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RESUMO

Nesse trabalho, um modelo bidimensional, axissiogtrusando o método dos
elementos finitos, foi desenvolvido para simular emsaio de indentac&o
instrumentada em filmes finos depositado em substla aco. O indentador foi
modelado como um cone rigido (meio angulo dey@&Joram consideradas duas
razdes entre raio de arredondamento do indentadmrofendidade maxima de
penetracdoR/hnay). O nivel de tensdes residuais){ 0 mddulo de elasticidade do
filme (E) e o coeficiente de encruamento do filmeféram variados como forma de
analise dos seus efeitos no ensaio de indentagmunmentada. Os resultados
indicaram que todas as grandeZRsot, E, n) tiveram influéncia na morfologia da
indentacao file-up e sink-in), na maxima carga necessaria para atingir uma dada
profundidade de penetracédo e na constante da dercarregamento. No entanto, o
expoente da curva de carregamento sO mostrou-safpelo raio do indentador.
Os resultados numéricos foram usados como fornzmékse dos resultados obtidos
experimentalmente. Esses foram obtidos de amosvastidas contendo filmes de
nitreto de titanio, em cujas deposicoes a diferadeaotencial {ias) aplicada ao
substrato foi variada para obter filmes com difegemiveis de tensdes residuais.
Bons resultados qualitativos foram obtidos na coag@#o dos resultados
experimentais e numéricos, desde que todas asigumages medidas dos filmes
sejam consideradas, e ndo s6 a tensdo residuafinRdioram calculadas tensdes
residuais por dois métodos: o de Suresh e 0 de WWapgimeiro envolve uma clara
distincdo entre as tensfes plasticas e elastiomassegundo baseia-se na energia
calculada da curva de indentacdo. Encontrou-s@ @emrelagcdo com as tensodes
impostas no resultado numérico, porém na compamgsioesultados de indentacao
instrumentada com os de difracéo de raios-X foranomtradas tensées com ordem

de grandeza maior e a correlagéo foi fraca.



ABSTRACT

In this work, an axisymmetric two dimensional fenglement model was developed
to simulate instrumented indentation testing ohtheramic films deposited onto
hard steel substrate. The indenter was modeledrigidacone (half angle of 7B
and two ratios between indenter tip radius and mari penetration deptiR(hnay
were considered. The level of film residual str@s} the film elastic modulusE)
and the film work hardening exponemi) (were varied to analyze their effects on
instrumented indentation data. Results indicated &fi variablesR, o;, E, n) have
effects on indentation morphology (pile-up and smk on the maximum load
necessary to achieve a given penetration depthoanthe proportional curvature
constant during loading. On the other hand, theal loarve exponent was only
affected by the indenter tip radius. These numknesults were used to analyze
experimental data that were obtained with titanioitnide coated specimens, in
which the substrate bias applied during deposittas modified to obtain films with
different levels of residual stress. Good qualtcorrelation was obtained when
numerical and experimental results are comparethrasas all film properties are
considered in the analyses, and not only the fésidual stress level. Attempts to
calculate film residual stresses were conducteldviahg two methods: Suresh and
Wang. The first one makes a clear distinction betwelastic and plastic stresses and
the second is based on the energy obtained fromntatdon data. For numerical
results a correlation was obtained with imposedsstion test, but for experimental
results calculated stress was an order of magnitigtger than X-ray’s stress. Good
correlation was obtained when comparing the vataesulated through these two
methods with values selected as inputs for the nigaleanalyses, but when these
methods was applied to the experimental specinresglual stress values were one

order of magnitude larger than those calculateouiin X-ray diffraction.
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1. INTRODUCAO

O Laboratério de Fendmeno de Superficie (LFS) deséc ao estudo de
fendbmenos resultantes da interacdo entre supsrficiglo meio com as superficies.
O foco principal do grupo é o estudo da tribolo¢gatudo do atrito, corroséo e
desgaste).

