preparacdo e a tecnologia de producao
podem influenciar significativamente na forma como os materiais irdo aderir e,

consequentemente, no modo de falha (BULL, 1991).

Como a definicdo de aderéncia ndo ¢ uma questdo simples, a caracterizagdo dessa
propriedade também tem gerado consideravel debate na literatura técnica. A aderéncia pode
ser medida como o valor maximo da tensdo aplicada para separar o revestimento do substrato.
No entanto, existem varios outros métodos de ensaio, que podem ser utilizados para avaliar a
aderéncia de um determinado sistema revestimento/substrato. Muitos desses ensaios sdo
qualitativos ou semi-quantitativos e a aderéncia ¢ avaliada a partir do aparecimento de uma
trinca na superficie (OLLENDORF e SCHNEIDER, 1999). De acordo com o carater fragil ou
dutil do revestimento e do substrato, os diferentes modos de falha podem ser produzidos, estas
falhas contribuem para propagar uma trinca ou um desplacamento (spalling) através da
interface. Portanto, varios métodos para medir a aderéncia sdo baseados em duas etapas. Na
primeira etapa, uma perturbagdo ¢ introduzida na amostra revestida produzindo um

desplacamento. A segunda etapa consiste na avaliagdo da extensdo do desplacamento gerada,

que pode ser diretamente relacionado com a for¢a de aderéncia.

A Sociedade Americana para Testes de Materiais (ASTM D 907-70) (CHALKER et al.,

1991) define aderéncia como “o estado no qual duas superficies estdo ligadas por meio de
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forcas interfaciais”. Estas forcas de ligacdo podem ser do tipo Van der Waals, eletrostaticas

e/ou forcas de ligacdo quimica, efetivas na interface revestimento/substrato.

Segundo Pulker et al. (1981), os métodos de medicdo utilizados para determinar o grau
de aderéncia podem ser classificados e subdivididos de acordo com varios critérios, em

métodos mecanicos € ndo mecanicos.

Na aplicacdo do método de medig@o do grau de aderéncia ¢ importante saber, entre outras
coisas, se 0 método pode ser realizado sem danificar o objeto testado, se fornece resultados
reprodutiveis e qual a dimensado do erro especifico do método de medi¢ao. A simplicidade dos
aparelhos de medicdo e do tempo necessario para fazer a medi¢do deve ser igualmente levada
em conta. A utilizacdo de um método de medi¢do que simule com maior precisdo possivel o
tipo de tensdo a que o sistema revestimento/substrato sera submetido em servico, também, €

de grande importancia.

Nos métodos mecanicos de determinacdo de aderéncia, a medicdo € realizada por meio
da aplicacdo de uma forga sobre o sistema revestimento/substrato. Esta for¢ca provoca uma
tensdo mecanica na interface que remove o filme a partir do substrato, uma vez que a tensao

tenha sido elevada para um nivel apropriado.

Além da tensdo causada por forgas externas, muitas tensdes internas inerentes ao filme
estdo presentes, que de algum modo também afetam a interface e influenciam os resultados
das medi¢des experimentais de aderéncia. Em casos extremos, as tensdes internas, por si so,
conduzem ao desplacamento do filme, ou a falhas de coesividade no substrato (VOLINSKY
et al., 2002). Em geral, a fratura pode aparecer em qualquer uma das regides mostradas na
Fig. 2.6. A regido 1 ¢ o interior do filme e a regido 3 ¢ o interior do material do substrato que
estdo suficientemente afastadas da interface. Se a separacdo ocorre em uma destas duas
regides, entdo, a falha ¢ coesiva. Em uma escala atomica, regido 2 pode ser tanto uma
interface muito bem definida, ou uma interface de camada difusa. Para medicao da aderéncia,

a separagao deve ter lugar nesta regido.

1 - filme
—s 2 - interface

3 - substrato

Figura 2.6 - Trés regioes em que a falha pode ocorrer, Pulker et al. (1981).
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A medi¢do da aderéncia de revestimento ¢ dificil. Em diferentes locais do substrato, pode
haver resultados completamente diferentes. A ligagdo entre o revestimento e o substrato tem
que ser destruida para descobrir o quao forte esta €. Portanto, a medi¢ao da aderéncia ¢ na sua
maioria feita com processos destrutivos. Mas a maioria dos métodos tem sido otimizada para

afetar apenas uma pequena area.

2.6.1 Riscamento

A aderéncia ¢ uma das principais propriedades que um filme depositado sobre um
determinado substrato deve apresentar em qualquer aplicagdo tecnoldgica. De acordo com
ZAIDI et al. (2006), a aderéncia insuficiente pode levar a falhas prematuras devido as fraturas
interfaciais. Para avaliar esta propriedade o ensaio do riscamento (“scratch test”) ¢

amplamente utilizado.

O ensaio de riscamento tem sido utilizado para avaliar a aderéncia de revestimentos
duros e finos e ¢ uma ferramenta 1til para o desenvolvimento ou garantia da qualidade do
revestimento, como exposto na literatura (PERRY, 1983; HINTERMANN, 1984; BULL e
RICKERBY, 1990). Com o intuito de fornecer a medida de aderéncia do sistema
revestimento/substrato, este ensaio vem sendo utilizado ha muitos anos (PERRY, 1981). No
entanto, o ensaio ¢ influenciado por uma série de fatores intrinsecos e extrinsecos. O estado de
tensdes em torno do sistema revestimento/substrato ¢ muito complexo e ¢ dificil determinar as
tensdes que levam ao desplacamento. No entanto, por uma cuidadosa andlise dos modos de
falha observados no ensaio de riscamento (alguns dos quais ndo estdo relacionados com a
aderéncia) ¢ possivel identificar falhas adesivas e, em alguns casos, estas ocorrem em regioes
onde o estado de tensdo ¢ relativamente simples e a quantificagdo pode ser tentada (BULL e

BERASETEGUI, 2006a, 2006b).

Diferentes falhas que incluem desprendimento do revestimento, trincas ao longo da
interface e deformagdo plastica ou trincas no revestimento ou no substrato podem ocorrer
(BULL, 1997). E normal que varios modos de falha ocorram ao mesmo tempo e isto pode

tornar os resultados do ensaio de dificil interpretagdo (DYRDA e SAYER, 1999).

O ensaio de riscamento consiste normalmente no contato entre um penetrador de
diamante e a superficie do revestimento. Uma for¢ca normal ¢ aplicada e progressivamente
aumentada. Simultaneamente ao inicio da aplica¢do da forga, a amostra ¢ movida com uma

velocidade linear constante até que se atinja a carga maxima previamente determinada para o
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ensaio (BULL et al., 1988). Apo6s o término do ensaio, a superficie da amostra ¢ avaliada
qualitativamente em um microscopio Otico com relagdo a ocorréncia ou ndo de falha de
aderéncia do filme ao substrato. O modo de falha ¢ classificado em dois tipos distintos: modo
coesivo e modo adesivo. O primeiro ¢ relacionado a uma boa aderéncia, sendo caracterizado
pela permanéncia do filme ao longo de toda a trilha do risco, ou seja, o substrato nao ¢
exposto. O segundo estd relacionado a uma aderéncia de qualidade mais baixa, sendo

caracterizado pelo desplacamento do filme, expondo o substrato.

Os modos de falha no ensaio de riscamento dependerdo de muitos fatores e sdo mais
facilmente caracterizados em termos de dureza tanto do substrato quanto do revestimento.
Bull e Berasetegui (2006a, 2006b) mostram que para o revestimento e o substrato macios o
ensaio ¢ dominado por deformacao pléstica e pela formagao de sulcos e pouca ou nenhuma
trinca ¢ observada, com excecdo para altas cargas. Para revestimentos duros em substratos
moles, a deformacdo do substrato ¢ predominantemente plastica, enquanto o revestimento
pode se deformar plasticamente ou fraturar. Revestimentos moles sobre um substrato duro
tendem a deformar plasticamente. Consideravel redugcdo de espessura do revestimento por
deformacdo plastica ird ocorrer e a fratura do substrato torna-se significativa. Para
revestimentos duros em substratos duros a deformagao plastica ¢ minima e o modo de fratura
fragil ¢ dominante.

O ensaio de riscamento ¢ muito mais Util para revestimentos duros, especialmente
quando estes sdo depositados em substratos moles. Para um revestimento duro sobre um
substrato mole estdo envolvidos os modos de falha por desplacamento e a fratura devido a
flambagem (Bull, 1991, 1997) e, portanto, podem ser utilizados como base para um ensaio de

aderéncia.

2.6.1.1 Tensoes induzidas pelo indentador

Durante o ensaio de riscamento, em um revestimento bem aderido, o revestimento ¢
arrancado se a tensdo de compressao a frente do indentador alcangar um valor critico (BULL,
1997). Xie e Hawthorne (2002) mostram que a tensdo média de compressdo o, ao longo da
area de um semi-anel a frente do indentador (com largura de L como mostrado na Fig. 2.7),
pode ser expressa como (XIE e HAWTHORNE, 2001):

o, = KHY EE % (2.25)

i
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Em que K; é uma constante, Hy ¢ a dureza do revestimento (filme), £r € o méddulo de
elasticidade do revestimento, E, € o modulo de elasticidade do substrato, a € o raio da area de
contato e R; ¢ o raio indentador. O valor de K; depende da razdo de R; para L em que L ¢ a
largura do desprendimento, que ¢ usualmente de pelo menos 20 vezes a espessura do
revestimento. Xie e Hawthorne (2002) constaram que K; ¢ aproximadamente proporcional a

relagdo (R/L)"’. Portanto,

05 p03 o2 R " a
o, = K,H E"E" (fj X (2.26)
0.7 03
c,. = K,HYEVE? [%j %,» 2.27)

em que K, ¢ uma constante independente da geometria da deformacao.

},-" —— diregdo do risco

falha de aderéncia
revestimento

—r % substrato
i
falhas iniciais wd
1 % N

campo de tensdes compressivas = ¥

T L .

risco

Figura 2.7 - llustracdo esquematica de uma falha de aderéncia em um sistema revestimento
duro/substrato macio, causado por tensdes de compressdo induzidas por um indentador, Xie e
Hawthorne (2002).

Como o campo de tensdes compressivas, varios outros tipos de tensdes também sdo
induzidos no revestimento pelo indentador e podem causar uma falha coesiva em vez de uma

falha interfacial no revestimento.

A Fig. 2.8 mostra as tensdes induzidas devido a flexdo durante um ensaio de riscamento
realizado em sistema revestimento duro/substrato macio, o indentador desloca material do
substrato do fundo do risco para as bordas. Assim, o revestimento ¢ submetido a uma

deformacgdo de flexdo. Esta flexdo induz campos de tensdo no revestimento que sao
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complexos. No entanto, conforme mostrado na Fig. 2.8, a deformacdo transversal ¢ muito
pequena e, portanto, considera-se apenas a deformagdo perpendicular a direcdo do risco.

Utilizando o método de Rabiei et al. (1999), estas deformagdes podem ser estimadas.

A deformacao normal no revestimento esta relacionada com o raio de curvatura da

superficie, 7., por:

e=¢g, = (2.28)
e
em que,
e =< (2.29)
7,

Sendo a espessura do revestimento igual a 2e, deformagdo na superficie (z=e) serd de tracao e
na interface (z=-e) sera de compressdo. Relacionando . com a superficie do perfil do
revestimento, z(x), tem-se:
2 3/2
d
1+ £
x (2.30)
vV = .
¢ d’z
dx’

revestimento

-
plano neutro #

(z=0) {4

substrato

Figura 2.8 - Ilustracdo esquematica das tensoes induzidas devido a flexdo, Xie e Hawthorne (2002).

Além disso, existe uma deformagao cisalhante devido a flexdo que esté relacionada com

7. € sua variacdo em fung¢do da localizagdo espacial, x, ao longo do revestimento, dada por:

V= 1—@ (2.31)
e

com,
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Vo =[§} (1—Uf)% 2.32)

Sendo a deformagdo no plano neutro (z=0), em que vr € o coeficiente de Poisson do

revestimento.

Até o limite elastico do revestimento ser atingido, a tensdo normal, oy, devido a flexdo ¢

dada por:

o,~Ec=E = (2.33)
’ o r

Em que Er ¢ o modulo de elasticidade do revestimento. Quando a tensdo excede o limite

elastico, o limite de escoamento do revestimento ¢ atingido, logo:

o,=0,. (2.34)

Em que o, ¢ o valor da tensdo de escoamento do revestimento sob tracdo pura (ou

compressao). A tensdo cisalhante 7 proveniente do efeito da flexdo ¢ dada por:

E, _Ef(l—uf)ez_zzﬂ
2(i+0,)  2(ivv,) n dx

TGy = (2.35)
quando a deformagdo estiver no regime elastico, em que Gy ¢ o modulo de cisalhamento do

revestimento e

=k (2.36)
quando as solicitagdes excedem o limite elastico, em que k € o valor da tensdo de escoamento

ao cisalhamento do revestimento obtida em ensaio de cisalhamento puro.

Consequentemente, medindo a forma da superficie deformada z(x), a tensdo normal e a

tensdo cisalhante devido a flexdo podem ser estimadas.

Ap0s o ensaio de riscamento, tensoes residuais permanecem no material do revestimento
em torno do risco. A tensdo total nas bordas do risco € composta tanto de tensdes residuais
quanto de tensdes induzidas devido a flexdo. Quando a tensdo na borda do risco excede um
valor critico, uma falha coesiva ocorre no revestimento. Por outro lado, quando a tensdo
critica de compressdo ¢ atingida a frente do indentador, resulta uma falha adesiva. Embora a
falha adesiva e a coesiva possam ocorrer simultaneamente, ¢ o modo que atingir a tenso
critica primeiro que iniciara a falha. De acordo com as Eq. (2.26), (2.27), (2.33), (2.34), (2.35)
e (2.36), tanto a tensao de compressdo quanto as tensdes induzidas devido a flexdo em um

revestimento, resultantes do riscamento, sao determinadas a partir das propriedades mecanicas
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do sistema revestido (Hj; Ere E;), do contato geométrico (a/R;) e da geometria da superficie
deformada (7. e dr/dx). Portanto, o contato geométrico e a geometria da superficie deformada

determinam o modo de falha no ensaio de aderéncia.

2.6.1.2  Requisitos de quantifica¢ido do ensaio de riscamento

O ensaio de riscamento ¢ considerado semiquantitativo, pois ha uma série de parametros
intrinsecos e extrinsecos, que sdo conhecidos por afetar o carregamento critico. Muitos desses
fatores intrinsecos sdo especificos de cada instrumento e exigem uma abordagem cuidadosa
de calibragem (STEINMANN e HINTERMANN, 1989). No entanto, os fatores extrinsecos,
como a espessura de revestimento e a dureza do substrato, também devem ser conhecidos.
Estes parametros, juntamente com a tensdo residual no revestimento e seu modulo de
elasticidade, sdo requisitos importantes para a modelagem do modo de falha. Outro fator
extrinseco importante ¢ a rugosidade. Liu e Gao (2006) discutem o efeito da rugosidade e da
microestrutura do substrato sobre a taxa de deposi¢cdo, nucleacdo, microestrutura do

revestimento e propriedades mecanicas dos revestimentos.

Segundo Bull e Berasetegui (2006a, 2006b) existem, portanto, quatro requisitos para um
ensaio de riscamento, sendo estes, uma relacio do modo de falha com a aderéncia, um
mecanismo de falha bem definido, um método de identificacdo da ocorréncia da falha de
aderéncia, da localizacdo ¢ da dimensao da falha e um método de determinacdo das tensdes

que causam a falha.

2.6.1.3 Mecanismos de falha de aderéncia
Os principais mecanismos responsaveis por falhas de aderéncia entre o revestimento e o
substrato foram classificados por Burnett e Rickerby (1987) em: desplacamento, fratura

devido a flambagem, lascas de revestimento, falha conformal e fratura devido a tensdes

trativas, Fig. 2.9.
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Figura 2.9 - Representacdo dos mecanismos de falha, a) desplacamento, b) falha devido a flambagem,
¢) levantamento de lascas de revestimento, d) falhas conformais, e) falha devido a tensdes trativas,
Burnett e Rickerby (1987).

No desplacamento (Fig. 2.9-a) ocorre o levantamento de pequenas laminas de
revestimento na interface do revestimento com o substrato, sendo esta provocada pelo
indentador, a qual é posteriormente deslocada lateralmente & superficie do revestimento. E

classificada como uma falha do tipo adesiva.

A fratura devido a flambagem (Fig. 2.9-b) ocorre em consequéncia de um desplacamento
parcial a frente do indentador. O material do revestimento ¢ deformado no sentido do avanco
do risco, e devido as tensdes desenvolvidas, a fratura ocorre numa forma semicircular
(BURNETT e RICKERBY, 1988). Em funcdo da pressdao do indentador, o material ao ser
deformado ¢ ao mesmo tempo inserido para o fundo do risco. Nas partes laterais do fundo do
risco pode haver um levantamento de pequenas lascas de revestimento (“chipping failure”)
que sdo posteriormente depositadas na superficie do revestimento e paralelamente a dire¢ao

do risco.

Tanto o desplacamento como a fratura devido a flambagem tém como caracteristica

comum o fato de serem resultantes de um campo compressivo que precede o indentador.
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O levantamento de lascas de revestimento (“chipping failure”) (Fig. 2.9-c) ¢ uma falha
tipicamente coesiva, pois as lascas formam-se pelo fato de o material do revestimento ser
quebradi¢o. Estas lascas sdo depositadas no fundo da pista e/ou colocadas lateralmente a

superficie.

Os outros mecanismos de falha possiveis ocorrem para o revestimento ainda aderido ao

substrato.

O modo de falha conformal (“conformal cracking”) (Fig. 2.9-d) € caracterizado pelo
aparecimento de trincas no fundo da pista. Estas trincas formam trajetérias semicirculares
paralelas e no sentido de contato do indentador. Sdo originadas pela acdo direta da
deformacdo do revestimento e do substrato pelo indentador, resultando em momentos de

flexdo dentro do revestimento a medida que o mesmo € pressionado pelo indentador.

A fratura devido a tensdes trativas (“tensile cracking”) (Fig. 2.9-e) € similar a anterior, no
entanto as trincas semicirculares sao agora simétricas as conformais. Sao originadas devido as
tensOes trativas presentes na parte de trds do indentador. Estas tensdes equilibram as

compressivas na parte posterior do indentador.

O desplacamento pode estar relacionado aos diferentes graus de fragilidade do

revestimento, as suas propriedades elasto-plasticas e ainda as tensdes residuais internas.

O fato de as trincas nao se propagarem através da interface ¢ sinal de que a aderéncia ¢

boa.

2.6.1.4 Modos de falha no ensaio de riscamento

2.6.14.1 Revestimentos macios

Em geral, revestimentos moles, se depositados sobre substratos moles ou duros, a falha
ocorre por deformacao plastica. O ensaio de riscamento nao ¢ util para avaliar a aderéncia, a
menos que a tensao cisalhante interfacial seja menor do que a resisténcia ao cisalhamento do
componente mais mole. Em tais casos, o desplacamento do revestimento pode ocorrer se a
aderéncia ¢ pobre, mas as vezes muito pouco pode ser notado, e sulcos devido a deformagao

plastica sdo formados.

Quando um revestimento mole ¢ depositado em substrato duro, a determinacdao de falha
interfacial ¢ muito mais facil. Como a carga ¢ aumentada no ensaio de riscamento, o
revestimento mole é continuamente deformado plasticamente até uma carga critica ser

atingida.
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Uma série de técnicas podem ser utilizadas para identificar a falha de aderéncia no ensaio
de riscamento, entre elas a microscopia, a emissdo acustica e a analise do atrito. A andlise do
atrito ¢ muito utilizada na literatura para deteccdo da carga critica no ensaio de riscamento
(DYRDA e SAYER, 1999; GONZALEZ et al., 1995; LIU ¢ GAO, 2006). Talvez o mais til e
confiavel seja a imagem do risco obtida por uma técnica adequada de microscopia. Para o
ensaio convencional de riscamento, em que um indentador Rockwell "C" ¢ usado para gerar o
risco, ¢ relativamente facil identificar falhas utilizando a microscopia, pois 0s riscos sao
geralmente da ordem de dezenas de micrometros. A falha adesiva detectada pela emissao
acustica ou pela mudanga na forca de atrito normalmente se correlaciona bem com a andlise
feita por microscopia (PERRY, 1981). No entanto, ¢ frequentemente observado que a emissao
acustica detecta falhas que ndo podem ser notadas no microscopio, possiveis falhas da

interface que nao sdo associadas com uma falha tipicamente coesiva.

2.6.14.2 Revestimentos duros

As falhas de aderéncia, que sdo a base do ensaio de riscamento para revestimentos duros,

sdo fraturas devido a flambagem e o desplacamento (BULL, 1997).

A fratura devido a flambagem ¢ o modo de falha mais comum para revestimentos finos
que sdo capazes de deformar em resposta as tensdes aplicadas. Revestimentos mais espessos
tendem a mostrar fraturas através do revestimento com tensdes inferiores as necessarias para
causar fratura devido a deformacdo e irdo falhar por desplacamento. A falha ocorre em
resposta a tensdo de compressdo gerada a frente do movimento do indentador. Em regides
localizadas a frente do indentador ocorre um empilhamento (pile-up), devido a deformacgao
plastica, e defeitos interfaciais permitem a formacdo da fratura devido a deformagdo em
resposta as solicitagdes (Fig. 2.10).

