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RESUMO

Neste trabalho sdo desenvolvidos dois temas ligados a area de propriedades mecanicas de
superficies. Apresenta-se um novo método para o célculo da dureza e do moédulo de
elasticidade, a partir dos ensaios realizados em um nanoindentador, baseando-se na teoria da
interagdo elastico-plastica entre penetrador e amostra e no ajuste das curvas de carga e
descarregamento por fungdes de poténcia. O método, desenvolvido em trés versGes
equivalentes, método da rigidez, do trabalho, e geométrico, propicia uma interpretagio
tedrica diferente para a dureza e para o modulo de elasticidade e se revela util na obtengdo das
propriedades mecanicas de superficies rugosas através de ensaios de nanoindentagdo. Na
segunda parte sdo analisados os efeitos da migragdo idnica nas propriedades mecénicas
superficiais de vidros por métodos de penetragdo com pontas de diamante. Realizam-se
ensaios de migracdo idnica em amostras de vidro sob a agdo de alta tensdo em corrente
continua, por longos periodos. Os efeitos da migragéo i0nica sdo importantes nos processos de
degradagio dos isoladores das linhas de transmissdo de energia em alta tensdo em corrente
continua. Dependendo do tipo de ion que ocupa o lugar do sédio migrante da regifo do anodo
alteram-se os efeitos da migragio iOnica na tensdo residual nas camadas proximas a
superficie: quando sdo ions de hidrogénio, observa-se uma tenséo residual de tra¢do e quando
sdo fons de prata, uma tensdo de compressfo. A migra¢do idnica produz um decaimento nos
valores da dureza nas superficies modificadas tanto pela penetragdo dos ions de hidrogénio
como pela penetragdo dos ions de prata.



ABSTRACT

In this work two main subjects related to the mechanical properties of surfaces and thin
films are developed. A new model to calculate the hardness and elastic modulus from
nanoindentation test is presented. This model is based on the elasto-plastic interaction
between the indentation tip and the sample. The fitting of force versus displacement
experimental curves, in loading and unloading process, are made by power law functions.
The model is developed in three equivalent versions: for stiffness, for work and for
geometric analysis. The new model provides a different theoretical approach to obtain
hardness and elastic modulus from nanoindentation, and it is useful to solve some problems
related to obtain the mechanical properties from nanoindentation tests in rough surfaces. In
the second part the effect of ionic migration on the surface mechanical properties of glasses
is analyzed by indentation methods. An external high voltage DC applied for a long time
produces the ionic migration in glass surfaces. Ionic migration effects are important as a
degradation process in high voltage DC transmission lines insulators. The ionic migration
effects on residual stress at surface depend on the kind of ion that replaces the sodium ions
originally in glass surface at anode region. When the sodium ions are replaced by the
penetration of hydrogen ions a surface tension stress is observed while for the penetration
of silver ions a compressive stress is observed at the surface. The ionic migration produces
a decrease in the hardness values at modified surfaces for both hydrogen and silver
penetrating ions.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

A aplicagdo de tratamentos superficiais e de revestimentos na melhoria das
propriedades mecanicas de materiais, ¢ um campo que vem sendo amplamente desenvolvido,
dentro de um contexto mundial. A combina¢do de um substrato barato e um revestimento que
melhore as propriedades mecénicas superficiais tem sido o grande desafio destes ultimos
anos, € tem resultado num crescente nimero de novas técnicas de revestimentos que podem
ser aplicados nas diversas dreas onde o desenvolvimento de novos materiais ¢ importante,
como a Engenharia, Fisica, Medicina, etc. Neste estiagio é importante, também, que a
tribologia dos revestimentos seja completamente entendida para melhorar o desempenho
destes materiais e adequé-los a aplicagdes cada vez mais especificas.

O estudo das propriedades mecanicas superficiais € ainda incipiente no pais e sio
poucos os profissionais que atuam nesta area. No inicio de 1995 foi aprovado pelo programa
do PADCT o projeto intitulado “Estudos das Propriedades Estruturais e Mecanicas de
Superficies e Interfaces” e com os recursos dotados foi implantado o Laboratério de
Propriedades Nanomecanicas do Departamento de Fisica da UFPR, onde o principal
equipamento é um nanoindentador, capaz de realizar ensaios de penetracdo em escala
nanométrica, primeiro no género instalado na América Latina.

Ao mesmo tempo em que se criavam as condigdes necessdrias para o
desenvolvimento de estudos mais avangados das propriedades mecénicas de superficies e de
filmes finos no Departamento de Fisica da UFPR, era necessaria a formacéo de pessoal
especializado para realizd-los. Dentro desta perspectiva é que o autor do presente trabalho
apresentou em 1996 um projeto de tese sobre “Propriedades Mecéanicas de Superficie e de
Filmes Finos”, com dois objetivos:

a) aplicagdo e desenvolvimento de métodos de nanoindentagéo;
b) avaliagdo de propriedades mecanicas de vidros submetidos & migragéo ibnica.

Ao longo deste periodo participou de varios trabalhos de pesquisa: determinacgio da
dureza, do médulo de elasticidade, e da resisténcia ao risco de novos materiais utilizando o
nanoindentador; realizagdo de ensaios de migrag3o idnica em vidros e determinagio da
tenacidade e de tensdes residuais em superficies modificadas por este fendmeno. No apéndice
¢ apresentada uma relag@io destes trabalhos de pesquisa que foram publicadas em anais de
congressos cientificos, ou em revistas cientificas.



CAP. 1 —-INTRODUCAQ 2

Nesta tese apresenta-se um novo método para o calculo da dureza e do modulo de
elasticidade utilizando a técnica de nanoindentagdo, desenvolvido em trés versdes
equivalentes. Este método se insere de uma forma natural no desenvolvimento da
nanoindentagdo e possibilita uma estruturagio dos seus fundamentos, a0 mesmo tempo em
que estabelece o relacionamento entre diversas propriedades.

A nanoindentacdo ¢ uma técnica utilizada para medir propriedades mecénicas de
materiais com superficies modificadas, filmes finos ou revestimentos e que consiste em fazer
penetrar na amostra uma ponta de diamante, controlando e registrando a carga ¢ a
profundidade de penetragdo, que ¢ feita em escala nanométrica, produzindo uma grande
quantidade de dados. Estes dados colocados num diagrama for¢a-deslocamento, descrevem
curvas, que denominadas de carga e descarregamento que além de fornecer as informagdes
sobre um determinado ensaio, servem também para caracterizar as amostras.

O método ¢ desenvolvido e validado através de uma versdo numérico-analitica
denominada de método da rigidez. Nesta versio demonstra-se que a dureza € 0 médulo de
elasticidade dependem das geometrias das curvas de carregamento e descarregamento de um
ensaio de nanoindentagdo. Neste fato reside a inovagdo do formalismo que o método
apresenta, e que repercute no campo tedrico e experimental da nanoindentago.

O ensaio de nanoindentagio, como qualquer ensaio mecénico, estd sujeito erros.
Alguns desses erros sdo intrinsecos ao processo, outros aleatorios. Neste sentido, uma das
vantagens do novo método € a corregdo de alguns erros, como, por exemplo, erros devidos a
profundidade de penetragfio inicial, & forma do penetrador, & rugosidade das amostras e a
localizagio da superficie de contato.

O novo método fornece resultados precisos, recupera dados de testes que seriam
descartados, generaliza varios métodos anteriores e se revela um instrumento muito til na
obtengdo e na andlise dos resultados fornecidos pelo nanoindentador, e é valido para qualquer
faixa de carga ou de profundidade de penetragio de um ensaio no nanoindentador.

Foram feitos ensaios para validacdo do método da rigidez nos quais se comprovaram
que os resultados estdo de acordo com os resultados obtidos pelo método de Oliver e Pharr
[1], que é o método utilizado como referéncia na 4rea.

Em sintese, na primeira parte da tese apresenta-se um método para o célculo da
dureza e do modulo de elasticidade em nanoindentagio que possui as seguintes
caracteristicas: inovador, pelas novas idéias que aporta; inédito, no sentido de que obtém
novas expressdes analiticas para as duas propriedades; geral , uma vez que outros métodos
podem ser deduzidos a partir deste modelo, unificador pois fornece uma visio integrada dos
fundamentos da nanoindentagfio e demonstra equivaléncia de principios, abrangente, em
relag@o ao seu campo de validade, eficaz com relagéo a alguns erros de nanoindentagdo; #til
na analise e interpretagdo dos resultados de um ensaio.

A motivagfo da segunda parte deste trabalho originou da ocorréncia de grande
numero de falhas em isoladores de suspensdo de vidro para linhas de transmissdo de alta
tensdo em corrente continua. A determinagio de propriedades mecénicas de vidros sujeitos a
migragdo i0nica fornece subsidios para explicar um dos possiveis mecanismos da diminui¢io
da resisténcia mecanica dos isoladores de suspensfio de cerdmica ou de vidro em linhas de
transmissdo em alta tens3o e corrente continua.
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Sob o ponto de vista de resisténcia mecanica, os isoladores de suspensio sio
projetados para que os esforgos sobre a parte de vidro ou de cerdmica sejam compressivos,
pois sob tragdio estes materiais s30 poucos resistentes. As propriedades mecénicas de vidros e
ceramicas sdo fortemente dependentes do estado apresentado por suas superficies, e a

presen¢a de microtrincas altera de forma preponderante o comportamento mecéanico destes
materiais.

Tratamentos térmicos, como a témpera, ou quimicos, como a troca idnica, geram
tensdes residuais que alteram as propriedades de vidros e ceramicas, podendo aumentar ou
diminuir a vida 1til das pecas que sdo feitas destes materiais. A utilizagdo de vidro temperado
nos isoladores tem como objetivo aumentar a sua resisténcia mecénica, procurando impedir o
crescimento de trincas preexistentes, caso alguma parte estivesse sujeita a um esforgo de
tragdo.

O vidro dos isoladores para alta tensfio em corrente continua est4 sob a agfo de altos
campos elétricos, e portanto, sujeitos aos mecanismos que envolvem migragdo idnica, que € a
migragdo de ions presentes no vidros ou oriundos do eletrodo sob a agdo do campo elétrico
aplicado. Na fabricac@o dos isoladores, as pecas metélicas e a pe¢a de vidro sdo unidas por
meio de massa de cimento que preenche os espagos entre o isolador e o pino, e entre o
isolador e a campénula. Isto significa que ao longo do tempo o cimento tmido funciona como
o eletrodo em contato direto com o vidro.

Nos estudos das falhas dos isoladores ndo havia uma analise quantitativa dos efeitos
da migracgio i6nica sobre as propriedades mecanicas do vidro, em vista destas modificagdes
ocorrerem em regides proximas a superficie. Neste sentido, o Nanoindentador ¢ um
equipamento apropriado para estudar propriedades mecanicas de materiais que apresentam
modificagdes muito rasas, da ordem de nanometros, onde o controle da penetragio da ponta ¢
tdo importante quanto nos casos de filmes finos.

O objetivo desta parte do trabalho foi a obtengfio de propriedades mecénicas em
vidros com superficies modificadas por migragdo i6nica. Foram feitos ensaios de migraggo
iOnica em vidro alcalino comum gerando dois tipos de superficies modificadas na regido do
anodo: superficies onde na camada depletada os ions de sédio foram substituidos, ou por ions
de hidrogénio, provenientes do ar ambiente, ou por ions de prata pertencentes ao eletrodo de
prata depositado sobre o vidro.

Foi obtida a dureza e médulo de elasticidade nestes vidros, através de ensaios de
nanoindentagdo e a tensdo residual através da técnica de geragdo de trincas com penetradores
com pontas de diamante. Nos casos em que o hidrogénio substituiu o sédio obteve-se uma
tensdo residual de tragdio, e no caso em que a prata substituiu o sédio, uma tenséo residual
compressiva. Em ambos os casos a dureza encontrada foi menor do que a dureza de um vidro
comum sem migracio.

Também foram feitos ensaios de migragdo i6nica em amostras de vidro temperado,
substituindo os ions de s6dio por ions de hidrogénio. Foram determinadas as tensdes residuais
em amostras de vidros temperados e vidros temperados submetidos & migragio idnica.
Encontrou-se uma diminui¢do da tensfo residual compressiva. Modificagdes na superficie
como estas, podem levar a falhas dos isoladores ao alterar o estado de tensdes superficiais no
vidro sob efeito de migragdo idnica por longos periodos e criar condi¢des de nucleagio e de
trincas.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é feita uma revisdo bibliografica sobre o estado da fundamentagdo
tedrica que envolve a técnica da nanoindentagfo. Inicia-se o estudo com a apresentacdo de
alguns conceitos basicos que podem ser visualizados no diagrama tensdo-deformacgio de um
ensaio de tra¢do, tais como: elasticidade, plasticidade, médulo de elasticidade, razio de
Poisson, tensdo de escoamento, etc., assim como, a nogio de dureza por penetragio.

Em seguida apresenta-se uma descri¢do histérica sobre o desenvolvimento deste
ramo da Mecédnica do Contato, procurando mostrar como foram obtidas as expressdes
fundamentais utilizadas nos equipamentos de nanoindentagio.

Como em todo tipo de medidas ocorrem erros, mostra-se como eles ocorrem na
nanoindentag¢do, a sua ordem de grandeza, e, as vezes, como é possivel reduzir a sua
influéncia. Estas informacdes séo importantes na analise de dados de um experimento, para
que se possa fazer uma interpretago correta dos resultados.

Segue-se relatando diversos trabalhos recentes que tratam de propriedades mecanicas
a partir das curvas de nanoindentagdo, propostas de novos métodos para se calcular a dureza,
ou adog¢do de novos pardmetros para a caracterizagdo dos materiais, ou de filmes finos e
revestimentos.

Para fundamentar a segunda parte deste trabalho apresenta-se, também, uma reviséo
sucinta a respeito de migragio idnica em vidros e fraturas por indentagdo.

2.1 CONCEITOS BASICOS

Apresentam-se, neste item, nogdes e conceitos basicos, comumente usados em
ensaios mecanicos, e que se relacionam com o desenvolvimento deste trabalho, tais como
modulo de elasticidade, razio de Poisson, tensdio de escoamento, encruamento e dureza.
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2.1.1 GRAFICO TENSAO-DEFORMACAO

Quando um corpo de prova € submetido a um ensaio de tragdo, pode-se construir um
grafico tensdo-deformacdo, através das medidas diretas da carga (ou tensio) e da deformagio
que crescem continuamente até quase o fim do ensaio, conforme mostra a Fig. (2.1).

Neste diagrama verifica-se a existéncia de duas zonas, uma elastica e outra plastica,
separadas por uma fronteira dada pelo limite de escoamento superior, ou tensdo de
escoamento o.. A zona elastica é caracterizada pela recuperagdo do material apos a aplicagéo
do esforgo, e a zona pléstica pela apresenta¢iio de deformagdes permanentes.

No inicio da zona plastica surge o fendmeno denominado escoamento, que € um tipo
de transigdo heterogénea, e localizada, caracterizado por um aumento relativamente grande da
deformagfio com uma variagio pequena da tensfo durante a sua maior parte. Em muitos
materiais distingue-se uma outra tens3o chamada de limite de escoamento inferior, a regido
entre os dois limites € chamada de alongamento do escoamento. Depois do escoamento o
material entra na fase plastica chamada de encruamento, que se caracteriza por provocar no
material um endurecimento por deformaggo a frio, como sera visto no item 2.1.4 na pagina 7,
que trata da plasticidade.

Fig; 2.1: Diégrama tensdo-deformagdo [2].

2.1.2  MODULO DE ELASTICIDADE

Em 1678, Robert Hooke desenvolveu experimentos que demonstram a

proporcionalidade entre a tensdo o e a deformacgdo ¢. Propds a lei, que hoje leva o seu nome,
que pode ser expressa como:

c=E& @2.1)

onde E é chamado de moédulo de elasticidade ou médulo de Young que ¢ valido para
pequenas deformagdes iniciais.
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O médulo de elasticidade é uma medida da rigidez do material: quanto maior o seu
valor, menor sera a deformagdo eldstica resultante da aplicagdo de uma tensdo e mais rigido
sera o material. Esta grandeza depende principalmente da composig¢do, da estrutura
cristalografica, e natureza dos vinculos dos elementos que constituem um determinado
material. Tratamentos mecanicos e calor produzem pouco efeito na variagdo desta grandeza.
Ela diminui levemente com o aumento da temperatura. Em monocristais, o médulo de
elasticidade mostra diferentes valores para diferentes orientagSes cristalograficas. Em
agregados policristalinos que nio exibem qualquer textura, esta grandeza € isotropica, desde
que a medida realizada contenha um grande niimero de gréos.

2.1.3 RAZAO DE POISSON

Um corpo quando tracionado, tende a se contrair lateralmente. A Fig. (2.2)
representa um cubo para exibir este comportamento, a0 mesmo tempo em que assinala as
deformacdes resultantes da tensfo aplicada. Define-se como razio de Poisson a razio entre as
deformacgdes lateral e longitudinal. Como as deformagdes ¢&; € & sdo negativas, isto €
representam uma diminui¢do dos lados da se¢do transversal, e &3 € positivo, a fim de que a
razdio de Poisson seja positiva utiliza-se um sinal negativo na definigfo abaixo:

(2.2)

Esta grandeza mede a rigidez do material na dire¢do perpendicular & dire¢io da carga
de tracdo uniaxial aplicada. Para um material isovolumétrico, v = 0,5. Para um material que
ndo apresenta nenhuma contragfo lateral, v= 0. Para os metais, o valor da razio de Poisson
varia entre 0,25 e 0,35, sendo 0,33 o valor adotado na maioria dos casos [3-5].

Fig. 2.2: Esquema de tensGes-deformagdes para um cubo tracionado
na direcdo de x5 [3].
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2.1.4 PLASTICIDADE

No ensaio de tragdo o material entra no regime plastico quando a tensdo aplicada
atinge a tensdo de escoamento. Nesta fase, a relago entre tensdo e deformacio é dada por:

oc=Ke&" (2.3)
onde K é chamado de coeficiente de resisténcia e » de coeficiente de encruamento.

O estudo da plasticidade dos materiais € simplificado pela ado¢do de modelos que
caracterizem o comportamento dos corpos quando sujeitos a esforgos apés atingirem a tensio
de escoamento. A Fig. (2.3) mostra como sdo representados alguns destes modelos num
diagrama tensdo deformagdo: elastico-plasticos com encruamento, elastico-perfeitamente
plastico, rigido-plastico com encruamento e rigido-perfeitamente plastico.

As teorias mais simples da plasticidade costumam utilizar em seus estudos modelos
de corpos idealmente plasticos € ndo consideram os fendmenos estruturais de encruamento €
da recristalizagdo que ddo origem a uma modificagio das propriedades mecénicas dos sélidos
metalicos durante a sua deformagéo e aquecimento. Também ndo consideram o denominado
fendmeno da fluéncia (isto é, deformagdio em fungdo do tempo com carga ou tensdo
constante) € o aparecimento da curva de histerese para tensdo e deformagio quando da
inversio da diregdo de aplicagdo da carga apés um carregamento inicial (devido ao
encruamento anisotropico). Em materiais cristalinos a plasticidade est4 ligada a deformagdes
causadas pela gera¢do e movimentagio de discordancias.

ENTE PLASTICO
ENTO: g '

Fig. 2.3 : Curvas de éscoafheﬁto répfescntandb 0 comportémento idealizado
no ensaio de tragdo [6].
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2.1.5 DUREZA

O meio mais simples de se determinar a resisténcia de um material a deformagdes
plésticas € através dos ensaios de resisténcia a penetragdo, que consistem em pressionar uma
ponta dura e acompanhar a sua resposta em um material. A ponta pode ser feita de ago,
tungsténio, ou diamante e ter a forma esférica, coOnica ou piramidal. Estes ensaios sdo
realizados hd muito tempo, como serd visto no proximo item, porque s3o faceis de se
execufar, ndo precisam de amostras especiais, e causam uma impressdo superficial pequena e
freqiientemente desprezivel.

Neste tipo de ensaio mede-se a dureza, que ¢ a medida da resisténcia que o material
apresenta a penetracdo da ponta, obtida pela razio entre a forca aplicada P e a area de contato
projetada na dire¢do do deslocamento do penetrador 4 dada por:

H =

| N

(2.4)

Os ensaios de penetracdo sdo divididos em trés classes chamadas de testes de
nanoindentagdo, microindentagio e macroindentagio, que sdo, também, designados de testes
de nanodureza, microdureza e macrodureza.

Estas classes se distinguem pela intensidade da forga aplicada e pelo método de
avaliagdo da area deformada. Foram surgindo naturalmente porque as técnicas de penetragio e
os procedimentos de anélise foram incorporando inovagdes tecnologicas melhorando o seu
desempenho para gerar mais informagdes sobre os materiais. Inicialmente foram
desenvolvidos os ensaios de macroindentagdo com forcas variando desde 10 kgf a cerca de
3000 kgf, e a area avaliada por meios 6pticos. No proximo item se descreve alguns tipos de
ensaios como os de dureza Brinell, Meyer e Rockwell, que sio as mais conhecidas e
utilizadas.

A necessidade de se estudar propriedades de materiais em microvolumes, por
exemplo, em materiais frageis propensos a trincas, em componentes de superficies tratadas,
em fases individuais de microestruturas complexas, ou em filmes finos, conduziram ao
desenvolvimento dos testes de microdureza, onde as forgas chegam até cerca de 10 gf, ¢ a
leitura das deformagdes através de microscopio Optico. No préximo item, também se faz
algumas consideragdes sobre a dureza Vickers e Knoop que sdo dois exemplos de
microdureza dos mais utilizados [3-5].

No inicio da década de 90 foram desenvolvidos equipamentos que utilizam forgas
pequenas, de alguns micronewtons, onde as penetragdes sdo da ordem de alguns nanometros.
Nestes sistemas o deslocamento do penetrador é continuamente medido durante a aplicagdo e
o alivio das forgas, proporcionando muito mais informagées do que somente com a
visualizagdo da impress3o, como nos métodos opticos tradicionais. Esta técnica € utilizada
para se determinar as propriedades mecénicas dos filmes finos, de materiais com superficies
modificadas e de revestimentos, sobretudo o médulo de elasticidade e a dureza [1].
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2.1.6 RELACAO ENTRE DUREZA E TENSAO DE ESCOAMENTO

Os ensaios de dureza nio sdo necessariamente destrutiveis, s3o faceis de se realizar,
€ sdo muito utilizados para a caracterizagio do material. Entretanto, a dureza nio é uma
propriedade béasica dos materiais. O seu valor depende da elasticidade, ductilidade,
encruamento dos materiais e também do tipo de penetrador e das condig¢Ses de ensaio[7].

Tabor [8] desenvolveu estudos relacionando a dureza com a tensdo de escoamento.
Para materiais ducteis, Tabor mostrou que a dureza pode ser relacionada com a tensdo de
escoamento o, por uma expressio simples:

H=C. o (2.5)
onde C ¢ uma constante de proporcionalidade; para metais seu valor é aproximadamente 3.

Conforme Mencik e Swain [7], a situagdo é mais complexa quando materiais duros
ou altamente elasticos sdo ensaiados. Pode-se notar que materiais como vidros e algumas
cerdmicas podem ser deformadas permanentemente em micro-volumes se atua uma carga
concentrada. Nestes casos, o termo tensdo de escoamento denota a tensio quando aparece
uma deformagdo irreversivel. Geralmente a profundidade de penetragiio e a 4rea de contato
dependem tanto das propriedades plasticas como elasticas. Isto pode ser caracterizado pela
razdo entre o modulo de elasticidade e a tensdo de escoamento E /o,, ou, também, entre o
modulo de elasticidade e a dureza E /H. O processo de penetragdo € predominantemente
controlado pelas propriedades plasticas se a tensdo de escoamento for bem menor que o
modulo de elasticidade, o, << E. De acordo com estudos tedricos e experimentais [8], a
condigdo suficiente € aproximadamente E/H > 40 , e somente para este caso pode ser utilizado
o valor C = 3. Para E/H < 40, o fator C é menor devido a grande deformagio elastica relativa,
a profundidade de penetragdo e a area de contato sdo grandes e, entdo, a pressdo média de
contato € menor. O caso extremo é um corpo idealmente elastico.

Finalizando este item conclui-se que esta é uma outra razdo para a difusfo dos
ensaios de dureza: a possibilidade de fornecer uma avaliagdo rdpida, apesar de semi-
quantitativa, da tensdo de escoamento do material testado.

2.2 ENSAIOS DE PENETRACAO

Em seu livro Johnson [9] comenta que o estudo deste ramo cientifico iniciou em
1882 com a publicagdo do trabalho “On the contact of elastic solids” por Heinrich Hertz .
Fazendo uma analogia com a teoria do potencial eletrostatico, mostrou que uma distribuigdo
da pressdo de contato elipsoidal (hertziana) poderia produzir deslocamentos elasticos em
dois corpos que eram compativeis com a area de contato eliptica proposta. Desta forma,
analisou o problema do contato elastico entre duas superficies esféricas com diferentes raios e
constantes elasticas. Sua teoria era restrita a superficies sem atrito e a sélidos perfeitamente
elasticos e suas solugdes formam a base experimental e tedrica de muitos trabalhos no campo
de contatos mecanicos fornecendo a estrutura pela qual os efeitos de penetradores nfo rigidos
podem ser incluidos na analise.

Conforme Fischer-Cripps [10], em 1885 J. Boussinesq apresenta um trabalho onde
analisa o problema da distribuicdo de tensdes que aparecem na superficie de um material com



CAP. 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA 10

o contato de uma ponta rigida axialmente simétrica. Desenvolveu um método baseado na
teoria do potencial para determinar as tensdes e os deslocamentos de um corpo elastico
pressionado por um penetrador rigido, com simetria axial. Mais tarde seu método foi utilizado
para derivar solugdes de vérias geometrias importantes, tais como de penetradores cilindricos
e conicos.

O ensaio de dureza Brinell, proposto por J. Brinell em 1900, consiste em comprimir
lentamente uma esfera de ago, de didmetro D, sobre a superficie plana, polida e limpa de um
metal através de uma carga P, durante um tempo ¢. O tempo normalmente utilizado € de 30 s,
a carga varia at¢ um limite de 3000 kgf e as esferas geralmente utilizadas possuem didmetros
de 1, 2, 5 ¢ 10 mm. Esta compressdo provocara uma impressdo permanente no metal com o
formato de uma calota esférica, tendo um didmetro d, o qual ¢ medido por intermédio de um
micrometro 6ptico (microscopio ou lupa graduados), depois de removida a carga. A dureza
Brinell, Hp, ¢ definida pela seguinte relagdo [2-6]:

P 2P

“%Dh ﬂD.(D—W)

onde / € a profundidade da impress3o.

H, (2.6)

Ludwik em 1907 utilizou pela primeira vez os penetradores prismaticos, trabalhando
com um penetrador de diamante de ponta conica com angulo de 90 °. Esse tipo de penetrador
produz impressGes mais simétricas, porém mais dificeis de se medir com precisdo, em virtude
de ocasionar um maior empilhamento de material, fazendo com isso a dureza Ludwik, que
chamamos Hj, diminuir com o aumento da carga. A dureza Ludwik é calculada pela razdo
entre a carga e a area superficial de impressdo [2-5]:

4P
2rnd?

Em 1908 Meyer, propde para penetradores esféricos que a dureza, que hoje leva o
seu nome, dureza Meyer H), seja calculada pela pressio média entre a superficie do
penetrador e a impressdo causada, isto é, que seja calculada pela razdo entre a for¢a aplicada e
a area de contato projetada [2-5]:

H, Q.7)

4.P

Hu T d?

(2.8)

As experiéncias de Meyer com penetradores esféricos mostraram que, para uma dada

esfera de didmetro D, existe uma relagéo entre a carga aplicada P e o didmetro da impressdo d
dada por [2]:

P=kd" (2.9)

onde k ¢ uma constante do material que indica a sua resisténcia a penetragdo e » € o indice de
Meyer que se relaciona com o grau de encruamento do metal.

Outro tipo de dureza por penetra¢do foi introduzido em 1922 por Rockwell que
oferece algumas vantagens significativas, que o tornaram de grande uso internacional. A
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dureza Rockwell, simbolizada por Hp, elimina a necessidade de qualquer medi¢io da
impressdo causada, pois o resultado, baseado na profundidade de penetragdo da ponta, ¢ lido
direta e automaticamente na maquina de ensaio, sendo assim, mais rapido e livre de erros
pessoais. As pontas utilizadas s3o do tipo esférico (esferas de ago temperado) ou conicas (de
diamante com 120° de conicidade). A dureza Rockwell pode ser realizada em dois tipos de
maquinas que sé6 se diferenciam pela precisdo de seus componentes, tendo ambas a mesma
técnica de operagdo: a maquina padrio mede a dureza Rockwell comum e a maquina mais
precisa mede a dureza Rockwell superficial. A rapidez torna este tipo de ensaio muito
utilizado em laboratérios e também em linhas de produgdo, a fim de averiguar a qualidade dos
tratamentos térmicos ou superficiais. A leitura do resultado é feita numa escala apropriada ao
penetrador e & carga utilizada. Existem uma série de escalas de dureza Rockwell, baseadas na
profundidade da penetragio e que sfio designadas por letras (A,B,C, etc.), as quais sempre
devem aparecer apds a sigla Hg para diferenciar e definir a dureza. Desta forma, a dureza
Rockwell ¢ um nimero adimensional obtido por uma destas escalas.

A dureza Vickers Hy foi introduzida em 1925 por Smith e Sandland, e tem este nome
porque foi a Vickers-Armstrong a fabricante dos equipamentos mais conhecidos para fazer
estes testes. O penetrador possui uma ponta de diamante piramidal de base quadrada com um
angulo de 136° entre as faces opostas, que pode ser visto na Fig. (2.4). Este dngulo foi
escolhido porque produz valores de impressdes semelhantes & dureza Brinell. Considerando P
a carga e L a diagonal do quadrado impressa no material, a dureza Vickers € definida como a
carga dividida pela area de contato [2-5]:

136°
2.P.sen——
HY = 2 _ 1,8544.P

P
4, r r

Fig, 2.4 Ponta Vickers [3]. " Fig 2.5: Ponta Knoop [4].

A dureza Knoop foi um ensaio criado em 1939, no qual o penetrador ¢ semelhante ao
Vickers, onde os angulos das faces opostas sdo respectivamente 170,5° e 130°, como mostra a
Fig. (2.5), fazendo com que a proje¢do da impressdo seja um losango no qual a razdo entre 0s
comprimentos da diagonal maior em relagdo 3 menor é de 7,11. A dureza Knoop Hg ¢
particularmente util no estudo de materiais altamente frageis devido a pequena penetragdo
para uma dada carga. Além disso, como as diagonais possuem comprimentos diferentes, este
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fator auxilia no estudo de efeitos de anisotropia. Ela é calculada como sendo a razio da carga
pela area projetada dada em termos da diagonal maior L, por [3-5]¢

Hy = 2.P —142.L (2.11)

172.,5 130 Ik
I*] cot > gl ==
{ g( 2 ]g( 2 D

Em 1948 Tabor [11] realiza os primeiros experimentos com cargas e medidas de
profundidades. Estudou uma série de metais utilizando penetradores com pontas esféricas e
conicas. Seus experimentos revelaram que em metais, a forma da impressdo deixada por um
penetrador esférico era ainda esférica, com um raio levemente maior; e que a impressdo
deixada por um penetrador conico era também cénica, com um angulo de ponta maior. Tabor
observou, também, que o didmetro da impressdo do contato que ndo se recupera durante o
descarregamento — somente a profundidade recupera. Outra importante contribuigéo feita por
Tabor foi estabelecer que os efeitos dos penetradores que ndo sdo perfeitamente rigidos
podem ser levados em conta com a utilizagdo do conceito de médulo reduzido E, , dado por:

_;T=(1;v2)+(1;:’12) (2.12)

onde: E, E; e v, v; sdo, respectivamente os modulos de elasticidade e a razdes de Poisson do
material, e do penetrador.

Conforme Oliver e Pharr [1], estes experimentos realizados por Tabor indicam que se
existem solu¢des para o contato elastico de cada uma destas geometrias, os caminhos pelos
quais a plasticidade afeta a interpretagio dos dados do descarregamento podem ser separados,
levando-se em conta a forma da superficie perturbada na restitui¢io elastica.