Filmes ceramicos sdo geralmente aplicados comatrmentos resistentes ao
desgaste e seu uso é baseado na idéia de que n&oessario modificar as
propriedades do material para torna-lo resistentalesgaste; basta modificar as
caracteristicas triboldégicas da superficie. No r@ntafilmes ceramicos ficam
geralmente sujeitos a altos niveis de tensdesuasidpodendo chegar a ordem de 10
GPa devido aos processos de deposicao. As teneSelmiais estdo diretamente
correlacionadas ao desgaste do componente reveBtageral, quanto maior for a
tensao residual de compressao, maior sera a resest®d desgaste do filme (1).

Por muitos anos tem-se discutindo a correlacadetemdes residuais com 0s
resultados obtidos em ensaio de indentacéo instan@) como as tensdes afetam a
curva obtida no ensaio; (i) como essas afetamdidaalas propriedades mecanicas
do filme e (iii) como esse efeito pode ser usada paedir as tensdes residuais (2). A
literatura apresenta trabalhos de analise quabtatios resultados de indentacdo
instrumentada e sua correlagdo com as tensdesiaesidEm geral, entre outros
aspectos, procura-se determinar a validade, owoede validade, que levou a
proposi¢cado de métodos para célculo de tensédo ceenrtus dados de indentagéo (3;
4).

O célculo de tensdes residuais por indentacdoumsintada vem sendo
objeto de estudo do LFS nos ultimos anos (5; ®),/sendo que até agora nao se
encontrou uma boa correlagcdo entre os resultadtdoebe os calculados por
difracéo de raios-X.

Este trabalho apresenta um continuidade dessadmleatudo, para tal, foram
analisados resultados experimentais e numeéricos, edsaio de indentacdo
instrumentada e calculadas tensdes por métodosirdsiSou Wang na tentativa de
se obter correlacdo entre as tensdes calculadans&o de indentagcdo com as de

referéncia (imposta ou obtida por difracéo de rihs



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FILMES CERAMICOS FINOS

Ha inUmeros processos para obtencao de filmes, fseoslo o PVDghysical
vapour depositione o CVD ¢hemical vapour depositipros mais utilizados. A
grande diferenca entre esses dois processos éaq@/D parte dos atomos que
compordo o filme é obtida a partir de uma fontédsdlenquanto que no CVD esses
atomos sédo obtidos a partir de reagentes quimgos (

O termophysical vapour depositioRVD tem suas origens no lividapour
Depositionde 1966 por C. F. Powell, J. H. Oxley e J. M. Bkrcldr., porém o
processo foi inventado bem artdsm 1838, M. Faraday descobriu, acidentalmente,
0 processo observando a deposicdo de particulagpaaficie interna de bulbos de
lampadas incandescentes oriundas da explosaadeefitd’

O processo PVD pode ser dividido em diferentesstige processos; dentre
eles osputtering a evaporacao e o arco catddico sdo formas coparasv/aporizar o
material que se deseja depositar. A aplicacdo slggeEessos permite a obtencao
desde filmes com funcdes decorativas até filmea parestimento de componentes
usados em alta temperatura. A espessura dos fiimedos por PVD pode ser de
nanometros até dezenas de micrometros (10). Peaobrimentos tribolégicos, o
PVD geralmente é realizado na faixa de temperatlg&50 a 550 °C (6).

Os processos PVD permitem depositar uma infiniddelenetais puros e
ligas, bem como uma série de nitretos e outros ostop. A obtencdo de filmes

compostos € conseguida introduzindo gases cdipC,H,, O,, dentre outros na

camara de deposicao. Nestes casos 0s gases se@ondom 0 material evaporado
do alvo, formando, assim, os filmes compostos. éslnde TiN sdo geralmente
obtidos com um alvo de titanio e um plasma de AigérNitrogénio, sendo que esse
tipo de deposicéo € denominado PVD reativo (6).

No processo dsputtering ou arrancamento, o alvo — corpo do material que
ird produzir um dos elementos do filme - é conextadma fonte de tensao negativa.