Independente do método de deposicdo, a carga critica para o desplacamento do
revestimento aumenta com a espessura do mesmo. Esta ¢ uma caracteristica do modo de falha

por fratura devido a flambagem e ndo representam um aumento da aderéncia (BULL, 1999).

Figura 2.10 - Modo de falha por fratura devido a flambagem, a) empilhamento e b) falha, Bull e
Berasetegui (2006a, 2006b).
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Para revestimentos mais espessos, 0 modo de falha por fratura devido a flambagem nao ¢

observado.

O revestimento pode suprimir a formagdo do empilhamento causado devido a
deformagdo plastica, e os esforgos a frente do indentador sdo menos complexos. A falha
ocorre agora por um mecanismo diferente. Em resposta a tensdo de compressdao gerada a
frente do movimento do indentador a trinca ¢ formada a uma determinada distancia a frente
do indentador através da espessura do revestimento. Estas se propagam para a superficie e
interface. Uma cunha interfacial ¢ formada, a qual se propaga, deixando o revestimento mais
afastado do substrato. Em resposta ao movimento do indentador e as tensdes geradas, ocorre o

desplacamento dessa regido do filme (Fig. 2.11).
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Figura 2.11 - Modo de falha por desplacamento, a) formacao da trinca, b) propagacao da trinca e c)
desplacamento, Bull ¢ Berasetegui (2006a).

As tensdes em torno do movimento do indentador através do sistema
revestimento/substrato sdo complexas e ndo existe um modelo analitico que descreva
perfeitamente o que ¢ observado. Alguns progressos tém sido feitos por meio da modelagem
com elementos finitos, especialmente nos casos em que ambos, revestimento e substrato

possuem caracteristicas elasticas (BULL e BERASETEGUI, 2006a, 2006b).

2.6.2 Indentacao

No método de indentagdo, o desplacamento do revestimento ¢ obtido pela penetragdao do
revestimento com um indentador rigido. O indentador induz uma tensao de compressao radial
no revestimento. O método de indentacdo envolve uma deformacdo plastica significativa no
substrato e um indentador duro axissimétrico, que penetra através do revestimento até o

substrato subjacente para causar desplacamento do revestimento.
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Na Fig. 2.12 ¢ esquematizado, quando um indentador duro, axissimetrico ¢ for¢ado
através de um revestimento e, ocorre no substrato subjacente, uma severa deformacao plastica
do substrato para acomodar o indentador. Devido a esta deformacdo, o revestimento ¢
deslocado radialmente, induzindo tensdes de compressdao radiais no revestimento, que
diminuem com o aumento da distancia do indentador. O indentador cria uma cavidade semi-
esférica no revestimento em um raio » = a. A partir deste limite, o revestimento experimenta
altas tensdes induzidas. Uma interface anular de trinca entre o revestimento e o substrato ¢
iniciada quando as tensdes induzidas na indentag@o sao suficientemente elevadas. Assim, para
uma elevada carga de indentagdo, a interface anular se espalha para fora radialmente, para
liberar a energia de deformagdo armazenada, até o ponto em que » = R no qual a taxa de
liberacdo da energia disponivel para conduzir a interface anular cai abaixo da energia de
aderéncia da interface. Ensaios de indentacao envolvendo significativa deformagao plastica no
substrato tém sido utilizados com sucesso para avaliar quantitativamente a aderéncia de um

revestimento duro sobre um substrato dutil (XIE e HAWTHORNE, 2003).

revestimento .- T el " f
: - L B
) T, -~ 1 I,"
¥ —— b p— &
c -+ R

zona plastica .~

.- -

— N zona elastica

substrato

Figura 2.12 - Esquema de uma indentagao, Xie et al. (2006).

No entanto, este método nao € utilizado para medir a aderéncia de um revestimento sobre
um substrato duro, pois um substrato duro tende a ruptura durante ensaio quando uma carga
elevada ¢ aplicada, para causar significativa deformagdo plastica no substrato. Quando a
amostra ¢ indentada com uma carga elevada, ¢ muito provavel o desenvolvimento e a
propagag¢do de trincas na amostra. No entanto, se o indentador tem uma ponta arredondada e a
amostra indentada é porosa ou heterogénea (mesmo se a amostra ¢ feita de um material fragil,
tal como uma ceramica), a propagacdo de microtrincas ndo pode se desenvolver, porque as

tensdes induzidas por um indentador de ponta arredondada ndo sdo muito intensas ¢ a
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microestrutura porosa ou heterogénea desvia a propagacdo de qualquer microtrinca

(FISCHER-CRIPPS e LAWN, 1996).

Como mostrado na Fig. 2.12, na indentacdo feita por um indentador axissimétrico, a

indentacao induz a formacao da interface anular de trinca.

Xie et al. (2006), usando equagdes da mecanica da fratura, mostram que a interface de
aderéncia pode ser calculada a partir do raio a, do raio R, da espessura do revestimento e das

propriedades mecanicas do revestimento e do substrato.

Durante a indentacdo, a trinca se espalha para fora radialmente para liberar a energia de
deformacao elastica armazenada no revestimento. A taxa de liberacdo da energia G; a frente

da trinca, que tem um raio R, ¢ dada por (DRORY ¢ HUTCHINSON, 1996).

G :(1‘0?)6[

t
2E,

o.(R)-o,(R)] 2.37)

Em que v, , Ere e sdo respectivamente o coeficiente de Poisson, modulo de elasticidade

e a espessura do revestimento, ¢ g.(R) ¢ g,(R) sdao as componentes de tensdo radial do
revestimento, fora e dentro do limite de desplacamento. Sendo a energia de deformagado
elastica liberada a partir do revestimento, consumida no desplacamento do mesmo, a
resisténcia da interface, I'¢, que ¢ uma medida da aderéncia da mesma, ¢ assim igual a taxa de

libertacao de energia.
92
r.=G, :M[ar(le)—ar(k—)}2 (2.38)

2F,

A componente de tensdo radial fora do limite de desplacamento, o,(R), ¢ dada pela lei de
Hook generalizada.

EC

o, (R)= 25

[ (R)+ve,(R)] (2.39)

Em que &, ¢y sdo as deformagdes radial e circunferencial da superficie, as quais sdo a
soma das deformacdes radial e circunferencial induzidas na indentacdo, ¢;, € &y, € a

deformacao residual inicial no revestimento &y, dada pelas equagoes
£ =¢,+¢, (2.40)
e

&y =&t & (2.41)



37

go ¢ determinada pela tensdo residual inicial no revestimento, gy, pela equagao

£, =—*0, (2.42)

O componente de tensao radial dentro do limite de desplacamento, ¢,(R’), depende do
modo de desplacamento do revestimento. No modo de desplacamento mostrado
esquematicamente na Fig. 2.12 em que uma por¢do substancial do revestimento desplacado
permanece sem fratura devido a deformacgao, ¢,(R) ¢ dada por (DRORY e HUTCHINSON,
1996).

E.z,(R)|1-(a/R)' |

o, (R)=- (2.43)

[(l—uc)+(l+uc)(a/R)2}

Em que o sinal negativo denota compressao.

De acordo com o critério de escoamento de Tresca, os valores maximos das tensdes do

revestimento, o, € gy, sdo limitadas pela tensdo de escoamento do revestimento, oy., por
Oy, 2 |a, - Gg| (2.44)

em que gy € a tensao circunferencial ¢ dada pela lei de Hook generalizada

E

o0(R)=—pz Lo (R)rve, (R) ] (2.45)

e oy, ¢ aproximadamente igual a 1/3 da dureza do revestimento, uma relacdo valida para

maioria dos materiais de engenharia.

Portanto, o calculo da resisténcia da interface requer a determinacdo das deformagdes
radial e circunferencial, &;- € €. Para os revestimentos que sdo muito finos, em comparagao
com a profundidade da zona plastica induzida pela indentagdo, o revestimento tem pouco
efeito sobre a deformagdo do substrato e ¢ forcado a deslocar-se com a superficie do
substrato, admitindo que este se mantenha aderido. Assim, quando a profundidade da zona
plastica induzida pela indentacdo € muito maior do que a espessura de revestimento, as
informacdes essenciais, necessarias para determinar as deformagdes radial e circunferencial
induzidas no revestimento, sdo as deformacdes radial e circunferencial da superficie do

substrato sob a indentacgao.
O calculo das deformacdes radial e circunferencial da superficie do substrato ¢ bastante
complexo. No entanto, pode-se fazer uso de uma cavidade semi-esférica do modelo de

indentacdo elasto-plastica (JOHNSON, 1985) para estimar as deformacdes radial e
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circunferencial do substrato com relativa precisdo. No modelo, a superficie de contato do
indentador ¢ envolta numa cavidade semi-esférica de um raio a (Fig. 2.12). Dentro da
cavidade assume-se haver uma componente hidrostatica de tensdo. O limite entre a zona

elastica e a plastica ¢ definido pelo raio ¢ como mostrado na Fig. 2.12.

A localizagdo do limite entre a zona elastica e a plastica, ¢, ¢ dada por (JOHNSON, 1985)

. 1/3
_|E tan B/ o, +4(1-2v,) (2.46)
6(1-v,)

Em que f ¢ o angulo do indentador com a superficie de contato (Fig. 2.12), oy, ¢ a tensdo
de escoamento do substrato (aproximadamente igual a 1/3 da dureza do substrato), vs é o
coeficiente de Poisson do substrato, € £* é o mddulo de elasticidade no contato, definido

como

=y (2.47)

Em que £ e v sdo os modulos de elasticidade e coeficientes de Poisson do substrato e do

indentador com os respectivos indices s € i.

Quando o indentador ¢ uma esfera, f ¢ um angulo pequeno e, assim, tanfi=senfi=a/R;4,

onde R;,; ¢ o raio do indentador esférico, ¢ a Eq. (2.46) torna-se

_ [Eal(oyR,y)+4(1-20,)]"
c-a{ 6(1—1)3) } (2.48)

De acordo com os estudos de Xie e Hawthorne (2001), a deformacao superficial radial ¢

dada por

gir (R) == ZY:

{6(1—2ug)ln%+§(l+us)(%j } (2.49)

quando a trinca encontra-se na zona plastica (a<R<c), e

gi,4(R):—§%(1+us)(%) (2.50)

quando a trinca encontra-se na zona eléstica (c<R).

Nao importa se a trinca estd na zona plastica ou na zona elastica, a deformagao

circunferencial da superficie € trativa e ¢ dada por
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gig(R):%(lﬂ)s)(%j 2.51)

Assim, depois de conhecer o modulo de elasticidade, o coeficiente de Poisson e o valor
da dureza de cada camada da amostra indentada, a espessura e a tensdo residual do
revestimento desplacado, e apds a medic¢ao do raio do indentador e do raio da interface anular
induzida pela indentagdo, a resisténcia da interface pode ser calculada usando as Equagdes

anteriores.

A analise pressupoe que a resisténcia da interface seja determinada pela taxa de liberacdo
da energia de deformacdo no local coincidente com a parte frontal do desplacamento. Com a
premissa de que a deformacdo de superficie no substrato € transmitida para o revestimento
como uma compressao uniforme (independente da localizagdo vertical no revestimento), a
resisténcia da interface pode ser calculada para qualquer revestimento multifuncional. O
resultado para um revestimento multifuncional pode ser derivado e reduzido a solu¢do de uma
unica camada pela representacdo das varias camadas como uma Unica camada com um

modulo de elasticidade médio e um coeficiente de Poisson médio.

2.6.2.1 Analise da falha

A vantagem deste método de indentacdo ¢ a facilidade de utilizacdo, mesmo em um
ambiente industrial. Imagens padrdes servem para classificar a aderéncia em seis classes HF1-

HF6 (HEINKE et al., 1995).

A geometria de contato, em combinagcdo com a intensa carga de penetragdo, induz
tensdes de cisalhamento extremas na interface. Revestimentos com uma boa aderéncia
conseguem resistir a essas tensdes de cisalhamento e evitar o desplacamento circularmente a
marca de indentacdo. As quatro diferentes morfologias da parte esquerda da Fig. 2.13 ilustram
as formas da marca de indentacdo que garantem uma forte ligacdo interfacial entre o
revestimento e o substrato. Por outro lado, o aumento do desplacamento, na proximidade da
marca de indentagdo indica uma fraca aderéncia interfacial. Além disso, trincas radiais e um
desplacamento pequeno indicam um revestimento fortemente aderente, mas também mais

fragil.
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Figura 2.13 - Imagens padrdes para classificar a aderéncia, Vidakis et al. (2003).

O campo de deslocamento que ¢ produzido por um desplacamento em uma amostra
revestida pode ser medido com precisdo usando-se interferometria digital (MOHAN e
RASTOGI, 2009). Esta ¢ uma técnica muito atraente em metrologia 6tica, ndo s6 pela sua
natureza ndo contatante, mas também pela velocidade relativa do processo de controle,
principalmente devido ao uso de video de detec¢dao e ao processamento digital de imagens
(Dolinko e Kaufmann, 2008, 2009). Dolinko e Kaufmann (2009) combinam a técnica baseada
na interferometria digital e o ensaio de micro indentacdo para investigar a aderéncia de

revestimentos.

Como ja comentado, o ensaio de aderéncia por indentagdo Rockwell ¢ mais utilizado nos
ambientes de producdo. O equipamento necessario ¢ mais simples do que para o ensaio de

riscamento.

2.7 Espectroscopia Raman

A espectroscopia de espalhamento Raman ¢ uma técnica fotonica de alta resolucdo que
proporciona em poucos segundos informagdo quimica e estrutural do material sob analise. A
espectroscopia Raman leva somente em consideracdo o material que estd sendo analisado, ndo
necessita de nenhum tipo de preparagcdo nem de alteracdo da superficie em que vai ser feita a

analise.

A espectroscopia de espalhamento Raman ¢ uma das técnicas utilizadas para avaliar a

qualidade do filme de DLC.

O espalhamento Raman pode ser explicado como uma colisdo ineléstica entre o foton

incidente ¢ uma molécula num determinado estado inicial de energia. O termo ineléstico
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denota o fato de que o processo de espalhamento resulta num ganho ou numa perda de energia
pela molécula, mudando os niveis das energias vibracional e/ou rotacional da molécula por
um incremento (£AE), isto ¢, a frequéncia da luz espalhada (v;.) difere daquela incidente (vy;).
Quando uma molécula ¢ irradiada, a energia pode ser transmitida, absorvida, ou espalhada. A

espectroscopia Raman ¢ baseada na detec¢do da luz espalhada.

As energias dos fotons espalhados sdo maiores, iguais ou menores em relagdo a energia
dos fotons incidentes através de incrementos quantizados, os quais correspondem as
diferencas de energia entre niveis de energia inicial e final, seja eletronico, vibracional, ou

entre niveis rotacionais da molécula em um gés, um liquido ou um soélido.

A luz espalhada pode ter frequéncia igual, maior ou menor que a frequéncia da radiagao
incidente. Na Fig. 2.14, estdo representadas estas trés situagdes: as linhas designadas nivel 1 e
nivel 2 representam, por exemplo, os niveis de energia vibracional da molécula. Se o foton
espalhado tem a mesma frequéncia que o foton incidente, ou seja, a interagdo da molécula
com o foton ndo provoca mudancas nos niveis de energia vibracional e/ou rotacional da
molécula, a este efeito da-se o nome de espalhamento Rayleigh. Quando a energia do féton
espalhado ¢ maior que a energia do foton incidente, h4 um espalhamento cuja linha ¢
denominada linha anti-Stokes. Pela lei de conservacdo de energia, isto significa que as
energias dos fotons incidente e espalhado serdo diferentes, ou seja v; # vi., a molécula perde
energia, AE ¢ negativa, v; < v, a molécula ¢ excitada do nivel 2 para o nivel 1. Se a
frequéncia da radiagdo espalhada for menor que a incidente, entdo ha um espalhamento
Raman de linha espectral, chamada de Stokes, a molécula absorve energia, AE ¢ positiva, v;; >

Vies @ molécula € excitada do nivel 1 para o nivel 2 (SALA, 2008; SANTOS, 2004).

A diferenca de energia de radiagdo incidente e de radiagdo espalhada ¢ o que se chama de

deslocamento Raman.

As linhas anti-Stokes sdo de intensidade menor que as linhas Stokes, uma vez que
aquelas se originam de niveis de energia mais altos, e estes, a temperatura ambiente, estao
menos populados. Portanto, o recurso da espectroscopia de espalhamento Raman consiste na

analise da radiagdo espalhada pela matéria em relacdo a radiacdo incidente (SANTOS, 2004).
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Figura 2.14 - Diagrama de niveis de energia para o espalhamento Raman.

A técnica de espectroscopia por espalhamento Raman tem sido amplamente utilizada na
caracterizacdo de materiais carbonosos, sendo um primeiro indicativo de sua qualidade
cristalina. A partir dos espectros vibracionais Raman, diversas fases do carbono cristalino,
bem como do amorfo, podem ser monitoradas. Com recursos de microfocalizacdo, as
investigacdes sdo bastante precisas, identificando as diferentes formas cristalinas e amorfas
que podem compor as amostras. De acordo com as suas possiveis aplicagdes, uma precisa
caracterizacdo dos materiais carbonosos se faz necessaria, de preferéncia por métodos nao
destrutivos, com andlises ndo somente quanto a sua heterogeneidade, mas também quanto a

sua forma estrutural (LOBO et al., 2005).
O espectro de deslocamento Raman do diamante tem um unico modo ativo em 1332

cm™', o mineral grafita tem um @nico modo ativo em 1580 cm’ e para o DLC, um espectro
tipico apresenta as bandas D (do inglés “disordered”) e est4 centrada em cerca de 1380 cm™, a
banda D ¢ atribuida especialmente a0 modo de desordem dos cristais da grafita devido a
possibilidade de existéncia das hibridizagdes sp’, sp” e sp'. A banda G ¢ caracteristica das
redes estruturais com hibridizacdo sp” tipicas da grafita e esta centrada em cerca de 1560 cm™

do espectro (ROBERTSON, 2002).

E apresentado na Fig. 2.15 um espectro Raman caracteristico de um filme de DLC, com a
deconvolucdo das bandas D e G, destacando-se os fatores que afetam as mudangas nas

posicdes e nas intensidades das bandas D e G dos filmes de DLC.
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Figura 2.15 - Espectro Raman caracteristico de um filme de DLC, destacando-se os fatores que afetam
a mudanca nas posigdes e nas intensidades das bandas D ¢ G dos filmes, Ferrari ¢ Robertson (2000).

De acordo com o deslocamento da banda G para a esquerda (Fig. 2.15), ocorre o aumento
tanto da quantidade de hibridagdes sp> das ligagdes de carbono para os filmes de DLC quanto
da quantidade de ligacdes desordenadas. Assim, quanto mais afastado for o centro da banda G
(para a esquerda) da posi¢do de 1560 cm’', maior ¢ a quantidade de ligagdes tridimensionais,
correspondendo a filmes de DLC com estruturas mais proximas do diamante, devido a maior
quantidade de hibridag¢es sp> nos filmes. Caso esse deslocamento ocorra para a direita, tem-
se o aumento da formacdo de aglomerados de carbono (clusters) nos filmes de DLC

(FERRARI e ROBERTSON, 2000).

A variagdo da posicao da banda G e a relagdo entre as intensidades das bandas D e G
(In/Ig) nos espectros Raman obtidos nos filmes de DLC sdo parametros complementares para
a determinagdo da qualidade dos filmes. A relacdo Ip/lg € usada para caracterizar ndo s6 o
nivel de ordem cristalina nos filmes de DLC, como também o tamanho do grao nesses filmes
(CASIRAGHI et al., 2005). A posi¢ao da banda G também pode ser usada para a determinagao
da quantidade de hibridagdes sp’ ¢ a forma da estrutura dos filmes de DLC que foram
depositados. A variagdo dos espectros Raman dos filmes de DLC dependem principalmente
de quatro fatores: formagdo de aglomerados (clustering) da fase sp*, comprimento e 4ngulo de
desordem da ligagio, presenca de anéis e cadeias de sp® e a razdo sp’/sp’ (FERRARI ¢

ROBERTSON, 2000).
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2.8 Carbono tipo diamante

O carbono pode ser encontrado na natureza em diferentes formas alotropicas. Em seu
estado fundamental, o carbono apresenta a configuracio Is', 2s%, 2p?, porém quando reage
com outro atomo, ele sofre o fendmeno denominado hibridizagdo, em que ocorre a excitagao
dos dois elétrons 2s para os orbitais 2p vazios. Isso pode ocorrer de trés maneiras distintas,
dependendo das condicdes de temperatura e pressio, dando origem aos orbitais hibridos sp’,
sp’esp'.

O tipo de hibridizagdo que os atomos de carbono sofrem diferencia as suas formas
alotropicas. Na estrutura diamante, o carbono sofre somente hibridizagdo sp’ em suas

ligages, enquanto na estrutura grafite o carbono sofre apenas hibridizagao sp.