Berkovich [12] apresenta em 1951 uma ponta, que hoje leva o seu nome e cuja
geometria € a de uma pirdmide regular com base formando um tridngulo equilatero, onde o
angulo entre qualquer de suas faces e o eixo é de 65,3°% o que produz a mesma relagdo entre a
altura e a drea da base apresentada pelo tipo Vickers, dada por:

A=2451 (2.13)

onde A ¢ a area da base e /1 ¢ a altura da pirdmide. Esta relagdo somente é valida para um
penetrador Berkovich ideal.

Segundo Oliver e Pharr [1] o penetrador Berkovich é um dos mais utilizados em
nanoindentacgdo; um dos motivos de sua preferéncia em relagio ao Vickers é a dificuldade de
se conseguir na fabricagdo fazer com que as quatro faces da ponta Vickers terminem num
unico ponto.

Em seu artigo de 1965, Sneddon [13] analisa o problema de Boussinesq que trata da
distribui¢do de tensdes em um semi-espago elastico, quando deformado por uma pressdo
normal, exercida por um penetrador rigido, com simetria axial, em sua fronteira. Desenvolve
neste trabalho, relagBes gerais para carga, deslocamentos e areas de contato para qualquer
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penetrador que possa ser descrito como um sélido de revolugio de uma fungfio bem
comportada.

Como sdo fundamentais no desenvolvimento do formalismo da nanoindentagdo com
relagdo & parte elastica, apresentamos as relagdes obtidas por Sneddon no caso das pontas
planas, conicas e das pontas com geometria derivadas de um paraboléide de revolugio,

representadas, respectivamente, nas figuras (2.6 a), (2.6 b), e (2.6 ¢).
v

)

. a
7 ta qa = "s ’
b’ he | | | hem | hom .
¢ | | N ZA S
Fig. 2.6 a: Ponta cilindrica plana. Fig. 2.6 b: Ponta conica. Fig. 2.6 c: Ponta paraboldidica.

Segundo Sneddon [13], para deformagdes elasticas no caso de uma ponta plana, a
carga aplicada no penetrador P e a fungdo de forma da superficie y s3o dadas,
respectivamente, por:

P=2. ah (2.14)

2
= — a
- he.arcsen(/ P) (2.15)

onde: a ¢ o raio da circunferéncia de contato, 4., o deslocamento do penetrador e p a distancia
do ponto da superficie em relagdo ao eixo do penetrador.

No caso de uma ponta conica, a carga aplicada no penetrador P, a funggo de forma da
superficie y e a profundidade do vértice do cone k., sdo dadas, respectivamente, por [13]:

E 1 2

P= Z.M.m.he (2.16)
yzzﬂ}s(a.arcsen(%)—p+\/p—2—7) (2.17)

h, = %a.tg(a) (2.18)

onde a € o semi-angulo do vértice do cone.

No caso de uma ponta com geometria de um paraboléide de revolugfio, a carga
aplicada no penetrador P, a forma da superficie deformada y, e a profundidade do vértice da
ponto 4., sdo, respectivamente, dadas por [13]:
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p=_*E 2k B (2.19)
3‘1—v )
h 2 2
y=— 2—’—93- .mcsen(7)+£ 1—3-7
/4 a P/ a p (2.20)

a’ =2kh, (2.21)
e k ¢ uma constante geométrica.

O interesse em ensaios com sistemas que medem a carga e a profundidade como uma
ferramenta experimental para medir o modulo elastico, comegou segundo Oliver e Pharr [1],
nos anos de 1970 com os trabalhos de Bulychev. Utilizando equipamentos de ensaios de
microdureza para obter dados de carga e deslocamentos analisaram diferentes materiais com
pontas conicas. Assumindo que a area de contato era igual a area opticamente medida pela
impressdo, determinam os valores dos moddulos elasticos destes materiais, através da
expressdo:

S, = 72;—(%2-)\/2 (2.22)

onde a grandeza S, é chamada rigidez (“stiffness”) e é dada pela derivada da curva de
descarregamento em relagio a profundidade no ponto profundidade maxima (/) , isto é:

dP
S, =| == 2.23
’ (dh )hm &2

Shorshorov et al. [14] mostram que a expressdo (2.22) pode igualmente ser aplicada
para penetradores esféricos e cilindricos e também argumenta que poderia ser utilizada para
geometrias piramidais, com pequenos desvios, uma vez que haviam obtidos bons resultados
aplicando esta relagfo para ensaios com pontas Vickers.

Loubet et al. [15] em 1984, trabalhando com pontas piramidais Vickers obtém a
seguinte expressdo:

2 E
S, =4]— L 2.24
e 229

onde L € a diagonal do quadrado que fica impresso pela penetracdo com esta ponta. Esta
expressdo ¢ analoga a anterior, onde a area projetada ficou sendo dada pela area do quadrado
em funcio de sua diagonal, que € a dimens#o caracteristica no caso da ponta Vickers
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2.3 NANOINDENTACAO

No inicio dos anos 80 difundiu-se a idéia de que os ensaios de penetragio com cargas
controladas e sensores de profundidade poderiam ser uteis na determinagio de propriedades
mecanicas de filmes finos e de superficies modificadas, e, entdo, comegaram a ser
desenvolvidos os instrumentos para produzir penetragdes de pequenas profundidades, da
ordem de nanometros. Por razdes praticas, necessitava-se de outros métodos de medida para
substituir as observagdes diretas das impressdes porque como as impressdes eram muito
pequenas as dificuldades para se avaliar as dreas eram grandes, consumiam muito tempo,
além do limite de ~1 pm que existe para resolugdo em microscopia Optica.

Oliver et al. [16] sugerem, em 1986, um método simples baseado nas curvas de
carga-profundidade e no conhecimento da fun¢do area que fornece a area da segéo transversal
do penetrador como uma fungéo da sua distincia em relagdo a ponta.

Considere-se a Fig. (2.7), que mostra uma curva tipica fornecida por um
Nanoindentador. O método fundamenta-se na no¢éo de que no ponto de carga maxima, o
material adquire a forma do penetrador em uma dada profundidade. Se esta profundidade
pode ser estabelecida através dos dados de carga e deslocamento, entiio a area projetada
poderia ser estimada diretamente da fun¢do de forma.

Duas escolhas 6bvias para a profundidade eram a profundidade para a carga maxima
hm, isto é, o deslocamento maximo no periodo de carga e a profundidade final /; ou seja, a
profundidade residual da impress3o apés o descarregamento, ambas facilmente determinaveis
a partir dos dados de carga e deslocamento. Utilizando imagens geradas por um microscépio
eletrdnico de varredura, Oliver encontrou que a profundidade final fornecia melhores
estimativas das areas de contato do que a profundidade para carga maxima.

CARREGANDO

DESCARREGANDC

CARGA, P

FAIXA POSSIVEL
PARA

he

//J \ g
h
hc perm 8=0,72
DESLOCAMENTO, h

hc para €= 1

Fig. 2.7: Diagrama carga-profundidade para um ensaio
monitorado de nanoindentagdo [1].

Doerner e Nix [17] em 1987, adotaram vérias destas idéias para produzir um método
mais compreensivel para analise dos dados de uma penetragdo, a fim de se determinar a
dureza e o modulo de elasticidade. Baseando-se na observagdo de ensaios em varios materiais
verificaram que durante o estagio inicial do descarregamento, o comportamento do contato €
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similar ao de um penetrador plano, isto é, a area de contato permanece constante quando o
penetrador € aliviado.

Assim eles desenvolvem sua metodologia, adotando a expressdo obtida por Loubet
et al. [15] e para avaliar independentemente a area de contato, propuseram um método
empirico simples baseado na extrapolagdo inicial da porg¢do da curva de descarregamento para
a carga zero. Esta profundidade %, chamada por eles de profundidade plastica, ¢ usada na
funcdo de forma de um penetrador ideal de ponta piramidal, que tanto Vickers como
Berkovich, fornece a area de contato pela seguinte expressio:

A=245h =1 (2.25)
Substituindo esta expressio na eq. (2.24) tem-se:

S =2. 245

©

Com um experimento cuidadoso no material Metglas 2826, confirmaram que a
profundidade extrapolada fornece uma estimativa melhor da 4rea de contato do que a
profundidade méaxima ou a profundidade final. Esta observagdo foi mais tarde ratificada por
simulagdes feitas com métodos de elementos finitos para penetradores conicos em silicio e
niquel por Bhattacharya e Nix [18].

E, h, (2.26)

King [19] analisa as expressdes utilizadas para o célculo da rigidez S, considerando
os trabalhos de Loubet et al. [15] e de Doerner e Nix [17]. Utilizando o método de elementos
finitos para o problema de pontas de geometrias cilindrica e piramidais de base quadrada e
triangular para um semi-espago isotropico e elastico, King propde que aquelas expressdes
sejam corrigidas por um fator 8. Este fator assume os valores 1,0 , 1,012 ou 1,034 se as
se¢des transversais das pontas forem, respectivamente circulares, quadradas ou triangulares.

Desta forma, para o calculo do médulo de elasticidade, utiliza-se a expressdo (2.12)
onde o0 mddulo reduzido é obtido pela expressio abaixo:

g =Yz 5
"2p VA

2.27)

2.4 METODO DE OLIVER E PHARR

Em 1992 Oliver e Pharr [1] apresentam um trabalho que depois se torna uma
referéncia nesta area, intitulado “ An improved technique for determining hardness and elastic
modulus”. Neste trabalho fazem uma revisfo dos artigos publicados na area e propde um novo
método para o calculo da dureza e do médulo elastico, e também para o célculo da fungio
drea e calibragiio da ponta. Comentam em seu artigo que um dos problemas que encontram no
método de Doerner e Nix refere-se a hipotese feita sobre a linearidade do descarregamento.
Depois de varios anos realizando inimeros ensaios de carga e profundidade em um grande
numero de materiais observaram que o descarregamento raramente € linear, mesmo no seu
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estagio inicial. Para obter suas expressdes, apresentam a representagdo esquematica de uma
se¢do transversal em dois momentos de uma penetragdo, instantes de carga maxima e ap6s o

alivio da carga, mostrados nas figuras (2.7) e (2.8), nas quais s3o indicados os pardmetros
utilizados no desenvolvimento.

PERFIL DA SUPERFICIE P

APOS A RETIRADA DO
CARREGAMENTO SUPERFICIE
INICIAL
INDENTADOR V

x

h a .
\Ji I . I ' j’ //’/
-~ X
4

he PERFIL DA SUPERFICIE
hs ¢ SOB CARREGAMENTO

i

Fig. 2.8: Representagio esquematica de uma segio em
dois momentos de uma penetragéo [1].

Adotando uma fun¢do de poténcia do tipo:
P,=B,(h—h, )" =B, " (2.28)

verificam que para os ajustes das curvas de descarregamento, os expoentes variavam desde
1,2 a 1,6. Além disso, empregando uma técnica onde a rigidez pode ser medida
continuamente durante a penetra¢do, eles encontraram que a rigidez de contato muda imediata
e continuamente quando o penetrador ¢ aliviado, como se esperava, pelas variagdes continuas
na 4rea de contato. Estas duas observagdes juntas sugeriam que a aproximagdo de ponta plana
ndo ¢ inteiramente adequada para descrever o comportamento real do material.

E interessante notar que a figura registra as observagdes feitas por Sneddon quanto a
forma de impressdo deixada ap6és o ensaio: uma recuperagio elastica na profundidade,
visualizada pela diferenca # - hr , ¢ uma conservagio da dimensdo a que caracteriza a
geometria do penetrador no contato.

Assim, considerando-se a Fig. (2.8) representativa do grafico da carga em fungéo da
penetragdo, deduz-se que, para qualquer instante que a profundidade da ponta do penetrador 4
relaciona-se com a profundidade da impressdo residual #r e com a deslocamento elastico da
superficie /. pela seguinte relagdo:

h=he+ he (2.29)

Oliver e Pharr [1] adotando o modelo de penetrador conico para a restitui¢do elastica,
de Sneddon, definiram o deslocamento da superficie no perimetro de contato 4, por:
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P
h =g— 2.30
3 (2.30)

onde ¢ é uma constante a ser determinada.

Das eq. (2.16) e (2.23) tem-se:
h, =—.h, (2.31)

Por outro lado, considerando-se a expressdo (2.17) quando p tende para g, y tende
para h, tem-se:

h, = (—”————z)h (2.32)

/1
Da igualdade das eq. (2.31) e (2.32), segue-se que :

£= 2(—’513) =0,72 (2.33)
T

Analogamente, utilizando a expressdo para o paraboldide de revolugio, eq. (2.19) e
as expressdes (2.23) e (2.30), obtém-se:

£=0,75 (2.34)

Da mesma forma, considerando um penetrador de ponta cilindrica, eq. (2.14) e
(2.27), obtém-se:

e=10 (2.35)
que é o valor que se encontra quando se utiliza o0 método de Doerner e Nix.

Oliver e Pharr [1] justificam a adogdo no seu método do valor de & = 0,75,
comentando que a geometria do paraboléide de revolugdo oferece uma melhor descrigdo do
comportamento da curva no descarregamento, uma vez que os valores experimentais dos
expoentes das fung¢Oes de poténcia utilizadas nos ajustes destas curvas variaram desde 1,25 até
1,51 com um valor médio de 1,40. Isto significa que a distribui¢do de pressdo que realmente
se forma ao redor da ponta do penetrador é melhor descrita pelo paraboléide de revolugio.

Em qualquer instante durante a carga, o deslocamento total do penetrador / € dado
por:

h = h, + h (2.36)
onde k. € a profundidade de contato e h; € o deslocamento da superficie no perimetro de

contato. Como esta expressdo ¢ valida para todos os pontos do descarregamento, para o ponto
de carga maxima sendo 4,, a profundidade maxima, tem-se:
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h,=h,—h =h, —g.-éi (2.37)

u

que € o valor que sera utilizado na expressio para o calculo da area de contato projetada.

Considerando que o penetrador nio se deforma significativamente, Oliver e Pharr [1]
propdem que a area de contato seja obtida através da medida da rigidez S,, para uma amostra
com valor de E, conhecido. Supondo a estrutura de carregamento e a amostra representadas
como duas molas em série, tem-se:

C=C+ C (2.38)

onde C € a submisséo elastica total, Cr é a submissdo elastica da estrutura de carga e Cs; € a
submissdo elastica da amostra.

Como a submissio elastica da amostra durante o contato elastico ¢ dada pelo inverso
da rigidez, S, , as eq. (2.27) e (2.38) combinadas conduzem a:

Jroo1

C=C,+—— e
7T 2BE A

(2.39)

Pode-se notar que se 0 médulo de elasticidade reduzido for constante, um gréfico da
submissdo elastica em fungdo de A7 ¢ linear e, para um dado material conhecido, a
intersegdo com o eixo das ordenadas fornece o valor da submissdo elastica da estrutura.
Utiliza-se inicialmente o valor da area de um penetrador Berkovich perfeito,

A=245 h’? (2.40)

e obtém-se o valor da submissao elastica do sistema.

A area de contato, em fungio das submissdes elasticas, é dada por [1]:

1
peH{c-cf

4 (2.41)

Para levar em conta o arredondamento da ponta Oliver e Pharr propSem que para um
penetrador Berkovich, a fungdo 4rea seja obtida pelo ajuste de uma fungdo polinomial dada

por [1]:
A=245h2 + cihe + coh!? +e3h™ + + cgh'®  (2.42)

onde os coeficientes ¢; sdo constantes € o termo inicial descreve a geometria para um
penetrador Berkovich perfeito, e por um processo interativo, obtém-se os valores da
submissdo elastica do sistema e dos coeficientes da fungéo area.
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Com a éarea de contato determinada, o médulo de elasticidade pode ser obtido das
eq. (2.27) e (2.12) e a dureza de sua definigio equacdo (2.4).

Observe-se que o valor da dureza, utilizando-se a defini¢do acima, pode ser diferente
do valor obtido mediante uma defini¢do mais convencional na qual a area ¢ determinada pela
medida direta do tamanho da impressdo residual. A razio da diferenga é que em alguns
materiais uma porgdo da area de contato sob carga pode ndo ser plasticamente deformada, e
como resultado, a drea medida pela observagio da impressio residual pode ser menor do que
a area de contato projetada. Entretanto, para a maioria dos materiais, as duas defini¢des dio
resultados similares [1].

2.4 CAUSAS DE ERROS EM NANOINDENTACAO

Nesta segéo € feita uma abordagem resumida de alguns erros que podem ocorrer na
nanoindentagio. Como este tema ¢ fundamental em nanoindentagio e importante no

desenvolvimento deste trabalho uma discussdo mais detalhada deste assunto encontra-se no
apéndice 2.

Segundo Mencik e Swain [20], em todo tipo de medidas ocorrem erros, que podem
ser aleatérios ou sistematicos, e sdo causados pelo instrumento de medida, método de
avaliagdo, € pela amostra. A técnica da nanoindentagdo ndo é uma excegdo, € nela existem
uma série de fontes de erros. Embora, alguns sejam triviais, ligados com a fungéo da carga ou
com o sensor de profundidade, existem outros erros que ndo sdo 6bvios, a primeira vista, €
que podem levar a falsas conclusdes, afetando no s6 os valores da quantidade estudada, mas
também a sua distribuiggo.

-

Fig. 29a Diagrama cafga;proﬁmdidade indicando Fig. 2.9 b: Representagdo de uma penetfag:ﬁo. As
alguns possiveis €rros durante a linhas tracejadas representam o empilhamento [20].
nanoindentagfo[20].

No momento em que o penetrador entra em contato com a amostra esta é pressionada
por uma for¢a minima denominada P,. A for¢a P, provoca uma penetragdo /;, na amostra,
que nio ¢ medida mas, deve ser acrescida ao deslocamento /4, como mostram as figuras (2.9 a)

e (2.9 b) [20]. Isto pode ser feito ajustando uma curva para o carregamento e extrapolando o
ponto de carga zero.
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Em escala nanométrica, a extremidade do penetrador real é arredondada e ndo
pontiaguda. Como a area da segdo projetada € determinada em fungdo da profundidade de
contato, torna-se necessario corrigir a profundidade devido a este arredondamento. Isto é
realizado pela fungfo area, no método de Oliver e Pharr. Outra forma de corrigir este erro ¢
através do ajuste da curva de carregamento, determinando-se 4;,4. Existem outras maneiras de
se corrigir esse erro que sdo citadas no apéndice 2.

Outro tipo de erro que pode ocorrer em nanoindentag@o € causado por amostras com
superficies rugosas. Nestes casos, 0 contato entre o penetrador € amostra, num estagio inicial,
¢ feito através de alguns pontos, tornando a area efetiva de contato menor do que a area
suposta pelos modelos tedricos, € a rigidez aparente do material menor do que a rigidez
verdadeira. Com o aumento da carga a superficie de contato torna-se maior, uma vez que nos
pontos de contato ocorrem deformagdes elasticas e plasticas, motivadas pelas altas
concentragdes de tensdo, e a resposta da amostra comega a corresponder a suas verdadeiras
propriedades. Em principio, a influéncia da rugosidade superficial deveria ser levada em conta
através de uma profundidade corretiva similar a 4;,,. Na pratica, isto ¢ complicado pelas
diferentes superficies topograficas de varias amostras, e mesmo de cada posigdo testada. Este
¢ o motivo pelos quais ndo se corrige a rugosidade superficial, € em conseqiiéncia os valores
do médulo de elasticidade e da dureza, para profundidades de penetragdo menores do que 20
nm (as vezes até acima de 50 nm) sdo menos confidveis [20].

Ainda segundo Mencik e Swain [20] fatores aleatérios causam uma dispersio das
medidas de profundidades, especialmente durante o descarregamento, provocando desvios nos
valores do médulo de elasticidade e da dureza. A falta de homogeneidade das propriedades da
amostra, tanto na escala macro como na escala microscopica, conduzem a erros que podem
ser avaliados e reduzidos utilizando métodos estatisticos tais como, testes de hipéteses ou
analise de varianga. Portanto, € necessario um tratamento estatistico de dados nido somente
devido ao ruido no sistema de medida, mas também, devido a dispersdo dos valores das
propriedades da amostra.

Tsui et al.[21] apresentam um trabalho onde comparam penetragdes feitas com trés
pontas de geometrias diferentes, com mesma relagdo profundidade-area de contato, a saber:
penetrador conico com semi-angulo de ponta de 70,3°, penetrador Vickers e o penetrador
Berkovich, em quatro tipos de materiais: silica, aluminio, ouro e safira. Inicialmente
determinam a submiss@io elastica do equipamento pelo método de Oliver e Pharr, depois
fazem as penetragdes com varias cargas nos diferentes materiais e as 4reas obtidas a partir do
nanoindentador sdo comparadas com &reas medidas através de microscopia eletronica de
varredura. Concluem que, utilizando a técnica para estabelecer a fungio area do penetrador, é
possivel utilizar penetradores conicos ou Vickers na medida de médulo de elasticidade pelos
métodos de nanoindentagdo, embora estes penetradores apresentem mais defeitos de pontas
do que o penetrador Berkovich. Por outro lado, os defeitos das pontas atrapalham a
interpretacdo da dureza medida pelos métodos de nanoindentagdo, uma vez que existe uma
mudan¢a no modo de deformagdo, passando de puramente elastico a baixas cargas para
elastico-plastico para altas cargas. Este fendmeno é mais importante em materiais duros,
como cerdmicas e vidros, do que em metais.

Herrmann et al. [22] narram avangos na determinag¢do da fungdo 4rea dos
penetradores utilizados em nanoindentagdo. Apresentam os resultados da determinagio da
fungdo area dos penetradores por dois métodos: determinagio direta através de medidas
obtidas utilizando microscopio de for¢a atdmica e por penetragio em materiais com médulo



CAP.2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA 22

de elasticidade e razdo de Poisson conhecidos, sendo a area do penetrador calculada através
de medidas de microscopia de for¢a atdmica. Os materiais utilizados foram silica e tungsténio.
Determinam a submissdo elastica do equipamento através de um método baseado no de
Oliver e Pharr, uma vez que o conhecimento deste pardmetro ¢ um pré-requisito necessario
para uma determinagio precisa das propriedades mecanicas de filmes finos, em especial do
modulo de elasticidade.

Cheng e Cheng [23] desenvolvem um estudo sobre os efeitos do arredondamento da
ponta de penetradores pontiagudos sobre as medidas das propriedades mecanicas. O estudo
baseia-se em métodos de analise dimensional e de elementos finitos aplicados a curvas
obtidas por penetradores idealmente conicos indentando sélidos perfeitamente elastico-
plasticos. Descrevem que para uma penetracdo em sdlidos perfeitamente eléstico-plasticos,
utilizando-se penetradores rigidos cdnicos com ponta esférica, a carga P ¢ uma fungdo do
modulo de elasticidade E, da tensdo de escoamento o, da razio de Poisson v, da
profundidade % e do raio da ponta R, dada por:

pP= E.hz.HR(%,v,%) (2.43)

onde Ilr é uma funcdo adimensional, que depende dos pardmetros adimensionais supra
referidos.

Para um penetrador idealmente conico, a carga ¢ dada por:
P= E.hZ.H(—C—;—;—,v) (2.44)

Considerando que a carga pode ser aproximada por uma func¢io de segunda ordem do
tipo

P=col’ +ch+c; (2.45)

Obtém os valores de ¢y € ¢;, que podem ser dados por:

¢y = Eﬂ(‘; ,v) (2.46)

¢, =2,E.n(ﬂ,v)( 1 —1).1{ (2.47)
E

sen@

Baseando-se nesta analise propde um método para determinar a tensdo de
escoamento o, € o raio do penetrador R, utilizando as curvas de penetragdo de materiais de
propriedades elasticas conhecidas, e duas curvas desenvolvidas no artigo. Consideram
também que a mesma analise € possivel de se aplicar para as curvas de cargas de penetradores
piramidais (Vickers ou Berkovich).
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Bolshakov et al. [24] comentam em seu artigo que os métodos comumente utilizados
na analise dos dados de carga-deslocamento de nanoindentagdo fornecem boas predi¢des da
area de contato nos casos de materiais duros, mas podem subestimar a area de contato até ao
redor de 40% para materiais moles com encruamento. Estes resultados subestimados sdo
devidos ao empilhamento de material que se forma ao redor da impressdo e conduz a erros
significativos nas medidas de dureza e de modulo elastico. Aplicando a teoria de elementos
finitos a0 modelo de um penetrador conico para um grande nimero de materiais apresentam
resultados referentes a simula¢des que fizeram. Determinam a magnitude dos erros em dureza
e modulo de elasticidade que podem ocorrer se o empilhamento for ignorado. Mostram, nesse
trabalho, que a razdo da profundidade final e a profundidade maxima, %, /h,, que se relaciona
diretamente com a razio entre a dureza e o mddulo de elasticidade, H / E, é um parametro
importante para identificar a ocorréncia do empilhamento.

Empilhamento Afundaments

ﬁ superf feie original &i

ng1

Fig. 2.10: Ilustragdo do fendmeno do Empilhamento e do
Afundamento de material indentado com a
Ponta Berkovich.

Tsui e Pharr [25], estudando penetragdes em filmes de aluminio depositado sobre
vidro, determinaram alguns dos efeitos do substrato nas medidas de propriedades mecénicas
de filmes moles sobre substratos duros. Um efeito importante quando se tem este tipo de
amostra ¢ o empilhamento de material ao redor da impressdo deixada pela penetragdo. No
caso de deposi¢do do aluminio sobre um substrato h4 um aumento de até 50% na éarea de
contato em relagio ao cristal isolado devido ao empilhamento. Qutro efeito importante
provém das incertezas na determinagfo das medidas experimentais da rigidez, uma vez que o
filme apresenta o fendmeno da fluéncia e também o substrato altera significativamente a
curva de descarregamento. Concluem o trabalho afirmando que como os métodos
padronizados para as medidas de nanoindentagio ndo levam em conta o empilhamento de
material, a 4rea de contato é subestimada, o que provoca erros nas medidas da dureza e do
modulo de elasticidade. Por outro lado, erros adicionais séo produzidos pelas imprecisdes das
medidas da rigidez causados pela fluéncia do filme e pelos efeitos do substrato na forma da
curva de descarregamento. Coletivamente provocam uma superestimagio da dureza em até
100% e do moédulo de elasticidade em até 50%. Quando a profundidade de penetragdo é ao
redor de um décimo da espessura do filme, o aumento induzido do empilhamento €
desprezivel e a dureza e o médulo de elasticidade medidos por esta técnica estdo dentro dos
valores esperados
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Bolshakov e Pharr [26], comentam que a determinagdo da dureza e do médulo de
elasticidade dos materiais estdo baseados na solu¢do de Sneddon para a penetragdo de um
semi-espago elastico por um penetrador rigido axialmente simétrico. Estes métodos
apresentam falhas que provocam uma subestimagdo da carga e da rigidez do contato e um
aumento do moédulo de elasticidade com erros cuja magnitude dependem do angulo do
penetrador e da razio de Poisson do material estudado. Embora estas solu¢cdes sejam
largamente utilizadas, ndo se procurou determinar o seu desempenho para as condig¢des de
deformagdes finitas, como no caso da maioria dos experimentos de nanoindenta¢do com
penetradores pontiagudos. Em seu trabalho desenvolvem o problema analiticamente para o
caso de um penetrador conico e comparam os seus resultados com simulagdes que faz
utilizando o método de elementos finitos. Para um penetrador conico rigido com um semi-
angulo de vértice de 70,3° isto é , com um angulo que fornece a mesma relagdo area-
profundidade de um penetrador Berkovich comumente utilizado nos experimentos de
nanoindentagéo, a diminui¢do da carga e da rigidez de contato e o aumento do médulo de
elasticidade é da ordem de 13%. Estabelecem neste trabalho a necessidade de se corrigir a
expressdo da rigidez com a introdugio de um fator y, que depende das propriedades elasticas
do material e da geometria do penetrador, caracterizadas, respectivamente, pela razdo de
Poisson v e pelo semi-dngulo do vértice do cone ¢. Desta forma, propde que a rigidez seja
dada por:

2 E
S =———.5.(—). A 2.48

na qual

_ (1-2v)
r=l+ 4.(1-v)1gd (2.49)

Os autores [26] também chamam a aten¢@o para o fato de que a area de contato
deduzida a partir da solugdo de Sneddon pode, também, ser afetada pelos problemas
identificados acima. Se forem feitas corre¢des na area de contato elas afetardo ndo sé as
medidas do médulo elastico como também as de dureza.

Hay et al. [27], seguindo a linha do trabalho anterior realizaram experimentos em
tungsténio e aluminio utilizando um penetrador canto de cubo onde os efeitos sdo aumentados
pelo pequeno angulo do penetrador. Seu trabalho tem um duplo objetivo: primeiro, dar um
suporte experimental sobre o desenvolvimento analitico e numérico feito anteriormente;
segundo, rever os procedimentos de analise de dados para um melhor entendimento dos erros
sistematicos que podem ser obtidos através das medidas do médulo de elasticidade e da
dureza. Propde que a rigidez de uma amostra seja dada por:

2 E 5
S, = J;.ﬂ. (l_vz).,/ycA (2.50)

onde a area de contato é corrigida pelo fator ., que pode ser obtido por ocasido da calibragdo
da ponta.
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2.6 DIAGRAMAS CARGA-PROFUNDIDADE

Mencik e Swain [7], considerando a defini¢cdo de trabalho comentam que a area sob a
curva de carregamento no diagrama carga-profundidade, OABO na Fig. (2.11), corresponde a
energia total empregada durante a penetragdo do penetrador no material, W, . A area abaixo
da curva de descarregamento (ABCA) corresponde a energia devolvida pelo sistema durante o
descarregamento, W, . A diferenga, W, = W, - W, (area OACO), expressa a energia retida,
consistindo no trabalho gasto na deformag#o plastica, ou em outros processos irreversiveis
(como trincas). Todas estas trés energias podem ser facilmente calculadas a partir dos dados
obtidos.
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Fig. 2.11: Diagrama carga-profundidade com a defini¢do dos pontos
para a defini¢@o dos trabalhos.

Existem virios motivos para fazer um ajuste das curvas de carga e de
descarregamento de um ensaio de nanoindentagfio, por fungdes analiticas. Por exemplo, a
qualidade da informagio obtida depende tanto da precisdo do modelo tedrico como dos dados
experimentais utilizados na curva a ser ajustada [7].

E necessdrio realizar o ajuste da curva de carregamento por duas razdes: porque torna
possivel avaliar a profundidade de penetragdo inicial 4;, e porque torna possivel descrever o
comportamento do material dentro de um certo intervalo de cargas ou de profundidades. Se a
curva de carregamento € razoavelmente suave, pode ser aproximada por uma expressdo
simples do tipo [7]:

P =Bk (2.51)

onde / ¢ a profundidade de penetragfo total , corrigida com o acréscimo do valor 4; , By e n
sdo constantes.

Existem vdarias razdes para utilizar esta expressio mais geral ao invés de uma
quadrética, que € a solugdo encontrada no caso de um cone penetrando uma superficie
idealmente elastica:
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- o penetrador ndo é idealmente pontiagudo;

- as deformagdes plasticas influenciam a resposta somente apos o penetrador ter atingido uma
certa profundidade;

- existe o atrito entre o penetrador e a superficie;

- 0 material ensaiado ndo é idealmente homogéneo.

Também outros processos podem estar envolvidos como a densificagdo do material e o
surgimento de trincas.

As constantes de regressdo B; e n , sdo determinadas com a aplicagdo do método dos
minimos quadrados sobre a equagdo acima linearizada (logaritmica). Entretanto, se a energia
total do carregamento, W, , é conhecida (determinada através da area sob a curva da carga em
fun¢do da profundidade), as constantes podem ser obtidas por um caminho bem simples. A
energia consumida correspondente pode ser dada por:

hlﬂ hm
W,= [P.dh= [Bh"dn= L=t pn @52
o 5 n+l n+l1
entio:
n=(Ph,/W,)-1 (2.53)
P
Bi=17 (2.54)

onde P ¢ a carga maxima no ensaio, € 4, é a correspondente profundidade de penetragdo total
do penetrador.