O suporte no qual o substrato sera colocado, gédaethte para o alvo. Um gas inerte

' PVD-Coatings (http://www.pvd-coatings.co.uk/) Asado em 25 de Maio de 2009
" Bodycore Brasimet (http://www.brasimet.com.br/)easado em 25 de Maio de 2009



(geralmente argbnio) é introduzido na camara perdyzir um meio no qual possa
haver uma descarga elétrica. Como ha fluxo de i@mgsns destes colidem com o
alvo fazendo com que alguns atomos sejam arrancadasionando o fendmeno de
sputtering(9). As colisdes com o alvo igualmente resultamdesprendimento de
elétrons, que contribuem para manutengcdo do plasimaesquema simplificado

pode ser visto na Figura 1.
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Figura 1. Modelo de um processopsittering

Ao longo dos anos, variacbes do procespotteringforam desenvolvidas
para manter os elétrons (e ions) perto do alvgaoa direciona-los para o substrato,
por meio do uso de campos magnéticos (10). Tratleseprocessos denominados
Magnetronsputtering nos quais imas sao posicionados por detras dp abmo
pode ser visto na Figura'2

O Magnetron sputteringpbalanceado foi desenvolvido para aplicagcbes em
microeletrbnica, em que o bombardeamento do suibsticem particulas energéticas
necessitava ser evitado. Nessa técnica, o campoatieg é configurado para manter
0os elétrons nas proximidades do substrato. Na dgdmiagnetron Sputtering
desbalanceado, muito utilizado para deposicaolmediduros, tem-se a necessidade

de se bombardear o substrato com particulas altaneeergéticas. Para esse fim, €

' Thermal Conductive Bonding, Inc (http://www.tcbamgicon) Acessado em 25 de Maio de 2009
" PVD-Coatings (http://www.pvd-coatings.co.uk/) Asado em 25 de Maio de 2009



necessario adaptar o campo magnético e, assimitipeyne o plasma se estenda em
direcdo ao substrato (10). Para tal usa-se aresmnjque o polo norte é mais forte que
0 polo sul. Assim, as linhas de campo magnéticessendem por um espaco maior
da camara a vacld\a Figura 2 pode ser visto, de maneira esquematiesquerda
0 processo balanceado e a direita o processo daskablo.

Substrato
|

Substrato /

Figura 2. Magnetron Sputtering balanceado e desbalanceado (10)

Muitas vezes, no caso ddagnetron Sputteringdesbalanceado, usam-se
campos magnéticos de tal forma que os polos opdsjoem préximos um dos
outros para, assim, se obter outras configurac@scainpo magnético, como
mostrado na Figura 3. Montagens como essa previugnelétrons escapem da
regido em torno dos substratos, resultando em uengidhde de corrente mais

elevada e, por consequiéncia, filmes mais densass éiccom melhor aderénéia

Ligagio entre polos

opostos para se formar tm _
campo magnetico fechado 0
em tomo do substrato

Substrato

Figura 3. Campo magnético fechado

' PVD-Coatings (http://www.pvd-coatings.co.uk/) Asado em 25 de Maio de 2009



No triodo magnetron sputteringma tela metalica é introduzida na frente do
alvo, trazendo uma maior estabilidade na descargareseqientemente, uma alta
taxa de deposicdo, com atomos de alta energiarmdidom o substrato e, portanto,
melhorando a qualidade dos filmes. iMagnetron sputteringonvencional, a menor
pressdo que mantém a descarga de ions € de 0,6Ageanto que na configuracao
do triodomagnetron sputtering minima pressao é de 0,27 Pa, resultando em filmes
mais densos e mais homogéneos devido a maior ardgiatomos que chegam no

filme em crescimento (11).

2.1.1 Influéncia dos Parametros de Deposi¢cao na Microesitura dos Filmes

Um bom entendimento das propriedades macroscomleasim material
depende do entendimento da sua microestrutura Kii?)caso especial de filmes
finos, a relacédo entre a estrutura e sua propreetiam uma importancia peculiar,
dado que estes séo depositados em condicdes esstiad de equilibrio, implicando
em uma quantidade de defeitos na rede cristalin@resado que em materiais
volumétricos, também conhecidos comdk materialg(12).

Quando se pretende depositar um filme fino, devéager a escolha de
alguns parametros de deposicédo, que determinarmuaues do revestimento e, por
consequéncia, influenciam nas propriedades finag rdesmos. Além do proprio
tipo de processo, podem ser variados, dentre oyiez&dmetros: temperatura,
presséo, diferenca de potencial aplicada ao stbstisias, dentre outros (6).