Cada forma alotropica do carbono apresentara propriedades distintas designadas por sua

configuracdo atdmica. O diamante, por exemplo, apresenta elevada dureza, na configuragdo
A e 3 , ..

atdmica sp’, um atomo de carbono com quatro orbitais forma um tetraedro, podendo fazer

uma ligacdo forte para cada orbital adjacente (ROBERTSON, 2002).

O grafite, por sua vez, apresenta configuragio atdmica sp’, um 4tomo de carbono com
orbitais posicionados na forma de uma piramide de base planar pode fazer trés ligacdes fortes
e uma ligacdo fraca com atomos da vizinhanga. As forgas de Van der Waals dominam as
ligacdes entre os planos fazendo do grafite um material com propriedades de dureza muito

baixa quando comparado ao diamante, e de agdo lubrificante.

Para a configuracio sp', dois dos quatro orbitais formam ligagdes fortes, os dois orbitais

restantes formam ligagdes fracas com a vizinhanga.

O DLC ¢ uma forma metaestavel de carbono amorfo e pode apresentar hibridizacdes sp’,
sp” e sp’ (ROBERTSON, 2002). A designagio “carbono tipo diamante” surgiu pelo fato de
tais filmes apresentarem algumas propriedades semelhantes as do diamante, mas também
algumas particularidades que os tornam uUnicos. A Fig. 2.16 mostra a diferenca entre as

estruturas do diamante, do DLC e do grafite, em funcao do tipo de hibridizagao.

. DLC
Diamante (carbono tipo diamante) Grafite

Estrutura

Cristalina Amorfa Cristalina
Ligagdes sp’ Ligagbes sp’ e sp° Ligagdes sp?

Figura 2.16 - Comparagdo entre as estrutura do diamante, DLC e grafite, Nakahigashi et al. (2004).
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2.8.1 Processos de obtencao do filme

Estudos de DLC tém sido extensivamente realizados desde 1971, quando Aisenberg e
Chabot foram os pioneiros no uso de espécies energéticas para deposicao (EISENBERG e

CHABOT, apud ERDEMIR e DONNET, 2006).

O DLC ¢ preparado por grande variedade de técnicas PVD (deposicao fisica a vapor) e
CVD (deposicao quimica a vapor). A maioria das técnicas para deposi¢do, utilizadas para
crescer filmes de DLC, estd baseada na deposi¢do quimica a vapor. Uma técnica bastante
comum ¢ a PECVD (do inglés plasma-enhanced chemical vapor deposition). Em todas as
técnicas comumente usadas ocorre o bombardeamento da superficie de crescimento do filme
por particulas energéticas. Por esse fato, a deposi¢do de filmes de carbono amorfo quase
sempre envolve a geracdo de um plasma e a atracdo dos ions do plasma por um potencial

elétrico.

2.8.2 Influéncia do hidrogénio

A Fig. 2.17 representa o diagrama ternario de fases, a estrutura e a composi¢ao dos filmes de
. ~ 2 . A c o~

DLC a partir das concentragdes de carbono sp’, carbono sp” e hidrogénio. A composicdo e

estrutura dos filmes no diagrama terndrio sdo determinadas pela técnica utilizada para a

deposicdo do filme e a variagdo de seus pardmetros. O filme DLC contém uma significante
~ 3 . ~ . . . . A .

fracdo sp” nas ligacdes de carbono, proporcionando assim propriedades fisicas e mecanicas

atraentes que sdo de alguma forma, semelhantes ao diamante.

As propriedades dos filmes de DLC hidrogenados sdo consequéncias de uma grande
concentracio de atomos de carbono com hibridizagio sp’, estado de hibridizagdo dos 4tomos

de carbono em diamante.

\ 1a-C:H
/‘}, DLCH

\ _~PLCH
X

)< Sam filmas
H

Figura 2.17 - Diagrama ternario de fases do carbono amorfo, Robertson (2002).




46

Logo, a hibridacdo das ligacdes quimicas, a concentragdo destas e a distribui¢do do
hidrogénio presente determinardo as propriedades do DLC. Em filmes de carbono
hidrogenados, as liga¢des realizadas entre o carbono e o hidrogénio serdo do tipo sp’. O
hidrogénio também pode ser incorporado, como atomos ou moléculas, em vazios existentes

na rede.

De acordo com Casiraghi, Robertson e Ferrari (2007), a presenga do hidrogénio causa
mudangas significativas, principalmente as relacionadas as propriedades tribologicas. Pela

presenca do hidrogénio, o carbono amorfo € classificado em quatro tipos distintos, sdo eles:

1. O carbono amorfo hidrogenado (a-C:H) contendo 40% a 60% de hidrogénio. Esses
filmes podem ter uma porcentagem de sp® em torno de 70%. No entanto, o material é macio e
tem baixa densidade. Essa diminui¢do de dureza, associada a uma porcentagem de hidrogénio
¢ o indicio de formacao de cadeias poliméricas. Alguns autores nomeiam esses filmes como
carbono tipo polimero (PLCH). Esses filmes sdo normalmente depositados por deposicao

quimica a vapor (PECVD).

2. O carbono amorfo hidrogenado (a-C:H) contendo 20% a 40% de hidrogénio. Assim,
eles apresentam melhores propriedades mecanicas. Esses filmes sdo nomeados carbono tipo
diamante (DLCH). Eles sdao normalmente depositados por PECVD, ou em pulverizagao

catodica.

3. Carbono amorfo tetraédrico hidrogenado (ta-C:H) ¢ uma classe de DLCH. Na
literatura muitos filmes definidos como ta-C:H sdao apenas DLCHs. No entanto, devido ao
maior percentual de sp® (aproximadamente 70%) e 25% a 30% de hidrogénio, os filmes ta-
C:H sao realmente uma categoria diferente, como indicado pelos seus espectros Raman, de
densidade mais elevada (até 2,4 g/cm3). Estes filmes sdo depositados por plasma de alta

densidade.

4. O carbono amorfo hidrogenado (a-C:H) contendo menos de 20% de hidrogénio. Eles
tém um elevado percentual de sp”. Eles sdo normalmente depositados por PECVD ou

pulverizacdo catodica.

Grande parte dos filmes de DLC contém uma significante quantidade de hidrogénio (a-
C:H ou carbono amorfo hidrogenado), dependendo do material precursor. Para varios
métodos de deposicdo, o contetido de hidrogénio varia de 10% até 60%. Embora filmes de
DLC livres de hidrogénio e ainda assim extremamente duros possam ser produzidos, a
incorporagdo deste se faz necessaria quando se objetivam propriedades Opticas e elétricas

semelhantes as do diamante (GRILL, 1999). Sendo assim, o hidrogé€nio ¢ importante para a
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formagdo e estabilizacdo das ligagdes sp’. A perda deste componente através do aquecimento
a altas temperaturas causa o colapso da estrutura levando a formagdo de uma fase grafitica

dominada por liga¢des do tipo sp” (GRILL, 1999).

2.8.3 Propriedades do DL.C

Enquanto o diamante e seus filmes sdo materiais com propriedades fixas e bem definidas,
as propriedades dos filmes DLC variam entre as encontradas no diamante, no grafite e nos
polimeros. A Tab. 2.1 mostra uma comparacdo entre os filmes de carbono amorfo com

materiais de referéncia.

Entre as varias propriedades dos filmes de DLC, cita-se uma elevada dureza mecanica,
elevado modulo de elasticidade, uma baixa rugosidade superficial, inércia quimica tanto em
meio alcalino quanto acido, elevada resistividade elétrica, instabilidade térmica (acima de

400°C) e também ¢ semi-condutor (ROBERTSON, 2003, GRILL, 1999).

GRILL (2003) também destaca o baixo coeficiente de atrito dos filmes DLC e afirma que
devido a sua inércia quimica e elevada resisténcia ao desgaste e corrosdo, estes aparecem
como um material ideal para recobrir implantes, sendo recentemente considerados como um

recobrimento biocompativel.

Este extraordindrio conjunto de propriedades fisicas, mecanicas, biomédicas e
tribologicas, aliado as condigdes pouco agressivas de temperatura e pressdo utilizadas no
processo de deposicdo, fazem das camadas duras de a-C:H candidatas a um grande nimero de
aplicagdes que podem ser tdo diversas como; revestimentos redutores de atrito, revestimentos
protetores sobre materiais polimeros e de aplicagcdes biomédicas, revestimentos antirrefletivos
sobre janelas de sensores de infravermelho, revestimentos protetores em dispositivos
eletronicos com alta escala de integracao, dielétrico em dispositivos eletronicos a base de Si,
“display” de emissdo de campo, revestimentos protetores de disco rigido magnético e laminas

de barbear (ERDEMIR ¢ DONNET, 2006; GRILL, 1999).
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Tabela 2.1- Comparag@o entre os filmes de carbono amorfo com materiais de referéncia, Robertson
(2002).

sp (%) H (%) Densidade (kg/m’) Dureza (GPa)

Diamante 100 0 3515 100
Grafite 0 0 2260 -

ta-C 80-88 0 3100 80
a-C:H Duro 40 20-40 1600-2200 10-20
a-C:H Mole 60 40-50 1200-1600 <10
ta-C:H 70 30 2400 50
Polietileno 100 67 920 0,01

2.8.4 Modificacao de um filme de DLC

Paralelamente a sua alta dureza, as camadas de a-C:H tipo DLC apresentam sempre uma
elevada tensdo interna, a qual impde severas limitacdes as suas aplicagdes, pois impede a

obtenc¢ao de camadas com grande espessura sem que o filme apresente delaminagao.

Vérios tipos de materiais podem ser derivados de filmes de a-C:H , melhorando, e
modificando as suas propriedades. Estes tipos de materiais mostram caracteristicas estruturais
similares a estrutura de DLC. Isso ¢ feito adicionando nitrogénio, silicio, flior ou atomos de
metais. A maior parte das modificagdes de filmes DLC visa a reduzir a tensdo interna, com
incorporagdo de nitrogénio, silicio e metais, ou a reduzir o coeficiente de atrito com a
incorporag¢do de fluor e silicio (GRILL, 1999).

Tendo como base filmes de DLC, podem ser obtidas melhorias significativas em termos

de aderéncia e de propriedades mecanicas com a modificacdo da sua natureza.

2.8.4.1 Técnica de deposicio utilizando-se filmes intermediarios

A utilizagdo desta técnica visa a melhorar a aderéncia do filme principal sobre o
substrato. Como efeito secundario, por ocasido de uma deformacao gerada por alguma carga,
ha a dissipag¢do de energia no sistema de multicamadas, impedindo que haja propagacao de

trincas.

Cada camada traz uma funcao especifica, que pode ser empregada de acordo com cada
situagdo. O ganho em aderéncia ocorre pela diminui¢do do gradiente de tensdes entre o
substrato ¢ o filme. Para um filme de alta dureza depositado sobre um substrato macio,
tensdes internas elevadas sdo geradas. O que provoca uma resposta em deformagdo muito
diferente para cada elemento. Nos filmes hidrogenados, a principal fonte de tensdes internas ¢

a incorporac¢do do hidrogénio durante o processo de deposi¢ao.
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Os filmes intermediarios, mais comumente utilizados sdo: Ti, TiN, Si, Cr, W, TiC, entre
outros. O numero de camadas varia segundo a situagdo em questdo, tanto pode ser uma

camada, como podem ser aplicadas varias camadas.

2.8.4.2 Dopagem de filmes DL.C

Por meio da dopagem, pode-se obter a modificagdo das caracteristicas de um filme de

DLC. Alguns agentes utilizados sdo: Si, W, N, Cr, Ti (ERDEMIR e DONNET, 2006).

Os filmes de a-C:H tendem a apresentar um aumento do coeficiente de atrito com o
aumento da umidade relativa. Este efeito pode ser minimizado com a dopagem em silicio. O
silicio pode ainda melhorar a molhabilidade da superficie, diminuindo ainda mais o atrito em

situagdo lubrificada.

Por meio de implantacdo i6nica, pode-se utilizar o nitrogénio como dopante. Ele
promove a diminui¢do das ligagdes sp” e do teor de hidrogénio no filme, sem que haja

diminuigdo das ligacdes sp’.

2.9 Filmes de nitreto de cromo

Revestimentos de nitreto tornam-se cada vez mais importante em aplicagcdes nas quais a
resisténcia ao desgaste e a resisténcia a corrosdo sdo obrigatorios. Revestimentos de TiN
depositados por PVD em agos podem melhorar significativamente as propriedades
tribologicas dos substratos (BERG et al., 1996). No entanto, as temperaturas elevadas do
substrato, que sdo muitas vezes necessarias para depositar os revestimentos de nitreto, podem
degradar as propriedades de varios tipos de agos e, portanto, limitam o alcance de suas
aplicagdes. Filmes de nitreto de cromo aparecem como alternativa aos revestimentos de TiN

(ZHAO et al., 2005).

Revestimentos de nitreto de cromo ganharam enorme popularidade em ampla variedade
de aplicagdes industriais devido as suas excelentes propriedades mecanicas (HONES et al.,
1997; BERTRAND et al., 1997; KURUPPU et al., 1998). Aplicagdes destes revestimentos
incluem a melhoria da resisténcia ao desgaste e a corrosdo de ferramentas como moldes,

puncdes, ferramentas de corte e ferramentas hidraulicas.

Revestimentos de nitreto depositados por técnicas PVD sdo bem utilizados para proteger
mecanicamente € quimicamente as superficies de materiais. Revestimentos de nitreto de

cromo tém sido estudados em mais detalhes nos ultimos anos, quando se verificou que a
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capacidade de protecdo destes nitretos depende fortemente das condigcdes de deposicao
(SANJINEAS et al., 1998; BARATA et al., 2001; AOUADI et al., 2001; NOVINROOZ e
SEYEDI, 2006; ZHANG et al., 2008; CUNHA e MOURA, 2011; SHAH et al.,2010;
CHANG et al., 2011; VALLETI et al., 2011; LIN et al., 2011).



CAPITULO Il

3 CARACTERIZACAO DO REVESTIMENTO

Amostras de um sistema de multicamadas (CrN-Si-DLC depositadas num substrato de
aco 1020 por PECVD) com diferentes espessuras dos filmes de DLC e CrN foram produzidas
na empresa HEF do Brasil, Sdo José dos Pinhais PR, Brasil. Estas sdo submetidas as técnicas
de caracterizagcdo de suas propriedades mecanicas, fisico quimicas e triboldgicas, conforme

esquematizado na Fig. 3.1 abaixo.

Filme multifuncional com diferentes
espessuras

Analise dimensional — determinagio da
espessura do filme multifuncional

Analise de topografia

l

Analise mecdnica:
dureza - modulo de elasticidade - aderéncia - fratura

Analise fisico quimica:
%H - % sp” - relacio Ip/lg

Caracterizagio tribologica

Figura 3.1 - Esquema de caracterizacdo das amostras.
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As propriedades mecanicas, térmicas, elétricas, Oticas, entre outras, de um determinado
filme sdo fortemente influenciadas pelas caracteristicas de interagdo do sistema
revestimento/substrato, delimitando, assim, as potencialidades de aplicacao tecnologica deste
revestimento. Deste modo, deve-se estudar profundamente o comportamento de um

determinado material revestido relativamente a aderéncia ao seu substrato.

O revestimento em multicamadas ¢ uma area de investigacdo que tem crescido e que tem
originado inimeras publicacdes, nas quais se recomendam estas estruturas como
revestimentos Otimos para aplicagdes tribologicas (MA et al., 1995). As multicamadas de
revestimentos conduzem a beneficios no desempenho, quando compardveis a uma Unica
camada de revestimento e podem combinar as propriedades de diferentes materiais em uma
unica camada protetora. A introducdo de multicamadas de revestimento na superficie do
substrato age para desviar trincas ou fornecer barreiras ao movimento de discordancias,

aumentando a resisténcia e dureza do revestimento (BULL e JONES, 1996).

Com o advento tecnolodgico, surgiram técnicas de caracterizagdo de propriedades
mecanicas de materiais, tais como a indentagao instrumentada, a interferometria, os ensaios de
aderéncia, entre outros, tudo isto a uma escala submicrométrica. Aliadas a eles, surgiram
técnicas de processamento Otico e digital que permitem visualizar a microestrutura dos
materiais, sobretudo os seus defeitos e os resultados de ensaios mecanicos.

As amostras desse sistema de multicamadas foram produzidas com o intuito de obtencdo
de espessuras nominais, de forma tal que, os filmes de DLC e CrN pudessem formar variadas
combinacgdes de espessura, tanto entre os filmes quanto entre a espessura total de cada

amostra, conforme Tab. 3.1.

Tabela 3.1 - Espessura nominal esperada dos filmes de DLC/CrN.

Espessura nominal Espessura nominal Espessura nominal
Amostras do filme de DLC do filme de CrN total (um)
(pum) (pum)
Al 1,0 2,5 3,5
A2 2,0 3,0 5,0
A3 2,0 3,5 5,5
A4 1,0 1,5 2,5
AS 1,5 1,5 3,0

Contudo, devido as limitagcdes do processo, essas espessuras nominais ndao foram
perfeitamente atingidas, levando a obtencdo de duas familias, uma mais espessa e outra mais

delgada, como mostrado a seguir, na se¢do 3.1.
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3.1 Medic¢ao da espessura do filme multifuncional
O conhecimento da espessura de um filme multifuncional ¢ muito importante. A
determinagdo da carga de indentacdo, quando se efetua um ensaio de indentagdo

instrumentada ou de aderéncia, e até analises de campos tensdo, ¢ condicionada ao

conhecimento dessa espessura.

Para a medic¢do da espessura dos filmes de DLC/CrN recorreu-se a técnica constituida da
observa¢do da secdo transversal da amostra em um microscopio eletronico de varredura
(MEV - modelo: EVO 40 - fabricante: Zeiss), disponibilizado pelo Laboratério de
Caracterizagao de Superficies dos Materiais (LCSM) da Universidade Federal do Espirito
Santo. A preparagdo das amostras ¢ relativamente simples. Depois de cortada, a amostra ¢
embutida e polida na sua secdo transversal por meio de varias lixas com tamanho de grao

decrescente, sendo o polimento mais fino efetuado com pasta abrasiva de diamante.

Nas Fig. 3.2 e 3.3 encontram-se dois exemplos de se¢des transversais para duas amostras
de filmes de DLC/CrN depositados num substrato de ago, correspondentes as amostras A3 e
A4 respectivamente. O crescimento do filme, caracteristico destas multicamadas, ¢ notado no
caso particular da amostra A3, no qual se distingue, com relativa facilidade, as diferentes

camadas individuais.

Figura 3.2 - Andlise da se¢d@o transversal de uma amostra de DLC/CrN depositada num substrato de
aco (amostra A3). MEV.
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Substrato

Figura 3.3 - Analise da se¢do transversal de uma amostra de DLC/CrN depositada num substrato de
aco (amostra A4). MEV.

Além da imagem bidimensional produzida, o equipamento ainda permite o mapeamento
da distribuicdo de elementos quimicos, gerando mapas composicionais de elementos

desejados.

Para a confirmag¢do dos elementos que compdem essa multicamada, uma andlise
qualitativa da composi¢do da amostra na regido sob andlise, torna-se necessaria. A Fig. 3.4

mostra os mapas composicionais dos elementos C, Cr e Fe na amostra A3.

C Cr Fe

Figura 3.4 - Analise qualitativa da composicdo da amostra de DLC/CrN depositada num substrato de
aco. Mapas composicionais dos elementos C, Cr e Fe.

Os mapas composicionais mostrados na Fig. 3.4, revelam a distribui¢do dos elementos C,
Cr e Fe, evidenciando a camada de DLC rica em carbono, a camada de CrN rica em cromo € o
substrato rico em ferro.

Na Tab. 3.2 ¢ mostrada a espessura média dos filmes de DLC/CrN obtidos via MEV.
Assim como, a caracterizagdo de duas familias, uma mais espessa e outra mais delgada, como

J& comentado.
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Tabela 3.2 - Espessura média dos filmes de DLC/CrN obtidos via MEV.

Espessura do filme Espessura do filme  Espessura total (um)
Amostras de DLC (um) de CrN (um)
Al 1,36+0,05 2,72+0,07 4,08+0,09
A2 1,78+0,07 3,19+0,05 4,97+0,09
A3 1,53+0,05 3,49+0,09 5,02+0,10
A4 1,14+0,06 1,44+0,08 2,58+0,10
A5 1,23+0,05 1,38+0,05 2,61+0,07

As amostras sdo entdo divididas em dois grupos de familias, uma composta pelas
amostras Al, A2 e A3 e outra pelas amostras A4 e AS, formando os grupos das familias mais

espessas € mais delgadas respectivamente.

3.2 Interferometria

E sabido que topografia de superficie influencia as propriedades fisicas e mecanicas das
superficies em contato. A compreensdo deste comportamento € importante em muitas
aplicagdes, tais como desgaste, atrito e lubrificagdo. De forma que, a partir de 1930,
pesquisadores comecaram a usar técnicas de interferometria para caracterizar a rugosidade da
superficie. Estas técnicas de caracterizagdo incluem uma exibi¢ao visual do perfil, no entanto,
a fim de quantificar e padronizar as medi¢des faz-se o uso de parametros estatisticos (DONG

etal., 1992).