A aproximagdo da curva de descarregamento por uma fung¢do conveniente é sempre
mais importante do que a curva de carregamento. (Os erros associados com as estimativas de
H e especialmente de E dependem fortemente da precisio na determinagdo da rigidez
Sy = dP, /dh). A determinag@o da tangente a uma curva experimental é, em principio, simples.
Ajusta-se inicialmente, uma fun¢fo de regressdo conveniente, e depois faz-se a sua derivada.
Entretanto, em alguns casos, (particularmente se materiais rigidos sfo testados com cargas e
profundidades de penetragdo pequenas), é uma tarefa complicada pela dispersdo dos valores
individuais. Esta dispersdo tem diversas fontes: fluéncia e outros efeitos no material durante o
descarregamento, ruidos no sistema de medidas, ades3o e efeitos de “stick-slip” (cravamento
e deslizamento) entre o penetrador e a amostra, e o espalhamento nas propriedades da amostra
se dados de vérias penetragdes sdo avaliadas [7].

A magnitude dos correspondentes erros em dP, /dh e h. podem ser reduzidas pelo
uso de uma parte mais longa da curva de descarregamento para o ajuste. A condi¢do
necessaria € que a fungdo de regressdo deve se ajustar bem com a curva experimental. Desde
que a resposta € elastica no comego da curva de descarregamento, a teoria para contatos
elasticos deve ser usada. A expressdo geral para este caso é [7]:

P, =B,(h—h,)" (2.28)
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onde P, ¢ a carga para o descarregamento, B; ¢ uma constante, sr ¢ a profundidade de
impressdo residual e m € uma constante que deveria ter os seguintes valores: 2 para cones, 3/2
para um paraboléide (ou esfera para pequenas profundidades) e 1 para pontas cilindricas [7].

Novamente a situagdo com materiais reais ¢ mais complexa; além dos fatores
envolvidos durante o carregamento, a ades3o do penetrador na superficie, as trincas no
descarregamento e mesmo o fluxo plastico reversivo no material indentado interfere na regra.
Por estas razdes, o valor de m pode ser diferente para diferentes materiais.

A fung¢fo de regressdo para o descarregamento € particularmente importante para a
determinagéo da profundidade de contato 4., da dureza H e do médulo de elasticidade E, mas
pode ser também utilizada para determina¢fo aproximada da profundidade da impressdo
residual Ay, para um processo de descarregamento modelado ou para o calculo da energia
elastica restituida durante o descarregamento, W, [7]:

m

h, h,
W, = |Pdh= sz(h——hf)"'dh=%P(hm—hf) 2.55)
hy hy

Combinando as eq. (2.52) e (2.55) obtém-se a seguinte relagio entre as razdes de
profundidades e energias:

_}_1L_m+lﬁ
h, n+lW,

m

(2.56)

que pode ser utilizado como um pardmetro caracteristico da avaria permanente causada em
varios materiais pela penetragio. Nesta expressdo 4, ¢ a profundidade total de penetragiio do
penetrador durante o carregamento.

As constantes de regressdo B, , iy e m s3o usualmente determinadas tendo-se em
vista a precisdo da parte superior da curva de descarregamento [1]. Como conseqiiéncia, os
valores calculados da energia restituida, W, , ou da impressdo residual /s, podem diferir dos
valores verdadeiros, particularmente se algum processo irreversivel, como uma trinca, ocorrer
durante o descarregamento. Por esta razio, podem ser obtidas melhores caracterizagdes da
reagdo média dentro de todo intervalo de varia¢iio de carga, pelo célculo das constantes de
regressdo dos valores medidos de W, de forma semelhante a4 descrita para a curva de
carregamento.

2.7 RELACOES ENTRE DUREZA, MODULO DE ELASTICIDADE E TRABALHO

Sakai [28] considera que as equagdes constitutivas para descrever as deformacdes
elasto-plasticas da superficie de materiais frageis s3o dadas por:

h=h,+h, (2.57)
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onde % ¢ a profundidade atingida pela ponta; /. € a parte restituida elasticamente e A, a parte
que ficou deformada plasticamente.

Considerando as curvas de carga e descarregamento como sendo quadréticas, a forga
¢ dada, respectivamente, por [28]:

P =41 (2.58)
P=An=4,(h-h) (2.59)

Considerando o trabalho retido dado por:

hm B
W, =W,~W, =1 &h*dh— 1 4,(h—h,F.dh (2.60)
0 hf

de consideragdes sobre a geometria do penetrador Vickers, da expressdo da dureza, o autor
obtém, entre outras, a seguinte relagio [28]:

W,:(L, 12 J.L.Pm (2.61)
3Va, 18w | H

onde oy € uma constante que no caso do penetrador Vickers € igual a 2 e w é o semi-angulo
entre as faces do penetrador.

Desta forma, com os dados de carga de um penetrador € possivel calcular a energia
retida e com um grafico desta energia em fungio de P2, pode-se estimar a dureza.

Gubicza et al. [29] seguindo o desenvolvimento anterior obtém um método
aproximado para se determinar a dureza e o modulo de elasticidade trabalhando com pontas
Vickers, a partir dos gréaficos de carga e de descarregamento. Considerando a for¢a aplicada
pelo penetrador como uma fungdo quadritica, tanto no carregamento como no
descarregamento,

P =ch’ (2.62)
P, =c,h? (2.63)

obtém expressdes para os trabalhos total, elastico e retido durante uma penetragdo dadas
respectivamente por:

W, = 531-113, (2.64)
[+
W, = —3l(hm —h,f (2.65)



CAP.2 - REVISAQO BIBLIOGRAFICA 29

W, =W, -W, (2.66)

Considerando as relagdes da carga dadas pelas eq. (2.62) e (2.63), estes trabalhos
podem ser escritos como:

W=1

t 3\/2‘7

W o=—L_p (2.68)

e 3\/’67

1/ 1 1
W =] —— P32 2.69
' 3(@ H e

das equagdes acima resulta que:

P*"? (2.67)

e _ |& (2.70)
W, ¢,

Para um material idealmente plastico, a dureza Vickers é dada por [29]:

P
H, =oz,.;l—:,'—=al.c1 (2.71)

m

onde a; é uma constante obtida a partir da definicdo de dureza Vickers e da geometria do
penetrador, dada por a; = 0,038.

Para os materiais que ndo s3o idealmente plasticos, os autores propde que a dureza
seja dada por [29]:

H, =a,c,. 2.72)

=|=

Partindo das equagdes de Sneddon os autores propde a expressdo abaixo para o
médulo de elasticidade [29]:

W,
E=a,c.t (2.73)

e

onde o é dado por:

(__ 2! 1/2
2A=v )y (2.74)

1g(y)a,

a, =
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Nesta expressdo, para o penetrador Vickers os parimetros @y, y € y assumem,
respectivamente, os seguintes valores: 2, /2 e 74,05 .

Tuck et al. [30] desenvolvem um método para o calculo da dureza em materiais,
similar aos anteriores.

Partindo da defini¢do de trabalho:
W = [Pdn (2.75)

da relag@o entre os trabalhos total, elastico e plastico:

W =W,+W, (2.76)
e da relagdo da dureza:
k.P
= T (2.77)

chegam a seguinte expressio para a dureza [30]:

k.P’

H =
oW}

(2.78)

nesta expressdo £ € o fator de forma do penetrador, que para a geometria Vickers vale 0,0378
e para a geometria Berkovich vale 0,0408.

De uma forma analoga definem a dureza em fungdo do trabalho plastico dada por
[30]:

kP?

Mo =S

(2.79)

Aplicam o método para uma série de materiais comparando com os resultados com o
método de Oliver e Pharr, e também com micropenetragdes [30]. Os autores reconhecem que
o método falha para pequenas cargas e pequenas profundidades.

Cheng e Cheng [31], utilizando analise dimensional e calculos de elementos finitos,
derivam relagGes entre as curvas de carga e descarregamento, profundidade de contato,
dureza, médulo de elasticidade, trabalho, etc.

Durante o carregamento, a forga P e a profundidade de contato podem ser escritas ,
de acordo com a analise dimensional por:

P= E.hZ.Ha(%e—,v, n,9] (2.80)
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o
h, =h.Hﬂ(fe,v,n,6) (2.81)

onde I, e Ilg sdo fungdes adimensionais dos quatro pardmetros adimensionais ja citados.

Os mesmos autores fazem algumas observagdes: primeira, que a for¢a sob o
penetrador € proporcional ao quadrado da profundidade, /4 ; segunda, que a profundidade de
contato h. € proporcional a profundidade /4. Consequentemente, a dureza sob a carga ¢
independente da profundidade h, ou da carga do penetrador P. Como o descarregamento
acontece apds o carregamento, durante o qual o penetrador atinge a profundidade méaxima h,,,
a equacdo da curva utilizando analise dimensional é dada por:

pP= E.hz.f[y(%,hi,v,n,ﬁ] (2.82)

m

onde IT, ¢ uma func¢do adimensional dos cinco parametros explicitados. A expressdo (2.82)
mostra que a for¢a P em geral no é proporcional ao quadrado da profundidade, uma vez que
depende da razio W/h,, , através da fungdo I1,.

Os autores [31] apresentam uma relagdo entre dureza, médulo de elasticidade e
trabalho de penetracdo dada por:

i I, W, -, (2.83)
E, ,

Mostram, desta forma, que existe uma relagdo aproximadamente linear entre H/E, e
(W —W.)/W,. Consequentemente, o valor de H/E, pode ser obtido através de medida de W, e
W, os quais podem ser determinados por uma simples integragio numérica, baseada nas
medidas de forga e deslocamento [31]. A razio entre dureza e mddulo de elasticidade tem um
interesse tribolégico significativo. Esta razdo multiplicada por um fator geométrico é o indice
de plasticidade, que descreve as propriedades de deformagfio de superficies rugosas. A eq.
(2.83) fornece um método alternativo para medir H/E, . Ambas grandezas podem ser obtidas
utilizando a relagdio acima junto com a equagdo que relaciona o médulo de elasticidade, a
rigidez e a 4rea de contato, vista anteriormente.

Hainsworth et al. [32] em seu artigo, comentam que as curvas carga-deslocamento
obtidas em ensaios de nanoindentagdo fornecem uma “impressdo digital mecdnica” da
resposta de um material & deformagdo por contato, e que nos Gltimos anos, focalizou-se muito
a atengdo na compreensdo dos fatores que controlam as formas detalhadas das curvas de
descarregamento e como podem ser obtidos pardmetros tais como a area de contato, 0 médulo
de Young e a dureza.

Comentam também os autores [32] que no caso da curva de descarregamento ser
bem comportada, isto é, quando é feito um ajuste por uma fungdo de poténcia e o
comportamento da fungdo se aproxima do comportamento linear, entdo a anilise é bem
sucedida. Entretanto, quando sfio realizados testes em materiais que possuem uma
recuperagdo eldstica considerdvel quando a carga ¢ removida, como muitos materiais rigidos e
duros, ou sistemas nio homogéneos como aqueles que empregam revestimentos finos e duros,
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ndo existe um bom modelo para ajustar a curva de descarregamento. Isto traz muitas
dificuldades para a obtencgdo de dados de propriedades mecénicas validas para estes tipos de
materiais.

Nesse trabalho Hainsworth et al. [32] propdem novas relagdes entre o médulo de
Young, dureza, geometria do penetrador, e o deslocamento méximo para uma dada carga.
Iniciam sua fundamentagdo comentando que quando um material rigido e plastico ¢é
indentado, um raio de contato caracteristico a pode ser expresso por:

a= & (2.84)

onde P ¢ a carga ¢ H a dureza, que é considerada constante com o aumento da carga.

Para penetradores conicos ou piramidais, a profundidade de penetragdo plastica h, é
diretamente relacionada com o raio de contato a pela expressio

h, =¢.a (2.85)

onde ¢ ¢ uma constante que depende da secdo transversal e do dngulo do particular penetrador
utilizado e entdo relaciona o raio de contato caracteristico com a geometria do penetrador real.
Dai, segue-se que:

R (2.86)

Além disso, ha uma contribuicio elastica instantdnea, que, por andlise dimensional,
tem a forma dada por:

P
h, =y,.— 2.8
e '/I] E.a ( 7)

onde E ¢ o modulo de Young e y; € outra constante empirica.

Substituindo o valor do raio caracteristico da expressdo (2.84) e somando as
contribui¢des elastica e plastica para se obter A, profundidade total da penetragfo, tem-se:

h=¢1\/§ +va—§—\[§ (2.89)

12

Desta expressido, fatorando a termo (P/E) ", tem-se:

~|Bls B, [H
o) o

de onde segue-se diretamente que [32]:
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, p( [E [EY
h =E(¢1\/‘;+V/1\/;] (2.90)

Portanto, segundo Hainsworth [32] a for¢a durante o carregamento pode ser expressa

por:
P=K_h (2.91)

onde K, ¢ um parametro eléstico-plastico que ¢ dado por:

K, =E(¢1\/% +y, \f—’g) 2.92)

Este valor pode ser comparado com o valor determinado experimentalmente com:

P :
o = o (2.93)
Hainsworth et al. [32] ajustaram os valores de ¢ e y; para chegar mais préximo
possivel a igualdade dos valores de K, e de K., para uma grande relagdo de materiais e
obtiveram os seguintes valores: ¢; = 0,194 e y; = 0,930.

Uma das aplicagdes do método acima € .que caso se conheca o mddulo de
elasticidade, a dureza pode ser obtida e vice-versa. Outra aplicagdo € que se trata de uma
alternativa atrativa para modelos de elementos finitos, e uma aproximagao para aqueles casos
em que a anélise das curvas de descarregamento ¢ impraticavel. Os autores reconhecem que o
modelo ndo se aplica para pequenas cargas e pequenas profundidades.

Malzbender et al. [33-34] utilizando o modelo anterior obtém para um penetrador

Berkovich ideal a relagdo:
ERh?
E \/? \/E i
+ &, —]—
(245H V4VE

Consideram que para levar em conta a fungo 4rea real, a expressfo passa a ser dada

P=

(2.94)

por:

P= = Kh* (2.95)

ER?
)
(245+57/h)H V4VE
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Chamam /4, de profundidade permanente:
h, = 3h (2.96)
V4

Analisando as curvas de P em fungdo de / e suas derivadas aplicam em
revestimentos hibridos orgédnicos e inorganicos e vidro determinando dureza e médulo de
elasticidade e também estimam fraturas.

2.8 DERIVADAS DAS FUNCOES DE CARGA E DESCARREGAMENTO

Em 1994 Rother [35-36], apresenta um método de andlise de propriedades de
materiais a partir das derivadas das curvas de carregamento, em relagdo a profundidade da
penetragdo. Com este método avalia a resisténcia de materiais ¢ também de sistemas com
superficies modificadas. Parte das seguintes hipdteses:

1) Um penetrador praticamente indeformavel gera uma zona de deformagdo em sua
vizinhanga, durante a penetra¢do na amostra material.

2) A zona de deformagédo pode ser considerada como um penetrador virtual que propaga na
frente do penetrador real no interior do material ensaiado.

3) Podem ser obtidos os valores médios das densidades de energia para os diferentes
processos de deformagéo relacionados com a propagacio do penetrador virtual em relagéo ao
volume, e também em relagfo a area da fronteira do penetrador virtual.

A Fig. (2.12) representa a formagdio e a propaga¢do do penetrador virtual em
conseqiiéncia dos processos de deformagdes sob a ponta do penetrador, mostrando [35]:

- a pressdo inicial do penetrador, que gera um encurvamento da superficie fronteira do
material, com a conseqiiente formag&o e separagdo dos contornos dos gréos (trincas);
- a formag@o do penetrador virtual dentro do material, o volume densificado de material

dentro do volume do penetrador virtual e
- o deslocamento tangencial no contato entre o penetrador real e a superficie, gerando
deformagdes por cisalhamento.

Desta forma, Rother [35] considera que o carregamento pode ser dividido em trés
fases, levando em conta os principios de deformaggo e as energias correlatas, correspondentes
as profundidades de penetragfo. Na primeira fase, de separa¢fio dos grdos e, ou geragdo de
trincas, a energia total de deformagiio W, é dada por:

W, = aG.hz[l +a3.1n(hin (2.97)

(4

onde & € a densidade de energia relativa & separagio dos contornos de grios, a; é um fator
de proporcionalidade entre a deformag&o e a trinca do contorno de grio e hy é a profundidade
inicial da trinca do contorno de grio.
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35

flexdo da
- superficie do
material

Tensdo

virtual na frontéira do
penctrador real

- virtual

__:’.'-n;j_. ~RG ‘Penetrador Real

 formacéo de um penetrador

propagagdo do penetrador

Fig. 2.12: Reprodugdo da figura do trabatho de Rother [35].

Assim pode-se obter que:

aw h
PI =—c-l—h—'=2.8G.h 1+a3.ln ;—

dP, h
SI=—‘—1—}-:-=2.8G 1+a3.ln ';l—' +3£Ga3

(4

(2.98)

(2.99)

Na segunda fase, de densificagdo isotrépica do volume e de deformagdes cisalhantes

na zona de deformagdo, o trabalho pode ser dado por:

W=g,h+¢e,h

(2.100)

na qual & € a densidade de energia relativa a densificagdo volumétrica e g4 é a densidade de

energia relativa as deformagdes cisalhantes.
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Da expressdo (2.100) segue-se que:
P =3¢, +2¢,.h (2.101)
S, =6g,h+2¢, (2.102)

Na terceira fase, referente as deformagdes cisalhantes na fronteira da zona de
deformagdo sem densificagdo volumétrica:

W =¢g,h (2.103)
P, =25,k (2.104)
S, =2.e, (2.105)

A Fig. (2.13) representa esquematicamente o resultado de uma penetragdo em um
material em um grafico de S; em fungdo da profundidade. Mostra que a curva poderia ser
dividida em duas as partes: a primeira, em que a dependéncia entre as varidveis seria
logaritmica e a segunda linear. Considerando-se um material composto, as linhas tracejadas
ilustram qual seria a forma esperada do grafico apds a penetragio do penetrador virtual
através da interface entre o revestimento e o substrato material.

exemplos de

 |penetracaona
- | dnterface

v

| dinear 3
Revestimento C ~ Substrato A~B

A mais "duro" que €

Cmais "duro" que B -

PROFUNDIDADE

Fig. 2.13: Rigidei do carregamento em fun{:ﬁo da
profundidade [35].
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No entanto, os dados experimentais mostram um aspecto ligeiramente diferente do
esperado, assumindo a forma da Fig. (2.14), mostrando uma regidio que caracteriza os desvios
quando o penetrador cruza a regido da interface. A diferenga na 4rea representada por A4
entre a curva ideal (na auséncia de qualquer interagdo de resposta do material em
conseqiiéncia de sua proximidade com a interface), e a curva obtida dos dados experimentais,
dentro das profundidades que limitam as respostas do revestimento puro e do substrato puro,
corresponde a uma forga que é acumulada na deformagiio da zona de transi¢dio na regido
proxima 3 interface. Isto implica em contribui¢des para o penetrador virtual admitido no
revestimento, assim como um deslocamento da face da fronteira entre as camadas de material.
A energia correspondente ao deslocamento total pode ser calculada via integragdo da forga.

Desta forma, a energia de deformagdo especifica da zona de transi¢do pode ser
calculada por:

h,
£ = |Fidh (2.106)
by

onde &z ¢ a energia de deformacio especifica, F; é a forca de deformacfo, h; e h, sdo as
profundidade que limitam a interface. Aplica este método para vérios materiais mostrando a
utilidade do pardmetro &y para caracteriza-los.

s
':‘:".)“"*" - .
4“3‘52‘1‘, |
;_:‘lited’aée' E
f_’ll()F UNDIDADE

Fig. 2.14: Rigidez do carregamento mostrando o
aparecimento da regido de interface [35].
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Hay et al. [37] reportando-se ao trabalho de Bolshakov et al. [24], mostram que a
razdo entre as derivadas das curvas de carregamento e de descarregamento, S;/ S, é um
pardmetro que se relaciona diretamente com a razdo hs/ h,. Para obter a relagdo entre as
derivadas desenvolve a seqiiéncia de calculos mostrados a seguir. Eles consideram que a forga
no carregamento e no descarregamento podem ser dadas, respectivamente, pelas fungdes
poténcia expressdes (2.51) e (2.28) de onde segue-se que:

S, =nB " (2.107)

S, =mB,(h—h, " (2.108)

Dividindo-se as expresses (2.51) por (2.107) e (2.28) por (2.108) tem-se,
respectivamente:

P h

== 2.109

5= (2.109)
P 1
—=—\h—nh 2.110
S, m( f) ( )

Destas expressdes segue-se que, no ponto de carga maxima [27]:

h
_SL=_’1 L (2.111)
S, m h

m
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2.9 MIGRACAO IONICA EM VIDROS

Os vidros quando sujeitos a agdo de um campo. elétrico intenso comportam-se como
um eletrélito no qual os fons alcalinos (Na* e K'), presentes em sua constituigdo,
movimentam-se em dire¢do ao catodo. Este fendmeno, conhecido como migragdo ibnica
envolve processos de transporte e de acumulo de ions produzindo modificagdes no seu
interior e nas regides onde estdo aplicados os eletrodos, e pode ser uma das causas de falhas
que ocorrem em isoladores de transmissdo de energia elétrica em alta tensdio e corrente
continua.

2.9.1 ISOLADORES DE LINHAS DE TRANSMISSAO DE ALTA TENSAO

Os isoladores convencionais para as linhas de transmissdo em alta tensdo (AT), tanto
para corrente alternada (CA) como para corrente continua (CC), sdio fabricados utilizando
vidro ou cerdmica como material isolante. Sob o ponto de vista mecénico, os isoladores de
suspensdo sdo projetados para que o vidro ou a cerdmica sejam solicitados a esforcos de
compressio, mesmo havendo uma tragfio entre as partes metalicas (pino e campéanula), pois
esses materiais sdo pouco resistentes quando tracionados. Na Fig. (2.15 a) apresenta-se o
desenho de um isolador, mostrando a atuag3o dos esforgos mecanicos. [39]

A ocorréncia de uma alta taxa de falha de isoladores de suspensdo para linhas de
transmissdo de energia em alta tens3o em corrente continua (ATCC), superior a que acontece
em isoladores de corrente alternada sob condi¢des semelhantes foi o motivo que provocou o
desencadeamento de inimeros estudos com esses isoladores que, em geral, sdo fabricados
com vidro ou cerimica [39-41].

e .».,v_l_s.ao..m;
‘ i"v_‘."»|SOLADQR‘; :

Fig. 2.15 a: Esforgos mecanicos qﬁe atuam sobre um Fig. 2.15 b:“Diferéntes zonas de um isolador de CC [39j.
isolador de suspenséo de alta tens?o [39].

Peixoto et al. [40] comentam que os isoladores de suspensio de cerdmica (vidro ou
porcelana), sujeitos a alta tensdo em corrente continua apresentam uma taxa de falhas que ¢é
substancialmente maior que a observada nos isoladores de linhas de alta tens3o em corrente
alternada. Nas linhas de transmissio de ATCC sio utilizados isoladores de suspensio de vidro
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temperado e de ceramica havendo a possibilidade de se utilizar também isoladores
poliméricos.

Crusius et al. [41] analisando as falhas de isoladores na linha de transmissdo de
Itaip (800 km de extensdo — 600 kV — bipolar), concluiram que 40% das falhas ocorreram na
cabega do isolador, representado na zona 1 da Fig. (2.15 b), acima, 40% na saia (zona 3) e
20% na nervura anticorona (zona 2). Outra constatagdo importante é a de que 81% dos
isoladores danificados estavam sob polaridade negativa (-600 kKV), com o pino do isolador sob
polaridade negativa enquanto que a campanula estava sob polaridade positiva. No mesmo
artigo sdo apresentados dados de outras linhas de transmiss3o com resultados diversos, sendo
que numa delas 100% de falhas ocorreram nos isoladores sob polaridades positiva.

Dentre os mecanismos considerados como causadores das falhas dos isoladores estdo
a avalanche térmica, a degradagio da saia devido a descargas superficiais, a ndo
homogeneidade do dielétrico que poderia conter inclusdes que afetariam o comportamento
eletro-mecénico e a migragio idnica [39].

2.9.2 MIGRACAO IONICA

O comportamento do vidro como eletrélito, quando sujeito a altos campos elétricos,
tem sido objeto de estudo por parte de muitos pesquisadores que propuseram varias teorias
para explicar como ocorre a condugéo e os fendmenos desta eletrélise.

Um dos pontos principais no estudo da condutividade elétrica nos vidros € a variagdo
com a sua composi¢do quimica. Kingery et al. [42] afirmam que o tipo e a quantidade de
6xidos alcalinos é o fator predominante na condutividade, pelo fato da mesma ser
predominantemente idnica em vidros que contenham oOxidos alcalinos. Os portadores de
carga, nesse caso s3o os fons de Na" e K', sendo a mobilidade desses ions alcalinos muito
maior do que a dos demais elementos que formam o vidro, em todas as temperaturas de
interesse.

Longyel e Boksay [43] verificaram a variag8io da resistividade do vidro com a
variagdo da concentragdo de ions de sdédio. Este efeito € interessante uma vez que torna
possivel aumentar a resistividade do vidro sem alterar a quantidade de total de 6xidos, que é
um parametro importante na fabricagdo dos vidros.

Outro ponto importante no estudo da condutividade elétrica nos vidros € a
dependéncia com a temperatura, apresentada por Lepienski [39]:

¢ =e’o.exx{—g€£;2—,'3—5£]—)] 2.112)

onde { € a condutividade, & , ks e B¢ constantes, T a temperatura ¢ U a tensdo aplicada para
medir a condutividade.

Maslenikova et al. [44] relatam que no vidro ou na cerdmica sob a agdo da ATCC
ocorre a formacdo de cargas volumétricas dentro da amostra e proxima dos eletrodos, ha o
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estabelecimento de uma eletrélise do material e uma limpeza eletroquimica com a formagio
de resisténcia elevada e crescimento de dendritos condutores dentro da amostra. Afirma,
também, que o material do eletrodo tem grande influéncia no envelhecimento dos dielétricos
sob ATCC, especialmente em altas temperaturas. Por exemplo, ions de prata e de alguns
outros metais que entram na composi¢io dos eletrodos podem penetrar no dielétrico, sob a
agfio do campo elétrico, podendo acelerar o processo de degradagio.

Carlson et al. [45] apresentam uma teoria para a formagdo de camada de deplegdo
em vidros alcalinos com eletrodos bloqueantes no 4nodo. O modelo teérico assume que
somente um tipo de ion positivo € mdvel, com energia de ativagdo bem menor que a dos ions
de oxigénio ndo ligados da camada de depleg¢dio. Segundo os autores a aplicagdo de uma
diferenca de potencial ao vidro, em altas temperaturas, cria uma regido de deplecdo de fons
alcalinos adjacente ao dnodo, mas s%o os ions de oxigénio n3o ligados que ficam na regifio de
deplegdio € que determinam as caracteristicas da condugdo elétrica do vidro nessa regido.
Afirmam ainda que na presenga de vapor de dgua na vizinhanga do eletrodo de grafite,
utilizado para a aplicagdo do campo elétrico, pode ocorrer a penetragdo de hidrogénio no
vidro. O ensaio realizado entre 300° C e 500°C dificultam a generalizagiio dos resultados para
temperaturas mais baixas.

Kaneko [46] fez um estudo a respeito da penetragéio da prata no vidro sob a agdo de
um campo elétrico, onde o interesse do seu trabalho era determinar as modificages das
propriedades Opticas do vidro com a penetragio da prata na superficie. Mostrou neste estudo
que para cada ion de sodio que deixa a regido proxima do dnodo um ion de prata penetra no
vidro.

Krieger et al. [47] apresentam resultados da variagdo da corrente com o tempo,
discutem as caracteristicas dos mecanismos da condutividade na regido de deple¢do e fazem a
correlagéio desses resultados com a modificagdo do perfil de concentragdo dos elementos
constituintes do vidro devido a agio do campo elétrico. Mostram no trabalho que é possivel
relacionar quantitativamente a corrente que passa através do vidro alcalino com a
redistribui¢do dos ions positivos na regido do dnodo. Para que se pudesse medir essa relagdo
foram usados contatos bloqueantes para que ndo ocorresse a penetragdo de ions do proprio
eletrodo, como também bloquear a inje¢do de hidrogénio da eletrdlise da 4gua do ambiente. A
corrente no vidro foi atribuida a0 movimento dos ions positivos (Na*, H", Ca®") e, sob campos
extremamente elevados pode também ser devida a0 movimento de elétrons. Nio observaram
movimento significativo dos ions de oxigénio. No trabalho os autores comentam que para ndo
ocorrer penetracdo de hidrogénio no vidro a camada metalizada de aluminio no 4nodo deve
ser recoberta com uma sobrecamada de cobre. A experiéncia foi realizada a uma temperatura
de 150° C.

Freire et al. [48] estudam a migragdo ibnica em vidros alcalinos e caracterizam o
perfil de concentragdo em profundidade dos elementos constituintes das diversas amostras que
se diferenciavam pelos diferentes tipos de eletrodos utilizados. Recorrendo as técnicas de
espectrometria de ions retroespalhados de Rutherford (RBS), detec¢do de recuo elastico
(ERD) e anélises de ressonincia de reagdes nucleares (NRA), verificam uma concentragio de
hidrogénio nas camadas depletadas bem préxima & concentragdo de s6dio em regides ndo
alteradas indicando que a mobilidade do hidrogénio € menor do que a do sédio sob a agdo do
campo elétrico externo pois s6 ocupa os sitios deixados vagos pelos ions de sodio.

Lepienski et al. [49] estudam os mecanismos de condutividade no vidro e a formag#o
de regides de carga espacial e altos campos elétricos internos utilizando eletrodos de aluminio
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e observam uma camada de ions de hidrogénio na regido proxima ao anodo. Neste caso uma
regido carregada proxima a superficie é formada. Para o caso de vidro alcalino foi observado
por que a largura da camada de deplegdo € linearmente relacionada com a quantidade de carga
que passou pela amostra durante a aplicagdo do campo elétrico. Assim, em primeira
aproximagdo, a quantidade de carga que circula pela amostra € igual ao nimero de itomos de
sédio que deixou a regifio da superficie multiplicado pela carga eletronica, ¢ portanto:

O =N, .4 .d; . (2.113)

onde N; ¢ a densidade de ions de sddio, A, a drea dos eletrodos, d. a largura da camada de
deplecdo e e a carga do elétron.

Verificam que existe uma redugio do tempo de ruptura dielétrica, durante a aplicagio
de campos n3o muito elevados. Foram observados também os efeitos de presenga de trincas
na superficie do vidro e da inversdo do sentido do campo elétrico aplicado [49].

Berg et al. [50] apresentam os efeitos mecéanicos da troca quimica de Ag' por Na',
obtidas por tratamento quimico em amostras de vidro num banho de AgNO;. Utilizaram o
método de fraturas induzidas por indenta¢do para medir as modifica¢es na resisténcia a
fratura do vidro apds a troca i6nica. Observaram que na troca ibnica realizada em vidros, as
tensGes nas regides proximas a superficie sdo devidas principalmente as diferengas nos
didmetros dos fons que participam do processo. Estas tensbes serdo de tragdo, se os ions
incidentes forem menores do que os ions trocados, ou de compressdo, no caso contrario.

A penetracdo de ions de diferentes tamanhos no material pode causar uma tensio
residual na amostra. Miltat [51] desenvolve um modelo tedrico de distribuicido tensdo-
deformagio baseado na densidade de defeitos pontuais que pode ser aplicado a estes casos. A
tensdo de compressdo, ou de tragdo, induzida pela penetragio de um ifon que incide num
material contendo vacincias, pode ser dada por:

o, =0’ - 2.G{£:—V—)£i (2.114)
1+v

onde & é a deformagdo isotropica plastica imposta ao material, o, representa a tensdo extra
presente no material se uma ldmina com deformacfo & e extensdo infinita, estiver limitada na

camada depletada. G e vsdo, respectivamente, o mddulo de cisalhamento e a razdo de Poisson
do material.

No caso, para a camada depletada situada na fronteira da superficie, considera-se

nula a tensdo ¢°,. Da teoria da elasticidade dos materiais a relagdo entre o médulo de
elasticidade e o modulo de cisalhamento é dada por:

E=2G{+v) (2.115)

Portanto, em primeira aproximacdo, a tensdo de compressdo induzida fica dada

o, = (—5—)8,. (2.116)

1-v
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A deformacdo linear & pode ser obtida em fungfio da variacdo volumétrica
induzida pela substitui¢dio idnica 4V, e do volume V da camada depletada pela seguinte
expressio:

AV
g =

== 2.117
=37 2.117)

2.10 FRATURAS POR INDENTACAO

Segundo Lawn e Wilshaw [52], as microtrincas que ocorrem nos sélidos frageis apos
0 contato entre corpos explicam o mecanismo bésico de um grande nimero de fendmenos
aplicados: a erosdo e desgaste de superficies, a transformagdo de materiais por corte, abrasio,
fragmentac8o, e moagem, sfo alguns exemplos de processos que dependem de como as
trincas iniciam e se propagam dentro de campos de tensdes intensos e localizados.