Movchan e Demchishin (13) foram os primeiros a pleseque a estrutura

morfologica de filmes evaporados dé, Ni, W, ZrO, e Al,O, poderia ser
relacionada com a temperatura normalizada, ou m@aud /T (onde T € a
temperatura do filme durante a deposicap,eé a temperatura de fusdo, ambas em

K) (12). O modelo de zonas estruturais dessesesipmde ser visto na Figura 4.
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Figura 4. Modelo proposto por Movchan, e Demchishii(12)

O modelo de Thorton (14) é um diagrama simplificadepresentado,
também, pelo modelo de zonas estruturais (MZE®,rglaciona microestrutura do
filme com os parametros de deposicédo. Geralmemtsei®sse diagrama (Figura 5)
na escolha dos parametros de deposicdo quandmieat8putteringé empregada,
focando assim a microestrutura desejada (6). Aagif® que o diagrama de Thorton
trouxe em relagdo ao modelo de Movchan e Demchighia zona T, devido ao

parametro “pressao” no procesgttering(12).
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Figura 5. Diagrama de Thorton (14)
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Na Figura 5, as zonas estruturais ou MZEs estadidas da seguinte forma:
Zona |l (T4 /T,<0,1): Caracterizada por uma regiao de graos eodsne com uma
grande quantidade de vazios entre as colunas.rédt@st € produzida pelo

processo de nucleacdo continua de grdos durangpa@siddo, devido a

baixa mobilidade atébmica (atomos incidentes percemeno ponto de



impacto) (12). A presenca de vazios entre as celeoatribui para que a

estrutura possua propriedades mecanicas ruins.

Zona T ou transigéo (0,1<T¢ /T, <0,5): Encontra-se entre a zona | e a zona II.

Zona ll

Nesse caso a mobilidade dos atomos € suficiengefpanar uma estrutura
mais densa (5). Além da estrutura mais densalmediformados na zona T
possuem uma estrutura mais lisa dos que as zomashas (12) e
geralmente apresentam boas propriedades mecasiieaigas e opticas.

(0,45<T, /T,<0,75): Nesse intervalo, existe uma considerawailade

superficial dos atomos que chegam ao substratoo,Leognovimento dos
contornos de gréos e o processo de recristalizgmrnam mais viaveis. O

tamanho de grao aumenta cdip/ T, e sob altas temperaturas o grdao pode

se estender por toda espessura do filme (12).

Zona lll (0,75<T¢ /T, < 1): Essa zona, por ser caracteristica de altaseteturas, €

marcada por alta mobilidade superficial e volunsétrdos atomos que
chegam ao substrato. Portanto, os graos resultadesequiaxiais ou
colunares, dependendo dos parametros selecionadogpratesso de

deposicgéao (6).

Trabalhando com revestimentos Ti®,, BN e SiC  Messier descobriu que

a fronteira das zonas 1-T pode variar em funcadliftmenca de potenciabi@s)

aplicada ao substrato, de maneira semelhante &o éfepressao do gas. A Figura 6

mostra o diagrama de zonas estruturais propostoMamsier, em que as MZEs

variam

de acordo com os efeitos térmicos e moliédanduzida pelo

bombardeamento do filme durante seu crescimentsseN@esmo diagrama pode ser

visto que a interface entre as zonas 1 e T mudacdedo com o aumento do

potencial elétrico - aumentando assim a zona TdEstoberto, também, que dentro

da estrutura colunar das zonas 1-T, a estrutura pedtanto poli-cristalina como

amorfa (12).



Figura 6. Modelo de MZEs proposto por Messier (12)

2.1.2 Caracterizacdo de Filmes

A Figura 7 ilustra caracteristicas superficiais sigtemas filme/substrato,
incluindo comportamentos determinados pelo meicqaeo material esta inserido.

Na mesma figura, apresenta-se caracteristicas ithoesfem si e da interface
filme/substrato (15).