A presente etapa tem como objetivo analisar a topografia superficial dos filmes de DLC
das amostras levadas para a indentacdo instrumentada. Foram utilizadas cinco amostras,
analisadas pela técnica de interferometria a laser através de um interferdmetro a laser, marca
UBM Messtechnik GmbH, modelo Microfocus Expert IV. Os dados obtidos pelas leituras
foram processados pelo programa Digital Surf Mountains Map Universal — Versdo 3.1.9, o
qual gerou imagens tridimensionais para uma analise qualitativa da topografia superficial,

bem como valores numéricos para uma analise quantitativa.

3.2.1 Materiais e métodos

Uma 4rea retangular da amostra foi analisada, foram obtidas dimensdes maximas de 2
mm no sentido do eixo X ¢ 2 mm no sentido de seu eixo Y. Para a realizacdo das varreduras,
o equipamento foi calibrado com uma resolucdo no eixo X de 1000 pontos por milimetro,

enquanto no eixo Y de 100 pontos por milimetro. Foi determinado como condigao
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imprescindivel para a realizacdo deste estudo que, todas as amostras analisadas deveriam ser
retiradas de suas respectivas embalagens no momento prévio ao da realizacdo das leituras,
seguidas de limpeza com alcool para remoc¢do de uma possivel camada pré-existente de

sujeira.

3.2.2 Resultados e discussoes

Os dados obtidos pelas leituras foram processados pelo programa Digital Surf Mountains
Map Universal — Versdo 3.1.9, que, fazendo uso dos valores obtidos, consegue representa-los
por meio de imagens tridimensionais. Apds o emprego de um filtro gaussiano ¢ possivel
obter, de forma separada, a ondulagdo e a rugosidade.

Esta fase do trabalho possibilitou a realizagdo de uma analise qualitativa por meio das
imagens tridimensionais geradas pelo programa utilizado (Fig. 3.5) e, quantitativa, por meio
dos parametros de topografia (Tab. 3.3).

As Fig. 3.5 e 3.6 mostram a topografia de superficie obtida para as amostras A3 e A4

respectivamente.

Alpha = 45° Beta =30

Figura 3.5 - Topografia de superficie da amostra A3.

Na Fig. 3.6 ¢ possivel verifica-se que, o revestimento multifuncional depositado na
amostra A4 mantém a morfologia da superficie do substrato, enquanto o0 mesmo nao acontece

para a amostra A3.
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Alpha = 45° Beta = 30°

Figura 3.6 - Topografia de superficie da amostra A4.

Os parametros de topografia mais comuns sdo os que representam as variacdes da altura
da superficie relativas a um plano de referéncia. Embora a industria tenha adotado o
parametro de rugosidade média S,, muitos esfor¢cos para melhorar o entendimento do
comportamento da superficie tém levado ao surgimento de uma quantidade grande de outros
parametros (WHITEHOUSE, 1982). O nimero de parametros hoje disponiveis em 2D e 3D
excede a 150 e, o grande desafio ¢ determinar pardmetros topograficos que melhor

caracterizem uma superficie (DONG et al., 1993, 1994; STOUT, 2000).

A Tab. 3.3 descreve os parametros de amplitude da superficie do DLC e os pardmetros
para a caracterizagdo funcional da superficie do DLC, de acordo com a metodologia adotada

para analise.

Tabela 3.3 - Parametros de amplitude e parametros funcionais da superficie do DLC.

Amostra A1 Amostra A2 Amostra A3 Amostra A4 Amostra A5

Parametros de amplitude da superficie do DLC

Sa (um) 0,101 0,107 0,0768 0,161 0,160
Sq (um) 0,131 0,138 0,102 0,206 0,207
Ssk -0,732 -0,667 -0,717 -0,614 -0,775
Sku 5,06 5,16 6,78 3,85 4,89
S, (um) 1,71 1,95 1,75 2,04 2,62
Parametros funcionais da superficie do DLC
Sk (um) 0,254 0,271 0,192 0,427 0,378
Spk (Lm) 0,0718 0,0770 0,0631 0,116 0,106
Sk (um) 0,152 0,127 0,118 0,213 0,186
Shi 0,238 0,193 0,106 0,446 0,190
Sci 1,35 1,34 1,33 1,32 1,29

Svi 0,143 0,143 0,146 0,141 0,150
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De um modo geral, os resultados mostram superficies muito parecidas, constituidas por
planaltos e vales. Duas familias podem ser distinguidas em funcdo desses resultados, a familia
mais espessa, representada pelas amostras A1, A2 e A3 e a familia mais delgada, representada

pelas amostras A4 e AS.

Dois parametros importantes que podem caracterizar esses dois grupos de familias sdo os
parametros S, (rugosidade média quadratica) e S;, (profundidade da rugosidade central -
responde pela capacidade de resisténcia mecanica e pela capacidade de suportar cargas em
operagOes de contato). A variagdo dos parametros S, € Sy na familia composta pelas amostras
Al, A2 e A3 ¢ pequena, enquanto nas amostras A4 e AS o efeito desses parametros ¢ mais
efetivo. Outro aspecto que mostra bem essa distingdo entre as familias ¢ a diferenca de

direcionalidade da superficie apresentada entre os grupos (Fig. 3.7).

Alphs = 45" Beta =30° Alpha = 45°

Beta= 20"

Isotropia 38,9 % Isotropia 3,03 %

Figura 3.7 - Diagrama de direcionalidade, a) amostra A3 e b) amostra A4.

Verifica-se uma direcdo preferencial no caso da familia mais delgada, aqui representada
pela amostra A4, com uma isotropia de 3,03 %. Enquanto para a familia mais espessa essa
direcdo preferencial ndo ¢ evidente, como representado pela amostra A3, com uma isotropia

de 38,9%.

33 Indentacio instrumentada
Os ensaios de indentacdo instrumentada tém sido amplamente utilizados, pois permitem a
obtencdo de uma maior quantidade de informagdes dos materiais em relacdo aos ensaios

convencionais de dureza, em particular o modulo de elasticidade.
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Foram realizados ensaios em um sistema de multicamadas (CrN-Si-DLC depositadas
num substrato de aco 1020) utilizando o penetrador Vickers. Os valores da dureza e do
modulo de elasticidade sdo calculados utilizando-se a curva carga-deslocamento para

carregamento elasto-plastico, seguida por descarga elastica.

3.3.1 Materiais e métodos

O equipamento utilizado para o ensaio de indenta¢do instrumentada foi um durémetro
Fischerscope modelo H100V, pertencente ao Laboratério de Fendmenos de Superficies do
Departamento de Engenharia Mecanica da Escola Politécnica da USP. Esse equipamento
permite a aplicagdo de cargas variando de 1 a 1000 mN, utilizando penetrador Vickers, e

registra a profundidade de penetragcdo em fungdo da carga aplicada.

Algumas precaugdes foram atendidas na realizacdo do ensaio de indentacdo
instrumentada. As mais relevantes foram:

- escolha do valor da carga maxima;

- fixacdo do tempo de fluéncia durante a carga maxima;

- posicionamento adequado de cada indentagdo nas amostras, com espagamentos
uniformemente distribuidos ao longo de uma reta. O posicionamento de uma indentagdo deve
garantir uma distancia apreciavel relativamente as suas vizinhas de modo a se evitar

influéncia ou sobreposicao nas superficies de deformagao;
- a escolha da area de indentagdo € restringida numa zona de boa qualidade superficial

localizada preferencialmente na parte central da amostra;

- a carga de indentagdo deve ser especificada de forma que garanta que o substrato nao

influencie a analise da dureza do revestimento.

Apoés cada ensaio, efetua-se uma analise visual ao comportamento da curva do ciclo
carga e descarga obtida. A existéncia de qualquer grau de descontinuidade, em degrau, ou

qualquer outra anomalia nas curvas, remete a anulag¢do do ensaio.

Para cada ciclo de indentagdes, € necessaria a calibragdao do equipamento atendendo as

precaugdes citadas anteriormente.

Cinco amostras preparadas e com a espessura média dos filmes de DLC/CrN ja

determinada, conforme mostrado na se¢ao 3.1, sdo utilizadas no ensaio.
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Inicialmente, foram feitos pré-testes, nos quais uma analise visual do comportamento da
curva do ciclo carga e descarga foi feita, e a determinacao da carga de ensaio ideal, 20 mN,
foi obtida. A Fig. 3.8 mostra curvas carga-deslocamento tipicas para a carga de ensaio de 20
mN.
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Figura 3.8 - Curvas carga-deslocamento tipicas.

Para cada amostra foi realizado um total de 20 indentagdes com uma carga de 20 mN.
Respeitando-se as precaucdes citadas anteriormente para a realizagdo do ensaio, a carga de 20

mN demonstrou ser a carga ideal para realizagdo do mesmo.

O equipamento utilizado para o ensaio de indentagdo instrumentada faz um registro
estimado do comportamento da dureza ao longo do processo de indentagdo, o qual pode ser
visto na Fig. 3.9, que mostra a dispersao do valor de dureza em fungdo da carga aplicada ¢ a

estabilizacdo da mesma para cargas de até 20 mN.
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Figura 3.9 - Dureza em funcdo do carregamento.
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Geralmente, os resultados observados com menores cargas nos ensaios de indentagao,
apresentam uma grande dispersdo devido aos efeitos de superficie (condi¢des de polimento,
ataque quimico, contaminagdes do ambiente, etc.) e de geometria do penetrador, (Fig. 3.9).
Com o aumento da carga, obtém-se resultados de dureza com uma dispersao menor

apresentando valores mais estaveis de dureza (NASCIMENTO et al., 1998).

A verificagdo dos valores de dureza maiores em cargas baixas pode ser atribuida a maior
resisténcia ao cisalhamento no inicio de aplicagdo dessas cargas (WRIGHT et al., 2001;

JANA et al., 2004).

Este fenomeno, conhecido como efeito de tamanho de indentacdo (ISE - Indentation Size
Effect), geralmente envolve um aumento no valor de dureza com a diminui¢do da carga
aplicada ou do tamanho da indentacdo. O valor de dureza deveria ser independente da carga
aplicada ou do tamanho da indentagdo, com isso, este efeito (ISE) foi atribuido a diversos
fendmenos incluindo-se o atrito entre o indentador e a amostra, a presenca de camadas
superficiais deformadas, a presenga de camadas superficiais de 6xidos e contaminagdes
quimicas, o endurecimento de materiais durante a indentacao, as deformagdes elasticas, entre

outros (SAHIN et al., 2005).

A dureza de sistemas revestidos ¢ medida utilizando-se uma variedade de técnicas
experimentais. Dependendo da escala de medicao (macro, micro e nano) e da técnica usada, a
influéncia do substrato sobre o valor de dureza medida para o revestimento serd mais ou
menos significativa. Korsunsky et al. (1998) construiram um modelo matematico do
desempenho da dureza de sistemas revestidos, que descreve bem o seu comportamento ao

longo desta grande variedade de escalas.

Baseadas nesses estudos, pesquisas sdo cada vez mais implementadas tentando descartar
parametros negligenciados anteriormente. Tais experimentos, de pequena escala, referem-se
aos ensaios de micro ou nano indentacdo, os quais se tornaram um método popular de ilustrar
essa dependéncia (DOERNER e NIX, 1986; ATKINSON , 1991; STELMASHENKO et al.,
1993; ATKINSON, 1995; MA e CLARKE, 1995; POOLE et al., 1996; NIX e GAO, 1998;
YUEGUANG et al., 2003; HUANG et al., 2006; LEE e CHEN, 2010).

Para a carga de 20 mN, utilizada neste trabalho, a profundidade de indentacdo ficou em

aproximadamente 20% da espessura da camada do filme.

Pesquisadores mostram que a dureza de uma camada dura sobre um substrato macio ¢é
influenciada pelo substrato se a profundidade de penetragdo for muito superior a 20% da

espessura da camada dura (JAGER, 2002; HAN et al., 2005; HAN et al., 2006;
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NASCIMENTO et al., 2009). Neste trabalho, entre o substrato macio ¢ a camada de DLC
existe uma camada intermediaria de CrN que funciona como suporte para a camada de DLC,
proporcionando que profundidades da ordem de 20% da espessura do filme ndo afetem as

propriedades determinadas neste ensaio.

3.3.2 Resultados e discussoes

Utilizando-se as curvas de descarregamento, foram calculados os modulos de elasticidade
por meio do método de Oliver e Pharr (1992). A Tab. 3.4 apresenta os valores médios da

dureza e do modulo de elasticidade determinados.

Tabela 3.4 - Valores médios da dureza e do modulo de elasticidade para a carga de 20 mN.

Amostras Dureza (GPa) Modulo de Elasticidade (GPa)
Al 15,04+3,98 111,42+21,03
A2 15,24+3,12 105,12+18,91
A3 10,14+2,84 81,82+12,80
A4 26,56+7,09 220,38+39,57
AS 23,95+6,91 203,20+47,96

Nas Fig. 3.10 e 3.11, respectivamente, ¢ possivel ver tanto o comportamento da dureza
quanto do modulo de elasticidade do DLC em funcao da espessura total dos filmes DLC/CrN.

Ambos decrescem com o aumento da espessura total da camada.
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Figura 3.10 - Varia¢ao da dureza em fun¢ao da espessura total da camada.
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Figura 3.11 - Varia¢do do médulo de elasticidade em fung@o da espessura total da camada.

Uma exigéncia do método ¢ que o material ndo apresente o fendmeno de empilhamento
do material na borda da indentagdo durante a aplicacdo da forca no ensaio de indentacao.
Outro fenomeno que pode ocorrer ¢ o fenomeno de rebaixamento, caracterizado por um

afundamento do material ao longo do penetrador durante o ensaio de indentagao.
Segundo Oliver e Pharr (1992), o empilhamento ¢ insignificante para //hmax<0,7.

A Tab. 3.5 mostra a relagdo A/ hnax obtida no ensaio de indentagdo para as cinco
amostras analisadas. Para todas as amostras a rela¢do 4/ hyax € significativamente menor que

0,7.

Tabela 3.5 - Relagdo 4,/ h,.x obtida no ensaio de indentacdo.

Amostras hf/ hmax
Al 0,37+0,09
A2 0,32+0,10
A3 0,23+0,13
A4 0,45+0,04
A5 0,44+0,04

A técnica de indentag@o instrumentada permitiu obter os valores de dureza e o modulo de
elasticidade. Apesar da baixa rigidez do substrato, encontrou-se valores para a dureza da
ordem de 10 a 26,5 GPa para o DLC. O modulo de elasticidade para o DLC foi da ordem de
81 a 220 GPa e o coeficiente de Poisson considerado 0,30 . Os valores de dureza aqui

encontrados estdo dentro do admitido pela empresa HEF do Brasil.
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De Mello et al., (2009) analisaram um sistema, similar a este aqui tratado, de
multicamadas (CrN-Si-DLC depositadas num substrato de ago 1020), também, produzidas na
HEF do Brasil, Sdo José dos Pinhais PR, Brasil. Os valores de dureza encontrados variaram

de 12 a 19 GPa ao longo da profundidade de penetracao (38-130 nm).

Além da determinagdo da dureza da camada de DLC, como mostrado anteriormente,
avaliou-se a dureza global entre a camada de DLC e a camada de CrN, assim como, a dureza

global entre as camadas de DLC e CrN e o substrato.

A Fig. 3.12 mostra o esquema de indentacdo para a posicdo 1 (para determinacdo da
dureza da camada de DLC), para a posi¢do 2 (determinacgdo da dureza global entre as camadas
de DLC e CrN), e para a posicdo 3 (determinagdo da dureza global das camadas de DLC e
CrN e o substrato).

Filme de DLC
—*  Filme de CrN
| __—» Substrato

Figura 3.12 - Esquema das posi¢gdes de indentacao.

A dureza determinada decresce a medida que o indentador estd mais proximo do
substrato, como mostrado na Fig. 3.13, na qual para cada posicdo sdo mostradas as durezas
obtidas nas amostras analisadas. O grafico mostrado estd na escala logaritimica e a diferenga

de dureza entre as amostras também diminui, aproximando-se da dureza do substrato.
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Figura 3.13 - Dureza obtida em cada posi¢ao de indentacéo.
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Neste ensaio de indentagdo instrumentada, a familia mais delgada apresentou valores de

dureza e de modulo de elasticidade, para o DLC, superiores aos apresentados pela familia

mais espessa. Para a analise de dureza global, essa diferenga entre os dois grupos diminui a

medida que se aumenta a profundidade de indentagao.

34 Aderéncia

A aderéncia do filme de DLC ¢ avaliada por meio do ensaio de aderéncia por riscamento

e ensaio de aderéncia Rockwell, conforme esquematizado na Fig. 3.14.

Aderéncia
. 1
Ensaio de aderfncia por riscamento Enszaio de aderncia Roclowell
Micro-esclerdmetro Macro-esclerdmetro Equipaments de dureza Eoclwell
convencional

Figura 3.14 - Esquema de ensaios de aderéncia.
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3.4.1 Ensaio de aderéncia por riscamento

O ensaio de riscamento pode ser executado utilizando-se dois equipamentos analogos,
especialmente adaptados: macro-esclerometro e micro-esclerometro. Estes equipamentos
promovem a movimentagdo controlada da amostra e do indentador. O macro-esclerémetro e o
micro-esclerometro sdo mostrados na Fig. 3.15. Ambos sdo compostos por trés mesas
coordenadas, que permitem o movimento da amostra no plano horizontal ¢ 0 movimento do
indentador no eixo vertical. Um dispositivo controlador gerencia a movimentacao das mesas

coordenadas.

Figura 3.15 - Equipamentos: a) macro-esclerdmetro e b) micro-esclerdmetro.

Em relacdo ao macro-esclerometro, o micro-esclerometro trabalha em uma faixa de forca
menor. Enquanto o macro-esclerometro opera no fundo de escala de 200 N, o micro-
esclerdmetro é equipado com uma célula de carga tridimensional de alta resolugdo que opera
no fundo de escala de 18 N. E mais preciso tanto no posicionamento do indentador quanto na

medic¢do das forgas geradas no processo de interacao (DA SILVA e DE MELLO, 2009).

Estes equipamentos utilizados pertencem ao LTM (Laboratério de Tribologia e

Materiais), da Universidade Federal de Uberlandia.

O ensaio consiste na aplicacdo de uma determinada forca (expressa em Newton)
utilizando-se de um penetrador conico de diamante (Rockwell C), com um raio na ponta de
200 pm, o qual ¢é transladado ao longo de um percurso determinado para a verificacdo da

qualidade da aderéncia da camada depositada. Esta técnica possibilita a obtengdo de um
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resultado que indica a presenca de regides apresentando alguma irregularidade da referida

camada, a partir da ocorréncia de desplacamento do filme depositado.

Depois do ensaio, a impressdo do risco realizado pelo diamante ¢ caracterizada por um
microscopio eletronico de varredura. Em seguida, sdo avaliados o tipo e o tamanho da

deformacao ocorrida na camada depositada, a qual ¢ uma fungao do carregamento.

Usa-se como medida da coesdo do sistema filme/substrato, um carregamento abaixo do
qual um padrao de desplacamento do filme, a ser definido, acontece. A carga para a qual se
verifica o aludido padrao de desplacamento ¢ chamada de carregamento critico. Se padrdes de

desplacamento diferentes acontecerem, pode haver multiplos carregamentos criticos.

3.4.2 Ensaio de aderéncia Rockwell

Na analise dos ensaios sdo utilizados os padrdes de referéncia de comparagdo descritos
na norma VDI 3198. Sdo avaliados o tamanho e o tipo da camada desplacada ao redor de uma
impressdo no conjunto filme/substrato, usando-se a série de quadros apresentados na secdo
2.6.2.1. De acordo com a referida norma, considera-se uma perfeita deposi¢ao do filme a
verificagdo qualitativa das classes HF1 at¢ HF3. Acima da classe HF3 ¢ considerado que o
filme nao teve uma perfeita aderéncia e, consequentemente, existe desplacamento da camada

depositada.

Para este exame, aplica-se uma carga de 1471 N (150 kgf na escala HRC), a partir de um
equipamento de determinacdo de durezas na escala Rockwell, utilizando-se de um penetrador
conico de diamante com angulo de 120° para verificar a dureza superficial do material nas
amostras. Realizaram-se cinco exames para cada amostra, e utilizou-se o microscopio
eletronico de varredura para registro das condi¢des da superficie. Nesse equipamento, a carga

¢ aplicada de modo continuo e ndo intermitentemente.

3.4.3 Resultados e discussoes

3.4.3.1 Resultados dos ensaios de aderéncia por riscamento

Os valores criticos sdo obtidos por meio da analise visual, utilizando-se um microscopio,
e da curva de carga normal obtida durante o ensaio de riscamento. A Fig. 3.16 mostra o

gréafico de carga normal ao longo do risco para a amostra Al e a posi¢cdo dessa carga no risco.
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Os valores de carga critica, L¢, foram determinados seguindo o critério: para a primeira

falha adesiva que ocorrer no risco — L¢j, e para 100% de desplacamento — L.
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Figura 3.16 — Obtencgédo da carga critica para amostra Al.

Na Fig. 3.17, ¢ mostrada uma imagem da amostra com filme de DLC submetida ao
ensaio de riscamento com carga maxima de 5 N, utilizando o micro-esclerometro. O valor da
carga maxima de 5 N utilizado para as amostras Al, A2 e A3 foi suficiente para provocar a

falha de aderéncia. Como pode ser observado na Fig. 3.17, houve desplacamento.