Uma forma de se analisar estes fen6menos € através de ensaios de penetragio para a
indugdo de trincas no material. Este tipo de analise apresenta algumas vantagens sobre os
ensaios convencionais, por exemplo, economia de material e de tempo, reprodutibilidade de
resultados, simplicidade, uma vez que utiliza equipamentos de ensaio padrdo, e possibilidade
de se avaliar propriedades de superficies ndo homogéneas. A sua desvantagem € o fato de que
as propriedades determinadas com este método estdio sujeitas a uma incerteza considerivel.
Embora os calculos dos parimetros absolutos de fratura possam nfo ser confiaveis,
determinagdes relativas podem ser feitas com uma precisdo que comparavel a maioria das
técnicas convencionais de fratura.

De acordo com os mesmos autores [52], dado um campo de tensdes provocado por um
penetrador, € possivel, em principio, determinar a mecénica e a conseqiiente configuragio da
fratura produzida. O inicio e a propagago das trincas s3o dois aspectos importantes deste
problema. As trincas comegam em falhas pré-existentes ou induzidas no préprio processo.
Uma dada falha tornaré critica dependendo do seu tamanho, posi¢do e orientagdo dentro do
campo de tensdes. Quando alcanga uma configuragdo critica, uma falha dominante,
desenvolve-se para uma trinca definida e propagante.

Existem uma diversidade de padrdes de trincas que dependem de como é realizado o
ensaio, por exemplo, a geometria do penetrador utilizado, a natureza do meio, a taxa de carga,
etc. E razodvel supor que as trincas tendem a se iniciar em um dos locais favorecidos pelas
altas tensdes atuantes.

Uma seqiiéncia basica dos eventos subsequentes de propagagfo de trincas, geradas por
um penetrador piramidal sdo descritas sumariamente por McColm [53]:

(i) o penetrador pontiagudo produz uma zona de deformagio inelastica;

(i1) em algum limiar, desenvolve-se repentinamente uma pequena trinca no plano de simetria
que contem o eixo de contato, denominada mediana;

(iii) o aumento da carga provoca um crescimento estavel das medianas;

(iv) no descarregamento as medianas se fecham;

(v) no transcurso da remocio do penetrador se desenvolvem trincas laterais ;
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(vi) até a remogdo completa as trincas laterais continuam se estendendo em direcéo a
superficie, e podem conduzir a tirar cavacos da amostra.

Na maioria dos materiais frageis, trincas radiais claramente visiveis emanam da
penetragdo, e o comprimento destas trincas podem ser relacionados com a resisténcia a
fratura. Em filmes de materiais frageis, como as cerdmicas a dureza ou o a tensdo de
escoamento ¢ tdo baixa que a formagdo de uma borda ao redor da indentagdo é minima e o
material deslocado pelo penetrador é acomodado pelas deformagdes elasticas fora da regiio
deformada elasticamente [54].

No desenvolvimento da resisténcia 4 fratura, Marshall e Lawn [55] usando o
conceito de cavidade expandida, encontraram o fator de intensificador de tensdo K, dado por:

1/2
E P P
K, =a4(—§) {?/—2-}:;(,-;-37; (2118)

t t

onde a4 é uma constante que depende da geometria do penetrador, E 0 médulo de Young, H a

dureza, P a carga sobre o penetrador, ¢, o comprimento da trinca e ¥, é o fator de tensdo
residual.

Segundo Reed-Hill [56] quando a tensdo aplicada atingir o ponto em que a trinca é
capaz de se mover rapidamente, obtém-se um valor critico para o fator intensificador de
tensdo.

Este valor caracteriza a propriedade chamada de tenacidade a fratura K. que é uma
medida da resisténcia do material & propagag#o da trinca, que é dada por [55]:

P

c
lc

onde ¢, € o comprimento da trinca para o valor critico.

Para uma ponta Vickers padrdo, Anstis et al. [57] determinaram o valor g = 0.016 +
0.004 , calibrando os pardmetros medidos da tenacidade & fratura por penetragdo com as
técnicas mecanicas convencionais de tenacidade a fratura.

Considerando a presenga de uma tensdo residual, o, , na superficie da amostra,
Chantikul et al. [58] propdem a seguinte expressdo para o fator intensificador de tensdo:

K,=K,+K, =x,%—+¢,.a‘a.c:’2 (2.120)
c

t

onde K, ¢é o fator de intensificagdo de tensdo devido a indentagio e K, ¢ o fator de
intensificagdo de tensdo devido a tens#o residual o,. P, ¢;, € ), foram anteriormente definidos.
¢ € um fator de geometria de trinca que pode ser avaliado a partir da forma da trinca.
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Baseados nesta relaco Zeng e Rowcliffe [59] propdem que as expressdes das
medidas das tensdes residuais para a tens3o de trag#o ou de compressdo sdo dadas por:

3/2
o, =K, 1 CelCn) ~ (2.121)
,.c

onde para uma dada carga de indentago, ¢, é 0 comprimento da trinca para uma amostra ndo
tensionada; ¢, é o comprimento da trinca devido a tens3o residual.

Desde que somente consideramos trincas superficiais, o estado de tensdo pode ser
simplificado como de tens3o plana e ¢ pode ser considerado igual & = 2.

Salomonson et al. [60] utilizam a teoria acima para estudar o decaimento das tensdes
residuais num campo de tensdes produzidos por penetragdes Vickers durante o
envelhecimento de vidro em ar imido. Encontraram um decaimento significativo do campo
de tensdes residuais quando se produz trincas com crescimento lento devido a um controle do
ambiente. Concluiram que o aumento da estabilidade observado nas trincas envelhecidas,
quando comparadas com as amostras com trincas novas, deve-se provavelmente a relaxacéo
de tensdes durante o crescimento lento das trincas.

Dukino et al. [61] fazem uma comparagio das medidas da tenacidade a fratura
utilizando penetradores Vickers e Berkovich para uma série de materiais. Concluem que os
penetradores do tipo Berkovich sfio mais vantajosos porque os resultados da tenacidade
obtidos para baixas cargas s3o mais consistentes do que os obtidos com penetrador Vickers.

Pharr et al. [62] apresentam outro caminho para se obter a tenacidade a partir do
nanoindentador. Substituindo-se a ponta de Berkovich por uma ponta cuja geometria ¢ a ponta
de um cubo, as cargas limites para formagfio das trincas diminuiram e um néimero
significativo de valores de resisténcia a fratura pode ser obtido por nanoindentag&o.

Xiadong Li et al. [63], estudaram os mecanismos de fratura de filmes finos de
carbono amorfo utilizando uma ponta canto de cubo ¢ analisando as curvas de carga ¢
descarregamento obtidas em nanoindentagdo, em conjungio com as observagdes das
superficies trincadas com diferentes cargas, utilizando imagens produzidas por microscépio
eletronico de varredura.

Para uma ponta muito aguda como no caso da ponta canto de cubo, a carga minima
para gerar trincas radiais para muitos materiais frageis é muito baixa, ao redor de 5 mN, a qual
corresponde uma profundidade de penetracio ao redor de 250 nm. Geralmente esta
profundidade de penetragdo excede os 10% da espessura de filmes ultra-finos e a zona
elastico-plastica pode expandir-se até o substrato. Para estes casos, a medida da resisténcia a
fratura convencional, baseada no trincamento radial, nfio pode ser usada.

Além disso, para pequenas profundidades de penetragio € dificil medir o
comprimento da trinca radial mesmo com o microscopio eletronico de varredura. Por isso, a
necessidade de se desenvolver outros métodos para se medir a resisténcia a fratura de filmes
finos. Estimam a energia de deformacfo através do passo observado durante o ciclo de carga
na curva-deslocamento, e através dela determinam a resisténcia a fratura de filmes finos. Os
valores obtidos sdo comparados com os determinados pelos métodos convencionais.



CAPITULO 3

NOVO METODO PARA O CALCULO DA DUREZA
E DO MODULO DE ELASTICIDADE

No capitulo 2 fez-se uma revis@o de nanoindentag¢fo onde foram apresentados alguns
artigos que tratam dos embasamentos teodricos desta técnica. Esses trabalhos mostram que os
fundamentos da nanoindentagiio estdo sendo estabelecidos, procurando se apoiar na teoria da
deformacéo elastico-plastica, em modelos tedricos da interagdo ponta-amostra, em métodos
numérico-analiticos aplicados a modelos de elementos finitos € em ajustamento de curvas, e,
em analises e medi¢des da impressio residual através de microscopia Optica, eletronica de
varredura, ou de forga atémica.

Um dos pontos criticos da aplicagdo da nanoindentagdo para medir a dureza e o
moédulo de elasticidade é a determinag@o da drea de contato entre um penetrador € a amostra.
Neste sentido, o método desenvolvido por Oliver e Pharr [1], que ¢ utilizado como padriio em
muitos equipamentos de nanoindentagfio, serve como ponto de referéncia para estudos
comparativos porque apresenta uma maneira de se determinar a profundidade de contato, e
propde uma forma de se calibrar a fungio area do penetrador, através de penetrages em
amostras de materiais com propriedades conhecidas.

As informacgdes referentes aos erros inerentes a nanoindentagdo sdo importantes para
se estabelecer as reais potencialidades € limitagdes desta técnica, auxiliar a programagéo dos
ensaios e a analise dos resultados obtidos. Foram apontadas as sugestdes feitas por alguns
autores para se corrigir os valores obtidos no método de Oliver e Pharr quando se tem
empilhamento ou afundamento de material.

Também foram vistos, no capitulo passado, artigos que tratam de métodos e
formulagdes para se obter propriedades mecanicas, ou propostas para se instituir novos
pardmetros que caracterizem o material ensaiado, a partir das curvas de carga e
descarregamento de um ensaio de nanoindentago.

Neste capitulo é apresentado um novo método para o célculo da dureza e do médulo
de elasticidade a partir das curvas de nanoindentacdo, em trés versdes equivalentes, chamadas,
respectivamente, de método da rigidez, método geométrico e método do trabalho. Este novo
método se insere naturalmente no formalismo tedrico atual da nanoindentagdo, propicia uma
visdo integrada a respeito dos diagramas carga-penetragdo e das propriedades mecénicas,
generaliza e sintetiza varios estudos anteriores.
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Este método é comparado com desenvolvimentos teéricos apresentados por outros
autores, onde se constata a generalizagdo que proporciona para as expressdes da dureza e do
moédulo de elasticidade. Além de possibilitar uma visdo diferente destas propriedades
mecénicas, o novo método apresenta alguns pardmetros que auxiliam na analise e
interpretagdo dos resultados de um ensaio de nanoindenta¢do. A validagdo do método da
rigidez ¢é feita mediante a comparagio com o método de Oliver e Pharr dos valores obtidos em
ensaios realizados com diferentes materiais. Discute-se a aplicagdo do método em filmes finos
e materiais com superficies rugosas, e vantagens que apresenta em relagdo ao método de
Oliver e Pharr.

3.1 METODO DA RIGIDEZ

Considere-se os dados fornecidos em um ensaio de nanoindentagdo formados por
pares de carga P; e de profundidade 4; . Estes dados colocados num grafico da carga em
fungdo da profundidade apresentam a forma representada na figura (3.1), onde se tem
representadas duas curvas correspondentes as fases de aplicag@o e de alivio das cargas, que se
denomina, respectivamente, de carregamento e descarregamento.

P: ',Pu
R
——— carregamento A:(P ; hm)

descarregamento A

i

l

|

|

l

|

h
i |
0 — =
J-ho hf he
hm

Fig. 3.1: Diagrama carga-profundidade mostrando as curvas de carregamento e descarregamento.

Como foi visto [7], existem varios motivos que justificam a utilizagdo de uma
expressdo mais geral, ao invés de uma quadratica, para se fazer o ajuste da curva de carga: o
penetrador ndo é idealmente pontiagudo; as deformagdes plasticas influenciam a resposta
somente apos o penetrador ter atingido uma certa profundidade; a existéncia do atrito entre o
penetrador e a superficie; a falta de homogeneidade do material ensaiado; a densificagdo do
material, o surgimento de trincas, etc.
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Por outro lado, foi visto também, que podem existir erros devidos 4 profundidade
inicial, %;, ao arredondamento da ponta, X;n,s, a rugosidades na amostra, ¢ também outros
motivos associados com a aplicagdo desta técnica, que fazem com que algumas vezes o
equipamento nio consiga determinar perfeitamente a origem para as medidas de
deslocamento [20]. Estes motivos induzem a fazer o ajuste da curva de carregamento por uma
funcdo de poténcia mais geral, e a introdugdo do pardmetro h, possibilita a correcdo destes
efeitos. Assim, os valores experimentais do carregamento sdo ajustados por uma lei de
poténcia onde a carga P; é dada em fungio da profundidade /4 , por uma expressao do tipo:

P =B (h-h)" . (3.1)
A determinagdo dos pardmetros Bj, kg € n é descrita no item 3.6.1.
No ponto de profundidade maxima #,, , o valor da carga méaxima € P, dado por:
P=B.(h,—h,) (3.2)
A derivada da carga em relag¢do a profundidade ¢ dada por:
S, =nB,(h—hy)"". (3.3)

Considerando como rigidez do carregamento a grandeza S; dada pelo valor da
derivada da carga no ponto de profundidade méxima:

S, =8, (hm ) =nB, '(hm —hy )”“1 > (34

das equagdes (3.2) e (3.4), tem-se:

~

h —h, =n— 3.5
m (1} S ( )

~

Os dados experimentais do descarregamento sdo, também, ajustados por uma fungdo
de poténcia porque, além dos motivos citados para o carregamento, podem ocorrer nessa fase
outros fenémenos como: a adesdo do penetrador na amostra, o surgimento de trincas, € 0
fluxo plastico reversivo no material indentado. Uma vez que a resposta no comego do
descarregamento ¢ eléstica, conforme Doerner e Nix [17], utiliza-se a teoria para o contato
elastico-plastico, desenvolvida por Oliver ¢ Pharr [1], baseada nos estudos de Sneddon [13].
Desta forma, o ajuste da curva de descarregamento dada pela fungdo de poténcia abaixo:

P,=B,(h—hy—h,)" =B, A" (3.6)

onde B, , hs, e m , s3o obtidos pelo método dos minimos quadrados. Para o ponto de
profundidade maxima, o valor da carga maxima P ¢ dado por:

P=B,(n, —hy—h, )" =B, " (3.7)

2" %m

A derivada da forca no descarregamento em relagdo a profundidade de carga € dada
por:
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S, =mB,(h—h,—h, )" =mB, k™  (3.8)

Considere-se como rigidez da amostra a grandeza S, dada pelo valor da derivada da
forga durante esta fase de alivio de carga no ponto de deslocamento elastico maximo, isto é:

Su :SZ(hm)zrn“BZ‘(hm_ho_hf)m_l : (3'9)
Das expressdes (3.7) e (3.9) segue-se, para o ponto de carga maxima:

P 1 1
'S_ = ;‘hem = ;'(hm ._hO _hf) (310)

Relembrando a expressdo do deslocamento do perimetro de contato [1] :

P
h,=e.— , 2.30
p=eg 230)

e que a profundidade de contato 4. é dada pela diferenca entre o deslocamento méximo real
do penetrador e o deslocamento do perimetro de contato, tem-se:

P
-hy —€.— 3.11
m 0 8S ( )

u

h

(4

=h

onde ¢ ¢ um fator que depende da geometria e que assume os valores 1,0 ; 0,72 ; 0,75 ,
conforme a ponta seja considerada plana, conica ou derivada de um parabol6ide de revolugio,
como visto em [1].

Substituindo-se a eq. (3.5) na eq. (3.11) tem-se:

h, = p(fﬁz:g_sf:] (3.12)
S,.S,

Sendo £ um pardmetro determinado pelo tipo de ponta utilizada, a expressdo (3.12)
acima mostra aparentemente que a profundidade de contato depende de quatro variaveis P, n,
S1, € S,. No entanto, a rigidez do carregamento S; e o expoente n da fungo de poténcia estdo
intrinsecamente relacionados pela func¢o ajustada, através da grandeza S,, denominada rigidez
reduzida do carregamento e dada por:

s =2L, (3.13)

Assim, a expressdo da profundidade de contato fica sendo:

h,= p(§"___€.s_’) (3.14)
S, .S,
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Na maioria dos casos das pontas Berkovich utilizadas em nanoindentacio adota-se
uma fung@o area dada por uma expresséo do tipo:

A=245hn +C.h

c

(3.15)

onde C; é uma constante que se obtém na calibragio da ponta.

Uma vez determinada a profundidade de contato o valor da area de contato projetada
pode ser obtida pela expressdo acima possibilitando, desta forma, calcular a dureza e o
modulo de elasticidade através das seguintes expressdes vistas anteriormente:

H:% 2.4)

E,=%[—”E.j% 2.27)
2 1042

7_%--=I ; +1E"' (2.12)

Pode-se particularizar os valores da dureza e do médulo de elasticidade reduzido
para o caso de um penetrador com ponta Berkovich ideal. Neste caso, a fung#o 4rea ¢é dada
por:

A=245h (2.40)

Considerando as expressdes (3.12) e (2.40) e substituindo-se nas eq. (2.4) € (2.27),
obtem-se a dureza e o mddulo de elasticidade dados por:

f 2

-1 (5,5.) ; (3.16)

245 P (nS, - ¢£.S,)

2
E = vz L 515, (3.17)

24245 PP (nS,—&S,)
A razio entre dureza e modulo de elasticidade € dada por:

H 2.5 S, (3.18)

E, Jzo 245 (nS,-¢S)

Por outro lado, foi visto no capitulo 2 que a razio entre profundidade final e a
profundidade maxima, ks /h,, é um pardmetro importante para identificar a ocorréncia do
empilhamento. Considerando as equagdes (3.5) € (3.10), tem-se:

h
So_nfy (3.19)
S, m\ h,—h,
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ou, equivalentemente,

(3.20)

3.2 METODO GEOMETRICO

Este método ¢ uma visualizagdo grafica das expressdes obtida no método anterior.
Considerando o mesmo desenvolvimento anterior, a rigidez do carregamento dada pela

equagdo (3.4) ¢é numericamente igual a tangente do angulo ¢, apresentado no gréafico da
figura (3.2), isto é:

AN
Sﬁ(&l%—@@ 3.21)

Fig. 3.2: Representagdo dos dngulos das tangentes
Da equagdo (3.5) e considerando o grafico acima, tem-se:

h, —h, =n.£=l— (3.22)

" S, 1@
onde ¢ ¢é o angulo que o segmento de reta AO forma com o eixo das profundidades.

Portanto, das equagdes (3.13) e (3.22), segue-se que a tangente do angulo ¢ ¢
numericamente igual ao valor da rigidez reduzida, isto é:

5, =°L=1g(p) (3.23)
n
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Mas, arigidez da amostra é numericamente equivalente a:

S, =1gW) (3.24)

Substituindo as equagdes (3.23) e (3.24) na equagio (3.14) tem-se:

m=1>_apz{@wrwmm) (3.25)
1g(p) 1g(y) tg(p)1g(w)

Uma vez determinada a profundidade de contato, tendo-se a expressdo da fungio
area o problema do célculo da dureza e do médulo de elasticidade fica resolvido, como visto
anteriormente. De forma andloga ao método da rigidez, para o caso de um penetrador

Berkovich ideal, obtem-se a dureza e o médulo de elasticidade e os seus valores sdo dados
por:

__1 1 (e@)ew) (3.26)
245" P (1g(v) - £28(9))’

Jr 1 tg(p)E(y)

E = R — (3.27)
24245 B.P (tg(w)-¢1g(p))
A razo entre estas duas grandezas ¢ dada por:
H__28 189 (3.28)
E, Az 245 (gw)-¢c22(p)
Considerando as equagdes (3.19), (3.21) e (3.24) tem-se:
h,—h
5 8@ _nf; YTh (3.29)
Su g (W) m hm - hO
ou, equivalentemente,
h
My m 8@ (3.30)

hm ‘"ho n tg('//)

3.3 METODO DO TRABALHO

De forma aniloga ao método da rigidez, sdo obtidas as expressdes da dureza e do
modulo de elasticidade a partir das defini¢des de trabalho. Considere-se mesma fungéo de
poténcia definida anteriormente para ajustar a curva de carregamento:

P, =B,.(h—hy)" (3.1

O trabalho realizado W, pelo penetrador durante todo o carregamento € dado por:
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Bl ‘(hm - ho )Hl
n+l1

by,
W, = j'P,.dh = (3.31)
hy

A razdo entre estas duas grandezas, para o ponto de carga maxima é dada pela
expressao:

W, h,—h
L=t (3.32)
P n+1
Portanto, tem-se:
h, —h, =(n+1).K (3.33)
pP
Considere-se o ajuste da curva de descarregamento dada pela fun¢do de poténcia
abaixo:
P,=B,(h—hy—h, )" =B, h" (3.6)
A derivada da for¢a no descarregamento em relagdo a profundidade de carga ¢ dada
por:

S, =mB,(h—hy—h, )" =mB, K" (3.8)

Por outro lado, o trabalho de restituicdo elastica realizado pelo material sobre o
penetrador, € dado por:

B,

A (3.34)
m+1

by
W,= [P,dh, =
by
Dividindo esta expressdo pela eq. (3.1), e rearranjando os termos, obtem-se:

h, =(m +1).% (3.35)

Substituindo as expressdes (3.33) e (3.35) na eq. (3.11), tem-se a profundidade de
contato:

b, = —1—.((n 1, 2D .Wej (3.36)
P m

Com a expressdo analitica da profundidade de contato pode-se determinar a dureza, o
modulo de elasticidade e as demais relagdes que envolvem estas grandezas. Assim, de forma
analoga aos métodos anteriores, para o caso do penetrador Berkovich ideal obtem-se para a
dureza a seguinte relagio:
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P’ 1
H= . 3.37
245 ((n+ )W, —s.(m+ D)W, /m) @37
Das expressdes (3.10) e (3.35), tem-se que:
2
om P (3.38)
m+1 W,
Das equagdes (2.27), (2,40), (3.36) e (3.38), obtem-se:
Nt m P’ 1
= . — (3.39)
28245 m+1 W, (n+ )W, —e(m+1)W, /m)
A razio entre a dureza e o médulo de elasticidade ¢ dada por:
H 2.5 W
—= . < (3.40)
E  Jr.245 (m.(n +1) W - 8-We)
m+1
Por outro lado, das equagdes (3.31) e (3.34), segue-se que:
W, n+l1 h, n+l (h,,,—ho"hf)
= ) = . (3.41)
W, m+1h,—h, m+1 (h,—h)
De onde tem-se:
h
f__qy_mrl Y (3.42)

- h, n+l W,

3.4 DISCUSSAO SOBRE O NOVO METODO

Como os ensaios de nanoindentagdo fornecem resultados bem precisos de forga,
deslocamento e de tempo, alguns autores considerando que os diagramas de carga e de
deslocamento contem informagdes sobre os testes realizados que ainda ndo foram
suficientemente explorados, propuseram, novos parametros para caracteriza¢do das amostras,
outras maneiras de se calcular a dureza e o médulo de elasticidade, a partir destes gréaficos.
Neste item ¢ feita uma comparagdo entre o novo método e alguns dos trabalhos desenvolvidos
anteriormente.

3.4.1 SOBRE A UTILIZACAO DA FUNCAO POTENCIA

A fungdo de poténcia, adotada para ser feito o ajuste do carregamento, foi também
utilizada por outros autores, mas, com objetivos diferentes:
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1. foi adotada por Meyer, conforme citado em [2], para estudar
ensaios com penetradores de ponta esférica;

2. depois utilizada por Tabor [8] para estudar os fendmenos de
escoamento em metais;

3. foi sugerida e utilizada por Mencik e Swain [7], para obter as
relagdes de trabalho total, plastico, elastico, e também, a razio Ay /h, dada em
funcdo dos trabalhos.

4. A mesma fungdo de poténcia foi utilizada por Hay et al. [27],
para obter a relagdo entre a razdo hs/h, e razio entre os valores de rigidez
S;/S, visando a utilizag3o na identifica¢do do fendmeno do empilthamento.

5. Briscoe et al. [64] utilizam fung¢Ges de poténcia para ajustar as
curvas de carga e de descarregamento, para estudar os efeitos da geometria do
penetrador em ensaios de materiais elasticos ou elastico-plastico.

No presente trabalho, as fungbes de poténcia foram adotadas para desenvolver um
novo método de calculo da dureza e do médulo de elasticidade dos materiais.

3.42 SOBRE A DETERMINAGAO DA DUREZA E DO MODULO DE ELASTICIDADE
A PARTIR DA FUNCAO AREA

Um fator importante para o calculo da dureza e do médulo de elasticidade em
nanoindentag@o ¢ a escolha da profundidade para ser utilizada no calculo da area projetada.
No método de Oliver e Pharr se propdem que a profundidade escolhida seja a profundidade de
contato dada por:

h,=h,—h =h, ’8'31')’ (2.37)

u

No método da rigidez a profundidade de contato, aglutinando as expressdes vistas
anteriormente, é dada por:

h, =h, —h, —a.-£-=n.£-—a.£=£-—e
S, S S, S

L G

r u

Comparando as duas expressdes, verifica-se que a profundidade méxima 4, , do
método de Oliver e Pharr foi substituida, no método da rigidez, pelo termo n.P/S;, . Nesta
substitui¢do ficam implicitas algumas diferengas entre os métodos. No método de Oliver e
Pharr a dureza, e o médulo de elasticidade dependem da profundidade méaxima 4,, , da carga
maxima P, e da rigidez da amostra S, , portanto, visualizando-se novamente a Fig. (3.2), estas
propriedades dependem da posi¢do do ponto A: (P; h,) e da forma geométrica apresentada
pela curva de descarregamento, nas vizinhancas deste ponto dada pela tangente do dngulo y.
No método da rigidez a dureza e 0 médulo de elasticidade dependem da geometria das curvas
de carga e de descarregamento nas imediagdes do ponto A, ou seja, estas propriedades
dependem da carga maxima P e das tangentes dos dngulos ge y.
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A determinacdo de /o utilizado na fungdo de ajuste da curva de carregamento
possibilita corrigir os casos em que o método de Oliver e Pharr falha quando, por exemplo,

erra na determinagdo do ponto de encontro da superficie de contato, ou quando se tem
superficies rugosas.

No novo método a dureza e modulo de elasticidade passam a depender da geometria
das duas curvas nas vizinhangas do ponto de carga maxima, ou seja, estas propriedades
passam a ser dependentes de como se processa o carregamento. Assim, enquanto que no
método de Oliver e Pharr a dureza e o mddulo de elasticidade séo propriedades de “estado”,
no novo método elas também sdo propriedades de “estado”, mas dependentes do “processo”,
isto €, do caminho pelo qual chegam a este “estado”.

Esta visdo diferente da dureza e do modulo de elasticidade como dependentes do
“caminho” para se chegar a um determinado “estado”, é apropriada quando se trata do método
do trabalho, ja que, durante a penetragio da ponta no material, tem-se um processo que
envolve trocas de energia, como, por exemplo, a energia de deformagio plastica e a de
restitui¢@o elastica do material, as perdas de energia por atrito entre o penetrador ¢ a amostra,
as perdas de energia por geragdo de trincas, etc. E, também, para o0 método da rigidez ela fica
adequada, uma vez que a rigidez do carregamento e a rigidez da amostra podem ser
entendidas como densidades de energia.

As expressdes analiticas da dureza e o mddulo de elasticidade como fungdes
também, dos valores da rigidez do carregamento, possibilitam associar, na interpretagdo dos
resultados destas propriedades, a teoria de caracterizagdo de materiais desenvolvida por
Rother [35], ou por Hainsworth [32]. Assim, variagdes de dureza ou do moédulo de
elasticidade com a profundidade, podem ser relacionadas com efeitos de substrato, interfaces,
mudangas de fases em multicamadas, etc. O valor do expoente da fungdo de poténcia, ao
indicar uma caracteristica da plasticidade da amostra, pode ser, também, incorporado na
analise dos resultados de um ensaio.

3.43 SOBRE A DETERMINACAO DA DUREZA E DO MODULO DE ELASTICIDADE
A PARTIR DO TRABALHO

Na revisdo bibliografica, do capitulo anterior, citam-se trés artigos cientificos
propondo o calculo da dureza a partir das curvas de carregamento e descarregamento, que
apresentam como uma caracteristica comum a consideragdo dos ajustes das curvas por
fung¢des quadraticas. Relembrando a notagio vista : W, corresponde a energia total empregada
durante a penetragfio do penetrador no material e W, a energia devolvida pelo sistema durante
o descarregamento. A diferenga, W, = W; - W, expressa a energia retida, consistindo no
trabalho gasto na deformagfio plastica, ou outros processos irreversiveis. De uma forma
sucinta tem-se:

Sakai [28], considerando:
P =An 2.59)

P, =Aohtl =A4.(h- k) (2.60)

obtem:
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w,=|1, 1 5 L pr (2.62)
3Va,t1g°v | H

onde a, € Y sdo constantes referentes ao penetrador Vickers.

Gubicza et al. [29] com desenvolvimento analogo ao anterior obtém:

H, =q c,.—g‘- (2.73)

r

4
E=ayc.t (2.74)

e

onde os pardmetros sdo constantes geométricas para o penetrador Vickers.

Tuck et al. [30] desenvolvem um método para o calculo da dureza em materiais,
similar aos anteriores, obtendo duas expressdes para a dureza:

3
H= ’;; - (2.79)
t
kP?
H,= g (2.80)

As expressdes que obtidas no método do trabalho para a determinacgio da dureza e do
moédulo de elasticidade, para o caso de um penetrador com ponta Berkovich ideal, foram as
seguintes:

3
H=L_ 1 - (3.37)
24,5 (n+ )W, —e(m+1) W,/ m)
3
e m P 1 339)

" T2 pf2As mrl W, (nt DI, —elm+ DIV, /m)

E interessante notar os seguintes pontos:

1. E a primeira vez que se determina a dureza e o méodulo de elasticidade a partir do trabalho
utilizando fungdes de poténcia para ajustar as curvas de carga e descarregamento.

2. As expressdes que obtidas para estas propriedades sio gerais; os desenvolvimentos
anteriores podem ser deduzidos a partir destas expressdes particularizando-se os valores
dos expoentes das fungdes de poténcia para o caso de quadraticas.
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3.44 SOBRE A RAZAO H/E E GRANDEZAS AFINS

Alguns autores determinaram a razdo entre dureza e modulo de elasticidade, H/ E, e
a razdo entre profundidade final e a profundidade méaxima, %y /h, em fungio dos valores de
rigidez ou em fungdo dos valores do trabalho total realizado e restituido elasticamente. Para
efeitos comparativos apresentam-se novamente os resultados obtidos.

Mencik e Swain [7], utilizando fun¢Ges de poténcia para o carregamento e
descarregamento obtém:
h /4
12 _m1W, (2.57)
h, n+lW,

m

Hay et al. [27] utilizando fung¢des de poténcia, mostram que S; / S, € um parametro
que se relaciona com a razio hy/hy:

h
i=f_ 1—-—L (2.112)
S, m h

Cheng et al. [31], utilizando anélise dimensional e célculos de elementos finitos,

apresentam uma relagfio entre dureza, médulo de elasticidade e os trabalhos total e elastico
dada por:

2 II,,(W’ W, ] (2.84)

onde /73 € uma fungio adimensional.

Hainsworth et al. [32] e Malzbender et al. [25], utilizando uma fun¢do quadritica:

P =K, K (2.92)

-2
K, =E(¢1J§ +wl\/@ (2.93)

onde ¢; e y; sdo valores ligados a geometria do penetrador.

obtém que:

Com os valores experimentais da for¢ca e da profundidade determinam-se K , e,
portanto, a relagdo H/E .

Com o novo método aqui apresentado, foram obtidas as seguintes expressdes para a
razdo H/E, considerando um penetrador de ponta Berkovich ideal.