- Rugosidade - Propriedades Elétricas
-Erosdo - Atrito
—  » | -Corrosao/Oxidagdoc - Porosidade
. - Tensdo Residual - Multicamadas
; U -Coesdo - Compaosigao
FILME > =
LRk - Trincas,/Defeitos - Adesao

- Adesdo - Inter-difusdo
INTERFACE

-Propriedades do Substrato - Barreira de Difusdo
- Diferencas de Expansao - Rugosidade

SUBSTRATO

Figura 7. Propriedades de sistemas revestimentoshsiratos relevantes para aplicacbes
tecnologicas (15).

Muitas dessas propriedades e estado dos filmesuségas somente em
algumas aplicacdes peculiares, sendo as mais iampest para caracterizacdo dos

filmes: dureza, tensdes residuais e adesdo. Tewita, essas propriedades sdo



facilmente mensuraveis, mas, na pratica, obterreslexperimentais Gteis € uma

tarefa complexa (15).

2.1.2.1 Tensodes Residuais

TensOes residuais podem ser definidas como “tenstegsas existentes, em
um corpo na auséncia de qualquer forca externg’ (16

Todos os filmes depositados a vacuo possuem temséehiais. Em geral
admite-se que 0os mesmos estdo em um estado deedebsiXial; ja que estédo
proximos a uma superficie livre e a espessuraarmgente inferior a 10um (17).

A literatura costuma dividir as tensdes residugsadordo com o momento
em que elas surgem. Denomina-se como tensdessatds aquelas que surgem
durante a deposicéo do filme e extrinsecas agagelsurgem apos o0 processo de
deposicdo. As primeiras surgem devido a imperfgicdacorporadas na
microestrutura do filme durante o crescimento eudsas devem-se principalmente a

diferenca entre os coeficientes de expansao témnita flme e substrato (18).

2.1.2.2Efeitos dos Parametros de Deposigédo nas TensOehiRies

2.1.2.2.1 Efeito da Polarizacao

Nos processos dgputteringuma diferenca de potencidligs voltage pode
ser aplicada ao substrato. Um aumento nessa wvoltageu na intensidade da
corrente usada durante o processo de deposica@tacam um aumento da tensao
residual de compressao. Esse aumento é resultaalontEnto na energia dos atomos
gue colidem com o substrato.

Dependendo da energia, as particulas poderdo pemitadas no filme, ainda
em crescimento, resultando num aumento do nUmedef@gos. Isso ira resultar em
uma distor¢do cristalina. Em principio 0s niveis densdo crescerdo
“proporcionalmente” com o aumento de energia dos,ientretanto esse aumento
chega a um nivel de saturacéo que no caso do fbdkdado via PVD sera por volta

de -10 GPa (12), como mostrado Figura 8.
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Tensdes laternas (GFa)

0 50 100 150

Voltages Negativa (Bias) aplicada ao substrate (V)

Figura 8. Gréfico da tenséo interna em filme de TiNem funcao dobias (12)

2.1.2.2.2 Efeito da Pressao do Gas

Um aumento da energia das particulas que irdo huoiedia o substrato
geralmente acarreta em um aumento das tensdes dgressao. Esse
comportamento € valido enquanto a pressao crititéa abaixo de um dado valor.
Esse valor critico depende da geométrica da cadmrdeposicdo, gas utilizado,
material do alvo, voltagem aplicada no alvo, eexae usada (12).

Para pressoes abaixo de um dado valor, obserwargequeda na tensédo de

compressao com o aumento da presséo de argoni@L@Ar)
2.1.2.2.3 Efeito da Espessura

A Figura 9 (a) indica a variacdo das tensdes ragdcom o aumento da
espessura dos filmes. Nota-se, neste caso, queogoeior a espessura, menor o
moédulo das tensBes (20). Outros autores, como elang007) encontraram
comportamento diferente, embora a natureza dosdiestudados por esse autor seja

diferente (17), como pode ser visto na Figura 9 (b)
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Figura 9. Variacdo da Tensao com a Espessura enmfigés: (a) TiN (20) e (b) Cr (17)

2.1.2.2.4 Efeito da Temperatura

Enquanto a temperatura de crescimento do filmeréeatada, a estrutura vai
se tornando mais densa. Em casos em que o bomivemoiea com particulas
energéticas € utilizado durante o crescimentoxa tke alivio de tensdes causada
pelo aumento de temperatura se tornara mais alf@el@ geracao de tensdo causada
pelo bombardeamento, o que resultard em um filune e tensdes de crescimento.
No entanto, quanto mais se aumenta a temperatungres serdo as tensodes
térmicas, como é mostrado na Figura 10. Nessad&itamto a tensdo de crescimento

como a térmica estdo com o mesmo sinal, mas hacégs em que elas possuem

T —_—
o

Tensdo de \
Crescimento

sinais opostos.