Para a amostra A1, A2 e A3, evidencia-se que houve uma pequena deformacao plastica
da superficie havendo uma grande remogado do filme por meio dos aspectos de arrancamento
do material, com a existéncia de desplacamento, ou seja, ocorre o levantamento de pequenas
laminas de revestimento, as quais sdo posteriormente deslocadas lateralmente a superficie.

Essa ¢ uma falha classificada como uma falha do tipo adesiva, conforme discutido na se¢do
2.6.1.
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Meg WD Det  No. F———1 50um AccV  Piobe  Mag WD Det Mo, F—— 50um
%200 17 sE 1 DEMAT - CEFET MG 50K 50 %200 7 sE 1 DEMAT - CEFET MG

Probe  Mag WD Det  No. i 50um
50 x200 17 SE 1 DEMAT - CEFET MG

Figura 3.17 - Imagem do filme de DLC apds ensaio de aderéncia pelo método do riscamento. Amostra
Al, a) inicio do risco, b) meio do risco e c) fim do risco. Carga maxima de SN. MEV.

A Fig. 3.18, mostra uma imagem da amostra A4 e AS5, respectivamente, submetida ao
ensaio de riscamento com carga maxima de 5 N, no qual o valor de carga maxima utilizado

ndo foi suficiente para provocar a falha de aderéncia.

AccY  Piobe  Mag WD Dt No. F——1 S50um Acc Piobe  Mag WD D&t No. F——1 S50um
15.0kY 50 x 200 17 SE ¥ DEMAT - CEFET MG 15.0kV 5.0 x 200 ils: T 1 DEMAT - CEFET MG

Figura 3.18 - Imagem do filme de DLC apos ensaio de aderéncia pelo método do riscamento, a)
amostra A4 ¢ b) amostra AS. Carga maxima de SN. MEV.

Os resultados obtidos demonstram que ndo houve desplacamento, durante todo o
percurso de medigdo para as amostras A4 e AS, indicando que suas cargas criticas sdo bem

superiores a carga maxima aqui utilizada.
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A fim de determinar as cargas criticas das amostras A4 e AS, foi utilizado o macro-
esclerdmetro, com aplicagdo de uma for¢a crescente de até 15 N. Nas amostras A4 e AS
houve o aparecimento inicialmente de uma falha conformal, caracterizada pelo aparecimento
de trincas no fundo da pista, seguida de levantamento de lascas de revestimento, uma falha
tipicamente coesiva, pois as lascas formam-se pelo fato de o material do revestimento ser
quebradico. Estas lascas sdo depositadas no fundo da pista e/ou colocadas lateralmente a

superficie.

A falha de aderéncia ocorrida nas amostras A4 e A5 € representada na Fig. 3.19, na qual

uma carga maxima de 15 N ¢ utilizada.

100pm
—

100pm . 100pm
— - —

Figura 3.19 - Imagem do filme de DLC apds ensaio de aderéncia pelo método do riscamento. Amostra

A4, a) inicio do risco, b) meio 1 do risco, ¢) meio 2 do risco e d) fim do risco. Carga maxima de 15 N.
MEV.

A Fig. 3.20 apresenta o resultado do ensaio de aderéncia por riscamento realizado na
superficie do filme de carbono amorfo, para as diferentes condi¢des estudadas de espessura do
filme. As amostras A4 e AS apresentam uma falha tipicamente coesiva, com cargas criticas
superiores as obtidas para as amostras Al, A2 e A3, as quais apresentam uma falha

tipicamente adesiva.
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Figura 3.20 - Cargas criticas obtidas para as amostras.

Segundo Bull et al. (2003), os principais fatores que afetam a carga critica em que ocorre
a falha de aderéncia de um filme submetido ao ensaio de riscamento s@o o tipo de substrato, a
espessura do revestimento e a presenca de tensdes residuais resultantes do atrito entre o

penetrador de diamante e o filme.

Como os revestimentos aqui testados possuem o mesmo substrato em todos os casos, a
maior contribui¢do para a diferenca de aderéncia verificada entre os filmes pode ser resultante
da diferenca de espessura do revestimento e do nivel de tensdes residuais. Contudo, para o
caso em estudo a rugosidade pode ser considerada minima, e o indentador distribui a carga
normal sobre uma area maior, enquanto que para o caso de uma amostra de maior rugosidade
essa carga pode se concentrar parcialmente nos maximos do perfil ondulado da superficie,
aumentando localmente a tensdo residual (STRAFFORD et al., 1993). Esses maximos atuam
como fontes de tensdes residuais e aumentam a probabilidade de falha adesiva quando o
revestimento estd sob carregamento. Por outro lado, se as interfaces apresentam baixa
aderéncia, como acontece para as amostras Al, A2 e A3, entdo elas tornam-se ineficientes e

absorvem a energia da deformacgao plastica e consequentemente levam a perda de aderéncia.

Assim a maior contribui¢do para a diferenca de aderéncia entre os filmes aqui testados ¢
a diferenca de espessura do revestimento, caracterizando os dois grupos de familias ja

comentados anteriormente.
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3.4.3.2 Resultados dos ensaios de aderéncia Rockwell

A caracterizagdo da aderéncia foi realizada por meio do estudo do desplacamento do
filme, com carga aplicada de valor constante, utilizando-se o ensaio proposto por Heinke et al.

(1995).

Os resultados mostram que ndo houve desplacamento consideravel nas amostras A4 e
AS, porém, a formagao de uma grande quantidade de trincas radiais, ao longo da impressao,

pode ser verificada junto ao filme de carbono amorfo depositado (Fig. 3.21).

Figura 3.21 - Resultado qualitativo do ensaio de aderéncia Rockwell (HRC) para o filme de DLC/CtN
na amostra A5, mostrando uma boa aderéncia, a) visdo geral e b) detalhe das trincas. MEV.

Para as amostras A1, A2 e A3, verificou-se a ocorréncia de desplacamento total do filme
depositado (Fig. 3.22). A ocorréncia do desplacamento esta relacionada a baixa aderéncia do
sistema. Para o caso das amostras A4 ¢ A5, em ambas as condi¢des, pode-se evidenciar
significativa deformagao pléastica dos conjuntos filme substrato, sem significativo

desplacamento dos filmes depositados.

DEMAT - CEFET MG

Figura 3.22 - Resultado qualitativo do ensaio de aderéncia Rockwell (HRC) para o filme de DLC/CrN

na amostra A2, mostrando uma aderéncia deficiente, a) visdo geral e b) detalhe do desplacamento.
MEV.
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De acordo com os padrdes de qualidade indicados na metodologia proposta por Heinke et
al. (1995), conclui-se que o filme depositado nas amostras A4 e A5 (familia mais delgada)
apresenta boa aderéncia, enquanto os das amostras Al, A2 e A3 (familia mais espessa) sao

deficientes em aderéncia.

35 Determinacio da resisténcia de interface entre as camadas

A aderéncia entre as camadas adjacentes ao substrato ¢ extremamente importante para
garantir o desempenho desejado da camada multifuncional. Neste trabalho, foi utilizada uma
técnica simples, usando equagdes da mecanica da fratura, conforme mostrado por Xie et al.
(2006), para a medigdo quantitativa da aderéncia na interface, conforme discutido na secao

2.6.2.

3.5.1 Materiais e métodos

Os ensaios de indentagdo foram feitos usando um penetrador Rockwell. Foi adotado um
modulo de elasticidade de 1141 GPa e um coeficiente de Poisson de 0,07 (OLIVER e
PHARR, 1992), para o penetrador de diamante.

A profundidade da indentacdo deve ser muito maior do que a espessura do revestimento
para que as equagdes propostas na se¢do 2.6.2 possam ser usadas para a determinacdo das
deformacdes radial e circunferencial da camada. Deste modo, cargas de indentacdo de 10, 20,
30, 50, 100, 200, 400, 1000 e 1500N foram usadas no experimento. No ensaio foram
utilizadas trés amostras do sistema de multicamadas (CrN-Si-DLC depositadas num substrato

de aco 1020), especificamente as amostras A2 e A3 e AS.

A Fig. 3.23 mostra dois casos de desplacamento da camada de DLC causados pela
indentagdo, um desplacamento total (Fig. 3.23-a) e um desplacamento parcial (Fig. 3.23-b).
Quando o penetrador ¢ forcado a passar através do revestimento e do substrato, o
desplacamento ocorre na forma de uma placa anular de revestimento a medida que a trinca

avanga.
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Figura 3.23 - Desplacamento da camada de DLC causada pela indentagdo, a) amostra A3 e b) amostra
A5, para a carga de 400 N. MEV.

Esse desplacamento ¢ medido utilizando-se as imagens obtidas no MEV e no sistema de
geracao de imagem de superficie ndo contatante (interferdmetro a laser). Os dados obtidos
pelas leituras foram processados pelo programa Digital Surf Mountains Map Universal —

Versao 3.1.9.

A Fig. 3.24 mostra as imagens de indentagdo obtidas para as amostras A3 ¢ A5 para a
carga de 400 N, nas quais ¢ notado que para desplacamentos mais pronunciados, como ¢ o
caso mostrado na Fig. 3.24-a, a determinacdo das dimensdes do mesmo ¢ facilitada, caso

contrario, ¢ necessario fazer o uso das imagens via MEV.

Ipha= 45 Bata=30

Figura 3.24 — Imagem de indentagdo, a) amostra A3 e b) amostra A5, para a carga de 400 N.

Ja a determinacdo das dimensdes das indentagdes pode ser feita tanto via MEV quanto
via interferometria. A Fig. 3.25 mostra a imagem de indentagdo obtida via interferometria

para a amostra A5 e o efeito de empilhamento causado.
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Figura 3.25 - Indentagdo tipica na amostra A5 para uma carga de 1500 N, a) perspectiva, b) topografia
e c) perfil.

3.5.2 Resultados e discussoes

Neste experimento, foram feitas trés indentagdes para cada carga e os valores médios dos
raios da indentagdo e dos raios da interface anular gerada na indentagdo foram obtidos
conforme esbogado na Fig. 2.12 da se¢do 2.6.2. A tabela com esses valores ¢ mostrada no
ANEXO 1.
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Um exame de EDX das amostras indentadas revelou que todos os desplacamentos

ocorreram na interface do DLC com o CrN.

Por meio do mapeamento da distribuicdo de elementos quimicos, geraram-se mapas

composicionais dos elementos desejados. A Fig. 3.26 mostra os mapas composicionais dos

elementos C e Cr na amostra A3.

Cr

Os mapas composicionais mostrados na Fig. 3.26 revelam a distribuigdo dos elementos C

e Cr, evidenciando a camada de DLC rica em carbono, a camada de CrN rica em cromo.

A resisténcia da interface DLC/CrN ¢ calculada pelas equagdes expostas na se¢do 2.6.2,
por meio do ambiente Matlab, usando-se os valores da tabela mostrada no ANEXO I. O
comportamento da resisténcia de interface em fun¢do da carga de indentacdo ¢ mostrado na
Fig. 3.27 em que se verifica a estabiliza¢do dessa resisténcia de interface a medida que a carga

de indentacao aumenta.

10000

----A---- Amostra A3 ---#--- AmostraA5 ---@--- AmostraA2

1000

100

10

Resisténcia de interface (Jm-)

0 500 1000 1500
Carga de indentacdo (N)

Figura 3.27 - Comportamento da resisténcia de interface em fungo da carga de indentag@o.
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Os valores médios criticos da resisténcia da interface DLC/CrN para a amostra A3, AS e
A2 sdo respectivamante 17,88 + 1,65 Jm'z, 305,90 + 33,46 Jm?e 25,04 £ 2,51 Jm™. Verifica-
se que, os valores criticos de resisténcia da interface sdo maiores para a amostra AS, a qual

representa o grupo de amostras da familia mais delgada.
Uma vez que todos os desplacamentos induzidos pela indentacao sao devido ao modo II

de carregamento (cisalhante), a tenacidade na interface, Kjc, pode ser dada por

(TVERGAARD e HUTCHINSON, 1993):

1 1-0* 1-0°
G =—(1-p} { Ly 2}(2 3.1)
t 2( d) E, E, e

Onde G; ¢ a resisténcia de interface, £ ¢ v sdo modulos de elasticidade e coeficiente de
Poisson das duas camadas adjacentes que formam a interface, que tém indices 1 € 2, ¢ f; € 0

segundo parametro de Dundurs (TVERGAARD e HUTCHINSON, 1993) definido como:

1#1(1_202)_1%(1_201)
=— 3.2
ﬂd 2 ﬂ1(1_02)+ﬂ2(1_u1) ( )
com
_ 0,5E,
lul_(l-l—l)l) (33)
(&
_ 0,5E,
qu_(1+Uz) : (34)

Usando as duas equacgdes, o valor de tenacidade na interface DLC/CrN ¢ determinado,

conforme mostrado na Fig. 3.28.
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Figura 3.28 - Comportamento da tenacidade na interface em funcdo da carga de indentagao.

Os valores médios criticos de tenacidade na interface DLC/CrN para a amostra A3, A5 e
A2 sdo, respectivamante, 1,23 + 0,06 MPam”z, 8,43 + 0,46 MPam'? e 1,59 + 0,08 MPam'?.
Assim como na curva de resisténcia de interface, os valores de tenacidade também se
estabilizam a medida que a carga de indentacdo aumenta.

Verifica-se que, tanto os valores criticos de resisténcia da interface quanto os de
tenacidade sdo maiores para a amostra A5, a qual representa o grupo de amostras da familia
mais delgada, e menores para as amostras A2 e A3, que representam a familia mais espessa.

Objetivando a discussdo, para poder avaliar o comportamento estrutural do revestimento
estudado, o mesmo foi levado a fratura e depois analisado ao microscopio eletronico. Com a
analise da sec¢do fraturada, informagdes a respeito da aderéncia do DLC foram obtidas.

As superficies fraturadas do filme DLC/CrN foram analisadas através do microscopio
eletronico de varredura. Devido a dutilidade do substrato de ago 1020, a fratura foi realizada
em nitrogénio liquido.

As Fig. 3.29 e 3.30 exibem a secdo fraturada do filme DLC/CrN para as amostras A2 e

A5, respectivamente, que representam os dois grupos de familias.
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Figura 3.30 - Sec¢éo fraturada do filme DLC/CrN para a amostra AS. MEV.

Da observagdo qualitativa, uma boa aderéncia ¢ notada nas amostras da familia mais
delgada enquanto nas demais a aderéncia ¢ baixa como ja discutido e mostrado na se¢do 3.4,
por meio do ensaio de aderéncia, complementando deste modo os resultados aqui obtidos para

tenacidade na interface DLC/CrN.

3.6 Espectroscopia Raman

Para avaliar a qualidade do filme de DLC, a espectroscopia de espalhamento Raman ¢
utilizada. A espectroscopia de espalhamento Raman aparece como a técnica que proporciona,
em poucos segundos, informacdo quimica e estrutural do material sob andlise. A
espectroscopia Raman ndo necessita de nenhum tipo de preparacdo nem de alteracdo da
superficie em que vai ser feita a andlise, leva somente em consideragdo o material que esta

sendo analisado.
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3.6.1 Materiais e métodos

Os experimentos foram executados no Laboratério de Materiais (LABMAT) da
Universidade Federal de Santa Catarina — Departamento de Engenharia Mecanica. Foi
utilizado um microscopio Renishaw via Raman utilizando-se um laser de Argonio com
comprimento de onda na faixa de 514 nm com poténcia do laser de 80 %. As medidas foram

feitas no ar e a temperatura ambiente.

Como ajuste do equipamento, focou-se o feixe laser com o auxilio do microscopio com
um aumento de 200 vezes. Como pardmetro para a aquisi¢do, selecionou-se um intervalo de

varredura de 100-3200 cm™ e foram feitas 3 aquisicdes.

As aquisicdes nas amostras foram definidas como borda, meio e centro, como pode ser

visto na Fig. 3.31.

Analises Faman "’"’F/;

Figura 3.31 - Aquisicdo dos espectros na amostra.

Os parametros observados foram: intensidade de pico, razdo entre intensidades, posi¢ao
do pico, largura média a meia altura e inclinacdo de linha de base. A partir destes valores
foram obtidos: o percentual de hidrogénio (%H), as intensidades dos picos D e G (Ip, Ig) a
razdo Ip/lg, a posicdo dos picos D e G (pos-G, pos-D) e a largura média a meia altura das

bandas D e G (FWHM-D, FWHM-QG).

A correlagao utilizada para calcular o percentual de hidrogénio no filme, baseada na

inclinacao da linha de base do espectro, foi a seguinte (CASIRAGHI et al., 2005):

G

H(%)=21,7+16,6x10g{(1ﬁj[,um]} (3.5)

Em que m € o coeficiente angular da linha base do espectro no intervalo de 500 e 2000
cm’™.

A respeito da determinagdo da relagdao Ip/Ig e a posicdo do pico G, ambos foram
determinados a partir dos espectros Raman obtidos para cada amostra. O conhecimento da

posicao do pico G, a largura da banda G e, ainda, a relacdo Ip/Ig dependem do uso da técnica
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de deconvolugdo. Esta técnica consiste basicamente em associar-se as regides dos picos G e
D, vistas nos espectros, curvas matematicamente definidas como as de Gauss ou de Lorentz.
A soma das ordenadas destas curvas deve aproximar-se tanto quanto possivel do contorno do
espectro. A Fig. 3.32 apresenta o ajuste de um espectro Raman de um filme de carbono
amorfo. O espectro € representado pelos pontos dispersos em torno da curva superior que, por

sua vez, ¢ a soma das ordenadas das duas curvas gaussianas que foram a ela associadas.

4
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Figura 3.32 - Espectro de deslocamento Raman.

Além do estudo da relacdo Ip/lg, obtida por espectroscopia Raman, foi feito o estudo do
deslocamento da banda G, para a determinacao da qualidade dos filmes de DLC depositados,
essa avaliacdo da posicao da banda G também ¢ muito importante, pelo fato de que esse
deslocamento esté relacionado tanto 4 mudanga entre as hibridagdes sp> e sp” como também
as mudangas estruturais dos filmes de DLC. Nos espectros Raman dos filmes de DLC, a
banda D também pode sofrer um deslocamento em fungdo das mudangas estruturais dos
filmes, contudo a variacdo da banda G ¢ mais importante devido a sua relagdo direta com a

mudanca entre as hibridagoes sp3 e sp2 (FERRARI ¢ ROBERTSON, 2000).

3.6.2 Resultados e discussoes

Os espectros obtidos para o DLC para as varias espessuras sao mostrados na Fig. 3.33.
Todos apresentaram bandas largas com picos centrados na regido das bandas D e G do grafite,
0 que ja era esperado devido ao alto grau de desordem cristalografica, comprovando que se
trata de um filme de carbono amorfo. A tabela com os parametros observados na

espectroscopia Raman encontra-se no ANEXO II.
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Figura 3.33 - Comparagao dos espectros Raman.

As diferengas entre os espectros Raman para os filmes DLC nao sdo significativas. Eles
apresentam dois picos tipicos para o DLC (banda G em cerca de 1555+ 7 cm™ e banda D em
1380 + 7 cm™). A razdo de intensidade da banda D para G, Ip/lg, sofre pequenas variagdes
(0,60 = 0,08). Nao houve deslocamento consideravel do pico G, o que sugere que nao ter
havido varia¢ao no grau de desordem das ligagdes entre os carbonos. Variagdes consideraveis
foram notadas nas intensidades dos picos, que podem estar ligadas as diferentes espessuras do

filme de DLC.

Segundo Santos (2005), por meio de sistema de deposi¢do quimica a vapor com plasma
de alta densidade, com o aumento da espessura do filme torna-se necessario o aumento da
taxa de deposicao, pois, para filmes mais espessos, um processo de deposi¢cdo com menor taxa
de deposicao, aumentaria o tempo para a obtencdo do filme de DLC, ocasionando a geracao
de defeitos, como por exemplo, fissuras e o aumento da tensdo mecanica interna. Esse efeito
ocorre devido a reestruturacdo dos filmes de DLC, gerando uma menor conformidade
(acomodac¢do) das ligacdes tridimensionais do carbono durante o crescimento do filme e
maior tensao mecanica interna.

E esperado que este filme tenha um teor de hidrogénio entre 20% e 40% e uma dureza
entre 10 e 20 GPa (ROBERTSON, 2002). Nas amostras ensaiadas foi encontrado um teor de
hidrogénio médio de 21,92% =+ 1,15, o que deixa o filme estudado dentro da classificacdo

anterior.
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O hidrogénio também tem influéncia sobre a nucleagdo das ligagdes sp°. Por sua vez, este
tipo de hibridagdo ¢ responsavel pelas caracteristicas mecéanicas do filme. Contudo, um teor
de hidrogénio muito elevado pode levar ao aparecimento de um filme polimérico, de baixo
interesse tribologico. Portanto, conhecer a porcentagem de hidrogénio de um filme ¢€

fundamental em uma fase de desenvolvimento.