Para o método da rigidez:

H_ 2p S,
E r J;ﬁ4,5 . (n‘Su - 8'S ! )

(3.18)
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h
f_m S (3.20)
h, —h, n S,
Para o método do trabalho:
H 2.8 W
—= . < (3.40)
E,JAMM[MTPW_MJ
m

h W
s _ymHl ¥ (3.42)
h, —h, n+l W,

m

Desta forma, constata-se que o novo método fornece:

1. expressGes analiticas para a razio entre a dureza e o mddulo de elasticidade, em
fun¢do dos valores de rigidez ou dos trabalhos.

2. relagdes entre as profundidades mais gerais, recaindo nos casos obtidos pelos
outros autores adotando o valor nulo para hg

3.5 OUTRAS VANTAGENS DO NOVO METODO

Os trabalhos Bolshakov et al. [26] e Hay et al. [27] sobre a corregéo a ser feita no
método de Oliver e Pharr na equagfo que relaciona E, e S, , com a introdugéo do fator you %
podem também ser incorporadas no método da rigidez.

Outro aspecto interessante no novo método € a possibilidade de integrar as
metodologias desenvolvidas por diversos autores com relagdo a caracterizagdo de materiais.
Hainsworth et al. [32] e também Malzbender et al. [25] desenvolveram alguns trabalhos onde
fizeram aproximagdes da curva de carga por uma fung¢des quadraticas a fim de caracterizar
comportamento de materiais, efeitos de trincas em amostras com revestimentos duros, em
compostos hibridos organicos e inorganicos, analisando o coeficiente do polindmio e suas
derivadas em relagdo a 4 e /. Por outro lado, Rother et al. [27-28] apresentaram métodos de
caracterizagdo de materiais e de efeitos no substrato a partir das derivadas das curvas de
carregamento, considerando uma combinacgio de fungdes particulares. O método da rigidez,
utilizando fungdes de poténcia, generaliza as fungbes apresentadas e possibilita a integragéo
dos desenvolvimentos anteriores.

No método da rigidez foram obtidas as expressdes da dureza e do modulo de
elasticidade em fungdo dos valores da rigidez do carregamento e da rigidez da amostra. Desta
forma, esta relagdo de dependéncia torna—se um instrumento til para a analise dos resultados
destas propriedades mecanicas num ensaio de nanoindentagdo.



CAP. 3 -NOVO METODO PARA O CALCULO DA DUREZA EDOMODULODE 60
ELASTICIDADE

3.6 VALIDACAO DO NOVO METODO

Com o objetivo de verificar a validade do novo método, sdo apresentados os
resultados comparativos de ensaios com vidro alcalino, ago, aluminio, e vidro de silica com a
aplicagdo dos métodos da rigidez e de Oliver e Pharr. Descrevem-se algumas caracteristicas
do programa desenvolvido e os procedimentos dos ensaios realizados. A anilise dos
resultados destes ensaios mostra uma equivaléncia entre os dois métodos, comprovando que,
para o método da rigidez, ndo ha limitagdes para cargas e profundidades pequenas.

3.6.1 EXPLICAGOES SOBRE O METODO UTILIZADO

O método da rigidez foi desenvolvido baseando-se no ajuste das curvas de carga e
descarregamento de um ensaio de nanoindentagdio, por fungdes de poténcia. A primeira
providéncia para realizar o ajuste de uma curva experimental ¢ definir quais dados
experimentais que serdo adotados, pois, a qualidade da fungfo analitica ajustada, e os valores
de todas grandezas que dela derivam, dependem da quantidade e da localizagio dos pontos
utilizados nesta operagdo. Isto significa que se pode obter resultados diferentes quando se
utilizam todos os dados experimentais de for¢a e deslocamento para se ajustar a curva de
carregamento, ou quando se utilizam, por exemplo, os dados do trecho final da curva a partir
de 90% da carga maxima. Deste fato deriva a necessidade de se especificar os pontos
adotados no ajuste da curva, tanto de carregamento, como de descarregamento.

A fun¢8o de poténcia expressa pela eq. (3.1) é uma funcdo ndo linear que apresenta
trés pardmetros a serem determinados, a saber: B, /g € #. Este problema nio tem uma solugio
simples, pois, uma regressio linear do tipo In(P;) como func¢io de In(h-hy) é muito sensivel
para um valor desconhecido de Ay gerando uma grande incerteza no calculo dos pardmetros B;
e n. Briscoe et al. [64] desenvolvem um método onde contornam este problema. Existem
outros métodos numéricos, onde este problema pode ser resolvido por um processo iterativo,
como, por exemplo, as iteragdes de Levenberg-Marquardt, desenvolvidas na planilha do
Origin 6.0 da Microsoft.

Considerando os dados de carga e deslocamento fornecidos pelo equipamento, foi
desenvolvido um programa numérico em linguagem “Basic”, para a aplicagio do método da
rigidez. Uma das tarefas deste programa € ajustar uma curva para o carregamento, dada por
uma fungdo de poténcia do tipo:

P =B (h-h)" @3.1)
Inicialmente, o programa numérico oferece duas opgdes para fazer a aplicagdo do método: a
primeira onde considera o valor de 3 como sendo nulo, e na outra op¢io o proprio programa
calcula um hy.
A primeira opgdo (hp = 0), aplica-se a ensaios nos quais ndo € necesséaria a corre¢io do
ponto de encontro da superficie da amostra. Neste caso a eq. (3.1) reduz-se para a equagdo ja

vista:

P=Bh" @2.51)
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Os pardmetros B; e », sdo obtidos através do método dos minimos quadrados, linearizando-se
a eq. (2.51) com o logaritmo de ambos os membros, ou seja:

In(P) = n.In(k)+In(B, ). (3.44)

Uma vez determinado estes pardmetros o programa parte para o calculo dos valores de
rigidez, como sera visto mais adiante.

A segunda opgdo interessa em amostras onde ndo se tem corretamente determinada a
posigdo do contato com a superficie, ou onde € dificil esta determina¢do, como € o caso de
amostras com superficies que apresentam rugosidades. Este problema é resolvido, em
primeira aproximagio, determinando inicialmente o deslocamento /4, através da extrapolagio
de uma fung¢fo quadratica, dos pontos que formam um trecho intermediario da curva de carga.
Em seguida, utilizando novamente o método dos minimos quadrados, aplicado aos pontos de
um trecho nas vizinhangas do ponto de carga maxima, calculam-se os valores dos pardmetros
By , n. Uma vez definido todos os parimetros, tem-se as condi¢des de obtengdo do valor da
rigidez do carregamento S; , pela expressdo:

Sy =nBy (hy —hy)" (3.4)

Adotando os mesmos valores de S, disponibilizados pelo equipamento, o programa
calcula o valor da profundidade de contato pela expressdo:

P P P
h =h —-hy—.—=n—-—g5.— 3.11
c m 0 gS nS "C"S ( )

u ! u

onde o valor de € adotado é de 0,75, e os valores de P, S;, e S, sdo referidos ao ponto de carga
maxima.

Em seguida a area de contato ¢ obtida através da eq. (3.15), que no caso da ponta
Berkovich instalada no equipamento utilizado, com a unidade de medida da profundidade de
contato dada em nm, é expressa, atualmente, pela seguinte fungéo:

A=24,5h% +400.10".h, (3:44)

Uma vez encontrada a area de contato, a dureza e o médulo de elasticidade s3o
obtidas pelas equagdes:

P
H= 2.4)
Jzr S
= Y 27
E, 2.8 Ja 227)

= 4t (2.12)
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Os valores utilizados pelo programa para a constante geométrica, razio de Poisson, e

moédulo de elasticidade do penetrador sdo, respectivamente, dados por: S=1,034; v,=0,07 e
E;=1.141 GPa.

O programa admite, também, duas op¢des para realizar o ajuste da curva de
carregamento: considerar os pontos experimentais a partir de uma dada porcentagem da carga
maxima, ou desconsiderar uma certa quantidade de pontos iniciais. Foi adotada nas aplica¢bes
seguintes a segunda op¢fo, onde comenta-se em cada ensaio qual nimero de pontos iniciais
desconsiderados.

Assim, as possiveis diferencas entre os resultados obtidos pelos dois métodos sdo
devidas ao valor da grandeza S; / utilizada nos célculos do método da rigidez, ao invés de Ay,
utilizado pelo equipamento. Portanto, na analise das diferengas encontradas entre os dois
métodos existem duas possibilidades: as diferencas sdo causadas por desvios decorrentes do
processo de ajustamento da curva, ou por uma informagéo diferente fornecida pela geometria
da curva de carga caracterizada pela rigidez reduzida.

3.6.2 ENSAIOS PARA VALIDACAO

Para fazer a comparagéio entre o método da rigidez e o método de Oliver e Pharr,
escolheu-se quatro tipos de materiais: vidro comum de ldmina de microscopia, ago inoxidavel
tipo 304-L , aluminio e silica,

No caso do vidro o método da rigidez foi aplicado em trés ensaios realizados, com os
seguintes valores de carga méxima aplicada: 1, 10 e 100 mN. Em cada ensaio foram
realizados 20 testes, isto €, 20 penetragdes em diferentes posigdes do material. A figura (3.3)
ilustra o gréfico da carga em fun¢io do tempo, de um destes testes. Este grafico apresenta
quatro fases do processo: inicialmente, a fase de aplicagdo de carga que corresponde a
variagio da carga desde o valor zero até a carga maxima de 10 mN, durante os primeiros 10 s.
Portanto, a taxa de aplicacfio de carga, neste teste, € constante e igual a 1 mN/s. Na segunda a
forga aplicada permanece constante por cerca de 10 s. Nesta etapa, dependendo do material,
ocorrem os efeitos de recuperag@io elastica, visco-elasticos e fluéncia. Em seguida tem-se a
fase do descarregamento, onde a for¢a decresce desde o valor maximo até 10 % deste valor.
Na ultima fase, a forca é mantida constante por aproximadamente 100 s, e o equipamento
efetua as medidas necessdrias para as corrigir eventuais desvios térmicos. Ndo estdo
representados no grafico uma fase preliminar onde sfo feitos os procedimentos de
aproximacdo da ponta da amostra. Toda seqiiéncia de operag¢Ges descritas é programavel e, em
geral, pode levar de 6 a 10 minutos. Maiores detalhes sobre o equipamento s3o apresentados
no apéndice 1
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Fig. 3.3: Diagrama carga-tempo para um dos testes realizados em vidro.

A figura (3.4) apresenta o diagrama da carga em fungdo da profundidade
correspondente a0 mesmo teste descrito anteriormente. Neste grafico, os pontos pretos
representam os dados experimentais das curvas de carregamento e de descarregamento. Os
pontos em vermelho, que aparecem sobrepostos a alguns pontos pretos, foram obtidos através
do ajuste da curva de carregamento, no qual foram desconsiderados os dados correspondentes
aos primeiros 50 pontos.

12 4

= dados experimentais
104 | * pontos ajustados

l"-"
0 .- "
N S e S e DR e (e R [ e SR TR e S |
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

PROFUNDIDADE (nm)

Fig. 3.4: Diagrama carga profundidade para o vidro
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A tabela (3.I) fornece os resultados obtidos para os trés ensaios realizados com o
vidro, na qual a coluna “No. Testes” apresenta o nimero de testes considerados para fazer os
calculos estatisticos:

Tabela 3.1 — Comparagdo entre os resultados obtidos pelo método de Oliver e Pharr e pelo
método da rigidez para o vidro.

Amostra Método P (mN) No. Testes | Dureza (GPa) M. Elast. (GPa)
Vidro Oliver-Pharr 1 15 6,8+ 0,4 76+ 5
da rigidez 7,0+ 0,4 T8+ 5
Vidro Oliver-Pharr 10 18 14+ 0.2 78+ 2
da rigidez 7.3+ 0.2 79+ 2
Vidro Oliver-Pharr 100 20 7,0+ 0,1 76+ 2
da rigidez 6,9+ 0,1 Ti+ 2

Foram também realizados ensaios com as mesmas caracteristicas dos anteriores em
aluminio e em ago inoxidavel para carga maxima de 10 mN. Os ajustes das curvas de
carregamento foram feitos desconsiderando os 50 pontos iniciais. Os diagramas carga-
profundidade e a curvas de ajustes para testes realizados nestes ensaios sdo representados nas
figuras (3.5) e (3.6) :

12

10
—— DADOS EXPERIMENTAIS
g CURVA AJUSTADA
6 -

CARGA (mN)

i =

0 ' 160 ' 260 ' 360
PROFUNDIDADE (nm)

—

T
400

Fig. 3.5 : Diagrama carga-profundidade para o ago.
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Fig. 3.6: Diagrama carga-profundidade para o aluminio.

E os resultados obtidos s@o esquematizados na tabela (4.1I):

Tabela 3.II - Comparagdo entre os resultados obtidos pelo método de Oliver e Pharr e pelo método da
rigidez para o ago e para o aluminio.

Amostra  Método P (mN) |No. Testes Dureza (GPa) M. Elast. (GPa)
Ago Oliver-Pharr 10 15 2,7+ 0,1 184 + 13

da rigidez 29+ 0,1 191 + 13
Aluminio Oliver-Pharr 10 19 0,32+ 0,015 66+ 9

da rigidez 0,32 + 0,015 66+ 9

Esta tabela mostra que os resultados obtidos com o método da rigidez e os valores
obtidos com o método de Oliver e Pharr sdo praticamente os mesmos, dentro da precisdo que
se obtém nos calculos destas propriedades mecéanicas. Esta constatagdo ndo € surpreendente
porque, ambos métodos utilizam o mesmo do modelo de deformacgdo elastico-plastica. O
interessante, é saber se existem casos em que fornece valores diferentes e o seu significado
fisico, e também se apresenta vantagens em relagdo ao método de Oliver e Pharr, que sdo
assuntos dos préximos itens.

Um dos testes feito com o vidro, para a carga méxima de 10 mN, apresentou os
seguintes resultados, que ndo foram incluidos na elaboragdo da tabela (4.I): 3,5 GPa para a
dureza e 61,3 GPa para o mddulo de elasticidade. O grafico carga-penetragdo deste teste,
mostrado na Fig. (3.7) abaixo, apresenta um deslocamento do ponto de contato inicial. Este
tipo de erro, chamado de erro de determinagfo da superficie, € passivel de ser corrigido pelo
operador do equipamento ap0s a realizagdo do teste. Quando esta correg@o néo € feita, o teste
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deve ser descartado, pois ird distorcer os resultados estatisticos do ensaio. O programa
desenvolvido para a aplicagdo do novo método possibilita este tipo de corregdo, através da
opgdo hy diferente de zero. Assim, para este caso, foi determinado um deslocamento Ay de 84
nm, e se obteve os valores de 6,7 GPa para a dureza e de 84 GPa para o médulo de
elasticidade para uma corre¢do com 50 pontos desprezados. O método da rigidez possibilita,
desta forma, recuperar dados de ensaios quando existem erros ndo corrigidos na
determinagdo da superficie de contato.

120
« METODO
100 CURVA ORIGINAL
CURVA TRANSLADADA ll //I’
80 P Ty
= /I /1
Z / /]
£ 604 l / /
3 f F I
404 tF ¥
< & FFr F
20—. f// .a”/ /
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0+ - -
o 10 200 300 400 500
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Fig. 3.7: Diagrama carga-profundidade de dois ensaios.

3.6.3 MULTIPLOS CARREGAMENTOS

Todos ensaios anteriores foram baseados em testes chamados de simples
carregamento, isto &, testes onde o ciclo completo de carga formado das seguintes fases:
aproximagdo da ponta, aplicagdo da carga, retengdo da carga no valor de carga maxima,
alivio da forga, reten¢do na carga no valor da carga minima, como mostrado na figura (3.3). A
primeira e a ultima fase sdo as mais demoradas, consumindo a maior parte do tempo
necessario para a realizagdo do ensaio. Com a finalidade de se aumentar a otimizagdo do
equipamento sdo feitos ensaios de multiplos carregamentos, onde se tem sucessivas fases de
aplicagdo e de alivio de carga para uma mesma penetragdio, com cargas maximas crescentes,
como mostrado na figura (3.8 a).

A silica ¢ um dos materiais utilizados como padrdo nos ensaios de calibragdo da
fungdo area do penetrador, por apresentar propriedades bem definidas e conhecidas. Foi feito
um ensaio de multiplo carregamento com este material, para ilustrar novos elementos de
anélise que o método da rigidez propicia. Este ensaio foi realizado com 8 ciclos de carga e
descarregamento, sendo a carga maxima de 160 mN. A Fig. (3.8 a) mostra o diagrama da
carga em fungdo do tempo, programada para cada um dos testes realizados. As cargas
méximas utilizadas, dadas em mN, eram as seguintes: 1,25 ; 2,5; 5,0 ; 10,0 ; 20,0 ; 40,0 ;
80,0 e 160,0 .
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Fig. 3.8 a: Griéfico da carga em fungo do tempo para a silica.
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Fig. 3.8 b: Diagrama carga-profundidade; 8 carregamentos.

A Fig. (3.8 b), ilustra o diagrama da carga pela profundidade de um desses ensaios.
Neste mesmo grafico estdo representados, em cor vermelha, os pontos obtidos pelo ajuste da

fungdo de poténcia para o carregamento e em cor preta os pontos experimentais, fornecidos

67
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pelo equipamento. O ajuste foi realizado desconsiderando 5 pontos iniciais de cada
carregamento.

A Fig. (3.8 ¢) mostra o grafico da variagdo da dureza em fungdo da profundidade para
um unico ensaio. Verifica-se que os valores calculados pelo método da rigidez e pelo método
de Oliver e Pharr estdo dentro dos desvios admissiveis para as medidas de nanoindentagdo.

Na Fig. (3.8 d) estdo representados os valores da rigidez em fung@o da profundidade,
para o mesmo ensaio anterior; em cor preta a rigidez da amostra, e em cor vermelha a rigidez
do carregamento. E interessante notar que para uma amostra homogénea, bem comportada,
como neste caso da silica, estas grandezas em fungfio da profundidade sdo praticamente
lineares. Este fato reflete na constancia dos valores da dureza, e do médulo de elasticidade.
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Fig. 3.8 c: Gréfico da dureza em fungdo da profundidade para um teste.
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Fig. 3.8 d: Gréficos dos valores de rigidez em fung¢fo da profundidade.
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3.7 RESULTADOS DA COMPARACAO

A comparagdo dos resultados obtidos com os método da rigidez e de Oliver e Pharr
mostra que, dentro dos padrdes de erros admissiveis neste tipo de ensaio, os valores sdo os
mesmos. Outra caracteristica constatada é que no método da rigidez nfio ha a limitagiio para
cargas e profundidades pequenas, pois, ao utilizar uma fun¢do de poténcia para ajustar as
curvas de carregamento, o expoente da fungiio pode assumir qualquer valor, nio ficando
limitado pelo vinculo imposto pela funcdo quadritica. (A ponta do penetrador sendo
arredondada, para pequenas cargas, o penetrador comporta-se como se fosse uma ponta

esférica; neste caso, segundo a teoria de Sneddon, o expoente da fungdo de poténcia seria
3/2).

Verifica-se que nos casos dos materiais amorfos ¢ dos metais apresentados, que sdo
materiais bem comportados, isto €, homogéneos, isotropicos, superficies lisas, com bom
acabamento, etc., os resultados entre os dois métodos sdo similares. Constata-se, também, no
ensaio realizado com a silica, que os graficos dos valores de rigidez em fungdo da
profundidade, fora das regides de pequenas cargas, podem ser assemelhados a uma reta. Este
fato seré utilizado, no préximo item, como um elemento auxiliar para analise de resultados.

Foi mostrada a eficiéncia do método da rigidez para determinar os valores das
propriedades mecéanicas quando existe um erro, ndo corrigido, na determinagéo do ponto
inicial de contato com a superficie da amostra. Esta corre¢do podendo ser efetuada para
qualquer tipo de erro na determinagio do ponto de encontro da superficie, induz que o método
pode ser utilizado para corrigir alguns tipos de erros associados & nanoindentagdo como 0s
devidos a carga inicial, ao arredondamento da ponta, excursdes, etc.

Desde que o diagrama carga-profundidade da amostra apresente a forma
caracteristica do material nas imedia¢des do ponto de carga méxima, pode-se, também, inferir
que o método da rigidez possibilita a determinagio de propriedades mecanicas de superficies
rugosas. Este fato deve ser ressaltado porque permite eliminar os efeitos de profundidades
muito rasas e de superficie, que sdo causas de erros na determinagio das propriedades
mecénicas que o método de Oliver e Pharr ndo consegue contornar, possibilitando, assim, a
resolugdo de um dos problemas que se tem em nanoindentag@o. Este sera um dos assuntos a
ser discutidos no préximo item.

3.8 DISCUSSAO SOBRE APLICACOES

Apresenta-se, neste item, alguns resultados obtidos com a aplicagdo do método da
rigidez feitas em trés tipos de amostras: um polimero PHB, um filme Cgp sobre substrato de
silicio, e uma superficie de titdnio modificada por nitretagdo a plasma. O objetivo é comentar
e discutir outras caracteristicas que o0 método da rigidez apresenta e mostrar outras vantagens
que propicia em termos de analise e de solugdo de problemas, em relagdo ao método de Oliver
e Pharr.

Todo desenvolvimento apresentado anteriormente foi baseado em um diagrama
carga-penetragdo no qual n3o se levou em conta os efeitos do fator tempo no ponto de carga
maxima durante a fase de reten¢io da carga. Durante esta fase ocorrem, em alguns tipos de
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materiais, fendmenos de acomodagfio viscoeldsticos ou de fluéncia, ou alguns efeitos de
plasticidade que ndo sio instantaneos.

Em termos de diagrama de carga-penetragdo estes efeitos ficam caracterizados pela
formagdo de um patamar no valor da carga maxima onde temos dois valores de profundidades
méaximas: hy, € hu, , respectivamente, profundidades maximas do carregamento e do
descarregamento, que sdo distintos € podem ser fornecidos pelo equipamento. No método de
Oliver e Pharr ndo se faz nenhuma restrigdo porque adotado 4, como profundidade maxima
atingida pelo penetrador. Entretanto, no método da rigidez é necessaria uma corregdo, para
levar em conta este efeito. Isto é realizado pela introdugdo de um fator 4 h = hyp, — yp
acrescido ao valor da profundidade maxima Ay, . Assim, a profundidade de contato passa a
ser dada pela seguinte expressio:

i
S, S

u

(3.45)

3.8.1 FILME DE PHB

O poli - B - hidroxibutirato (PHB) é um polimero biodegradivel que possui
propriedades mecanicas semelhantes as do polipropileno. Trata-se de um poliester
termoplastico semicristalino que pode formar estruturas do tipo esferuliticas, cujas dimensdes
podem ser controladas durante a sua preparagdio. A amostra utilizada nos ensaios consistiu de
um filme de PHB, com espessura estimada em 5 pm, preparado por “casting” em m-cresol a
temperatura controlada, onde as esferulitas formadas apresentaram dimensdes consideraveis,
da ordem de centenas de micrometros [65].

Foram realizados ensaios de cinco carregamentos com a carga maxima de 20 mN.
A figura (3.9 a) mostra o diagrama da carga em fungfio do tempo onde, descontado o tempo
de aproximagio da ponta, o tempo total empregado na realizagio do ensaio era
aproximadamente 550 s. O intervalo de tempo de retengio da carga méxima em cada um dos
ciclos de carregamento era de 10 s.

A figura (3.9 b) mostra o diagrama da carga em fun¢do da profundidade, onde se
nota o patamar devido a retengdo da carga. Em geral, nos casos de polimeros, estes
fendmenos sdo viscoeldsticos, isto é, uma parte deste deslocamento é recuperada
elasticamente, durante o alivio da carga. No entanto, durante o periodo de retengdo, a
manuten¢do da carga faz com que a profundidade de contato aumente continuamente,
acarretando uma variagio ininterrupta dos valores do médulo de elasticidade e da dureza. Por
isso, para estes materiais que sdo mais sensiveis ao periodo de retengdo de cargas, ¢
necessario indicar, junto com os resultados obtidos, o valor do periodo de retengdo utilizado.
A figura citada mostra em pontos pretos os dados experimentais € em pontos vermelhos os
pontos obtidos pelo programa no ajustamento das curvas de carregamento.
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Fig. 3.9 a: Diagrama da carga em fun¢io do tempo para uma amostra de PHB.
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Fig. 3.9 b: Diagrama da carga em fungdo da profundidade para uma amostra de PHB.
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Fig. 3.9 c: Grafico da dureza em fungéo da profundidade de contato para uma amostra
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Fig. 3.9. d: Gréfico dos valores de rigidez da amostra, do carregamento e reduzida em
fun¢do da profundidade de contato.
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A figura (3.9 c) mostra os resultados da dureza em fungdo da profundidade obtidos
pela aplicagdo dos dois métodos para um teste deste ensaio. Na figura (3.9 d) tem-se a
representacdo grafica da rigidez do carregamento e da rigidez da amostra e da rigidez
reduzida em fungio da profundidade, que s3o os paridmetros que entram no calculo da dureza
e do médulo de elasticidade. Uma vez que a rigidez da amostra é a mesma para os dois
métodos, a diferenca que se observa no grafico da dureza é devida ao valor da rigidez do
carregamento utilizado nos céalculos. Estes desvios s3o decorrentes dos pontos adotados para o
ajuste das curvas de carregamento e que manifestam os efeitos da interagdo elastico-plastica
entre o penetrador e a amostra ou do substrato na rigidez do carregamento.

3.8.2 FILMES FINO DE Cs

Foram realizados ensaios com miltiplos carregamentos, em 12 pontos com carga
maxima de 20 mN e 8 descarregamentos em uma amostra de filme de carbono Cep, com cerca
de 200 nm de espessura, depositado sobre um substrato de silicio. Os filmes finos de Ceo
foram preparados pelo método da evaporagdio do p6 em vacuo & uma temperatura de
aproximadamente 450° C e depositados sobre uma superficie polida de silicio (111) no
Instituto de Fisica da UFRGS. A espessura do filme foi determinada por RBS (espectrometria
de retroespalhamento de Rutherford), e a estrutura do filme, cibica de face centrada (fcc), por
difragio de raios-X. [66].

A figura (3.10 a) mostra o gréafico da dureza em fungfo da profundidade de contato
para todo ensaio onde estdo representados os resultados obtidos pelos dois métodos. Nota-se
através do grafico que a dureza do filme € praticamente constante ao longo de toda espessura
do filme. A partir da profundidade de 200 nm o penetrador comega a atingir o substrato € o
grafico registra uma variagdo crescente, uma vez que se trata de um filme mole sobre um
substrato mais duro.

O gréfico da figura (3.10 b) mostra também que os resultados obtidos pelos dois
métodos sdo também equivalentes na determinagiio do médulo de elasticidade, tanto em
relagdo & média dos valores obtidos como também em relagdo aos desvios.

Na figura (3.10 c) estdo representados os valores obtidos durante os ajustes das
curvas de carregamento para o expoente da fungio poténcia. Nota-se que para os quatro
primeiros carregamentos o expoente varia no entorno do valor 2. Enquanto que no terceiro
carregamento tem-se as menores dispersdes, no quarto carregamento ocorrem as maiores
dispersdes para o valor do expoente. Estas dispersdes maiores estdo ocorrendo na transi¢do
entre o filme e o substrato. Outro fato que chama a atengo diz respeito aos valores obtidos
do expoente da fun¢io de poténcia nos quatro ultimos carregamentos, quando o penetrador ja
atingiu o substrato. Nestes casos os valores médios sfo quase todos acima de 3.Teriam estes
resultados alguma significagdo fisica? Para estes carregamentos os valores da dureza e do
modulo de elasticidade ndo estariam sendo subestimados?

As préximas figuras referem-se a um mesmo teste pertencente a série da amostra
ensaiada e que servird para ilustrarmos alguns elementos de analise de resultados que o
método da rigidez disponibiliza. A figura (3.10 d) abaixo mostra o grafico da carga em fungéo
da profundidade de penetragio na amostra.
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Fig. 3.10 a : Grafico da dureza em fungéo da profundidade de contato para 12
testes de carbono amorfo sobre substrato de silicio.
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Fig. 3.10 c: Diagrama do expoente da fungfo poténcia para os diversos carregamentos.
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O grafico da figura (3.10 e) apresenta os resultados para o médulo de elasticidade de
um ensaio da amostra de Cg. Este grafico mostra um comportamento diferente da amostra no
quinto carregamento onde o valor esperado estaria no entorno de 120 GPa e o resultado foi de
100 GPa aproximadamente. O grafico mostrado na figura (3.10 f) indica que houve algum
tipo de anomalia, que poderia ser, por exemplo, a adesdo do penetrador na amostra,
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exatamente durante o quarto descarregamento. Esta ¢ uma outra vantagem do método da
rigidez: poder identificar algumas causas de distor¢des no comportamento dos ensaios, se
foram devidas ao carregamento ou ao descarregamento.

A figura (3.10 g) mostra em outra escala o grafico da rigidez reduzida em fungio da
profundidade de contato, onde os pontos foram unidos por linhas para se ter uma visualizagio
de continuidade. Comentou-se que a rigidez reduzida, para materiais homogéneos, apresenta
em relagio a profundidade de penetragdo uma variagdo proxima da linear. Desta forma, a
figura indica a existéncia de dois materiais na amostra: um primeiro material até cerca de 200
nm, e outro a partir de 300 nm, ficando a interface entre estes dois valores.
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Fig. 3.10 g: Grafico da rigidez reduzida de um teste com filme cg sobre
substrato de silicio.

As comparagdes efetuadas com relagdo aos ensaios realizados com filmes finos
apresenta uma oufra caracteristica do novo método: ser um instrumento auxiliar na analise e
interpretagdo dos resultados de um ensaio de nanoindentagdo. O novo método possibilita
incorporar outros dois elementos de andlise que sdo a rigidez da amostra (S,) e a rigidez
reduzida do carregamento (S; /m).

A rigidez reduzida ¢ o elemento no método da rigidez equivalente a densidade de
energia no método de Rother [27-28]. Portanto, é possivel incorporar a teoria do penetrador
virtual, em sistemas formados por filme-substrato, ou sistemas de miltiplas camadas,
analisando o comportamento da rigidez do carregamento reduzida, ou a sua derivada, em
fungio da profundidade. Da mesma maneira, os estudos da resisténcia de revestimentos, a
detecgdo de efeitos do substrato em amostras de filmes finos, o surgimento de trincas, que
podem ser estudados a partir da andlise das curvas de carga e de descarregamento, podem
também ser relacionados com a dureza e o médulo de elasticidade.
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O novo método € neste sentido um instrumento que utilizado conjuntamente com o
método de Oliver e Pharr, auxilia na analise e interpretagdo dos resultados obtidos em um
ensaio de nanoindentagdo, fornecendo informagdes sobre a interagdo eléstico-plastica entre o
penetrador € a amostra, sobre a constitui¢io do sistema filme-substrato, ou de fases em
sistemas de multiplas camadas.

3.8.3 SUPERFICIES MODIFICADAS

O método da rigidez foi aplicado para estudar as propriedades de amostras de titinio
puro, cujas superficies foram modificadas por nitretagdo a plasma, com uma combinagdo de
80% de gas nitrogénio e 20% de hidrogénio na temperatura de 800° C, durante 3 hs. As
amostras foram testadas como recebidas, com as superficie apresentando rugosidades
inerentes ao processo da nitretagdo. Este ensaio ilustra um exemplo onde a aplicagdo do
método de Oliver e Pharr fornece resultados erroneos.