- Tensio Total do Filme
A\

“ Tensdo Térmica

Tensdo, 6

Temperatura de Crescimento, T

Figura 10. Tens&o por temperatura de crescimento 2}
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2.2 ENSAIO DE INDENTACAO INSTRUMENTADA

O ensaio de indentacdo instrumentada (Ell) ou maeoitacdo tem
despertado continuo interesse cientifico nas (dtimaas décadas. Essa técnica
emprega uma instrumentacdo de alta resolugdo pavaitarar e controlar
continuamente as cargas e os deslocamentos de netrguor na medida em que
este penetra ou se afasta do corpo-de-prova.

Do ensaio de indentacdo instrumentada obtém-seauma de carga por

deslocamento, como mostrado na Figura 11. Nessaafi§,

max

corresponde a

maxima carga aplicaddy,,, a profundidade obtida com a forca maxinma, é a

max
profundidade final, que é a profundidade da indgitaap0s o descarregamento e
S=dP/dh é a rigidez de contato (21). Os trés primeirosupatros sdo obtidos
diretamente da curva de indentagcéo, enquanto maik obtido de forma analitica,
como sera visto nos itens a seguir.

Esse ensaio, tradicionalmente, permite que se &ecwarias propriedades
mecanicas como, por exemplo, dureza, moédulo deictsle, coeficiente de

encruamento; mais recentemente tem-se tentadotesmctmmsoes residuais.

Carga, P

Deslocamento, b

Figura 11. Curva de carga e profundidade de penet@o obtidos do ensaio (21)



13

As curvas de carregamento e descarregamento sarirapdas por funcoes
como indicado nas Equacdes 1 e 2 respectivamehteNgssa$ € a carga aplicada,

h é a profundidade de penetracédo do indenta@ueB e m sdo constantes.
P =Ch” (D
P=B(h—h)" 2)

2.2.1 Método de Oliver e Pharr para extracdo de proprieddes mecanicas a

partir do ensaio de indentacéo instrumentada

A teoria de Oliver e Pharr é geralmente utilizadeapanalise dos dados da
indentacdo quando sao utilizados indentadviekers (piramide de base quadrada)
ou Berkovich(piramide de base triangular) (21).

A Figura 12 mostra uma representacdo esquematisagio transversal da
indentacdo em dois momentos da penetracdo. Duracaeregamento, 0 penetrador
é deslocado produzindo uma deformacéo elasticastigd da amostra. Isso faz com

que se tenha uma impresséo de dureza na regiautaddef, ), também chamada

profundidade de contato. A regido de contato € ligemate caracterizada pela
dimenséoa. Na etapa de descarregamento, ocorre a recupezkisiica do material

e o0 deslocamento do mesmo até a profundidade edsitiu. O deslocamento

medido durante o processo de indentacdo incluistodemento da superficie da

amostra ao redor do perimetro de contdtg € inclui, também, o deslocamento na

profundidade de contatd() (21).



14

Superficie Inicial

hmax Petfil da superficie apos a
L S, retirada do carregamento

. TR | . B Perfil da Superficie
sob carregamento

Figura 12. Representacao esquematica da secéo traessal da impressao de dureza na Ell (21)

Consideracdes iniciais para o desenvolvimento dodoéde Oliver e Pharr (21):
* Materiais Isotropicos.
* Materiais ndo apresentam deformacao dependentgmt
e Materiais ndo apresentam o fendmepite-up ou empilhamento
(Figura 13).

Em relacdo ao ultimo item da lista acima, notaise @& metodologia é bem
descrita quando existe o fendmeamk-in (afundamento). Quando pile-up é
significativo, a area de contato € maior e, desedonsubestima-se a dureza e o
modulo de elasticidade que séo calculados a mhrtarea. Dessa forma, a teoria de
Oliver e Pharr se mostra adequada para maioriandteriais ceramicos, metais com
elevada dureza, dentre outros (6).