A concentragdo de hidrogénio nos filmes de carbono amorfo hidrogenados depende da
técnica e da composicdo gasosa utilizada no processo de deposi¢do. A concentragdo total de
hidrogénio determina as propriedades elétricas, Opticas e estruturais e, portanto, as
propriedades fisicas dos filmes. Santos (2005) mostra que a taxa de deposicao dos filmes de
carbono amorfo hidrogenados diminui com o aumento da concentracdo de hidrogénio no
plasma. Esse efeito ocorre, pois a interacdo das particulas dentro do plasma, nos processos de
deposi¢do, promove simultaneamente o efeito de corrosdo dos filmes que estdo sendo
crescidos. A distribuigdo de energia das espécies i0nicas no plasma pode ocasionar varios
efeitos que podem contribuir para a redu¢do da taxa de deposi¢do dos filmes. Na andlise de
espectroscopia Raman aqui apresentada ¢ notado que ha uma pequena tendéncia para que nas
amostras Al, A2 e A3 tenha um percentual de hidrogénio um pouco superior ao das amostras
A4 e AS. Para o primeiro grupo, tem-se um teor de hidrogénio médio de 22,85% =+ 0,55 e para
o segundo grupo 20,75% + 0,75. E importante esclarecer, que existem métodos melhores para
obtengio do percentual de hidrogénio, como a Espectroscopia de Emissdo Optica de Descarga
Luminescente (GDOES) do inglés “Glow Discharge Optical Emission Spectroscopy”.

Ferrari e Robertson (2000) avaliaram as relagdes entre os parametros do Raman de

excitagdo visivel e a quantidade de hibridizag¢des sp” no carbono amorfo hidrogenado, obtendo

uma relacdo entre a posi¢do da banda G, a relacdo Ip/I e a quantidade sp3 (Fig. 3.34).
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Figura 3.34 - Relagdo entre a mobilidade da banda G, a relagdo Ip/Ig com a porcentagem de ligagdes
sp’ presentes no filme, Ferrari e Robertson (2000).

Com base nessa relacio, um percentual aproximado de ligacdes sp’ foi identificado no
filme aqui tratado, por meio da localizacdo da banda G e da relagdo Ip/Ig, O resultado varia de
40% a 50%. Para esta faixa de valor, o filme estudado pode ser classificado como duro, com

uma dureza entre 10 e 20 GPa conforme mostra Tab. 2.1 (ROBERTSON, 2002).

A espectroscopia Raman aparece na literatura, basicamente, em dois contextos. O
primeiro, para a quantificagdo da localizagdo dos picos D e G, respondendo se o filme
analisado ¢ um DLC. Em segundo, como forma comparativa entre varios filmes por meio de
suas relacdes Ip/Ig com a respectiva porcentagem de ligagdes sp® presente. Uma vez que ja se
tenha uma base de dados, para novos filmes de caracteristicas semelhantes, pode se obter uma
informagdo aproximada do tipo de hibridizagio presente. E importante salientar, que o
método ndo da uma relagdo direta para obtencdo do percentual de sp® e que este deve ser
obtido por outros métodos, como a Ressonancia Magnética Nuclear (NMR) do inglés “nuclear
magnetic resonance” ou espectroscopia de perda de energia do elétron (EELS) do inglés

“electron-energy-loss spectroscopy” (FERRARI e ROBERTSON, 2000).

A espectroscopia Raman mostra diferencas ndo significativas entre os espectros Raman

para os filmes de DLC. Com base no percentual aproximado de ligacdes sp> encontrado no
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filme de DLC, os valores de dureza obtidos no ensaio de indentagdo instrumentada para as

duas familias analisadas estao dentro do esperado.

3.7 Caracterizacao tribologica

Para a avaliagdao tribologica dos revestimentos multifuncionais, se faz necessario,
primeiramente, definir qual o ensaio e as condi¢des nas quais serdo realizados estes ensaios. A
configuracdo que proporciona um movimento alternativo se mostra mais promissora para
estas analises, pois, a principal vantagem destes ensaios sdo que representam bem as
condigdes de atrito e de desgaste reais de componentes mecanicos. Como configuragdo destes
ensaios a geometria esfera sobre plano ou cilindro sobre plano sdo as mais utilizadas, pois
essas configuragdes facilitam a montagem e a avaliacdo do desgaste do corpo e contra corpo

(FRIDRICI et al., 2003).

3.7.1 Materiais e métodos

Para a realizac¢do dos ensaios foi utilizado um Tribometro Universal Plint®, modelo TE
67 Plint and Partners LDT. A caracterizagdo tribologica foi realizada ao ar em um ensaio de
desgaste ndo lubrificado alternativo, esquematizado na Fig. 3.35, em que tanto o potencial de
contato e a forca de atrito foram registrados continuamente, com um microcomputador. Uma
esfera de ago para rolamento AISI 52100, didmetro 5 mm, desliza sobre a superficie da
amostra em amplitude (10 mm) e frequéncia (2 Hz) constantes. Os ensaios foram conduzidos

sob umidade e temperatura ambientes.

Figura 3.35 - Esquema de configuracdo de deslizamento alternado, De Mello e Binder (2006).
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Os ensaios foram divididos em duas etapas. Na primeira foram realizados ensaios de

durabilidade conforme modelo proposto por De Mello e Binder (2006).

O método de avaliagdo da durabilidade, desenvolvido por De Mello e Binder (2006),
consiste em um método de carregamento incremental. A durabilidade da superficie foi
determinada aumentando-se a carga normal em um valor definido em cada intervalo de tempo
constante. Ao aumentar a carga do peso morto normal, em incrementos de 7 N em um
intervalo de 10 minutos, a durabilidade da superficie da camada multifuncional foi
determinada. A durabilidade da superficie foi definida como o trabalho (Nm) em que o valor

do coeficiente de atrito ndo ultrapasse o valor de 0,20 (efeito de lubricidade).

Com esta metodologia de ensaio, desenvolvida por De Mello e Binder (2006), pode-se
determinar a carga maxima que os materiais suportam para este sistema tribologico, além de

se ter um ensaio de tempo reduzido.

Apos a andlise de durabilidade, foram definidas as condi¢Oes de ensaio para se avaliar
com isto o coeficiente de atrito e a taxa de desgaste dos materiais analisados (corpo e contra
corpo).

A metodologia para a determinacdo do desgaste do corpo consiste da analise da
superficie através do interferdmetro laser e subsequente determinagdo do volume de material

removido, com o auxilio do programa Digital Surf Mountains Map Universal.

O desgaste do contra corpo (esfera) foi determinado a partir da medi¢cao do diametro da
calota removida durante o ensaio. A determinacdo desse didmetro foi obtida por meio de
imagens geradas na interferometria a laser, e com esse didmetro, obtém-se matematicamente o
volume de material removido. A taxa de desgaste foi definida como o volume

desgastado/trabalho (mm’/Nm).

A técnica utilizada foi a técnica de triboscopia. A triboscopia se baseia
fundamentalmente na producao de imagens numéricas de sinais adquiridos durante o ensaio.
Portanto, uma imagem triboscopica ¢ uma representa¢do tridimensional de flutuagdes dos
parametros fisicos durante um ensaio de desgaste com uma resolucdo espacial e temporal

superior a comumente obtida com a representacao classica destes paradmetros fisicos.

A técnica da triboscopia foi empregada primeiramente por Belin (1993) que demonstrou
que informagdes complementares da condicdo do contato podem ser obtidas por meio do

registro simultaneo de medidas de atrito e de resisténcia de contato espacialmente resolvidas.
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Durante o deslizamento, sinais de um parametro fisico qualquer, tal como a for¢a de
atrito ou a resisténcia elétrica de contato da interface, sdo adquiridos e armazenados

continuamente.

Por meio do uso desta forma de apresentacdo, pode-se localizar algumas variagdes
instantaneas, ambas no tempo e na posicdo, de quaisquer parametros triboscopicos
monitorados durante um ensaio triboldgico. Deste modo, as imagens numéricas produzidas
pela triboscopia contém, simultaneamente, os detalhes inerentes as peculiaridades locais, sem
perder de vista a evolucdo global do fendmeno tribologico (BELIN, 1993; BELIN et al., 1994;
BOZZI1 ¢ DE MELLO, 2006).

A apresentagdo dos resultados dos ensaios tribologicos foi dividida em duas etapas, a

primeira da analise da durabilidade e a segunda da taxa de desgaste dos materiais analisados.

3.7.2 Analise da durabilidade dos revestimentos multifuncionais

Nas Fig. 3.36 e 3.37 sdo apresentadas as curvas tipicas de durabilidade das amostras A3 e

AS respectivamente.

Para a amostra A3 o coeficiente de atrito médio inicia-se em torno de 0,07 e vai
aumentando progressivamente com o incremento de carga. Ao ser aplicado o décimo quinto
incremento de carga, que corresponde a 105 N, o limite de lubricidade 0,2 ¢ atingido. Para a
amostra AS, o coeficiente de atrito médio inicia-se em torno de 0,1 para depois ficar
praticamente constante no valor de 0,07 até ser aplicado o décimo sexto incremento de carga

que corresponde a 112 N.
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Figura 3.36 - Curvas tipicas de durabilidade: a) coeficiente de atrito, b) potencial de contato e c)
triboscopia da amostra A3.

Estes dois valores de coeficiente de atrito caracterizam o DLC como um material

lubrificante solido, pois seu valor fica abaixo de 0,2.

A andlise da curva de potencial de contato, tanto para a amostra A3 quanto para a
amostra A5, mostra que inicialmente os valores sdo altos, caracteristicos de contatos carbono
amorfo-metal e, na sequéncia, diminuem constantemente para atingir praticamente zero.
Durante o decréscimo do potencial de contato, pequenas variagdes sdo notadas, devido a
presenca de DLC na interface. Este efeito ocorre, até que o potencial de contato atinja valores
préoximos a zero e o coeficiente de atrito se eleve para valores que extrapolem o valor limite

fixado de 0,2, ndo retornando mais para abaixo deste valor ao longo do ensaio.
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Figura 3.37 - Curvas tipicas de durabilidade: a) coeficiente de atrito, b) potencial de contato e c)
triboscopia da amostra AS.

Como os resultados mostram influéncia da diferenga de propriedades mecénicas das
camadas multifuncionais na durabilidade da superficie, foram avaliados o coeficiente de atrito
e a durabilidade das demais amostras (Al, A2 e A4). Porém, uma analise geral das curvas de
coeficiente de atrito das diferentes amostras demonstra que, para alguns materiais, o limite de
0,2 foi ultrapassado para logo na sequéncia retornar para o valor abaixo deste limite. Isto iria
gerar uma andlise prematura do valor da durabilidade, uma vez que esta oscilacdo pode estar
correlacionada a adaptagdo da camada de DLC. Desta forma, definiu-se como final da
durabilidade do material quando o valor ultrapassar o limite de 0,2 e permanecer acima deste
limite.

Definidos os critérios para se determinar a durabilidade, foram realizados ensaios com

incrementos de cargas para as amostras Al, A2, A3, A4 e AS5. Os valores médios de
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durabilidade podem ser visualizados na Fig. 3.38 e os valores médios de coeficientes de atrito,

dentro do limite de lubricidade de 0,2, obtidos para cada amostra na Fig. 3.39.
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Figura 3.38 - Durabilidade para as amostras Al, A2, A3, A4 e AS.
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Figura 3.39 - Coeficiente de atrito para as amostras Al, A2, A3, A4 e AS.

A durabilidade das superficies apresentou comportamento similar entre as amostras
analisadas. Os valores de durabilidade estabelecidos encontram-se na mesma magnitude.
Contudo, os menores coeficientes de atrito encontram-se representados nas amostras A4 e AS,
coeficientes estes que possuem valores médios de aproximadamente a metade do coeficiente
médio das demais amostras. Se comparada a imagem da triboscopia obtida, verifica-se que as

amostras Al, A2 e A3 apresentam picos de coeficiente de atrito superiores a 0,2 em diferentes
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partes da posicdo de deslizamento, ao contrario das amostras A4 e A5 que mostram um perfil
suave de coeficiente de atrito até atingirem o limite de 0,2. A Fig. 3.40 mostra a imagem da
triboscopia obtida para as amostras A3, A2 e AS momentos antes de atingir o limite de 0,2, na
qual se verifica para a amostra A2 ¢ A3 a ndo uniformidade dessa regido e os picos de
coeficiente de atrito acima de 0,2. A presenga de DLC na interface pode estar contribuindo
para essa ndo uniformidade da regido desgastada, sendo que estudos mais aprofundados sao

necessarios, os quais extrapolam os objetivos deste trabalho.
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Como comentado anteriormente, foi monitorado também o potencial elétrico de contato,
indicador da presenca de compostos isolantes no contato, em que se verifica para a amostra
A5 a uniformidade do potencial de contato nessa regido, enquanto para a amostra A3 o

mesmo nao acontece (Fig. 3.41).
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Figura 3.41 - Imagem da triboscopia obtida para as amostra A3 e AS, respectivamente, momentos
antes de atingir o limite de 0,2.
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3.7.3 Analise da taxa de desgaste dos revestimentos multifuncionais

Apods a analise da durabilidade dos revestimentos multifuncionais, foram realizados
ensaios com condicdes constantes para determinar o parametro de carga a ser utilizado no
ensaio tribologico. Foram realizados ensaios com cargas constantes de 7 N e 14 N nos tempos
de 1, 3 e 5 horas nas amostras A4 e A3. A curva da taxa de desgaste obtida para a amostra A4
¢ mostrada na Fig. 3.42 na qual a taxa de desgaste diminui em fun¢do do tempo para a carga

de 7 N, enquanto para a carga de 14 N praticamente ndo ha influéncia do tempo.

3,00

[ —— Cargacontantede7N  —®—Cargacontantede 14N
2,50 ) \
2,00 |
1’50 i \i

1,00

Taxa de desgaste (mm3/Nm) x 107

0,50 . . . . . .
0 1 2 3 4 5 6
Tempo de ensaio (horas)

Figura 3.42 - Taxa de desgaste obtida para a amostra A4 nas cargas constantes de 7 N ¢ 14 N nos
tempos de 1, 3 e 5 horas.

Na amostra A3, houve desplacamento do revestimento da camada de DLC, nao
permitindo, para efeito de analise, uma determinagdo da taxa de desgaste. A Fig. 3.43 mostra
uma imagem obtida por interferometria e a imagem da triboscopia, evidenciando a regido

onde ocorreu o desplacamento para a amostra A3 na carga de 7 N em um tempo de 1 hora.

Esta analise permitiu determinar tanto o parametro de carga, 7 N, quanto o tempo de
ensaio, 1 hora, a ser utilizado no ensaio triboldgico, de modo a minimizar a0 maximo a

ocorréncia do desplacamento da camada de DLC.
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Figura 3.43 - Imagem da interferometria e imagem da triboscopia obtida para a amostra A3 e o
desplacamento da camada de DLC.

Ap0s a analise da durabilidade dos revestimentos multifuncionais e a determinacdo do
parametro de carga, foram realizados ensaios com condigdes constantes para determinar o
coeficiente de atrito ¢ a taxa de desgaste dos revestimentos, bem como, do contra corpo
utilizado no ensaio tribologico. Os parametros utilizados nos ensaios foram:

Cargade 7 N;

Tempo de ensaio de 1 hora;

Amplitude de 10 mm;

Frequéncia de 2 Hz;

Contra corpo com esfera de aco AISI 52100 de 5 mm de didmetro;

Sem lubrificagao;

Temperatura e umidade ambientes.
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Aqui sdo apresentadas as imagens de triboscopia, tipicas do coeficiente de atrito das
amostras A4 e AS5, respectivamente, obtidas para uma carga constante de 7N durante um

tempo de ensaio de 1 hora (Fig. 3.44 ¢ 3.45).

Coeficiente de Atilo

i -4 0
Resia Bl s Ao dmm] Disténcia de deslizamanio [m]

Figura 3.44 - Imagem da triboscopia obtida para a amostra A4.
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Figura 3.45 - Imagem da triboscopia obtida para a amostra AS.

Em ambos os casos, as amostras A4 e A5, que representam a familia mais delgada, o
coeficiente de atrito se manteve estadvel, com pequenas oscilagdes ao longo da superficie
ensaiada. O mesmo ja ndo acontece com as demais amostras, que representam a familia mais

espessa.
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A Fig. 3.46 apresenta uma imagem de triboscopia tipica para a amostra A2, na qual ¢

mostrado o efeito do desplacamento do filme de DLC no coeficiente de atrito ao longo da

superficie ensaiada.
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Figura 3.46 - Imagem da triboscopia obtida para a amostra A2.
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Logo, os coeficientes de atrito determinados para as amostras pertencentes a familia mais

espessa, conforme mostrado na Fig. 3.47, sao fortemente influenciados pelo desplacamento do

DLC que ocorre durante o ensaio de deslizamento.
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Figura 3.47 - Coeficiente de atrito obtido para todas as amostras na carga constante de 7 N em um

tempo de 1 hora.
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Mesmo com o desplacamento ocorrido nas amostras Al, A2 e A3, o coeficiente de atrito
se mantém em uma mesma ordem de grandeza para todas as amostras, com um valor médio
de coeficiente de atrito em torno de 0,1. Isso acontece pelo fato de, mesmo com o

desplacamento, ainda existe a presenca de DLC na interface.

A Fig. 3.48 apresenta a taxa de desgaste dos revestimentos multifuncionais e do contra

corpo utilizado nos ensaios triboldgicos.
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Figura 3.48 - Taxa de desgaste dos revestimentos multifuncionais e dos contra corpos.

De forma similar ao coeficiente de atrito, a taxa de desgaste, tanto do material quanto do
contra corpo, se mantém em uma mesma ordem de grandeza para as amostras A4 e AS.
Enquanto para as amostras Al, A2 e A3, devido ao desplacamento ocorrido durante o ensaio,
ocorre uma grande dispersao dos resultados. Contudo a anélise dessa taxa média de desgaste ¢

importante para a compreensao ¢ a caracterizacao desses dois grupos de familias.

Os menores valores de taxa de desgaste sdo encontrados nas amostras A4 e AS,
caracterizando esses revestimentos multifuncionais como um autolubrificante a seco. Em
aplicacdes triboldgicas, nas quais se deseja evitar o desgaste, a andlise do sistema como um
todo, ou seja, o par tribologico, ¢ essencial. Nela se verifica que a taxa de desgaste do contra
corpo € um pouco menor que a do revestimento multifuncional, mas estd na mesma ordem de
grandeza. A Fig. 3.49 mostra uma transferéncia da tribo camada do revestimento
multifuncional para o contra corpo, minimizando com isto o desgaste do par tribologico da
familia mais delgada. J4 para os casos em que ocorreu o desplacamento, essa tribo camada

nao aparece como mostrado na Fig. 3.50.
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Figura 3.49 - Marca de desgaste do contra corpo com a presenca da tribo camada. MEV.

Figura 3.50 - Marca de desgaste do contra corpo sem a presenca da tribo camada. MEV.

De um modo geral, mais uma vez, sdo caracterizados os dois grupos de familias, em que
a familia mais delgada, como nos outros ensaios, apresenta melhor desempenho, pois, apesar
de parametros como a durabilidade e o coeficiente de atrito estarem em uma mesma ordem de
grandeza para ambos os grupos, a familia mais espessa sempre apresenta desplacamento do
filme de DLC.

Apb6s a caracterizagdo mecanica desse sistema multifuncional, onde, aspectos
morfoldgicos, estruturais e quimicos foram avaliados, evidenciou-se que as diferencas

apresentadas, em funcdo da espessura, entre as duas familias sdo devido a aspectos
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morfoldgicos e estruturais. A espectroscopia Raman mostrou diferencas ndo significativas
entre os espectros Raman para os filmes DLC, dos dois grupos de familias. Assim como a
caracterizacdo tribologica, por meio de andlise da durabilidade e da taxa de desgaste,

confirmou essa diferenca entre as duas familias.

Contudo, ainda existe a necessidade de compreensdo e de determinagao das relagcdes que
as espessuras dos filmes que compdem o revestimento multifuncional causam nos campos de
tensdo e deformacdo gerados no sistema, de modo a potencializar a utilizacdo desse sistema

multifuncional. No capitulo seguinte essa analise ¢ feita por meio de simulagdes.



CAPITULO IV

4 SIMULACOES

Em muitas aplicagdes dos revestimentos multifuncionais, o contato mecéanico do corpo
revestido com um contra corpo ocorre, € a interagdo mecanica € inevitavel. Neste caso, a vida
util e confiabilidade do sistema sdo determinadas, de certa forma, pela interacdo mecanica.
Neste contexto, o conhecimento dos campos de tensdo e de deformacgdo gerados no sistema
filme-substrato, devido ao contato mecanico ¢ muito util, por exemplo, para analise de falhas,

ou para um projeto otimizado de sistemas de filme com maior durabilidade.

Neste trabalho, a determinag¢do dos campos de tensdo e deformacdo gerados no sistema
multifuncional foi feita através de simulagdes. Devido a complexidade de determinacao
desses campos de tensdo e deformagdo, pois os mesmos sdo fortemente influenciados pelas
caracteristicas de interagcdo entre o revestimento multifuncional e o substrato, optou-se pela

utilizagdo de uma ferramenta computacional chamada FilmDoctor”.