Foram realizados 20 testes de multiplos carregamentos, com carga maxima de 400
mN e 6 descarregamentos. Utilizando os procedimentos usuais determinou-se a posi¢do da
superficie em cada teste. Devido a rugosidade da amostra, os diagramas de carga e
profundidade obtidos ndo ficam sobrepostos, como ocorre quando o material é homogéneo e
apresenta uma superficie lisa. Tal fato € ilustrado na figura (3.11 a) que apresenta o grafico da
carga em fungdo da profundidade, para trés primeiros carregamentos, de 4 testes numerados
de 1 a 4. Nota-se que as curvas representativas dos testes estdo deslocadas umas em relagdo
as outras, e que, a medida em que as cargas aumentam, as curvas sao mais conformes.
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Fig. 3.11 a: Diagrama parcial da carga em fungdo da profundidade para
quatro testes realizados em amostras de titdnio com superficies
modificadas por nitretagdo a plasma.
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Os resultados dos valores de dureza e do médulo de elasticidade obtidos pelo métodos

da rigidez e de Oliver e Pharr sdo comparados através das figuras (3.11 b) e (3.11 c).
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Fig. 3.11 b: Diagrama da dureza em fung¢fo da profundidade de contato
para superficie de titdnio modificada com nitreto de titanio.
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Fig. 3.11 c: Grafico do modulo de elasticidade em fungdo da profundidade de
contato para superficie de titdnio modificada por nitreto de titdnio.
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A figura (3.11 b) mostra que os valores médios da dureza em fung¢io da profundidade
de contato, dependendo do método utilizado, exibem comportamentos bem distintos. Pelo
método de Oliver e Pharr, os valores de dureza crescem de aproximadamente de 3 até 8 GPa
com desvios variando de 1,5 a 2,0 GPa, e através do método da rigidez decrescem de 14 a 11
GPa, enquanto que a dispersdo varia desde 6 GPa, no inicio, até cerca de 1 GPa, para a carga
de 400 mN. Observa-se, também, uma dispersdo maior nas medidas das profundidades de
contato no método de Oliver e Pharr do que no método da rigidez. A figura (3.11 ¢) ilustra a
variagdo do médulo de elasticidade do material com a profundidade de contato; para essa
grandeza, mudando-se os valores, s3o validos os mesmos comentdrios ja feitos neste
paragrafo com relagéo a dureza.

Com relagdo aos resultados de dureza apresentados, sabe-se que o nitreto de titAnio
possui uma dureza maior do que o metal base, e que a concentragio de nitreto de titanio,
obtida pelo processo utilizado, diminui 2 medida em que se aumenta a profundidade de
penetragio da ponta. Assim sendo, é razoavel esperar que os valores de dureza da amostra
testada sejam maiores na superficie e diminuam & medida em que a profundidade de contato é
aumentada.

Por outro lado, a analise dos resultados obtidos com outras amostras de nitreto de
titanio com superficies menos rugosas, obtidas a temperaturas diferentes, gerou a expectativa
de que a dureza média para a amostra apresentada nesta discussdo fosse acima de 12 GPa. Os
graficos apresentados mostram que os valores de dureza e do médulo de elasticidade obtidos
pelo método da rigidez sdo, portanto, mais coerentes do que os valores obtidos pelo método
de Oliver e Pharr. Devido a rugosidade apresentada pela superficie da amostra, ndo se fez uma
analise microscopica das impressoes deixadas pelo penetrador para que se pudesse comprovar
os resultados obtidos.

Para se entender o motivo das falhas do método de Oliver e Pharr, como neste caso,
é necessario conhecer o procedimento que se utiliza na determinagdo do ponto de contato
inicial entre o penetrador e a superficie. Para uma amostra bem comportada, isto ¢, isotropica,
homogénea, com bom acabamento superficial, etc., este ponto é determinado através de um
pardmetro, chamado rigidez do contato, que é dado pela razdo do incremento da forga pelo
deslocamento do penetrador. A rigidez do contato, durante a fase de aproximagao da ponta, é
nula; quando o penetrador encontra a superficie este pardmetro assume valores crescentes.
Assim, para amostras bem comportadas, com uma simples inspe¢do visual do grafico da
rigidez do contato em fungio do deslocamento, é possivel verificar se o ponto obtido pelo
equipamento é aceitdvel, ou entdo, fazer uma outra escolha para este ponto, que serve de
referéncia para as medidas da profundidade de penetragdo.

No entanto, quando se realizam medidas em amostras com certa rugosidade, ndo ¢é
possivel estabelecer uma correspondéncia bi-univoca entre o ponto que a rigidez de contato
comega a indicar os seus valores e o ponto que o penetrador, teoricamente, encontra a
superficie. Para uma amostra rugosa, quando a rigidez de contato comega a indicar os seus
valores, a drea de contato real entre a ponta e a amostra ¢ menor do que a 4rea geométrica.
Isto significa que, no inicio, o contato é feito em somente alguns pontos da amostra, onde
atuam fortes pressdes, e a rigidez de contato aparente é menor do que a rigidez de contato
verdadeira. Estas pressdes sdo aliviadas através de deformagdes elasticas e plasticas fazendo
com que mais pontos entrem em contato com o penetrador. Como a carga € crescente,
ocorrerem varios ciclos destas reagdes, até que a pressdo exercida pelo penetrador seja
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distribuida entre todos os pontos de contato possiveis, € a resposta da amostra torna-se
correspondente cada vez mais as suas verdadeiras propriedades.

Algumas vezes, para contornar o problema da rugosidade, faz-se um polimento na
amostra; no entanto, com este procedimento as propriedades medidas podem ser diferentes
das propriedades desejadas, uma vez que se altera a superficie original da amostra ao eliminar
parte do material. Desta forma, perde-se uma parcela importante da informagdo, que é a
variagdo das propriedades mecénicas ao longo de toda profundidade da camada modificada,
sobretudo das camadas mais externas.

Portanto, com os procedimentos usuais da técnica da rigidez de contato, é dificil de
se determinar o ponto de contato nos ensaios de amostras com superficies rugosas. Isto faz
com que o método de Oliver e Pharr obtenha resultados errados da dureza e do médulo de
elasticidade, uma vez que estas propriedades sio dependentes da localizagdo deste ponto.
Desta forma, para solucionar o problema de amostras com rugosidades, a origem para os
deslocamentos do penetrador deve ser determinada por outra técnica diferente da
apreseentada. No método da rigidez a determinagio desta origem ¢ feita por extrapolagdo de
uma parte da curva do carregamento, como foi comentado no item 3.6.1.

A figura (3.11 d) apresenta o grafico da variagdo do expoente da fun¢do poténcia
com a profundidade de contato, e finalmente, a figura (3.11 ) mostra como variam os valores
da rigidez da amostra, do carregamento e reduzida, com a profundidade de contato.
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Fig. 3.11 e: Gréafico dos valores da rigidez da amostra, rigidez do
carregamento e rigidez reduzida em fungdo da profundidade
de contato.

3.9 OUTROS COMENTARIOS

A nanoindentagdo é uma técnica que fornece, de uma maneira rapida, uma grande
quantidade de medidas altamente precisas de forgas, deslocamentos e tempos de um ensaio de
penetragdo de uma ponta em uma amostras. Estes resultados, colocados em um diagrama
carga-profundidade, fornecem elementos que possibilitam caracterizar uma determinada
amostra.

A analise destes resultados deve ser cuidadosa, pois existem varios erros inerentes
aos ensaios de nanoindentagdo. Sdo possiveis de corre¢do os erros devidos a submissdo
elastica do sistema de medig3o, através de um processo de calibragdo do sistema de medigédo e
os referentes aos desvios térmicos, através de medidas e de corre¢des que faz ap6s o ensaio.
Os erros devidos as medidas de carga e de profundidade sdo pequenos e podem ser
desprezados, em vista da precisdo com que estas medidas sdo obtidas pelo equipamento. Da
mesma forma, podem ser desconsiderados eventuais desvios apresentados nos valores das
constantes elasticas do penetrador, pela pequena influéncia nos resultados. Os erros devidos a
dispersdo de medidas podem ser minimizados com arranjos convenientes dos ensaios e
tratamento estatistico dos dados obtidos.

O método de Oliver e Pharr € frequentemente utilizado para o célculo da dureza e do
modulo da elasticidade porque estabelece uma maneira de se determinar a area de contato a
partir dos dados de carga e de profundidade de penetragdo obtidos em um ensaio; corrige os
erros devidos a forma da extremidade do indentador, através da calibragdo da fungdo éarea; e
corrige os erros devidos aos ruidos e outros efeitos no sistema de descarregamento, através do
ajuste de uma fungdo de poténcia no descarregamento.
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Todo material apresenta uma curva que o caracteriza num diagrama carga-
deslocamento. Ao longo de um teste de penetragdo podem ocorrer alguns fendmenos como
deslizamentos da ponta do penetrador, excursdes do penetrador provocadas por falhas na
amostra, ou mesmo a rugosidade superficial da amostra, que fazem com que a curva se
apresente transladada em relagdo a curva caracteristica do material. Nestes casos, o método de
Oliver e Pharr erra no céalculo da dureza e do médulo de elasticidade, e 0 novo método
possibilita a determinagéo destas propriedades.

Este método foi apresentado em trés versGes equivalentes chamadas,
respectivamente, de método da rigidez, método geométrico e método do trabalho. O método
da rigidez é um método analitico-numérico que mostra como as derivadas das curvas de carga
e de descarregamento influenciam nos valores da dureza e do médulo de elasticidade, e
propicia a incorporagdo dos valores da rigidez do carregamento e da rigidez da amostra como
elementos de andlise na interpretagio dos valores destas propriedades mecénicas.

Comentou-se que no método de Oliver e Pharr a dureza e o médulo de elasticidade
podem ser entendidas como propriedades de “estado”, isto ¢, dependem da posicdo final e da
derivada do descarregamento num diagrama de carga-profundidade. No novo método estas
propriedades sdo fungdes da geometria das curvas nas vizinhangas da carga maxima, e neste
sentido, podem ser consideradas como propriedades de “estado”, mas, dependentes do
“processo”, ou seja, do caminho para chegar ao estado final.

O método geométrico é uma representagédo grafica do método da rigidez. Possibilita
uma visualiza¢do geométrica das grandezas envolvidas no célculo da dureza e do médulo de
elasticidade, facilitando assim o entendimento da seqiiéncia de operagdes efetuadas.
Analogamente o método do trabalho demonstra de uma forma analitica como o trabalho total
realizado e o trabalho restituido, dados pelas 4reas sob as curvas de carga e de
descarregamento, influenciam nos valores da dureza e do médulo de elasticidade.

A comprovagdo experimental do novo método foi feita através dos ensaios de
validagdo, onde se verificou que os resultados obtidos pelo método da rigidez estdo de acordo
com os resultados apresentados pelo método de Oliver e Pharr. Foi comprovada também a
sua utilidade na analise dos valores da dureza em termos da rigidez, nos casos de multiplos
carregamentos, ao identificar se a origem de dispersdo dos seus valores eram devidos ao
carregamento ou ao descarregamento. O método da rigidez, que utiliza os dados ja corrigidos
fornecidos pelo equipamento, possibilita a corregdo da profundidade inicial, da forma da
extremidade do indentador, de uma eventual posiggo inicial errada, caso ndo se tenha feito a
corregdo da superficie de contato. Ndo foi analisado, neste trabalho, os efeitos de
empilhamento e de afundamento nos resultados obtidos pelo método da rigidez.

Finalmente foi mostrada a eficiéncia do novo método ao determinar, em primeira
aproximagdo, os valores da dureza e do médulo de elasticidade em casos de amostras com
superficies levemente rugosas.



CAPITULO 4

MIGRACAO IONICA EM VIDROS

A obtencdo de propriedades mecanicas de vidros sujeitos & migrag8io idnica pode
fornecer subsidios para explicar um dos possiveis mecanismos da diminui¢do da
resisténcia mecéinica dos isoladores de suspensio de cerdmica ou de vidro em linhas de
transmissdo em alta tensdo e corrente continua.

O objetivo deste trabalho foi determinar as propriedades mecéanicas em vidros com
superficies modificadas por migragio idnica. Foram feitos ensaios de migragdo i6nica em
vidro alcalino comum gerando dois tipos de superficies modificadas na regido do &nodo:
superficies onde na camada depletada os ions de sédio foram substituidos, ou por ions de
hidrogénio provenientes do ar ambiente, ou por ions de prata pertencentes ao eletrodo de
prata depositado sobre o vidro.

Os valores de dureza ¢ de moédulo de elasticidade nestes vidros foram
determinados através de ensaios de nanoindentacio; a tensd3o residual através da técnica de
geracdo de trincas com penetradores com pontas de diamante. Nos casos em que o
hidrogénio substituiu o sédio foi obtida uma tensfo residual de tragdo, e no caso em que a
prata substituiu o sédio, obteve-se uma tensio residual compressiva. Em ambos os casos a
dureza encontrada foi menor do que a dureza de um vidro comum sem migragdo.

Foram feitos, também, ensaios de migragio idnica em amostras de vidro
temperado, onde ions de s6dio foram substituidos por ions de hidrogénio. Determinou-se,
também, as tensdes residuais em amostras de vidros temperados e vidros temperados
submetidos 4 migragdo ib6nica. E foi encontrada uma diminuicdo da tensfo residual
compressiva. Modifica¢des na superficie como estas, podem levar a falhas dos isoladores
ao criar condi¢gdes de nucleagdo de trincas e alterar o estado de tensdes superficiais no
vidro sob efeito de migragdo idnica por longos periodos.

4.1 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

A motivagdo do trabalho se originou da ocorréncia de grande nimero de falhas em
isoladores de suspensdo de vidro para linhas de transmissdo de alta tensdo em corrente
continua. Devido a impossibilidade de se estudar os mecanismos de condutividade idnica e
de propagagéo de fraturas trabalhando diretamente com os isoladores, ou com o vidro
desses isoladores, optou-se por uma linha de trabalho que estudasse as propriedades do
vidro alcalino comum utilizando amostras que apresentassem dimensdes menores.
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O procedimento experimental desta parte do trabalho foi desenvolvido em trés
etapas: preparo das amostras; migracdo idnica; e caracterizagdo mecanica das amostras
através de ensaios de nanoindentag@io e de geragdio de trincas com pontas Vickers. Foram
utilizados dois tipos de amostras: amostras de vidro alcalino comum e amostras de vidro
alcalino temperado.

4.1.1 PREPARO DAS AMOSTRAS

Para confeccionar as amostras que seriam utilizadas nos diversos ensaios foram
escolhidas pequenas pegas de vidro alcalino comum e de vidro temperado.

As pegas de vidro alcalino comum eram provenientes de laminas de microscopia,
que tem dimensdes padronizadas de 76 mm x 25 mm x 1,2 mm, e apresentam uma boa
reprodutibilidade. Embora nfo se tenha controle e nem certificado de fabricagdo, procurou-
se utilizar ldminas de um mesmo fabricante, produzidas num mesmo lote. A composi¢do
quimica destas laminas (dada em % de massa), obtida por meio de analise quimica
quantitativa, apresentou os seguintes resultados: 72,9 % de SiO, , 12,6% de Na,O , 7,9%
de Ca0, 2,4 % de MgO , 2,2% de Al,O3, 2,0% de outros componentes.

As amostras de vidro temperado utilizadas neste trabalho eram pecas,
homogéneas, com as seguintes dimenstes dadas em mm: 20 x 40 x 5. Estas pegas foram
obtidas através de témpera por choque térmico e possuiam espessura maior que as
anteriores em vista das dificuldades técnicas de se obter vidros temperados com espessura
menores do que 5 mm. A composi¢io do vidro dessas amostras era a seguinte: 70,6 % de
Si0,; 16,0 % de Na,O; 10,2% de Ca0; 1,1% de K,0 e 2,1 % de outros elementos.

Inicialmente todas as amostras foram limpas com desengraxante, ¢ em seguida
com um banho de 30 minutos em solu¢iio sulfonitrica (elaborada com 50% de H;SO4 e
50% HNO; em volume). Depois algumas amostras foram separadas para a confecgio de
eletrodos através de deposi¢do metélica. A deposi¢do metalica foi feita por evaporagio dos
metais, numa area circular de aproximadamente 1,75 cm’ , em uma evaporadora Siemens
com uma pressdo de 2 x 10”° Torr.

Os eletrodos wutilizados em ensaios de migrac¢do idnica com vidros desempenham
um papel de fundamental importincia, pois s3o responsaveis pelos diferentes efeitos
produzidos nas camadas modificadas proximas as regides de aplicagdo do campo elétrico.
Foram utilizados trés tipos de eletrodos, chamados de eletrodos bloqueantes, eletrodos de
prata e eletrodos de aluminio, cujas caracteristicas sdo as seguintes:

a) eletrodos bloqueantes: sdo eletrodos feitos de aluminio depositado sobre o
vidro com cerca de 100 nm de espessura e com uma camada sobreposta com
cerca de 150 nm de espessura de cobre. Com este tipo de eletrodo ndo hé a
introducdo de elementos externos, devidos ao eletrodo ou ao meio ambiente,
no vidro. Assim forma-se uma regido de carga espacial no interior do vidro
devido a migragdo do sddio.

b) eletrodos de prata: foram feitos de forma andloga aos eletrodos bloqueantes,
onde o metal depositado é a prata. Uma caracteristica interessante deste
eletrodo €é que, utilizado como eletrodo positivo (4nodo), se desgasta ao
fornecer ions de prata para a amostra, os quais tendem ocupar os sitios

deixados pelos ions de sodio.
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c) eletrodos de aluminio: sdo eletrodos constituidos por cilindros de aluminio
polidos mantidos pressionados sobre a amostra. Com este tipo de montagem
os altos campos fazem com que o hidrogénio proveniente da umidade do ar

se ionize e penetre no vidro ocupando os lugares deixados pelos ions
alcalinos.

4.1.2 ENSAIO DE MIGRACAO IONICA

Como foi visto no capitulo 2, um material vitreo quando sujeito a um campo
elétrico intenso, comporta-se como um eletrélito no qual os fons alcalinos (Na® , K")
movimentam-se em dire¢do ao catodo. Este fendmeno envolve processos de transporte e
acumulo de ions, formando regides distintas no material: uma camada de deplecéo de ions
alcalinos junto ao dnodo, uma regido com excesso destes ions junto ao catodo, € uma
terceira regido que forma uma zona de transigdo entre as duas regides anteriores. Na Fig.
(4.1) tem-se uma representagdo esquematica deste fendmeno.

Inicio da aplicagdo do campo elétrico Formagdo das regides alteradas
externo Ap6s certo tempo de aplicagdo
Do campo
Fistmda? L Eletrodo (- Eletrodo (+) Eletrodo (-)
Q, O nNat
O,
O, @ Ag'ouH*
Qs
Regido com
excesso de ions

Fig. 4.1: Representagdo esquematica da migragdo i6nica em vidros sob um campo elétrico.
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Dependendo do tipo de eletrodo utilizado no 4nodo, podem ocorrer trés tipos de
fendmenos: substituigdo dos ions de sodio por ions de prata, se o eletrodo utilizado for a prata
depositada no vidro por evaporagio; substituicdo dos ions de sddio por ions de hidrogénio
provenientes da umidade do ar ambiente, ou simplesmente ser criada uma zona de depleggo
de ions.

A migragdo idnica em vidros se caracteriza por submeter as amostras a processos
irreversiveis que podem ser entendidos como um envelhecimento do material, querendo
significar um desgaste, uma deterioragdo de suas propriedades devido ao tempo. Este
processo € acelerado quando se eleva a temperatura do experimento, causada pela diminui¢éo
da resistividade do vidro com a temperatura. Para a realizagdo desse processo de
envelhecimento as amostras foram colocadas em suportes no interior de uma estufa com a
temperatura controlada na faixa de 100° a 200° C. O esquema dos suportes utilizados esta
apresentado na Fig. (4.2).

Acelerar o envelhecimento é um processo que requer muitos cuidados, pois nem
sempre se tem a certeza de que as modificagdes das propriedades fisicas durante o
envelhecimento acelerado sejam as mesmas modificagdes que ocorreriam no envelhecimento
normal em servigo. Assim, procurou-se trabalhar nas tensdes mais elevadas possiveis, em
cada temperatura, visando ter um campo elétrico elevado. Os valores maximos para a
diferenca de potencial que se pode aplicar s amostras estdo limitadas pelos processos de
descarga superficial e pelo fendmeno da avalanche térmica. Em temperaturas mais elevadas é
mais critico o problema da avalanche térmica. Nas temperaturas mais baixas podem ser
utilizadas tensGes mais elevadas, sendo limitadas agora pela ocorréncia de descarga
superficial.

Fig.4.2: Montagem éXperimental utilizada no ensaio de envelhecimento téfmoQ
elétrico das amostras de vidro [53].
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Os ensaio de envelhecimento sob alta tensdo em corrente continua foram realizados
no Laboratorio de Materiais do Departamento de Fisica da UFPR. Foram utilizadas fontes de
alta tens3o em corrente continua, com valores no intervalo de 0 a 2 kV. A estufa utilizada tem
controle de temperatura com variagdo de + 2° C. As correntes nas amostras de vidro sob
tensdo foram medidas através da queda de potencial em um resistor colocado entre a amostra
e um condutor aterrado, e a corrente medida, conforme mostrado no esquema da Fig. (4.3).

Para o caso de vidro alcalino foi observado que a largura da camada de deplecéo é
linearmente relacionada com a quantidade de carga que passou pela amostra durante a
aplicacdo do campo elétrico. Assim, em primeira aproximagdo, a quantidade de carga que
circula pela amostra ¢ igual a0 niimero de 4tomos de s6dio que deixou a regido da superficie
multiplicado pela carga eletronica, e portanto [39]:

Q=N; A, d; e (2.114)

onde: N; € a densidade de ions de s6dio, 4, a drea dos eletrodos, d. a largura da camada de
deplegdo e e a carga do elétron.

Da expressido anterior, tem-se:

d=—2 (4.1)

Flg43 : Esqﬁema das liééu;ﬁes para ‘medir corrente durante ééplicéééd da tensdo [39].

Registrando-se os valores da corrente e o correspondente instante, pode-se obter uma
curva da corrente em fungdo do tempo e assim determinar a quantidade de carga que passa
pela amostra, dada por:
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0= ]i(t)dt 4.2)

Conhecendo a densidade de jons de sédio Ny = 5 x 10%! ions /cm’, a 4rea do eletrodo
Aa = 1,75 x 10 m? e utilizando a carga do elétron ¢ = 1,6 x 10 el A possivel produzir
amostras com camadas de deplegdo de espessuras previamente determinadas.

A figura (4.4) mostra dois resultados da variagio da corrente em fungdo do tempo em
ensaios de migragdo feitos em amostras de vidro alcalino comum com eletrodos de aluminio
pressionado (pontos pretos) e eletrodos de prata depositada (pontos vermelhos) no 4nodo.

B
18004 ® -
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1400 hidrogénio -

Corrente (uLA)
g B
[v=] o
| I |

800 1 . u o Prata
600 - . J

1y gue=i@®n Eﬁ!':'-'Engﬁ'EBU..m-
400 L

a1, 0
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Fig. 4.4: Gréfico das curvas de corrente em fungéo do tempo.

O ensaio com eletrodos de aluminio foi realizado a uma temperatura de 220° C e
tensdo de 1100 V. A curva da corrente apresenta um decaimento exponencial em fungdo do
tempo. Neste caso, o ensaio terminou em 18 min, gerando uma espessura de camada
depletada de Spm.

Os pontos vermelhos indicam os resultados de um ensaio realizado com eletrodos de
prata onde, nas migragdes idnicas produzidas no vidro, ions de prata substituiram os ions de
s6dio na regido do 4nodo. Este ensaio foi realizado a uma temperatura de 200° C e tensdo de
75 V , levando 27 min para gerar uma regido de substitui¢do idnica, estimada em 5 um de
espessura. Com este tipo de eletrodo a tensdo utilizada é bem menor que a usada com
eletrodos bloqueantes ou de aluminio. Outra caracteristica da migragdo idnica com eletrodos
de prata é que, praticamente, a corrente ndo varia em fungdo do tempo. Isto significa que a
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corrente € idnica, fazendo com que os ions de prata substituam os ions do sédio migrante. O
processo termina quando ocorre uma queda brusca na corrente, significando que toda prata foi
consumida na migrago.

Foram feitas migragdes idnicas em vidro comuns com eletrodos de aluminio,
simplesmente pressionados na amostra, onde o campo elétrico era da ordem de 1000 V/ mm 3
temperatura de 150° C. O tempo de migragdo foi monitorado, de tal forma que pudessem ser
produzidas camadas depletadas de 1pm, 3um e Sum de espessura.

Assim, obteve-se alguns tipos de amostras distintas entre si, relativamente a
composi¢do de seus constituintes na regido do dnodo: amostras com camadas depletadas de
ions de s6dio acrescidas de ions de prata ou de ions de hidrogénio na camada de deplegio de
ions. Apos a aplicagdo do campo elétrico, os residuos dos eletrodos de prata foram dissolvidos
em 4cido nitrico.

Para a realizagdo da migragdo i6nica em vidros temperados, aplicou-se uma
diferenga de potencial de 1 kV nas amostras. A fim de acelerar os processos de migragdo
i6nica, a aplicagdo do campo elétrico externo foi realizada na temperatura de 190 °C. Foram
produzidas amostras com espessuras de camada depletada de 8 um, na qual os ions de sédio
migrantes foram substituidos por ions de hidrogénio.

Fez-se tratamento térmico de alivio de tensdes em algumas amostras de vidro
temperado. Estas amostras foram submetidas a um processo de recozimento até a temperatura
de 550° C, seguido de um resfriamento lento de 24 hs até a temperatura ambiente. Com isto
foram aliviadas as tensGes residuais inerentes ao processo de témpera, antes de se realizar a
aplicagdo dos campos elétricos externos com os eletrodos de aluminio.

Ao analisar as amostras submetidas as migragdes idnicas observa-se, facilmente, as
regides onde ocorreram estas migragdes, uma vez que apresentam alteragdes no relevo da
superficie (pequenas sali€ncias ou crateras), e variagdes na coloragdo. Estas alteragdes sdo
mais ou menos intensas, dependendo do tipo e da quantidade da substituigio idnica efetuada.
Nas migracdes onde houve a substituigdo do soédio pela prata, a regido apresenta uma
colorag@o amarelada, ja observada por Berg [63] em seus estudos de troca i6nica de vidros em
banho de nitrato de prata. Nas migragdes onde houve a substitui¢iio de sédio por hidrogénio, a
regido apresenta uma coloragdo levemente esbranquigada.

Lepienski [53] havia caracterizado quantitativamente, por técnicas nucleares, que na
camada alterada na regido do anodo, para cada ion de s6dio migrante havia a introdugdo de
um jon de hidrogénio. Como ndo havia na literatura nenhuma indicagdo com relagdo
substituicdo do sédio pela prata, foi feita esta caracterizagdo quantitativa através de um
ensaio de RBS (espectrometria de retroespalhamento de Rutherford), no Departamento de
Fisica da Pontificia Universidade Catélica do Rio de Janeiro, em uma amostra de vidro com
uma camada modificada de espessura estimada em 5 um. Neste ensaio a quantidade de prata
encontrada era cerca de 50% do valor estimado pela eq. (4.1). Como este foi o tnico ensaio
realizado, optou-se por simplesmente fazer este registro e nfo apresentar os graficos de
contagens dos elementos obtidos.
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4.2 RESULTADOS

Neste item sd3o apresentados os valores de dureza, obtidos nos ensaios de
nanoindentagdo, e os valores da tensdo residual, obtidos pela técnica da tenacidade a fratura
por geragdo de trincas, de dois tipos de amostras de vidro comum com superficies alteradas
por migragdo idnica: o primeiro quando os ions de hidrogénio substituem os ions de sddio, e o
segundo quando os ions de prata ocupam os sitios deixados pelos ions de sédio.

Também sdo apresentados os valores da tensdo residual, obtidos pela técnica da
tenacidade a fratura por geragdo de trincas, de amostras de vidro temperado, e também, de
amostras de vidro temperado com superficies alteradas por migra¢des i0nicas com
substitui¢do de ions de sédio por ions de hidrogénio.

4.2.1. VALORES DE DUREZA

Foram realizados ensaios nas superficies modificadas da regifio positiva de amostras
onde houve a substituicdo dos ifons de sédio migrantes por ions de prata ou por ions de
hidrogénio e os seus resultados comparados com os resultados de um vidro de referéncia. As
penetracdes foram realizadas com as seguintes cargas, dadas em mN: 4,0; 8,0; 16,0; 30,0;
60,0 e 90,0. Os resultados s@o apresentados nas figuras (4.5) e (4.6).

Na figura (4.5) estfio representados os valores de dureza em fungio da profundidade
de contato para as amostras submetidas & migra¢do idnica utilizando eletrodos de aluminio
simplesmente pressionados contra a amostras de vidro. Com este tipo de eletrodo os ions de
hidrogénio penetram dentro do vidro ocupando vacéincias deixadas pelos ions de sédio nas
camadas préximas da superficie na regido do dnodo. A figura apresenta os resultados das
amostras com camadas modificadas por migragdo i6nica de 1, 3 e 5 um, de espessura. Estes
resultados indicam que os valores da dureza de todas as amostras que foram submetidas a
migrag#o idnica sdo menores, em relagdo a amostra referéncia. A amostra de referéncia é uma
amostra similar as outras, mas, sem nenhuma modifica¢do superficial. Nota-se, nesta figura,
que os valores de dureza das amostras com espessura de camada de 3 e de 5 um apresentam
um comportamento semelhante, em funcdo da profundidade de contato, sendo decrescentes da
origem até atingir o valor minimo em cerca de 600 nm; a partir desta profundidade os valores
sdo crescentes. A amostra com lum de espessura de camada apresenta um comportamento
sempre crescente e tendendo aos valores de dureza da amostra de referéncia. Em geral, os
desvios apresentados por todas as amostras sdo maiores para profundidades menores.

Na figura (4.6) est representada a dureza como fung¢io da profundidade de contato
para as amostras nas quais o campo elétrico foi aplicado utilizando eletrodos feitos com
deposigdo de prata. Para este tipo de eletrodo, os ions de prata substituem os ions de sédio no
vidro na camada de troca idnica Ag" <=> Na* , de espessuras calculadas em 1, 3 ¢ 5 um.
Nesta figura sdo apresentados os resultados das amostras de 1 e 3 pm, pois, como os valores
de dureza da amostra com 5 pm de camada de deplegfo apresentaram uma grande dispersdo
eles ndo foram incluidos no grafico. Observa-se, também nestes casos, que os valores de
dureza sdo ligeiramente menores do que os valores apresentados pelo vidro com superficie
inalterada. No entanto, comparando os valores da dureza das superficies alteradas pela
presenga da prata com os valores da dureza apresentados pelas superficies alteradas com o
hidrogénio, verifica-se que os primeiros s3o, ligeiramente, maiores que os segundos.
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Fig. 4.5: Diagrama dureza em fungéo da profundidade de contato para
superficies modificadas com a penetragdo de ions de hidrogénio,
obtidas com eletrodos de aluminio.
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4.2.2 TENACIDADE A FRATURA E TENSOES RESIDUAIS

Os ensaios de tenacidade a fratura foram realizados com o microdurimetro MPH 160,
fabricado pela Carl Zeiss Jena, e com outro sistema fabricado em nosso laboratério para
aplicagfio de cargas maiores que 1,6 N, que € a carga maxima nominal do equipamento.

As expressbes das medidas das tensdes residuais para a tensdo de tragdo ou de
compressdo sdo dadas por [59]:

/
o, =K 1"(cto/ct1)3 2

c 172
g <y

Foram realizados os ensaios de penetragdo com ponta Vickers em cada uma das
amostras submetidas & migragdo iOnica e na amostra de referéncia, a fim de ser obtida a
tensdo residual nas amostras com superficies modificadas. Em cada amostra foi aplicada 7
vezes a carga de 5 N durante 40 s, e as leituras das medidas das trincas foram feitas por
microscopia dptica. Calculou-se a tensdo residual induzida pela migragdo idnica através da
expressdo (2.121), utilizando os comprimentos das trincas radiais geradas pela indentagio
Vickers nas superficies modificadas e no vidro de referéncia. Os calculos foram efetuados
utilizando K, = 0,75 MPa m"? como a resisténcia a fratura para o vidro, e os resultados
resumidos na tabela (4-1).

(2.121)

Estes resultados mostram que a tensdo residual, para as amostras onde os ions de
hidrogénio substituiram os ions de sédio, foi de tragdo. Nas amostras onde os ions de prata
substituiram os ions de sodio a tensdo residual foi de compressdo. Os desvios que se
observam nesta tabela sdo comuns neste tipo de ensaio.

Tabela 4.1 - Resultados referentes a tensdo residual em vidro comum com migragdo idnica.

Medida | Medida
Carga Espess. | Trinca Trinca | Tensdo
fon Aplicada | Camada | Regido | Regido | Residual
Eletrodo Penetrante Modific. Ref.
pP d c Co o
™) (um) (um) (um) (MPa)
5 1 6616 31423
Aluminio H 5 3 6613 60+5 1719
5 5 6414 919
5 1 5782 -19+11
Prata Ag 5 3 4443 6015 -87+22
5 5 35+5 -142+50

Por outro lado, utilizando o modelo teérico de Miltat [51] para estimar a tensdo de
compressdo induzida pela penetragdo de ions que incidem num material contendo vacancias,
em primeira aproximacao, através das expressoes (2.116) e (2.117), assumindo a substituigio
dos ions de Na*, com raio de 0.098 nm, pelos ions de Ag+ , com raio de 0.123 nm o valor
obtido foi de 320 Mpa.
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A técnica da tenacidade a fratura por indugdo de trincas também foi utilizada para
vidros temperados. Foram aplicadas cargas de 5 N, 7,5 N e 10 N em trés tipos de amostras:
vidro temperado, vidro temperado com migragdo idnica com substitui¢do dos ions de sodio
pelos ions de hidrogénio, e vidro com alivio de tensdes.

Os ensaios foram realizados em trés amostras de cada tipo. Para cada amostra foram
aplicadas 7 vezes a mesma intensidade de carga durante 40 segundos e as leituras das medidas
das trincas produzidas pela penetragio da ponta Vickers foram feitas por microscopia dptica.

Os valores médios dos comprimentos das trincas para o caso do vidro temperado,

para os mesmos vidros submetidos posteriormente a alivio de tensdes e para amostras de
vidro temperado submetida a migra¢io idnica encontram-se na Tabela (4. II).

Tabela 4.II - Comprimentos médios das trincas.

Carga
Amostra 5N 75N 10N
vidro temperado 40,9 +5,7 pm 53,3+3,9 um 60,6 + 5,9 um
vidro temperado 47,3 +5,1 pm 60,2 £ 4,7 pm 73,6 £ 3,5 ym
com migracfo ionica
vidro com alivio de 60,1 £5,1 um 78,8 £5,5 pm 95,2+ 5,9 pum
tensodes

Utilizando-se a eq. (2.121), na qual foi adotado o valor 0,75 MPa.m'? para a
tenacidade & fratura (K. ), foram calculadas as tensdes residuais correspondentes a cada carga
aplicada. Os valores obtidos se encontram descritos na Tabela (4.1IT) a seguir.

Tabela 4.11I - Valores médios das tensdes residuais.

Carga
SN 75N 10N
Amostra
Vidro temperado 62 +20 MPa 48 +14 MPa 56 £18 MPa
Vidro temperado 21 +4 MPa 25+7MPa 24 + 5 MPa
com migragao iénica

Nas amostras de vidro temperado os valores dos comprimentos das trincas variaram
muito, de acordo com a regido onde fora efetuada a penetragéo, afetando da mesma forma, os
valores da tensdo residual. Este fato fica refletido nas grandes dispersdes dos valores médios
apresentados na tabela (4.I11).

Nas amostras de vidro temperado submetidos a migracgéo i6nica foi escolhido como
local das penetragdes o centro da regido alterada por migragdo idnica, reduzindo, assim, a
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dispersdo nas comprimento das trincas geradas. Para efeitos comparativos, também foram
feitas penetragdes nessa mesma amostra, na regido onde ndo houve a penetragdo dos fons de
hidrogénio devido a migragdo idnica. Os resultados obtidos para os comprimentos de trincas e
tensdes residuais deste ultimo caso, sdo aproximadamente os mesmos apresentados no caso do
vidro temperado original.

4.3 DISCUSSAO

Diversas pesquisas foram feitas procurando relacionar a influéncia do estado de
tensdes atuantes com medidas de dureza, em amostras de metais ou de ligas metalicas. Trés
aspectos foram observados nestes testes. Em primeiro lugar, que os efeitos produzidos por
tensdes aplicadas, ou residuais, sdo pequenos; raramente se observa mudangas na dureza
maiores que 10%, provocadas por estas tensdes. Um segundo aspecto observado é que as
medidas de dureza decrescem com a aplicac¢do ou existéncia de tensdes de tragdo e aumentam
com a aplicagdo ou existéncia de tensdes compressivas. Terceiro, quando a tensdo é
predominantemente uniaxial, a influéncia da tens3o é maior para as amostras solicitadas por
tragdo do que quando solicitadas por compressdo [67-68].

Considerando o grifico da dureza, através da figura (4.5) e a tensdo residual nas
amostras onde o campo elétrico foi aplicado utilizando eletrodos de aluminio, conforme
resultados apresentados na tabela (4.I), observa-se que as amostras estdo solicitadas por
tensOes residuais de tragdo e que apresentam um decréscimo na dureza, relativamente a
amostra de referéncia. Desta forma fica constatada a diminui¢do dos valores da dureza,
estando a amostra sob tensdo residual de tragdo, como comentado no paragrafo anterior.

As varia¢des das medidas de dureza, em fungdo da profundidade, apresentadas pelas
trés amostras revelam que os processos de migrag¢des idnicas realizados ndo foram uniformes.
Por exemplo, com relagdio & amostra de 1 um de espessura de camada, esperava-se que 0s
valores da dureza fossem aproximadamente constantes, ao longo da regido alterada, e que
comegassem a tender para o valor da amostra de referéncia somente ao redor de 1000 nm,
uma vez que foi caracterizado por Lepienski [53], que os ions de hidrogénio ocupam os sitios
deixados vagos pelos fons de s6dio migrantes. No entanto, para esta amostra, os valores de
dureza sdo sempre crescentes a partir da superficie.

Uma das causas deste comportamento pode ser a falta de uniformidade no contato
entre o eletrodo e o vidro, que ao produzir regides com diferentes densidades de corrente
local, altera a composi¢do quimica da amostra de forma heterogénea, e em consequéncia,
algumas propriedades da amostra. Esta explicagdo € corroborada pelo exame da face do
cilindro de aluminio em contato com o vidro, apds a aplicagdo do campo elétrico, que ao
apresentar regides sem brilho, oxidada, revela uma érea efetiva de contato do eletrodo com o
vidro menor do que a se¢do transversal do eletrodo, e, portanto, uma falta de uniformidade da
migragdo idnica realizada.

Foi comentado, no inicio deste item, que, para amostras de materiais metalicos , os
valores de dureza aumentam quando as amostras estfio sob tensdes residuais compressivas. No
entanto, no caso das amostras em que as superficies foram alteradas por migragio idnica, com
a substitui¢do dos ions de sodio por ions de prata, apesar das amostras estarem sob tensdes
residuais compressivas, como informa a tabela (4.I), observa-se no grafico da figura (4.6) uma
diminui¢do dos valores da dureza em relagio a amostra de referéncia.
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Com relagdo a esta aparente contradigdo, observe-se que se fazia referéncia a ensaios
realizados em amostras de metais ou de ligas metalicas, nas quais os 4tomos estdo agrupados
em estruturas cristalinas, enquanto que os resultados, apresentados neste trabalho, referem-se
a amostras de vidros, isto €, materiais frageis e amorfos. Assim sendo, os mecanismos de
deformag@o sdo intrinsecamente diferentes. No primeiro caso, as tensdes atuantes ou residuais
eram devidas a dispositivos mecanicos externos, e as deformagdes eléstico-plésticas relativas
a penetragio da ponta poderiam ser relacionadas com os mecanismos de geragdo e
movimentagdo de discordancias.

No caso do vidro submetido & migragdo inica, a penetragdo da prata pode alterar a
estrutura dos constituintes do vidro através de mecanismos como: rompendo ligagdes
moleculares para abrir passagem até chegar a um dos sitios vagos deixados pelos ions de
sodio; deslocando os elementos constitutivos do vidro ao ocupar um destes sitios, uma vez
que o raio i6nico da prata ¢ maior do que o do sédio. Por outro lado, o processo desenvolvido
para a realizagdo das migragdes i0nicas faz com que a composigdo do vidro na regido alterada
ndo seja homogénea uma vez que nem toda prata ird ocupar os vazios deixados pelo sédio.
Assim o numero de defeitos, vacancias e radicais ndo ligados ¢ bem mais elevado que no caso
do vidro original levando a uma consequente menor dureza.

Na Fig. (4.7) tem-se uma imagem da regido alterada da superficie do vidro com a
introdugdo da prata, obtida no Centro de Microscopia Eletronica da UFPR. Esta micrografia
mostra a imagem de quatro trincas radiais, uma trinca secundiria ¢ uma trinca lateral
produzidas pelo penetrador Vickers, nesta regido modificada pela prata.

Fig. 4.7.: Micrografia de uma penetragdo Vickers em amostra com introdugéo
de fons Ag"

A Fig. (4.8) ilustra com outra micrografia a imagem, ampliada de 372 vezes, da
trinca e da regido onde foi feita a penetragdo, onde aparecem vdrias saliéncias devidas ao
acimulo de parte da prata que ndo entrou no material, e ficou na superficie do vidro.
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ig. 4.8: Micro mostrando e elevo a supcrﬁie da regido modificada
do vidro.

Estas saliéncias, que sdo devidas a concentragdes varidveis de ions de prata na
superficie do vidro, dificultam as propagacdes de trincas, e afetam os valores da tensdo
residual. O nimero de saliéncias aumenta com o acréscimo de carga elétrica que circula
através da amostra. Pela observag@io da superficie e dos valores de tensdo residual, pode-se
inferir que a tensio residual aumenta com o aumento da quantidade de ions de prata.

Os valores de dureza determinados por nanoindentagdo ndo foram muito afetados por
estas saliéncias por dois motivos: primeiro, porque se procurou que as indentagdes fossem
feitas em regides onde havia o menor nimero de saliéncias; segundo, porque os grandes
desvios no diagrama de carga-profundidade, que ocorrem quando as penetragdes sdo
realizadas em regides com saliéncias, fizeram com que os resultados dessas areas fossem
eliminados do calculo da dureza. Desta forma, os valores de dureza média foram obtidos em
regides relativamente livre de saliéncias. No caso da amostra de camada de espessura de 5
pm, como o nimero de saliéncia era alto, a dispersdo apresentada nos valores da dureza
indicava que era grande a probabilidade de se indentar uma saliéncia inviabilizando se obter
resultados confidveis.

A tensdo residual no vidro, ap6s a penetragdo dos ions de Ag+, calculada pelo
método de Miltat [51] foi de 320 Mpa. Este valor ¢ maior que o valor da tensdo residual
calculado pelo método de geragdo de trincas, que foi de 142 Mpa. Esta diferenga pode ser
devida a ndo penetragido homogénea da prata no vidro conforme informa a medida de RBS, ou
ao surgimento de um grande ntimero de saliéncias. Pode, também, ser devida a grande
dispersdo que o método de geragdo de trincas para medir a tenacidade apresenta. Uma outra
possibilidade € que o volume efetivo ocupado pelos ions seja diferente do volume calculado
através do raio idnico.
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Com relag@o aos vidros temperados, os resultados obtidos mostram que inicialmente
as superficies das amostras de vidro temperado estavam com tensdes residuais compressivas e
que houve uma diminui¢io da ordem de 50% desta tensdo residual na regido onde houve a
substituicdo dos ions de sodio pelos ions de hidrogénio. A diminui¢dio da tensio de
compressdo, devido a migragdo idnica, aliada & presenca de esforgos trativos no vidro podem
levar algumas regides a ficarem sob trag@o quando os isoladores sdo submetidos aos esfor¢os
de trabalho, podendo ocorrer entdo a propagagdo de trincas e a ruptura do vidro.

Como a migrag@o idnica € um fendmeno continuo e permanente nas condigdes em que
se utilizam os isoladores de vidros e de cerdmica para ATCC, pode-se supor que com o passar
dos anos estes materiais venham a estar sujeitos a tensoes de tragdo e desta forma levarem &
ruptura dos isoladores.



CAPITULO 5

CONCLUSOES

Neste capitulo séo apresentadas as conclusdes deste trabalho, que foi desenvolvido
em duas partes. Na primeira parte foi proposto um método para o célculo da dureza e do
moédulo de elasticidade a partir de dados de ensaios de nanoindentago, e na segunda fez-se

um estudo sobre migragfo idnica em vidros, onde se determinou valores de dureza e de
tensdes residuais de vérias amostras.

PRIMEIRA PARTE

Desenvolveu-se um método analitico-numérico, em trés versdes chamadas,
respectivamente, de método da rigidez, método geométrico e método do trabalho,
baseando-se no ajuste por fungdes de poténcia, das curvas de carregamento e
descarregamento, ¢ no modelo de interagio elastico-plastica de Sneddon, para a
determinacdo da dureza e do modulo de elasticidade utilizando medidas de nanoindentagio,
chegando-se as conclusdes abaixo relacionadas.

1. O método desenvolvido propicia uma visdo unificada dos fundamentos da
nanoindentag@o, ao fornecer relagdes para a dureza e o0 mddulo de elasticidade
em fungio, tanto dos valores de rigidez como dos valores de trabalho.

2. PropGe-se uma interpretagdo diferente para dureza e mddulo de elasticidade:
sdo propriedades de “estado”, que dependem do “caminho” percorrido para
chegar a este “estado”, num diagrama carga-profundidade.
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3.

10.

11.

E um método flexivel, pois, todas as melhorias e correges sugeridas ao
método de Oliver e Pharr, no que diz respeito a0 modelo da interagdo elastico-
pléstico entre o penetrador e a amostra, podem, também, ser nele incorporadas.

E a primeira vez que se apresentam as expressdes para a dureza e para o
moédulo de elasticidade de uma amostra submetida a um ensaio de
nanoindenta¢do, em fungdo dos valores de rigidez (rigidez da amostra, rigidez
do carregamento ou rigidez reduzida).

O método da rigidez generaliza as expressdes obtidas pela maioria dos
trabalhos anteriores que fizeram desenvolvimentos tedricos e experimentais,
para a caracterizagdo de materiais, utilizando como pardmetros a rigidez do
carregamento e a rigidez da amostra.

O método da rigidez comparado com o método de Oliver e Pharr em ensaios
para validagdio, com diferentes materiais (vidro alcalino, vidro de silica, ago
inoxiddvel e aluminio), apresentou resultados de dureza e de moédulo de
elasticidade perfeitamente compativeis.

E valido para todo intervalo de carga e profundidade utilizados em
nanoindentagfo, o que nfio ocorre com os métodos desenvolvidos que utilizam
curvas ajustadas por fungdes quadraticas, os quais ndo se aplicam para os casos
em que se tem pequenas cargas € pequenas profundidades;

Possibilita a obtengdo dos valores de dureza e do moédulo de elasticidade,
mesmo que tenha havido um deslocamento na determinagdo da superficie de
contato, ou se tenha superficies rugosas;

Auxilia na interpretagdo de resultados, ao incorporar na analise a dependéncia
da dureza e do moddulo de elasticidade como fungdes da rigidez do
carregamento e da rigidez da amostra, identificando efeitos de interfaces, de
substratos e origem de dispersdes.

E a primeira vez que se apresenta como as curvas de carregamento e
descarregamento de um ensaio de nanoindentagdo afetam os valores da dureza
e do mddulo de elasticidade de uma amostra, ao se obter estas propriedades em
fungiio dos valores das tangentes dos dngulos geométricos ¢ e . Estes sdo os
angulos que caracterizam as declividades das retas tangente & curva de

descarregamento, e secante a curva de carregamento, no ponto de carga
maxima.

E a primeira vez que se apresenta as expressdes para a dureza e para o médulo
de elasticidade de uma amostra submetida a um ensaio de nanoindentagdo, em
fungdo dos trabalhos realizado pelo penetrador e restituido pela amostra,
utilizando fungdes de poténcia para o carregamento e para o descarregamento.
Este procedimento, além de generalizar as expressdes de dureza obtidas por
outros autores que utilizaram fungdes quadréticas, torna o método aplicavel,
também, para baixas cargas pequenas profundidades.
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SEGUNDA PARTE

Com relagdio a determinag@io de propriedades mecénicas em superficies de vidro
modificadas pela migragdo i0nica, apresentam-se as seguintes conclusdes:

1.

A migragdo ibnica induzida pelo campo elétrico externo produz tensdes
residuais na regifo do 4nodo. A tensdo residual é compressiva no caso onde
foi utilizado eletrodo de prata, devido a troca de ions de s6dio pelos ions de
prata que penetram no interior da amostra. Nos casos em que ha a introdugéo
de ions de hidrogénio na regido da superficie alterada por migragéo idnica a
tensdo residual é de tragéo.

Os valores' de dureza nas superficies modificadas com a introdugdo de ions

s30 menores nos casos em que os ions sdo de hidrogénio do que nos casos em
que os ions sdo de prata.

Vidros com superficies alteradas por migra¢des idnicas, do tipo que causam
tensOes residuais compressivas, apresentaram valores de dureza menores que
os vidros sem migragdo. Este resultado € contrario aos resultados apresentados
por outros autores que mostraram um aumento da dureza com a presenga de
tensOes residuais compressivas, utilizando ligas metalicas como amostras.
Este fato esta relacionado com a alteragdo das propriedades do vidro nas

regides superficiais pela presenga da prata, devido ao aumento do grau de
defeitos na superficie.

Nos casos de vidro temperado, a introdugéo de ions de hidrogénio diminui em

aproximadamente 50% a tensdo compressiva residual preexistente neste
material.

A diminui¢do da tens3o compressiva da témpera com a migragdo idnica deve
ser estudado como um dos fatores que podem estar atuando nos isoladores de
linhas de alta tensdo em corrente continua concorrendo, desta forma, para a
ocorréncia de falha neste tipo de isolador.
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APENDICE 1

APRESENTACAO DO NANOINDENTADOR

O Nano Indenter XP fabricado pela MTS (USA), colocado em operagéo pelo Depto.
de Fisica da UFPR, ¢ um equipamento para ensaios de penetragdo, capaz de operar com cargas
da ordem de micronewtons, e idealizado para medir propriedades mecénicas de filmes finos ou
de materiais com superficies modificadas, como, por exemplo, por irradiagdo ibnica,
tratamentos a laser, ou outros tipos de revestimentos[69].

Na figura (Al.1 a) apresenta-se o sistema completo formado pela cabine isoladora e
pelo conjunto de programagdo e controle composto pela estagdo de trabalho com seus
periféricos, dois monitores de imagens e impressora. A figura (A1.1 b) mostra uma imagem do
dispositivo de ensaios onde se localiza o cabegote penetrador, a mesa mével, porta-amostra e
micro-camera.

Nama inderder XF

Fig. Al.1 a: Vista do conjunto do Nano Indenter. Fig. Al.1 b: Vista do dispositivo de ensaios.

O dispositivo de ensaios ¢ uma estrutura onde se localizam trés sistemas operacionais:
o sistema de penetragdo controlada, o microscopio 6ptico e a mesa mével.
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Al.1. O SISTEMA DE PENETRACAO CONTROLADA.

O sistema de penetragdo controlada ¢ um formado por uma haste rigida, que pode
movimentar-se verticalmente, no interior de um tubo que lhe é concéntrico e estd fixo na
estrutura. Em uma das extremidades da haste existe uma bobina imersa num campo magnético,
e na outra extremidade fica a ponta do penetrador. Assim, é possivel estabelecer a intensidade
da forga aplicada pelo penetrador mediante a intensidade da corrente elétrica que passa no
solendide.

A medi¢do dos deslocamentos € feita por um sistema capacitivo formado por trés
placas planas e paralelas onde a central estd fixo no tubo e as demais, presas na estrutura do
cabegote. Este sistema proporciona o alinhamento da haste com o tubo e também medir
qualquer deslocamento da placa central, pela medida da variagdo da diferenga de potencial
deste capacitor.

Carga aplicada com
atnadores
eletromagnéticos.

et ] AN

Deslocamento da
ponta determinada
por sistema
capacitivo.

Motores X-Y para
posicionamento da
amostra .

Fig. A1.2. Representago esquemética do sistema de penetragéio controlada.
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As molas que acoplam o sistema mével ao cabegote do penetrador s3o planas e tem
como objetivos alinhar o sistema ¢ manté-lo suspenso na auséncia de cargas. Possuem
constantes elasticas pequenas na direg#o vertical e grande na direg3o horizontal.

O modelo dindmico deste sistema estd representado na figura (A1.3) onde aparecem
os seguintes parmetros: kr é a constante elastica do sistema; k;, é a constante elastica da

amostra; k; € a constante elastica das molas, D é o coeficiente de amortecimento, e m a massa
da haste.
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Flg A1.3: Modelo dinamico do sistema

O amortecimento ¢ devido ao ar circulante durante o movimento das placas do
capacitor, mas s6 atua consideravelmente quando o sistema é oscilatério. Entdo, a nfio ser
quando a opgdo de rigidez continua for utilizada, o amortecimento pode ser ignorado, o que é o
caso do sistema que temos atualmente instalado em nosso laboratério.

Uma vez que a constante de elasticidade das molas é bem pequena e elas estio em
paralelo com as molas representativas da estrutura ¢ da amostra, elas podem ser desprezadas.
Desta forma, a constante elastica do sistema é dada por:

1.1 (AL.1)
kK kK

Al1.2. 0 MICROSCOPIO.

A posigdo de uma penetragdo na amostra é selecionada utilizando um microscopio
optico que faz parte do equipamento. Uma camera CCD est4d montada no topo do microscopio

e permite visualizar a imagem da amostra. O microscépio produz ampliagdes de até 1000 X na
tela do monitor.
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Al.3. A MESA MOVEL.

As amostras sdo fixas em um porta-amostra situado sobre uma mesa que pode
movimentar-se, em relagdo ao microscopio ou ao penetrador, segundo as diregdes x, y. Este
movimento pode ser controlado pelo “mouse” durante a programagdo de um ensaio e é
automatico no decorrer do ensaio. O movimento em z ¢ utilizado para focalizar a amostra, a
partir do sistema de controle. O processo de determinagdo da posi¢do da superficie, que
precede uma penetragdo, assim como o controle de todos os dados de uma penetragdo, s3o
executados automaticamente, de acordo com a programagéo feita para o ensaio.

~ e X

Fig. Al.4 a: Imagem de uma ponta de caneta |Fig. Al.4 b Imagem do porta amostra contendo 5
apontando para uma ponta Berkovich. cilindros onde estdo montadas uma série de amostras.

O porta-amostra ¢ uma placa quadrada de 225 cm2 de area contendo 4 a 5 furos
circulares de 1,25 polegadas de didmetro. As amostras podem ser aplicadas ao cilindro como
mostra a figura (A1.4 b), ou fixadas em montagens especiais.

Al.4. A CABINE ISOLADORA.

O penetrador, a mesa e o microscopio estio montados numa cabine que tem por
objetivo assegurar a estabilidade térmica da amostra e evitar a transmissdo de vibragdes do
edificio no qual esta instalado o equipamento. Para tanto a cabine possui um isolamento
térmico e o conjunto, cabegote penetrador, microscopio, mesa mével, estd montado sobre uma
plataforma pneumética que ¢ mantida suspensa em relagdo ao solo por gas nitrogénio mantido
sob pressdo.

Uma porta articulada na frente da cabine possibilita o acesso ao sistema. A fonte de
luz do microscépio é também localizada fora da cabine. Como precaugdo contra rapidas
mudangas térmicas a cabine do penetrador situa-se numa sala com temperatura controlada que
pode variar numa faixa de + 0,5° C.
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Al.5. CARACTERISTICAS DO EQUIPAMENTO.

O nanoindentador pode trabalhar desde um limite minimo igual a sua resolugdo para
pequenas cargas, que € de + 75 nN, até a carga maxima de 500 mN, com resolugdo de 200nN.
O equipamento possibilita a programagéio de varios tipos de carregamentos, com taxa de carga
minima de 1 PN/s, e taxa maxima de 7 x 10" puN/s.

Al.6. EQUIPAMENTOS DE CONTROLE.

As operagdes do Nanoindenter XP sdo controladas pelo um sistema Workstation 4.0
instalada no computador fabricado pela Dell Computer Corporation. O monitor do computador
¢ fabricado pela Philips modelo Brilliance 109, de 197, e os resultados do experimento podem
ser fornecidos pela impressora Hewlet Packard Laser Jet 1100. Uma interface IEEE conecta o
computador com o Sistema de Controle e Aquisigdo de Dados. Desta forma, ¢ possivel
controlar todas as fungdes do penetrador, incluindo a focalizagdo e mudanga de amplificagdo
do microscopio, os movimentos dos estagios da amostra e a selegdo dos locais de penetragdo.

Na figura (A1.5) temos a imagem de uma das telas possiveis apresentadas pelo
monitor, mostrando detalhes da programag@o de um ensaio em um circuito impresso.
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Fig. A1.5: Registro um flagrante da tela do monitor, onde na figura aparece a imagem de uma amostra de

um circuito impresso que esta sendo examinada.
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Al.7. CONSIDERACOES SOBRE A UTILIZACAO.

O ensaio de penetragio em escala nanométrica, ou nanoindenta¢do, é uma técnica

largamente utilizada para medir propriedades mecanicas de filmes finos ou de materiais com
superficies modificadas [1]

Da mesma forma que os ensaios mecénicos convencionais, a nanoindentagio fornece as
propriedades mecénicas mediante medidas de forga, deslocamento e de tempo. Os dados de
forga-deslocamento obtidos sio bem similares aos dos ensaios de compress3o , assim como,

apresentam o mesmo tipo de informagdio que estes fornecem. A maior diferen¢a reside na
geometria do contato entre o sistema de carga e a amostra.

No ensaio de compressdo de uma amostra cilindrica, por exemplo, a area de contato &
considerada constante durante todo o teste, e durante a aplicagio da carga, observa-se,
inicialmente, uma fase de deformagdo elastica e posteriormente a fase de deformagdo plastica.
Durante o descarregamento as deformacdes elasticas s@o recuperadas.

O comportamento no ensaio de nanoindentagdo ¢ intrinsecamente diferente porque sendo
o penetrador pontiagudo a area de contato varia continuamente quando o penetrador é
introduzido ou retirado da amostra, complicando, assim, a analise dos resultados. Estes
problemas poderiam ser solucionados com a utilizagio de um penetrador com uma geometria de
ponta plana, mas estes penetradores sdo raramente utilizados na pratica por duas razdes:

1%) para alcangar um alto grau de resolugdo espacial ¢ desejavel que a area de contato
seja tdo pequena quanto possivel, € isto se consegue utilizando-se de penetradores pontiagudos.

2%) ¢ dificil assegurar que o contato entre um penetrador com extremidade plana e a
amostra seja uniforme, isto €, devido a rugosidade e ao desalinhamento da amostra, o contato
entre a amostra e o penetrador ndo pode ocorrer uniformemente.

Por estas razdes o penetrador mais freqientemente utilizado nos ensaios de
nanopenetragdo € o de ponta de diamante do tipo Berkovick que possui a geometria de uma
piramide regular de base triangular , com mesma relagcdo profundidade-drea apresentada pelo
tipo Vicker. O penetrador Berkovich ¢ preferido em relagdo ao Vickers pela dificuldade de se

conseguir na fabricagdo fazer com que os quatro lados da ponta Vickers terminarem num Gnico
ponto.

Algumas propriedades mecanicas podem ser obtidas utilizando esta técnica como a
dureza, o mddulo de elasticidade, a fluéncia, a tenacidade a fratura, etc. No entanto, as duas
propriedades mais freqlientemente medidas utilizando a técnica de nanoindentag¢do s3o 0 modulo
de elasticidade E e a dureza H, que sdo o objeto central de nossos estudos.

A sua utilizagdio na caracteriza¢do de novos materiais tem sido intensa devido a série de
fatores como: rapidez, versatilidade, confiabilidade, reprodutibilidade. No entanto na analise dos
seus resultados ¢ necessario adotar certos cuidados devido aos limites e erros que esta técnica,
como qualquer outro tipo de ensaio, apresenta.
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ERROS EM NANOINDENTACAO

Em todo tipo de medidas ocorrem erros, que podem ser aleat6rios ou sistematicos, e sdo
causados pelo instrumento de medida, método de avaliagdo, e pela amostra. A técnica da
nanoindentag¢do ni3o ¢ uma excec¢do, e nela existem uma série de fontes de erros. Embora,
alguns sejam triviais, ligados com a fungdo da carga ou com o sensor de profundidade,
existem outros erros que ndo sdo Obvios, a primeira vista, € que podem levar a falsas
conclusdes, afetando ndo s6 os valores da quantidade estudada, mas também a sua
distribuigio.

Os resultados podem iludir, quando se estudam as propriedades de filmes finos ou de
superficies modificadas. Nestes casos, os valores aparentes da dureza (H) e do médulo de
elasticidade (E) dependem ndo sé das propriedades da camada, mas também das propriedades
do substrato, da carga e da profundidade de penetragdo. Em geral, os valores mudam
gradualmente a partir do contato inicial, na camada mais superficial, até o substrato quando a
profundidade é relativamente grande; isto é, eles variam com a profundidade de penetragio,
podendo aumentar se o substrato é mais duro do que o filme, ou diminuir no caso contrario. E
0 que se procura representar na Fig. A2.1 com um diagrama esquematico da dureza e do
moddulo de elasticidade aparentes de uma amostra composta de filme (f) e substrato(s), em
fungéo da profundidade de penetragdo relativa (h/tym onde t € a espessura do filme

H,E
_. e
H. & i <y
. ~a_
~h-‘ . . .
0 . 5

Fig. A2.1.: Representagdo da dureza e do médulo de elasticidade, de amostra composta de filme (f)
e substrato (s), em fung@o da profundidade de indentagdo relativa (h/t).
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Como consequéncia, quando sdo testadas amostras com filmes de varias espessuras ou
com diferentes cargas, obtem-se diferentes valores de H e E. Em geral, como se deseja
determinar as propriedades dos filmes, é preciso separar a parte correspondente  influéncia
do substrato. O problema ndo € simples, pois, a resposta da amostra sob o indentador depende
de uma série de pardmetros, tais como: a profundidade relativa de penetra¢do; se o filme é

mais rigido ou menos rigido, se € mais duro ou menos duro, em relagdo ao substrato; se é
fragil ou se é ductil.

Entdo, uma série de cuidados devem ser tomados quando se estabelece relagdes entre
as propriedades verdadeiras do filme e do substrato e os seus valores aparentes. As avalia¢des
de novos materiais devem ser feitas com cautela, porque os valores aparentes podem, as
vezes, aumentar ou diminuir, erroneamente, com a profundidade de penetragdo, mesmo no
caso de amostras homogeéneas.

Serdo analisadas as varias fontes de diversos erros que podem surgir durante a
determinagdo da dureza e do mddulo de elasticidade nos ensaios de indentag¢3o. Sera mostrado
a dependéncia desses erros, que grandezas possuem, a possibilidade de verificar quando estdo
presentes e como reduzir os seus efeitos. Por simplicidade, serd dada uma ateng¢3o maior aos
penetradores pontiagudos; no entanto a maior parte da analise é geral. A maioria destes
resultados foram apresentados por Mencik et al. [20].

A Fig. (A2.2 a) representa um diagrama esquematico da carga P em fun¢do da

profundidade de penetragdo h, na qual aparecem outras grandezas que serdo utilizadas nesta
analise.

P
| )
i
, |
: i
7 !
&/
/ /C, :

Flg A2.2 a: Diagrama carga-profundidade. ~ Fig. A2.2 b: Representacdo de uma indentacdo.
As  linhas  tracejadas  representam o
empilhamento.

Nos ensaios de nanoindentagdo a area de contato é calculada em fungdo da
profundidade de contato h, , como mostra a Fig. (A2.2 b). Esta aproximagdo torna possivel
determinar a dureza H em qualquer estagio do carregamento, e sendo assim, a expressio
pressdo média de contato é mais apropriada do que dureza, porque caracteriza tanto o contato
plastico como elastico.
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Antes de comegar a andlise individual dos erros, é necessirio explanar como a
profundidade de contato 4 € obtida. A profundidade /s, medida para uma certa carga P, ndo é
idéntica a h;; como pode ser visto na Fig. (A2.2 a). Em geral, tem-se:

hc=htot'8he= h+hi+hind"ehe (A2.1)

Tendo-se em conta as expressdes que definem a dureza e o médulo de elasticidade,
que o inverso da rigidez ¢ a “submissdo elastica” da amostra C; e que para uma ponta cOnica,
Vickers ou Berkovich a 4rea & proporcional a k.°, podemos escrever as seguintes relagdes
para a dureza e para o modulo de elasticidade:

H=k,,.h£2 (A2.2)
11

E=ky—.— A23

AT (A2:3)

onde ky e kg sdo constantes numéricas.

Entretanto, se ao invés dos valores verdadeiros da profundidade de contato 4., e da
submissdo elastica C;, sdo usados valores aparentes (medidos ou estimados) h., € Csq,
entdio se obtém os valores aparentes da dureza e do médulo de elasticidade H, e E, que sdo
relacionadas pelas expressdes abaixo.