O FilmDoctor® é um pacote abrangente de programa de otimizagdo para qualquer contato
e aplicagoes de carga. Ele permite a modelagem e a simulagdo realista de grande variedade de
situacdes de contato e de carregamento, mesmo em materiais estruturados, extremamente
complexos, como os revestimentos multifuncionais, revestimentos anisotrdpicos e tensoes
intrinsecas, bem como defeitos de material e inclusdes. Usando o FilmDoctor™ ¢ possivel
avaliar uma distribuigdo completa de tensdo de diferentes tipos (como a tensdo normal na
direcdo x, y, z, tensdes cisalhantes, tensdo de Von-Mises, entre outras) em quase todas as

condicdes relevantes na pratica.

O FilmDoctor® é um programa completamente novo desenvolvido pelo Instituto Saxonio
de Mecanica da Superficie. Uma equipe de cientistas e de programadores, utilizando as
ultimas descobertas no campo da mecanica do contato desenvolveu esta ferramenta de analise

extensiva para todos os tipos de indentagdo, especialmente para os dados obtidos a partir de
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material revestido e substratos, mesmo no caso de enormes diferencas em modulos de
elasticidade. O programa apresenta o modelo hertziano estendido (SCHWARZER, 2007c;
SCHWARZER e FUCHS, 2006; SCHWARZER, 2006b; SCHWARZER e GEIDEL, 2006)
para materiais com multicamadas e utiliza o conceito do indentador efetivo, introduzido por

Pharr e Oliver, em 1995.

E sabido que o método classico de Oliver e Pharr é base de uma abordagem teérica linear
elastico monolitico (homogénea) apenas para semi-espagos. Assim, no caso de experimentos
de indentacdo instrumentada em materiais revestidos, surge o problema de como tomar
corretamente o efeito do substrato e de outras estruturas sobrepostas (como areas de transi¢ao

na interface) em consideracdo (SCHWARZER, 2007b).

Bolshakov et al. (1995) introduziram o conceito do indentador efetivo em uma refinada
série de publicacdes até que, alguns anos depois, Pharr e Bolshakov (2002) em seu trabalho
fazem uma descri¢do muito completa e ilustrativa do conceito, Schwarzer (2004), entdo,
busca um modelo matematico suficientemente flexivel que permite a avaliagdo do campo
elastico produzido pelo penetrador efetivo em um forma totalmente analitica. Até ento,
apenas os métodos numéricos (transformada integral, método dos elementos finitos e método
dos elementos de contorno) eram utilizados (PHARR e BOLSHAKOV, 2002). O resultado foi
uma extensdo da teoria classica hertziana apresentada por Schwarzer (SCHWARZER e
FUCHS, 2006; SCHWARZER, 2004). Mais tarde, Schwarzer também apresentou uma
variedade de aplicacgdes, juntamente com outros pesquisadores (SCHWARZER et al., 2006a e
2006b; SCHWARZER e PHARR, 2004).

O conceito de indentador efetivo ¢ apresentado na Fig. 4.1. Os principios basicos sdo
derivados de observagdes obtidas a partir de simulagdes de elementos finitos de indentagdes
de materiais elasto-plasticos por um penetrador conico com angulo de 70,3°. Durante o
carregamento inicial do penetrador (Fig. 4.1-a), ambos os processos de deformacao, plastica e
elastica, ocorrem, e o penetrador conforma perfeitamente a forma da impressao. No entanto,
durante a descarga (Fig. 4.1-b), a recuperacao elastica causa na impressao uma mudanga de
sua forma. Uma observacdo importante ¢ que a forma no descarregamento ndo ¢
perfeitamente cOnica, mas apresenta uma curvatura convexa sutil, que foi exagerada na Fig.
4.1-b para fins de ilustracdo. Sendo o penetrador elasticamente recarregado (Fig. 4.1-c), a area
de contato aumenta de forma gradual e continuamente até que a carga plena seja novamente
atingida, um processo que deve ser o inverso do que acontece durante a descarga, pois ambos

os processos sao elasticos. E esta mudanga continua na area de contato que produz as curvas
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ndo-lineares de descarga. O problema de contato elastico relevante ndo ¢ o do indentador
conico em uma superficie plana, mas um indentador conico prensado em uma superficie que

tem sido distorcida pela formagao da impressao.

(2] carregamento (b} Descarregamenta [c}Recarregamantao

b Elastica
Plasticg

TIJ AP
| I —— e
kT Y i
WP L
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Figura 4.1 - Conceitos utilizados para entender e definir o conceito de indentador efetivo, Oliver e
Pharr (2004).
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A forma matematica da curva de descarga pode ser compreendida por meio da introducao
do denominado indentador efetivo. Conforme mostrado na parte inferior da Fig. 4.1, a forma
do indentador efetivo ¢ aquela que produz o mesmo deslocamento de superficie normal em
uma superficie plana que seria produzido pelo penetrador cdonico sobre uma superficie
distorcida pela formacdo da impressdo. A forma de um indentador efetivo ¢ descrita por uma
funcdo z= u (r), em que u (r) ¢ a distancia entre o penetrador conico e a superficie deformada
ap6s descarregamento e » ¢ a distancia radial do centro de contato. Assim, a forma da
superficie deformada ¢ conhecida, a fungdo u (r) pode ser encontrada e o indentador efetivo
pode ser construido. Simulagdes utilizando elementos finitos tém mostrado que a construgdo
do indentador efetivo desta forma fornece uma representagdo precisa dos dados de
descarregamento (PHARR e BOLSHAKOV, 2002; BOLSHAKOV et al., 1995). Embora a
forma exata do indentador efetivo dependa das caracteristicas de deformacdo elastica e
plastica do material, este sempre tem um perfil suavemente arredondado na ponta. A razao
para isto ¢ que a inclinagdo da impressdo de descarregamento no seu centro corresponde
exatamente a inclinagdo do penetrador conico (ou seja, as duas superficies perfeitamente
conformes na ponta do penetrador). Assim, a deformagdo pléstica produzida durante a
impressao tem o interessante efeito de remover a singularidade elastica na ponta do

penetrador.
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Pode-se dizer que Pharr transformou um dificil problema de um bem definido indentador
agindo sobre uma superficie deformada elasto-plasticamente em um problema de um
indentador efetivo e uma superficie plana (Fig. 4.1). Isto permite uma melhor discussdo sobre
a curva de carregamento e de descarregamento em relacao aos efeitos que ocorrem durante o

processo de penetragao.

Ao estender a abordagem cléssica hertziana, Schwarzer encontrou um modelo muito
flexivel e bastante geral para a forma de superficie da regido de contato (SCHWARZER,
2004; SCHWARZER, 2006a; SCHWARZER, 2006d):

ws(r)+w(r)=§ ——————— —, (4.1)

Com o w; e w; como deslocamentos normais a superficie da amostra e indentador,
respectivamente, € o a aproximacao central dos dois corpos resultantes do contato. Os
parametros geométricos di (i = 0, 2, 4, ...) descrevem a forma do penetrador efetivo. O
conhecimento do penetrador efetivo permite a avaliagdo do raio de contato, e da distribuigao
de pressdao com os ¢, coeficientes, Eq. (4.2). Aplicando-se a abordagem tedérica mostrada por
Schwarzer (2000a), qualquer campo de tensdes conhecido por uma distribuicao arbitraria de
carga para o semi-espaco homogéneo pode ser estendida para sistemas em camadas. Para o
caso de penetradores simétricos de revolucao, a abordagem hertziana estendida
(SCHWARZER, 2004; SCHWARZER ¢ PHARR, 2004) leva a uma distribuicdo da tensao
superficial do tipo:

N

O (r,H) = annr" a’—r*. (4.2)

n=0

Para uma avaliagdo completa, também ¢ importante a obtencdo das tensdes de
cisalhamento (SCHWARZER, 2006¢):

N

Too(r,0)= Zcmr" Na' -r?, (4.3)
n=0
N

7, (r.0)= ZCTW}"" NVal -7 . 4.4)
n=0

A partir do perfil de pressdo resultante sob o penetrador e considerando-se todas as
condi¢gdes de contorno, a tensdo total da amostra pode ser calculada. Nos casos em que a

deformacao plastica ocorreu, a tensdo maxima de von Mises, no inicio de descarregamento,
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pode ser considerada como uma boa medida para a tensdo de escoamento (CHUDOBA et al.,

2004).

4.1 Simulacdo dos problemas de contato para a otimiza¢io das propriedades
elasticas de revestimentos

Nesta se¢do, faz-se uma simula¢do dos problemas de contato para a otimizagdo das
propriedades elasticas do revestimento sobre um substrato macio, de modo que a distribuicao
de tensdes dentro de uma determinada faixa de carga ndo atinja valores elevados o suficiente
para causar deformacdo plastica ou fratura. Um sistema multifuncional com uma estrutura de
camadas ideal, em funcdo das propriedades elasticas de cada camada, ¢ apresentado por meio

dessa analise.

4.1.1 Materiais e métodos

Utiliza-se o programa FilmDoctor” para a avaliagdo do campo elastico. O modelo é
ilustrado por meio de um sistema hipotético constituido de um substrato macio e um filme
adequado de multiplas camadas. E utilizado o procedimento mencionado para até cinco
camadas, e um revestimento ideal ¢ proposto em funcdo da variacdo dos pardmetros do
modulo de elasticidade e coeficiente de Poisson. O efeito do penetrador ¢ descrito por um
penetrador conico com um angulo de ponta de 120° e raio de 200 um. As cargas aplicadas as
superficies dos sistemas hipotéticos sdo para obtencdo do caso extremo de inicio da
deformacao pléstica no substrato em func¢do do valor critico da tensdo de von Mises, com um
coeficiente de atrito, p=1, com um raio de contato, a=1pm e com uma espessura total do
filme, e=1pm.

Os parametros mecanicos dos diferentes sistemas hipotéticos sdo apresentados na Tab.

4.1, na qual o modulo de elasticidade £ ¢ dado em GPa e a espessura e em pm.

Tabela 4.1 - Parametros mecanicos dos diferentes sistemas hipotéticos.

Sistemas Camada 1 Camada 2 Camada 3 Camada 4 Camada 5 Substrato
E/ve E/v/e Elvle E/vle El/vle E/v
Sistema 1 300/0,25/1 - - - - 190/0,3
Sistema 2 500/0,25/1 - - - - 190/0,3
Sistema 3 500/0,25/0,5 400/0,25/0,5 - - - 190/0,3

Sistema 4 300/0,25/0,5 400/0,25/0,5 - - - 190/0,3
Sistema 5 200/0,25/0,2  400/0,25/0,2  300/0,25/0,2  250/0,25/0,2  200/0,25/0,2  190/0,3
Sistema 6  300/0,25/0,2 400/0,25/0,2  300/0,25/0,2  250/0,25/0,2  200/0,25/0,2  190/0,3




106

Para esta analise ¢ utilizada a tensdo de von Mises, conforme Eq. (4.5):

0 =N =0 = M(0n 0, ) (-0, )+ -0y rox( e v)] @)

E importante frisar que para esta analise utiliza-se um coeficiente de atrito que gera uma
parcela grande da carga de cisalhamento na dire¢do X, pois, a forca normal ¢ frequentemente
acompanhada de solicitagdes tangenciais que decorrem da cinematica relativa das superficies
dos solidos em contato. A solicitagdo tangencial desenvolvida atua no plano da superficie de
contato e ¢ perpendicular a solicitagdo normal. A presenca do atrito introduz alteracdes
significativas no estado de tensao no interior dos solidos em contato. A forca de atrito também
¢ responsavel por alterar a localizagdo do ponto onde atua a tensdo de cisalhante maxima, o
qual se move da superficie de contato para o interior do sélido em contato a medida que o
coeficiente de atrito diminui (JOHNSON, 1985; BORESI et al., 1993). Para exemplificar este
fato, foi simulado o comportamento da tensao von Mises ao longo das coordenadas x e z para

o sistema 6 com coeficientes de atrito de 1, 0,5 e 0,1. Conforme ¢ mostrado na Fig. 4.2.
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Figura 4.2 - Tensao de von Mises ao longo das coordenadas x e z para o sistema 6 com coeficientes de
atrito de a) 1,0,b) 0,5 e ) 0,1.

Além disso, a tensdo de tragdo ao longo da superficie (z=0) ¢ diminuida, o que ¢
importante, pois reduz a possibilidade de desplacamento desse filme. Contudo, as atengdes
agora sdo voltadas para o interior do sistema, no qual a camada em questdo deve ter uma
tensdo de resisténcia superior a tensdo mecanica atuante nesta camada. Para uma determinada
for¢a normal aplicada ao contato entre os dois solidos esta associado um coeficiente de atrito
e uma for¢a tangencial ou de atrito. Consequentemente, os valores da tensdo normal maxima e

da tensdo maxima de von Mises também vado depender desses parametros. Contudo, a
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estrutura para um sistema ideal, proposta aqui, ¢ conservativa, logo aplicavel aos demais

casos com menores coeficientes de atrito.

4.1.2 Resultados e discussoes

Para efeito de simplificagdo, apenas os valores maximos da tensdo de von Mises serdo
comparados. Na Fig. 4.3 os valores maximos das tensdes de von Mises para as diferentes
camadas individuais sdo mostrados. Assumindo que o valor critico para o inicio da
deformacado pléstica no substrato ¢ de aproximadamente 300 MPa (AISI 1020) (EFUNDA,
acesso em 18 maio 2012), deve-se evitar a geracao desses valores de tensdo nas proximidades
da regido de interface. Mas, como mostrado na Fig. 4.3, tanto nos sistemas de camada unica
como nos de camada dupla, a tensdo critica ¢ ultrapassada na interface. Além disso, essas
condi¢des de carregamento causam tensdes relativamente altas na superficie (Fig. 4.4). Na
Fig. 4.5, tensdes como a do sistema 2 podem levar a fissuras e, posteriormente, ao

desplacamento do filme.
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Figura 4.3 - Valores maximos da tensdo von Mises ao longo do eixo z para todos os sistemas.



109

2
1,5
g 1 .
e 3 A
x 0.5 E T ah
® 0 : -
£ f —— Sistema 1 X 9259
o .- K P
2 0.5 f —=— Sistema 2
'§ -1 —=&— Sistema 3
§-1,5 : Sistermer4
2 f___—%— Sistemab
25 —+— Sistema 6 . . . .
-3 -2 -1 0 1 2 3
x (um)

Figura 4.4 - Tens3o normal x na superficie (z=0) para todos os sistemas.

Ainda na Fig. 4.3, é mostrado que um revestimento multicamadas com um aumento
gradual do médulo de elasticidade em contraste com uma Unica camada com uma transi¢ao
abrupta do material, reduz a tensdo de von Mises assim como também gera menores tensdes
de tragdo na interface. Schwarzer (2000b) mostrou em seu trabalho que a tensdo mecanica no
filme pode ser reduzida pela adicdo de uma camada com um menor médulo de elasticidade,

como mostrado nos sistemas 4, 5 e 6.

Com base nesta andlise, os sistemas 5 e 6 representam um bom sistema de revestimento,
contudo o sistema 6 possui menor gradiente de tensdo na transicdo da primeira para segunda

camada, conforme mostrado na Fig. 4.6.
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Figura 4.5 - Tens@o normal x na interface para todos os sistemas.
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Figura 4.6 - Tensdo normal x ao longo do eixo z para os sistemas 5 ¢ 6.

Com base nas andlises anteriores, um sistema ideal, com os respectivos modulos de
elasticidade de cada camada, pode ser representado pela estrutura principal proposta na Fig.

4.7.
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Figura 4.7 - Estrutura proposta para um bom sistema de revestimento.

Os parametros especificos que determinam essa forma devem ser ajustados para
propriedades conhecidas do substrato e dos materiais de revestimento, bem como a aplicacao
em questdo. Outro fator importante ¢ a maior possibilidade de ajuste da curva que representa a
forma do sistema ideal em fun¢do do numero de camadas. Quanto maior ¢ esse niumero, mais
preciso € o ajuste e, consequentemente menor € a diferenca de tensdo nas interfaces. Contudo,

devido a complexidade tecnoldgica de obtencao dessas camadas, as vezes, se torna necessario
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trabalhar com um menor numero de camadas e limites aceitdveis de tensdes geradas no

sistema.

4.2 Simulacdo dos problemas de contato para a otimizacio da espessura de
revestimento

Aqui, faz-se uma simulagdo dos problemas de contato para a otimizacdo da espessura de
revestimento atuando sobre um substrato macio, de modo que a distribuicao de tensdes dentro
de uma determinada faixa de carga ndo atinja valores elevados o suficiente para causar

deformagao plastica ou fratura.

4.2.1 Materiais e métodos

Assim como na secdo anterior, para a otimizagdo das propriedades elasticas de
revestimento, aqui também ¢ utilizada a simula¢do de um penetrador conico com um angulo
de ponta de 120° e raio de 200 pum. As cargas, aplicadas as superficies dos sistemas
hipotéticos, sdo para obten¢do do caso extremo de inicio da deformagdo plastica no substrato,
em fungdo do valor critico da tensdo de von Mises, com uma parcela grande da carga de
cisalhamento na diregdo x (coeficiente de atrito p=1), com uma tensido de Von Mises media
na interface de contato de 300 MPa. Contudo, neste caso, ¢ utilizada uma espessura total do
filme e de até 8um, pois estudos preliminares mostram que o comportamento das tensdes
segue um padrao a medida que se varia a espessura total. Logo, com o intuito de analisar
espessuras proximas as das amostras utilizadas neste trabalho, essa espessura de 8um ¢
adotada, respeitando-se para que a tensdo de Von Mises, na interface com o substrato, ndo
ultrapasse o valor limite aqui estipulado.

Primeiramente, uma andlise do comportamento das tensdes geradas no sistema filme-
substrato em fungdo da espessura desse filme foi feita, tanto para uma espessura varidvel
quanto para uma espessura constante.

Para o caso de uma espessura varidvel foi montado um conjunto de 16 sistemas de duas
camadas, com espessuras totais variando de 2 a 8um. Os parametros mecanicos dos diferentes
sistemas hipotéticos sdo apresentados na Tab. 4.2, na qual esses parametros respeitam a
estrutura proposta na se¢do anterior para a obtencao de um bom sistema de revestimento. Na

Tab. 4.2 0o mddulo de elasticidade £ ¢ dado em GPa e a espessura e em pm.
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Tabela 4.2 - Representacao dos sistemas hipotéticos de espessura variavel.

Sistemas Camada 1 Camada 2 Espessura Substrato
Elvle Elvle total Elv
Sistema 1 250/0,3/1 350/0,28/1 2 190/0,3
Sistema 2 250/0,3/1 350/0,28/2 3 190/0,3
Sistema 3 250/0,3/1 350/0,28/3 4 190/0,3
Sistema 4 250/0,3/1 350/0,28/4 5 190/0,3
Sistema 5 250/0,3/2 350/0,28/1 3 190/0,3
Sistema 6 250/0,3/2 350/0,28/2 4 190/0,3
Sistema 7 250/0,3/2 350/0,28/3 5 190/0,3
Sistema 8 250/0,3/2 350/0,28/4 6 190/0,3
Sistema 9 250/0,3/3 350/0,28/1 4 190/0,3
Sistema 10 250/0,3/3 350/0,28/2 5 190/0,3
Sistema 11 250/0,3/3 350/0,28/3 6 190/0,3
Sistema 12 250/0,3/3 350/0,28/4 7 190/0,3
Sistema 13 250/0,3/4 350/0,28/1 5 190/0,3
Sistema 14 250/0,3/4 350/0,28/2 6 190/0,3
Sistema 15 250/0,3/4 350/0,28/3 7 190/0,3
Sistema 16 250/0,3/4 350/0,28/4 8 190/0,3

4.2.2 Resultados e discussoes

. , . ® , - ..

Para cada sistema proposto, através do FilmDoctor™, obtém-se as tensdes maximas de
von Mises na superficie e as tensdes maximas normais também na superficie. Respeitando-se
sempre o valor limite da tensdo na interface com o substrato ¢ possivel trabalhar com cargas

cada vez mais altas a medida que se aumenta a espessura do revestimento (Fig. 4.8).
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Figura 4.8 — Variagdo da carga aplicada em funcdo da espessura do revestimento.
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Um outro fato importante, que pode ser notado ainda na Fig. 4.8, é que para espessuras
constantes, independente da distribuicdo dessas entre os filmes, o carregamento ¢

praticamente constante.

Contudo, fica evidenciado na Fig. 4.9 que as tensdes mdaximas atuantes nesse
revestimento também sdao maiores, fazendo com que o revestimento necessite de tensdes

limite maiores para suportar as cargas atuantes.
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Figura 4.9 - Variagdo das tensdes em fungdo da espessura do revestimento.

Para melhor compreensdo do que acontece as tensdes geradas no sistema filme-substrato
para essa condi¢do, um novo conjunto de sistemas ¢ montado (conforme Tab. 4.3), agora com
uma espessura total constante de 8um. Na Tab. 4.3 o mddulo de elasticidade £ ¢ dado em GPa

€ a espessura e em um.

Tabela 4.3 - Representacao dos sistemas hipotéticos de espessura constante.