2
B _ (feo (A2.4)
o hc,aJ
Ey _ Cso o (A25)
EO Cs,a hca

Como pode ser visto, se a profundidade de contato &, por alguma razdo, maior do que
a profundidade verdadeira, serdo obtidos valores menores para a dureza ¢ o moédulo de
elasticidade em relagdo aos seus valores verdadeiros, e isto é mais pronunciado para a dureza
do que para o médulo. Analogamente, se o valor aparente da submissdo elastica da amostra ¢
maior do que seu valor verdadeiro, o valor calculado E, serd menor do que E,, e vice-versa.

Definindo-se erros como a diferenca entre os valores aparentes e reais dados abaixo
por;

Ah=h, —h, (A2.6)

AC=C,-C, (A2.7)

As eq. (A2.4) e (A2.5) podem ser rearranjadas na forma
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-2
H0=Ha(l— }fh ) (A2.8)
(acY( an)’
Eo =EaL‘*‘c‘;‘;} ") (A29)

as quais permitem determinar os valores verdadeiros a partir dos aparentes quando os erros Ak
e AC sio conhecidos.

Passando a andlise e discussdo dos diversos tipos de erros que podem ocorrer no

processo de nanoindentagdo, tém-se que as principais fontes de erros durante a
nanoindentag&o sdo:

i - profundidade de penetragdo inicial;

ii - forma da extremidade do penetrador;

iii - rugosidade superficial;

iv - forma da impressio;

v - submisséo elastica do sistema de medigio;

vi - flutuacdo térmica;

vii - erros na medida da carga e da profundidade de penetragio;
viii - ruidos e outros efeitos no sistema de descarregamento;

ix - constante eléstica do penetrador;

X - dispersdo das propriedades da amostra.

Os erros i, ii, iv, v, vii, € ix aparecem quando o valor exato da quantidade pertinente
é desconhecida, e sdo erros sistematicos. Os erros viii € X s3o de carater aleatdrios.

A2.1 PROFUNDIDADE DE PENETRACAOQO INICIAL

Toda indentagdo comega apds o contato do penetrador com a amostra. A forga P;
(for¢a minima detectavel pelo instrumento), faz o penetrador penetrar levemente na amostra
de uma quantidade #; , a qual ndo é medida, mas, deve ser acrescida a h. Isto pode ser feito
posteriormente pelo ajuste de uma curva de regressdo adequada ao niimero de pontos iniciais
do diagrama de carga-deslocamento, e extrapolando o ponto de carga zero. Aqui podem
ocorrer dois tipos de erros, que relatamos em seguida.

O primeiro é causado pela dispersdo dos valores medidos da profundidade de
penetragdo devido ao ruido do equipamento e efeitos de histerese do material ensaiado. Este
erro € bem pequeno pode ser usualmente desprezado. Entretanto, pode ser significativo no
caso de cargas nominais bem baixas (de alguns milinewtons), especialmente se a curva é
ajustada para um nimero bem pequeno de pontos com profundidade de poucos nanometros.

O segundo tipo de erro pode ser apreciavel se o material é ensaiado utilizando vérias
cargas nominais maximas. Usualmente o diagrama P x h é bem comportado e as diferengas
entre os &; , obtidas em ensaios a diferentes cargas, sdo também pequenas mas, de fato, um
valor desconhecido. No entanto, as vezes existe uma camada fina e dura na superficie do
filme ou da amostra (p.e. 6xido), ¢ o diagrama apresenta-se como na Fig. (A2.2 a).
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Em alguns experimentos o numero de pontos de dados experimentais é mantido
constante sem levar em conta a carga méaxima. Isto pode conduzir a erros na estimativa de h;
para diferentes intervalos de variagdo da carga, se o nimero de pontos usados para ajustar a
curva de regressdo € constante, porque pontos diferentes do diagrama P x # s3o usados no

ajustamento da curva. Fig. (A2.2 a) e Fig.(A2.2 b). Se aceitarmos /;' como valor verdadeiro,
tem-se:

Ak = ki - R (A2.10)

A fim de prevenir este tipo de erro, recomenda-se que os dados obtidos sejam
analisados e verificados para ver se as profundidades iniciais de penetragio em todos os
ensaios de mesma carga inicial s3o aproximadamente iguais. Por outro lado é necessario
assegurar a profundidade inicial verdadeira, e os resultados corretos utilizando as equagdes
(A2.8), (A2.9) e (A2.10). A influéncia dos erros aleatdrios podem ser reduzidas pela repeti¢do
dos ensaios e pela média dos resultados.

P\ﬂ ]

{has’ (h°)

<>

0. ; h
by | hY]
Fig. A2.3 a: Esquema da determinacio da profundidade Fig. A2.3 b: As cruzes representam os valores medidos, e
de penetragio inicial. Os pontos e as cruzes denotam os a linha reta corresponde ao penetrador idealmente agudo,
varios pontos utilizados na regressdo, com diferentes hi,¢ ‘(h’) é o valor a ser acrescentado a profundidade
intervalos de carga. medida h’.

A2.2 FORMA DA EXTREMIDADE DO PENETRADOR

A érea de contato projetada referente a carga méaxima ¢ determinada pela geometria
do penetrador ¢ pela profundidade de contato 4. . A relagdo entra drea projetada de indentagdo
e a profundidade de penetragio A4 = ok’ , aplica-se para um penetrador idealmente
pontiagudo. Entretanto, a extremidade de um penetrador real (Berkovich, Vickers, etc.) em
escala nanométrica € arredondada com um raio efetivo da ordem de dezenas de nanometros
ou mais [20].

Como conseqiiéncia, ja existe uma diferenga entre a area de contato real e a area
correspondente a um penetrador idealmente pontiagudo para a mesma profundidade de
penetragdo. Esta diferenca é mais significativa para pequenas profundidades de penetracdo do
que para grandes profundidades, e pode contribuir para uma aparente mudanga na dureza com

a carga, usualmente referida como “efeito do tamanho da indentag@o” (“indentation size
effect”).
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Esta dificuldade € superada por diversos caminhos. A primeira técnica vista foi
mostrada no método de Oliver e Pharr para o célculo da fungo 4rea [1].

Uma segunda técnica € fazer uma série de indentagdes a vérias profundidades em
uma amostra com propriedades conhecidas, calcular as areas de contato a partir do tamanho
das indentagdes medidas por imagem direta, e determinar a profundidade efetiva de

penetragdo com a profundidade correspondente a um penetrador pontiagudo ideal, com
mesma area de contato [7].

Uma terceira aproximag¢do utiliza o fato que para um penetrador idealmente

pontiagudo, a carga é proporcional ao quadrado da profundidade de penetragdo do penetrador.
A linha de regressdo:

P”? =b(hpg+h) =a+bh (A2.11)

¢ ajustada para os dados obtidos pelo ensaio de um material padrdo, e as corre¢des h’'ymge h’

sdo calculadas para pequenas profundidades de penetragdo como a diferenca entre os valores
observados ¢ ideais.

Como todo penetrador tem uma forma de extremidade distinta, tem, também, sua
propria fungdo de forma ou tabela de corregdo. Se esta fungdo ndo representa a forma do
penetrador de maneira suficientemente precisa, ou se os dados de carga-profundidade obtidos
com um penetrador sdo processados usando a fungdo correspondente a outro penetrador,
podem ser obtidos resultados errdneos.

Estes erros tem um carater semelhante aos ja mencionados, e sdo mais pronunciados
para profundidades de penetragdo bem pequenas (acima de algumas dezenas de nanometros),
onde eles podem alcangar algumas dezenas de porcentagem no moédulo elastico e na dureza.
Por isto é necessario, antes de avaliar algum dado, ter certeza de que a correta fungédo de
forma do penetrador ¢ utilizada.

A2.3 A RUGOSIDADE SUPERFICIAL

Nenhuma superficie ¢ idealmente lisa. Mesmo as amostras bem polidas tem
ondulag¢des na sua superficie com alturas variando desde varios nanometros a varias dezenas
de nanometros, e com distincia entre picos individuais de dezenas de nanometros ou mais.
Como conseqiiéncia, num estagio inicial de carga o penetrador toca a amostra em poucos
pontos. Neste caso, a area efetiva de contato para uma certa profundidade de penetragdo €

menor do que a 4rea suposta pelos modelos teéricos, e uma aparente rigidez do material €
menor.

Com o aumento da carga, a superficie de contato torna-se maior, devido a maiores
deformagdes elasticas e plasticas nos pontos de contato com altas concentragdes de tensdo, € a
resposta da amostra comega a corresponder as suas verdadeiras propriedades. Muitos modelos
tedricos do contato foram desenvolvidos mas, nenhum deles ¢ diretamente aplicdvel aos
ensaios de nanoindentagdo.

Em principio, a influéncia da rugosidade superficial deveria ser levada em conta pela
introdugdo de uma profundidade corretiva similar a h;,4 . Na pratica, isto € complicado pelas
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diferentes superficies topograficas de varias amostras, e mesmo de cada posicdo testada. Este
¢ o motivo pelos quais a rugosidade superficial nio é levada em considera¢dio, com a
conseqii€éncia de que os valores de- E e H para profundidades de penetragio menores do que
20 nm (as vezes até acima de 50 nm) s3o menos confiaveis [7].

A2.4 FORMA DA IMPRESSAQ

A profundidade de contato calculada de acordo com a eq. (A2.11) supde que a forma
da impressdo residual é como a linha externa a linha do sélido na Fig. (A2.2 b). Em alguns
casos, o material eleva-se ao redor do penetrador e este empilhamento faz com que
profundidade de contato medida A, seja menor do que a efetiva, fazendo com que a 4rea de
contato seja calculada com erros.

Como os procedimentos de anélise utilizam a profundidade A, ao invés de h. + h, os
valores aparentes do médulo de elasticidade e da dureza sfo maiores do que os seus valores
reais. Estes erros s#o mais pronunciados para H do que para E, como pode ser observado
analisando-se as expressdes (A2.4) e (A2.5). Para penetradores pontiagudos, se o perfil das
impressdes ¢ independente da profundidade de contato, isto é, se com razio constante h, / h.,
a razdo dos valores aparentes e reais de £ e H ¢ também constante.

O empilhamento de material ( “piling-up”) pode ser esperado para materiais ducteis e
moles e também, em filmes moles sobre substratos duros e rigidos, onde a fluidez plastica ou
a deformacio material do filme radialmente a partir do penetrador ¢ restringida pelo substrato.
Como ¢é impossivel predizer exatamente quando esta acumulagfo ird ocorrer, recomenda-se
verificar os perfis da impressdo por um microscépio topografico ou por um perfildmetro. Se
este acimulo € detectado e pode ser estimado, os valores de E e H podem ser corrigidos
usando as  equagdes. (A2.8) e (A2.9) com 4 & = - h, . Também se uma dimensdo
caracteristica a,, da impressfo (p.e. comprimento da sua diagonal) pode ser determinada por
outros meios, € possivel usar a equagio:

Ah/heqa=(as-ap)/ aq, (A2.12)

onde a, € o valor calculado para a profundidade de penetragdo aparente do penetrador h., .

A25 SUBMISSAO ELASTICA DO SISTEMA DE MEDICAQ

O sistema de medigdo (penetrador, porta-amostra, cabecote, etc.) tem a sua propria

submissdo elastica, C,, . O deslocamento medido pelo sensor, h, , é entdo maior do que a
profundidade de penetracdio, h, que é determinada por

h=h,-CnP (A2.13)

onde P ¢é a carga. Se, por alguma razdo, o aparente valor C,,, , usado nos dados de avaliagio
do programa, difere do valor verdadeiro C,,, , ele influenciara os valores calculados tanto da
profundidade de penetraciio e da submiss3o elastica da amostra. A ultima é definida por:
_dn _dh, _
fdp ap "

(A2.14)
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entdo:
AC, = -(C,,,,,, - C,,,,o) =-AC, (A2.15)

A profundidade de contato € calculada usando a expressdo:
hc = hlot -& Cs P (A2.16)
onde ¢ € o fator de corregdo da forma do penetrador, como mencionado anteriormente.

Depois de rescrever esta expressdo para os valores aparentes e verdadeiro, obtem-se
a seguinte expressio:

Ahe= -(1-€)CnP (A2.17)

Como se pode ver, se a submissdo elastica aparente do equipamento é maior do que o
seu valor real (isto é, se AC, > 0), a profundidade de contato aparente, assim como a
submissdo elastica aparente da amostra, sio menores do que as reais, € os valores calculados
E,, H, sdo maiores do que os valores reais E,, H,. Mais ainda, as razées E,/E, e H, / H,
crescerdo com o incremento da carga.

Este comportamento tem duas origens. A primeira estd associada com a
profundidade de contato s.. Como a submissdo elastica do equipamento C,, ¢ constante (e

entdo também A C,), e como a razdo P/h, aumenta com crescimento da carga (Fig. A2.2), o
termo:

lAhc/hc"_’I'(l's)ACmP/hc‘
nas eq. (A2.8) e (A2.9) aumentardo também.

A segunda razdo refere-se somente a0 moédulo de elasticidade. Segue-se da eq.
(A2.5) que C; ~ 1/ (E h. ), entdo para materiais com modulo de constante eléastica E, , a
submissdo eldstica da amostra decrescera com o aumento da profundidade de penetragéo (e
carga), entdo também contribui para o aumento do valor aparente de E.

Em geral, a influéncia de um valor incorreto da submissdo elastica do equipamento ¢é
maior para materiais com alto moédulo de elasticidade e baixa dureza (devido a forte
influéncia de A C,, no termo A C,,/ C; , na eq. (A2.9), e devido a relagiio k. ~ (P / H)'*), e
isto é muito mais pronunciado para E do que para H, porque o termo em Ak, é reduzido por
um termo (1 - £) na eq. (A2.17). Isto também foi confirmado pelos experimentos.

E muito importante notar que o valor incorreto da submissdo eldstica do equipamento
tem um efeito semelhante para dados obtidos com qualquer tipo de penetrador. Entdo, se ¢
observado um inesperado aumento ou decréscimo no médulo de elasticidade com a carga ou
com a profundidade de penetragdo, deve ser verificada a submissdo elastica do equipamento
no programa de avaliagdo de dados para ver se ¢ apropriado para o porta-amostra, porta-
penetrador, € outros componentes da estrutura de aplicagdo de cargas utilizados nos ensaios
(por exemplo, pelo ensaio de uma amostra padrio com E e H conhecidos).
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Para um decréscimo abrupto fora do comum tanto no médulo de elasticidade como
na dureza, recomenda-se verificar se o penetrador e o porta-amostra foram montados
corretamente ou se ocorreu uma possivel delaminagdo, no caso de um filme fino.

A2.6 FLUTUACOES TERMICAS

Uma outra razdo para uma aparente mudan¢a do médulo de elasticidade ou da dureza
com a carga do penetrador ou com a profundidade de penetragdo pode ser associada com a
mudanga de temperatura da amostra ou partes do equipamento de medi¢3o durante os ensaios.
Por exemplo, uma manipulagdo da amostra ou do penetrador, com méaos desprotegidas causa
um aumento da temperatura, seguido com um decréscimo lento durante o ensaio. Como
resultado as dimensdes da amostra diminuirdo com a temperatura e a aparente (medida) da
profundidade de penetragdo aumentar4 mais. Entdio a dureza aparente serad menor.

A situagdo com o médulo de elasticidade ¢ mais complexa. Se a temperatura da
amostra decai durante o periodo de carga somente, 0 modulo aparente serd menor devido a
um h, aparente maior. Se, entretanto, a temperatura decai durante o periodo de
descarregamento, o afastamento do material serd lento, conduzindo a uma menor submissio
elastica aparente da amostra ¢ um maior médulo como representado na Fig. (A2.4). Uma
tendéncia oposta serd observada se a temperatura da amostra aumenta durante o ensaio. Os

efeitos relatados podem ser causados pela mudanga da temperatura do equipamento de
medida.

Sem usar um procedimento especial para coletar um possivel desvio térmico durante
os ensaios sera impossivel corrigir os resultados posteriormente. E importante, entio, realizar
medidas somente apés a equalizagdio completa da temperatura de todos os componentes €
assegurar condig¢des estaveis durante os testes.

0

Fig. A2.4: Diagrama carga-penetragio sem desvio térmico (linha continua)
e com desvio térmico (linha tracejada).
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A2.7 ERROS NA MEDIDA DE CARGA E DE PROFUNDIDADE

A determinag@o dos valores da forga e deslocamento obtidos durante os ensaios de
nanoindentagfio, como qualquer medida, s3o sujeitos aerros, AP = P, -P e Ah= h, -
ho que influenciam os valores da dureza e do médulo de elasticidade. Desde que a precisdo
das medidas de carga e do deslocamento s3o usualmente altas, esta influéncia pode ser
avaliada usando as regras para trabalho com pequenas quantidades como:

AH = Ap 1 4l A (A2.18)
AE = “E AP+ % AR (A2.19)

Expressando H e E das eq. (A2.2) e (A2.3), com respeito a relagdo eq. (A2.16) entre
h e hyt =h, € rearranjando, tem-se a seguinte expressdo para os erros relativos:

(
Hor 1+[hto¢/(scsp)]-1) 2%, (A2.20)
AE_apl 1 | m
E-F [htot/(sCsP)]-lj he (A2.21)

Como se pode ver, os termos correspondentes a A P também dependem da
submissdo elastica no descarregamento da amostra C; . Levando-se em conta os dois casos
limites, a saber o material idealmente elastico (P =k #* , C; = h /2 P ) e material
idealmente plastico (he = € C; P = 0), e o intervalo de variagdo para e de 0,72 a 1,0 ,
podemos escrever:

=qldf 242 (A2.22)

=k =k

<%

Ah
h

=B (A2.23)

Com 1< a <3 e 0< B <1, os limites inferiores correspondendo ao caso de
idealmente plastico com uma ponta cilindrica. Os erros nos outros casos estdo dentro destes
limites.

A28 RUIDOS E OUTROS EFEITOS NO SISTEMA DE DESCARREGAMENTO

A curva de descarregamento de um simples ensaio €, as vezes, tortuosa,
particularmente com cargas pequenas. Existem varias razdes [20]:

(i) Ruidos do sinal de saida devido a flutuagdes térmicas, vibragdes mecéanicas, flutuagdes de
voltagem, etc.
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(if) Efeitos posteriores no material ensaiado durante o descarregamento (fluéncia,
comportamento visco-elastico, relaxagfo...), que podem ocorrer durante os primeiros
segundos de cada passo do descarregamento.

(iif) Coeficiente de atrito varidvel e efeitos de “cravamento e deslizamento” (“stick-slip™)
entre o penetrador e a amostra. Estes efeitos que tem, na maior parte, carater aleatérios, nio
podem ser totalmente excluidos em medidas precisas, e para um passo no descarregamento
(ou na carga) eles podem causar erros de varios nanometros na determinago da profundidade.

Como a submissdo elastica da amostra no descarregamento é obtida a partir da curva
de regressdo ajustada para os primeiros pontos de descarregamento do diagrama p-h, é sempre

determinado com algum erro A Cs = C, - C;, . Uma vez que, também, estdo presentes na
€q. (A2.16), isto causa um erro na profundidade de contato, dado por:

Ahe = -5 AC,P (A2.24)

Se o valor aparente C;, ¢ maior do que o valor verdadeiro C;, , 0 valor aparente do
moédulo elastico E; ¢ menor do que E, , e vice-versa. A alteragdo ¢ reduzida pelo erro Ak, ,
que tem sinal oposto @ A C; . Entretanto, sua influéncia ¢ bem menor. O erro em /4, também
causa uma leve mudanga na dureza aparente (um aumento, se A Cs>0).

Desde que o erro A C; ndo depende da carga (maxima) nominal, a sua influéncia é
maior para materiais com menores valores de Cs , isto €, materiais com grandes modulos de
elasticidade e baixas durezas conforme a relagio: C;~ 1/ (Eh,) ~ (H/P)" | E. Mais
ainda, como a submissdo elastica da amostra é calculada para uma certa parte da curva de
descarregamento, € como o erro na determinagdio dos valores individuais de h € sempre da
mesma ordem, o erro em C; é maior se um menor intervalo de 4 (ou entdo de P) for usado
para este calculo. Se o intervalo em P € tomado como uma certa fragdo da carga méxima, o
erro A C, sera maior para cargas nominais baixas.

Estes tipos de erros podem ser reduzidos por dois caminhos. O primeiro € utilizar
uma parte da curva de descarregamento tdo grande quanto for possivel. Paradoxalmente, se o
procedimento para ajustar a fungdo de regressdo para a curva de descarregamento ¢ baseada
em um nimero fixo de pontos, a divisdo da carga nominal em um grande nimero de pequenos
passos permite aumentar o erro em Cs € E.

Como a parte de descarregamento do diagrama carga-deslocamento € levemente
curva, outras fungdes de regressdo que ndo a linha reta podem ser melhores, como foi visto
anteriormente, com uma simples fun¢do de poténcia

Pu= by (h-h)" (A2.25)

com constantes b,, s € m. Entretanto, a fragdo conveniente de P, utilizada para a regressdo
tem que ser escolhida individualmente, com relagdo a forma da curva de descarregamento,
que é, as vezes, influenciada pelo comeco de fraturas ou transformagdes de fase.

A segunda aproximacdo utiliza o fato de que erros na determinagido de C; sdo de
carater aleatorios. A sua influéncia pode ser, entdo, reduzida pela repetigio de ensaios
determinando o moédulo de elasticidade £ como um valor médio. Assim, com simples
procedimentos estatisticos podem ser utilizados para determinar o intervalo de confianga para
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E (ou outra quantidade, por exemplo, H ), e mesmo avaliar o0 namero de ensaios necessarios
para o grau de precisdo requerido.

Em principio, uma precisio poderia ser alcangada aumentando-se o numero de
ensaios, n. Entretanto, como a largura do intervalo de confianca decai com n'? , é necessario

sempre achar o compromisso entre a precis3o desejada e a quantidade aceitavel de trabalho
experimental .

A29 CONSTANTES ELASTICAS DO PENETRADOR

Para um ensaio de indentagdo com um penetrador de rigidez finita, tendo-se em
conta que o modulo de elasticidade reduzido é definido pela eq. (A2.13), o méodulo de
elasticidade da amostra é determinado por:

1 1-v?
E.=(0-v})/| ———Zind A2.26
R oz

N

O valor de E;, € entdo influenciado pelas constantes elasticas do penetrador por duas
vias:
(1) a submissdo elastica do penetrador influencia o erroem E; ,
(i1) um valor incorreto de Eiyq , usado na eq. (A2.26), torna-se uma fonte de erro em E; .

O caréter do primeiro tipo de erro pode ser visto na Fig. (A2.5 a), onde a razdo dos
valores calculados e verdadeiros do médulo de elasticidade para a amostra E;, / E;, , é
plotada como uma fungio da razfio dos valores aparente e verdadeiro do médulo composto
E, | E, , para varias rigidezes relativas da amostra e do penetrador E; / E;,y . Para um
penetrador rigido, (E; / Eing = 0), 0 erro relativo na determinagfio de E;, € o mesmo erro
relativo de E,. Se a rigidez da amostra ndo € negligenciavel, o erro torna-se maior, mais para
material com grande E; comparado com E;,; , € para maiores valores do erro original do
modulo reduzido. Na prética, se o erro do médulo reduzido, AE = E, - E, , é conhecido, o
valor correto E5, para a amostra pode ser calculado utilizando a expressdo:

E =E _E_‘Q_E;:ld _Ea
s,0 s,a* "
E,E,,-E, (A2.27)
onde:
Eind

(A2.28)

O segundo tipo de erro pode aparecer se os valores exatos das constantes elasticas do
penetrador ndo sdo conhecidas, especialmente o médulo de elasticidade. Por exemplo, o valor
de E para o diamante, dado na literatura, varia de 800 GPa a 1200 GPa. Mais ainda, o valor do
penetrador depende da sua orientagdo cristalografica. Este € o porque de ser freqgiientemente
utilizado o valor Ej,q = 1000 GPa. No caso do nosso equipamento, o valor utilizado é
E;=1141 GPae v,=0,07.
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A influéncia de um valor incorreto E;,y pode ser visto na Fig. (A2.5 b), onde a razéio
dos valores calculados e verdadeiros do modulo de elasticidade da amostra, E;, / E;, , €
plotada como uma fung¢io dos valores aparentes e real do médulo do penetrador, Eingq/ Eingo ,
para vérias rigidez relativas da amostra. Se o mddulo da amostra é suficientemente baixo,
comparado com o médulo do penetrador, mesmo um grande erro na estimativa de Ei,¢ ndo
influencia diretamente no célculo de E;. Entretanto, se E; / Ei,s > 1/5 , este erro n3o pode ser
negligenciado, sendo mais pronunciado se Ej,;, < Einqo - Neste caso, um grande valor de E;,
em relagdo a E;, é obtido, enquanto que um valor superestimado do modulo do penetrador
resulta em um menor valor de E; .
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F1g A2. 5 a: Erro relatNo do médulo de clasticidade em fungdo
do erro relativo do médulo reduzido.
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Fxg A2 5 b Erro relatlvo do médulo de elasticidade em funcgio
do erro relativo do madulo de elasticidade do penetrador.
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Quando o valor correto e original do moédulo de elasticidade do penetrador é
conhecido, o médulo de elasticidade da amostra correto pode ser obtido utilizando a férmula:
E = Eind,o Eind —-E

SO S e Eny—E (A2.29)

onde E é o modulo reduzido.

Se o modulo de elasticidade da amostra € constante, estes dois tipos de erros ndo
dependem da carga do penetrador ou da profundidade de penetragdo, as quais nio necessitam
ser verdadeiras para filmes finos sobre substratos com diferentes propriedades. A fim de
minimizar a sua influéncia, é necessario apontar para o menor erro possivel na determinago

do moédulo reduzido e do médulo do penetrador, especialmente se materiais com grandes
valores de E sdo ensaiados.

A2.10 DISPERSAO DAS MEDIDAS DAS PROPRIEDADES DA AMOSTRA

Ha necessidade de um tratamento estatistico de dados. Esta aproximag&o é necessaria
ndo somente devido ao ruido no sistema de medida, mas também, devido & dispersdo dos
valores das propriedades da amostra, que, as vezes, podem ser bem grandes.

Algumas vezes, estas dispersdes podem estar relacionadas a variagdes da espessura
do filme e da forga de adesdo ao substrato com a posigdo escolhida para fazer as indentagdes,
outras vezes, com a composi¢do da amostra ser de materiais multi-fases, especialmente se sdo
utilizadas pequenas cargas. Nestes casos, os ensaios individuais podem refletir as
propriedades dos varios componentes da micro-estrutura, ou mesmo das diferentes
orientagdes dos grios individuais.

Estas consideragdes devem ser levadas em conta quando sdo planejados os
experimentos; de outra forma, nossas conclusdes sobre as propriedades, assim como sobre a
influéncia das condigdes de tratamento da amostra, por exemplo, a temperatura de deposigéo
dos filmes podem estar erradas. E necessario usar sempre um niimero suficientemente grande
de indentagdes (particularmente quando um novo material € testado) para obter informagdes
completas a respeito da homogeneidade das propriedades. Se é pesquisada a influéncia da
composi¢io da amostra ou do tratamento, € 1itil o uso de métodos estatisticos tais como, testes
de hipoteses ou analise de varianga.

Um arranjo conveniente de ensaios, por exemplo, com ordem aleatéria da carga
nominal, ou indentagdes individuais, podem ajudar a reduzir a influéncia das propriedades do
material ou dar flutuagGes térmicas. Também a escolha da carga do penetrador € mesmo a sua
forma ¢ importante; penetradores esféricos, por exemplo, sdo menos propensos a trincar os
materiais frageis do que os pontiagudos.



APENDICE 3

TRABALHOS E RESUMOS PUBLICADOS

[1] Odo, G. Y., Meucci, R. D. e Lepienski, C. M., “Variagdo das Propriedades Mecanicas
de Vidros Alcalinos Causadas por Migragio Iénica Utilizando Nanoindentagio”, resumo,
Anais do XIX ENFMC — Aguas de Lindéia, 1996.

[2] Meucci, R. D, Odo, G. Y. e Lqpienski, C. M., “Efeitos Mecanicos Superficiais em
Yidros Gerados pela Penetragdo de lons de Prata”, resumo , Anais do XIX ENFMC —
Aguas de Lindéia, 1996..

[3] Odo, G. Y., Nogueira, L. N. e Lepienski, C. M., “Tensdo Mecénica Residual na
Superficie de Vidros Gerada por Migrag¢éo Ionica”, resumo, Anais do XX ENFMC, 1997.

{4] Kuromoto, N. K., Odo, G. Y. e Lepienski, C. M., “Ensaios em Nanoscratch em Ligas
COyFe;« Eletrodepositadas”, resumo, Anais do XX ENFMC, 1997.

[S] Odo, G. Y., Nogueira, L. N. e Lepienski, C. M., “Comportamento Superficial de
Vidros Submetidos a Migra¢do Ionica Utilizando Técnicas de Nanoindentagdo e de Micro-
penetragdo com Pontas de Diamante”, trabalho completo, Anais do XLII Congresso
Brasileiro de Ceramica, Pocos de Caldas, 1998.

[6] Lourengo, A., Odo, G. Y., Lepienski, C. M.,e Gorenstein, A., “Propriedades Mecanicas
de Filmes Finos Amorfos e Policristalinos de Oxido de Vanadio”, resumo, Anais do XXI
ENFMC — Caxambu, 1998.

[71 Odo, G. Y., Kuromoto, N. K. e Lepienski, C. M., “Mecanismos de Diminui¢do de
Resisténcia Mecanica de Vidros Devido a Agio de Alta Tensdo em Corrente Continua por
Longos Periodos”, trabalho completo, Anais do VI SEMEL — Curitiba, 1998.

[8] Lourengo, A., Arruda, A. C. F., Odo, G. Y. e Lepienski, C. M., “Oxido de Vanadio na
Forma de Filme Fino: Propriedades Nanomecénicas e Correlagdo com Medidas de Tens3o

Mecénica Geradas pela Intercalagdo de fons de Litio”, trabalho completo, Anais do VI
SEMEL - Curitiba, 1998.



APENDICE 3 —- TRABALHOS PUBLICADOS 128

[9] Marques, F. C., Lacerda, R. G., Odo, G. Y. e Lepienski, C. M., “On the Hardeness of a-
C:H Films Prepared by Methane Plasma Decomposition”, Thin Solid Films, vol. 332, pp.
113-117, 1998.

[10] Odo, G. Y., Nogueira, L. N. e Lepienski, C. M., “Ionic Migration Effects on the
Mechanical Proprieties of Glas Surfaces”, Journal of Non Crystalline Solids, vol. 247, pp.
232-236, 1999.

[11] Odo, G. Y. e Lepienski, C. M., “Obtengdo de Propriedades Mecénicas Através de
Curvas de Carga e de Descarregamento Geradas por um Nanoindentador”, resumo, Anais
do XXIV Encontro Nacional de Fisica da Matéria Condensada — S3o Lourengo, 2001.

[12] Prado, R. J., Fantini, M. C. A., Pereyra, 1., Odo, G. Y. e Lepienski, C. M., ”Structural
and Morphological Investigation of Amorphous Hidrogenated Silicon Carbide”, aceito para
publicagdo no J. Appl. Cryst. (2001)



APENDICE 4

TRABALHOS FUTUROS

Ficam registradas neste apéndice, algumas sugestdes para o desenvolvimento de trabalhos
futuros, relacionados com os assuntos tratados nesta tese:

1. Aplicagdo do método da rigidez em superficies com rugosidade, como, por exemplo,
os diversos tipos de tratamento de nitretagdo por plasma em titanio.

2. Desenvolvimento de modelos para calculo da dureza e do mddulo de elasticidade para

filmes finos e substratos (filmes duros em substratos moles, e filmes moles em
substratos duros).

3. Estudo do fendmeno do empilhamento e de afundamento em materiais com o novo
método.

4. Estudos da plasticidade ¢ do indice de Meyer com o novo método.

5. Desenvolvimento de estudos de dureza e modulo de elasticidade de diversos materiais
com o método dow trabalho e suas variantes.

6. Caracterizagdo das trincas produzidas durante a nanoindentagdo através da analise do
diagrama de carga-penetragio pelo método da rigidez.

7. Estudo de trincas induzidas em superficies modificadas por migragdo idnica em
nanoindentagdo.