Sistemas Camada 1 Camada 2 Espessura Substrato
Elvle Elvle total Elv
Sistema 1 250/0,3/1 350/0,28/7 8 190/0,3
Sistema 2 250/0,3/2 350/0,28/6 8 190/0,3
Sistema 3 250/0,3/3 350/0,28/5 8 190/0,3
Sistema 4 250/0,3/4 350/0,28/4 8 190/0,3
Sistema 5 250/0,3/5 350/0,28/3 8 190/0,3
Sistema 6 250/0,3/6 350/0,28/2 8 190/0,3
Sistema 7 250/0,3/7 350/0,28/1 8 190/0,3

Nesse novo conjunto de sistemas, o comportamento das tensdes maximas, a tensdo de

von Mises e a tensdo normal X, na superficie do revestimento, demonstram uma pequena
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variagdo em funcdo da distribui¢do da espessura entre os filmes. Para que esse

comportamento possa ser mais bem compreendido, a Fig. 4.10 ¢ apresentada abaixo.
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Figura 4.10 - Comportamento das tensdes maximas em fung@o da distribui¢do da espessura entre os
filmes.

Conforme mostrado na Fig. 4.10, tanto a tensdo maxima de von Mises quanto a tensdo
normal maxima tém a tendéncia de aumentar com o aumento da espessura da segunda
camada. Contudo, a tensdo maxima de von Mises ¢ a que apresenta o maior percentual de
variacao.

Nas Fig. 4.11, 4.12 e 4.13 s3o mostradas a tensdo normal X, a tensdo de von Mises e a

tensdo cisalhante, respectivamente, todas atuantes na interface entre as camadas 1 e 2.
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Figura 4.11 - Tensdo normal X na interface entre as camadas para todos os sistemas.
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Figura 4.13 - Tensao cisalhante na interface entre as camadas para todos os sistemas.

Assim como ocorre na superficie, as tensdes na interface entre as camadas t€m a

tendéncia de aumentar com o aumento da espessura da segunda camada.

Para efeito de comparacao, a Fig. 4.14 mostra a tensdo cisalhante atuante na interface
entre a camada 2 e o substrato, mostrando que as tensdes atuantes nessa interface sdo muito

menores que as tensoes atuantes na interface entre as camadas 1 e 2.
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Figura 4.14 - Tensao cisalhante na interface com o substrato para todos os sistemas.

Os resultados mostram que, desde que os parametros mecanicos dos diferentes sistemas
apresentados respeitem a estrutura proposta como ideal para a obtencdo de um bom sistema
de revestimento e esses pardmetros ndo se alterem para as diferentes espessuras de camadas,

uma maior espessura da primeira camada ¢ sempre o ideal.

Contudo, para os revestimentos multifuncionais tratados neste trabalho, os da familia
mais espessa € os da familia mais delgada, isso ndo ocorre. Como foi verificado no capitulo
III, durante a caracterizagdo desses revestimentos, os parametros mecanicos da camada de

DLC desses dois grupos se alteram para as diferentes espessuras de camadas.

Para a avalia¢do de quais revestimentos multifuncionais, representados pelos dois grupos
de familias, estdo mais proximos da estrutura ideal proposta, ¢ necessario a determinaciao do
moédulo de elasticidade da camada de CrN, para auxiliar nessa determinacdo utiliza-se o

programa FilmDoctor”.

4.3 Determinacido do Mddulo de elasticidade do CrN via FilmDoctor®

O programa FilmDoctor® tem instalado um modulo para o ajuste dos modulos de
elasticidade dos revestimentos para um indentador arbitrario parabolico (SCHWARZER,
2007a). Por meio da aplicacao da teoria hertziana estendida (SCHWARZER, 2004) ¢ possivel
a avaliacdo de grande variedade de distribuicdes de tensdes. Isso nos da os meios para a

modelagem de problemas de contato para os sistemas revestimento/substrato.
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No caso de uma medi¢ao ineléstica com penetradores agucados (Vickers, Berkowich ou
outros) em um revestimento fino, primeiramente ¢ necessaria a determinagdo do modulo de

elasticidade do semi-espaco efetivo usando-se o método de Oliver e Pharr.

4.3.1 Materias e métodos

Para a determinagdo do moédulo de elasticidade de uma das camadas do filme
multifuncional, através do FilmDoctor”, é necessario que as propriedades das demais camadas

do filme e do substrato sejam conhecidas.

De posse das curvas médias de descarregamento obtidas no ensaio de indentacdo
instrumentada para as cinco amostras com filmes de DLC/CrN, dos modulos de elasticidade
obtidos para o DLC, do mddulo de elasticidade do substrato, do modulo de elasticidade do
indentador e dos respectivos coeficientes de Poisson, os modulos de elasticidade do CrN sao

ajustados através do programa FilmDoctor”.

Apds preenchimento de todos os pardmetros conhecidos do material, o ajuste do
indentador efetivo deve ser feito por meio da curva de descarregamento (Fig. 4.15).

Para a amostra Al, como indentador efetivo ¢ obtido uma esfera de raio 2,00 ym (Fig.

4.15). A Fig. 4.15 mostra o ajuste do indentador efetivo com a curva de descarregamento para

essa amostra.
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Figura 4.15 - Ajuste do indentador efetivo com a curva de descarregamento de Al.
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O préximo passo € abrir o0 modulo para a determinagdo do médulo de elasticidade (Fig.
4.16), no qual o revestimento a ser ajustado ¢ escolhido e a curva ajustada ¢ carregada,

juntamente com os dados do indentador efetivo.
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Figura 4.16 - Mddulo para a determinacdo do modulo de elasticidade do revestimento.

O valor ¢ refinado até a obtencdo de um modulo de elasticidade para o CrN.

4.3.2 Resultados e discussoes

O mesmo procedimento ¢ feito para as amostras A2, A3, A4 ¢ AS5. A Tab. 4.4 mostra o
raio do indentador esférico efetivo obtido para cada amostra, assim como os moddulos de

elasticidade efetivos obtidos.

Tabela 4.4 - Modulos de elasticidade do CrN e raios do indentador esférico efetivo.

Amostras E (GPa) Raio do indentador esférico
efetivo (um)
Al 86,39 2,00
A2 84,31 2,00
A3 75,43 2,80
A4 307,20 2,10

AS 235,98 2,10
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Em geral, o0 mddulo de elasticidade efetivo aumenta com o aumento da dureza. Neste
caso, a resisténcia a deformagao plastica aumenta com o aumento da dureza para uma relagao
H/E aproximadamente constante. Esta mesma relacdo H/E estd diretamente relacionada a
recuperagao eldstica ocorrida durante o processo de descarregamento. Em contrapartida, ¢
esperado que a profundidade de indentagdo méxima diminua com o aumento da dureza

(MUSIL et al., 2002).

A Fig. 4.17 apresenta a relagdo H/E obtida no ensaio de indentacdo instrumentada para o
DLC (Se¢ao 3.3), na qual as amostras Al, A2 e A3 mostram um ligeiro aumento na relacao
H/E quando comparados as amostras A4 e AS. Consequentemente este ligeiro aumento

também € representado na recuperagao elastica.
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Figura 4.17 - Relagdo H/E obtida no ensaio de indentagfo instrumentada.

Musil et al. (2002) mostram que para uma curva de carregamento e descarregamento
tipica, diferentes valores de dureza podem ser obtidos para recuperagdes eldsticas
semelhantes. Logo, para uma mesma recuperacao elastica, diferentes valores de resisténcia a
deformagdo podem ser obtidos.

Os resultados aqui obtidos mostram que, para os modelos tratados, quanto mais duro o

sistema, maior o médulo de elasticidade efetivo e maior a resisténcia a deformacgao plastica.

O raio do indentador esférico, aqui obtido, estad diretamente ligado a essas propriedades
discutidas anteriormente. O que explica a obten¢do de um maior raio de indentador para a

amostra A3, em que a resisténcia a deformagdo ¢ menor e consequentemente a profundidade
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maxima de indentacdo tende a aumentar, fato que torna necessario o uso de um indentador de
maior raio.

As amostras A4 e A5, apesar de apresentarem maior resisténcia a deformagao, conforme
discutido acima, em relagdo as amostras Al e A2, devido a menor espessura de revestimento

um aumento do raio do indentador se faz necessario.

Deste modo, o raio do indentador esférico efetivo determinado depende diretamente da

dureza, do médulo de elasticidade, da recuperagdo eléstica e da espessura do revestimento.

Uma comparagdo ¢ realizada entre os sistemas multicamadas em fun¢ao dos modulos de
elasticidade do DLC obtidos através da indentagdo instrumentada, do CrN obtidos no
programa FilmDoctor® e do substrato, conforme mostrado na Fig. 4.18. Para efeito de
comparagdo, uma média dos valores do modulo de elasticidade do CrN encontrados na
literatura, também sdo apresentados (CUNHA, 2000; BARATA et al., 2001; AOUADI et al.,
2001; MERCS et al., 2007; ZHANG et al., 2008; SHAH et al.,2010; LIN et al., 2011).

500
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= CrN (FilmDoctor)
400
i Substrato
350
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—~ 300
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o 250
w200 )
150
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50
0 L L 2 2 2
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Figura 4.18 - Comparag@o entre os sistemas multicamadas.

Com esse resultado, ¢ possivel avaliar que os sistemas que mais se aproximam de uma
estrutura ideal (conforme tratado na se¢do 4.1) sdo os sistemas representados pela familia
mais delgada. Os sistemas representados pela familia mais espessa, todos, estdo fora do

considerado como estrutura ideal para obten¢do de um bom desempenho mecanico.
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4.4 Simulacio da tensao cisalhante atuante na interface DLC/CrN

Na se¢ao 3.5 foram determinados, através de experimentacdo, os valores criticos de
tenacidade na interface DLC/CrN para os dois grupos de familias. Aqui, as tensdes criticas
sdo determinadas analiticamente, utilizando-se estes valores criticos de tenacidade, e

comparadas as tensdes obtidas por simulagfo, utilizando o programa FilmDoctor®.

4.4.1 Materias e métodos

Para a simulacdo no programa FilmDoctor” foram utilizadas as mesmas cargas de 10, 20,
30, 50, 100, 200, 400, 1000 e 1500N utilizadas na parte experimental realizada na se¢do 3.5. E
simulada uma indenta¢do com um penetrador Rockwell C, adotando-se também um modulo
de elasticidade de 1141 GPa e um coeficiente de Poisson de 0,07 para o penetrador de
diamante. Para a determinacdo analitica da tensdo critica na interface usa-se os valores

criticos de tenacidade na interface DLC/CrN obtidos na se¢ado 3.5.

A interacdo das propriedades do material, como a tenacidade a fratura, com a tensdo e
com o tamanho da trinca controla as condi¢des para a fratura em um componente. Para um
dado comprimento de trinca a. e para um material com tenacidade K¢, o valor critico da

tensao, o, que pode ser aplicada ¢ igual a:

Ke (4.6)

na

c

O, =

Assim, para um dado material e sob mesma temperatura ¢ taxa de aplicagdo de
carregamento, trincas mais longas t€ém um efeito mais severo na resisténcia do material do que

trincas curtas.

O comprimento de trinca, a., ¢ a diferenca entre o raio médio da interface anular gerada
na indentagdo ¢ o raio médio da indentagdo. A tabela com esses valores ¢ mostrada no

ANEXO L.

4.4.2 Resultados e discussoes
As Fig. 4.19, 420 e 4.21 mostram a comparacdo entre as tensdes criticas obtidas
experimentalmente e as tensdes atuantes na interface obtidas na simulacao.

O processo de desplacamento do filme de DLC na amostra A5 comeca a ocorrer a partir

de uma carga de 100 N, ou seja, uma tensdo critica ¢ atingida entre as cargas de 50 ¢ 100 N.
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Esse fato ¢ mostrado, fazendo a curva de tensdo critica experimental interceptar a curva de

tensdo critica obtida na simulagdo, conforme mostra a Fig. 4.19.

J& as amostras A3 e A2 t€m o processo de desplacamento iniciado a partir da carga de 20
N, ou seja, o desplacamento do DLC ¢ notado para cargas menores que o caso anterior. Uma

tensdo critica € atingida entre as cargas de 10 e 20 N (Fig. 4.20 e 4.21).
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Figura 4.19 - Tensdes criticas obtidas experimentalmente e tensdes atuantes na interface obtidas na
simulacdo, para a amostra AS.

Na simulagdo, verifica-se que as tensdes geradas na interface sdo bem superiores as

tensdes criticas determinadas experimentalmente, o que leva a um processo mais rapido de

desplacamento.
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Figura 4.20 - Tensdes criticas obtidas experimentalmente e tensdes atuantes na interface obtidas na
simulagdo, para a amostra A3.
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Figura 4.21 - Tensoes criticas obtidas experimentalmente e tensdes atuantes na interface obtidas na
simulagdo, para a amostra A2.

Verifica-se nos resultados que, para a amostra AS representante da familia mais delgada,
mesmo sujeita a maiores tensdes cisalhantes, como mostrado na simulagdo, a sua tensao
critica, obtida por meio da experimentagdo, ¢ superior as da familia mais espessa. Isto leva a

maior resisténcia da interface da familia mais delgada.

Neste ensaio, a determinagdo do raio do desplacamento leva em conta a ocorréncia do
desplacamento da camada, logo, se este ocorre total ou parcialmento nao ¢ levado em conta
durante o procedimento de célculo. Assim pode ocorrer o caso de sistemas multicamadas
possuirem a mesma resisténcia de interface tanto para desplacamentos totais como parciais.

Aqui o desplacamento da camada na amostra A5 ocorre sempre parcialmente.

Por meio das simulagdes, uma estrutura ideal das camadas que compoem o revestimento
multifuncional, em funcdo das propriedades elasticas, foi determinada. Assim como avaliado
o comportamento das tensdes geradas nesse sistema mutifuncional durante um carregamento.
Dentre as familias avaliadas, a familia mais delgada ¢ a que melhor representa um bom
sistema de revestimento, em fun¢do de sua estrutura de camadas proposta, e, por meio da
comparagdo entre as tensdes geradas na interface DLC/CrN, com as tensdes criticas obtidas

eperimentalmente, a familia mais delgada apresenta maior resisténcia de interface.
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5 CONCLUSOES GERAIS

O ensaio de indentacdo instrumentada mostrou que a familia mais delgada apresenta
valores de dureza e de modulo de elasticidade, para o DLC, superiores aos apresentados pela
familia mais espessa, e essa diferenca diminui a medida que se aumenta a profundidade de

indentagao.

No ensaio de aderéncia por riscamento, a familia mais delgada apresenta maiores cargas
criticas em relagdo a mais espessa. No ensaio de aderéncia Rockwell, o filme depositado nas
amostras representadas pela familia mais delgada apresenta boa aderéncia, enquanto as
demais sao deficientes em aderéncia. No ensaio de resisténcia da interface, a resisténcia da
interface e a tenacidade a fratura sdo maiores para a familia mais delgada e menores para a

familia mais espessa.

A espectroscopia Raman mostrou que ndo hé diferengas significativas entre os espectros

Raman, obtidos, para o filme de DLC das duas familias.

A familia mais delgada apresenta melhor desempenho, tanto para a andlise da

durabilidade quanto da taxa de desgaste.

Os parametros mecanicos dos revestimentos multifuncionais da familia mais delgada

melhor representam a estrutura proposta, na simulacao, de um sistema ideal.

A determinagdo das tensdes cisalhantes por simulacdo e a comparagdo entre a tensdo
critica, obtida por meio da experimentacdo, evidencia a maior resisténcia de interface da

familia mais delgada.

Os resultados mostram que a espessura do revestimento tem um papel importante na
origem das propriedades do revestimento. E estas variacdoes advém provavelmente de aspectos

estruturais e morfoldgicos.
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A metodologia abordada, utilizando-se a experimentacgdo, as técnicas de caracterizagado
de revestimentos, juntamente com uma ferramenta computacional que permite a modelagem e
simula¢do de revestimentos multifuncionais, mostrou-se eficiente, e apresenta uma alternativa
importante para o estudo do comportamento de revestimentos multifuncionais com potencial

para aplicacdo em sistemas mecanicos de alta eficiéncia.
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6 PROJETOS FUTUROS

A presenca de tensoes residuais afeta consideravelmente o comportamento triboldgico do

sistema revestido.

No caso especifico de sistemas revestidos obtidos por processo de deposicdo, essas
tensOes residuais sdo conhecidas como tensdes intrinsecas, as quais surgem durante o
processo de deposicao do revestimento. A magnitude das tensdes intrinsecas esta associada a

energia de impacto ou cinética das particulas que incidem sobre o filme em deposicao.
Da mesma forma, o desempenho dos revestimentos multifuncionais ¢ afetado pela

existéncia de defeitos de material e inclusGes.

A ferramenta computacional utilizada neste trabalho permite esta andlise, contudo, para
uma perfeita modelagem, os parametros de obtencdo do sistema revestido devem ser muito

bem conhecidos.

Sugere-se que estas situagdes sejam contempladas, visando ao aperfeicoamento da

metodologia aqui desenvolvida.
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ANEXO | — PARAMETROS DA INDENTAGAO E DA INTERFACE
ANULAR GERADA NA INDENTAGAO

No ensaio foram utilizadas trés amostras do sistema de multicamadas (CrN-Si-DLC
depositada num substrato de aco 1020), especificamente as amostras A3 e A5 e A2. Foram

feitas trés indentacdes para cargas de 10, 20, 30, 50, 100, 200, 400, 1000 e 1500N.

A Tab. AL apresenta os valores médios dos raios da indentag@o e dos raios da interface

anular gerada na indentacdo.

Tabela AL 1 - Valores medidos dos raios da indentago e dos raios das areas desplacadas.

Amostras Carga de Raio médio da Raio médio da interface
Indentacdo N indentacdo a um anular R pym
10 46,08 £ 0,71 -
20 65,51 +£0,74 92,90 + 3,17
30 81,29 £ 0,78 122,64 + 6,64
50 105,52 + 3,74 169,35 £ 11,57
A3 100 134,52 +2,00 289,62 + 4,25
200 197,76 + 4,02 417,81 +7,88
400 285,18 +2,78 591,85 +7,73
1000 441,77 £ 4,56 947,03 + 14,05
1500 542,71 + 10,57 1153,68 + 15,32
10 43,93 + 0,09 -
20 62,55 + 2,74 -
30 74,63 + 1,22 -
50 95,85+ 1,55 -
A5 100 138,79 £ 1,38 170,55+ 5,14
200 190,58 + 3,07 256,87 + 14,95
400 279,47 £ 6,71 397,81 + 19,38
1000 447,53 £ 4,37 656,27 + 10,64
1500 511,85 + 23,90 748,06 + 32,50
10 45,36 + 0,54 -
20 64,32 + 0,98 93,33+ 0,30
30 79,20 + 2,90 132,62 7,00
50 96,19 +£2,03 173,05 £ 14,49
A2 100 137,90 £2,72 280,53 +£7,36
200 194,79 + 1,12 412,83 £5,66
400 287,93 + 8,36 590,92 + 11,46
1000 443,61 +£4,86 921,18 £ 15,76

1500 562,10 + 6,37 1164,91 + 3,25
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ANEXO Il - PARAMETROS DA ESPECTROSCOPIA RAMAN

Nos espectros obtidos na espectroscopia Raman os parametros observados foram:
intensidade de pico, razdo entre intensidades, posi¢cdo do pico, largura média a meia altura e
inclinagdo de linha de base. A partir destes valores foram obtidos: o percentual de hidrogénio
(%H), as intensidades dos picos D e G (Ip, Ig) a razdo Ip/Ig, a posicao dos picos D e G (pos-
G, pos-D) e a largura média a meia altura das bandas D ¢ G (FWHM-D, FWHM-G). A Tab.

AL apresenta esses valores.

Tabela AIl.1 - Resultados obtidos na espectroscopia Raman.

Amostra pos-D pos-G Ip Ig m I/l %H FWHM-D FWHM-G
Al-borda 1381,37  1554,03  2024,76  3260,73 0,40 0,62 23,15 335,17 154,61
Al-meio 1387,64 156042  2266,37 3011,38 0,38 0,75 23,36 341,05 139,91
Al-centro 1387,95 1561,15  2236,00 2962,52 0,36 0,75 23,05 341,62 139,20
A2-borda  1368,09 1546,86 2564,74 5123,73 0,57 0,50 22,46 329,25 174,90
A2- meio 1374,62 1549,39 2837,70 5141,18 0,57 0,55 22,47 333,23 166,84
A2-centro 1373,21 154860 288891 526881 0,66 0,55 23,30 332,15 167,51
A3-borda 1370,76 ~ 1547,03  1956,72  3876,95 0,42 0,50 22,26 329,02 172,38
A3-meio 1370,56  1548,05  1961,37  3811,04 0,40 0,51 22,12 329,97 172,24
A3-centro 1370,45 1547,52  1935,03 381598 040 0,50 21,97 330,77 172,69
A4-borda  1386,06 155850 259480 4162,28 036 0,62 20,64 332,52 167,21
A4- meio 1386,15 1558,18 2711,88 4377,07 0,35 0,62 20,18 334,06 167,02
A4-centro 138537 1558,67 254598 4150,87 0,33 0,61 19,97 33225 167,89
AS5-borda  1384,59 1557,63 281563 458897 042 0,61 21,07 332,98 167,45
A5- meio 138571 1558,07 282519 454882 0,39 0,62 20,64 333,38 166,81

A5-centro 1385,66 155838 248587 408351 043 0,61 22,07 330,17 167,30