Sink-in (elastico) Pile-up (elasto-plastico)

Figura 13. Fendbmeno deink-in e pile-up (21)



15

Uma forma proposta por Giannakopoulos e Suresh ipaentificacdo do
fendmeno depile-up ou sink—in é através da razdwhmae O fendbmeno deile-up
ocorre quand®,875< h/hnax<1. Ja o fendbmeno de@nk-inocorre quand@®< hy/hmax
<0,875. Quandoh/hmax =0,875 ndo ocorre nerpile-up nemsink—ine assim a area
real de contato passa a ser a mesma do que apareata de contato e é calculada
pela Equacédo 12 (22) . Poréem o fenbmeng@itieup foi encontrado para aco AlSI
52100 temperado e revenido com a razabxhe.=0,8 (23). Pharr recomenda néo
calcular area de contato quanih,,=>0,7, abaixo desse valor gle-up € minimo
dependendo do encruamento (24).

A seguir sera feita uma descricdo passo a passo ipgrlementacdo do
método de Oliver e Pharr (21).

Obter a curva carga por profundidade de penetracéo;

Interpolar a parte superior da curva de descarregam(entre 25-50% da
parte superior) pela Equacgao 2. Por meio dessa@guealcular a rigidez de contato

(S) conforme mostra a Equacgéo 3 que € a derivada el® relacéo .

dP

m—1
Szﬁsz(h—hf) 3)
Calcular a profundidade de contaltp através das Equagbes 4 e 5 (Figura
12).
h. = h — hg (4)
B
hy = e 5)

£ € uma constante que depende da geometria do geortsendo:
£=0,7268 para penetradores conicos
£=0,75 para qualquer paraboldide de revolucao
£=1,00 para penetradores de base circular (6)
Realizar varias indentacbes desde a minima até amaacarga para o

equipamento.
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Para as maiores indentagfes, calcular a area date@través da funcéo de

forma de um indentador perfeito, dada pela Equécéo
A(h.) = 24,5k (6)

1
Com base nessas areas de contato construir urnayd&iC x A 2, sendoC

a deflexdo elastica definida nas Equacdes 7 e 8e @iy € a flexibilidade

(compliancg do equipamento €, a flexibilidade ¢ompliancg da amostra &, o

modulo de elasticidade reduzido, dado pela Equacao

C=C,+C, %
o Am1

C:—C:f +2_Erﬁ 8)(

1_@-v%), @) 9)

E, E E,

n

O indicein refere-se a propriedades do indentador.

Com o procedimento anterior podemos obter uma jmanestimativa decC,

e E, . Com esses valores podemos calcular a area ptas & demais indentagoes

através da Equacéao 10.

_7n 1
AE? (C-C,)?

(10)

De posse desses dados, uma estimativa inicialrg@déude area pode ser feita

pela interpolacéo dos dados através da relacaopddal&quacao 11

A(h,) =245h? + C, ht +C,hY? + C,hY'* + ..+ C,h**® (11)
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Com essa nova funcéo de area, itera-se os pas3osndeliante até se conseguir

convergéncia de valores (21).

2.3 CALCULO DE TENSOES RESIDUAIS EM FILMES A PARTIR DENSAIO
DE INDENTACAO INSTRUMENTADA

Desde 1932 ja se vem estudando os efeitos quaeseteresiduais acarretam
nos ensaios de dureza convencionais (ndo instrac@sjt como o Rockwell e
Vickers (25). Estudos mostraram que as tensdesrag@ot diminuem a dureza
engquanto as tensdes de compressao aumentam-na,(geNdo primeiro caso esse
efeito € mais visivel (2). Esse fato incentivouiagrestudos para tentar encontrar o
mesmo efeito utilizando-se o ensaio de indentatstouimentada (26).

Autores como Tsui et al. (2) encontraram esse caiapento ao calcular a
area de contato (e propriedades mecanicas comaesap a partir dos dados do
ensaio de indentacdo instrumentada. Porém, quam@dutores mediram a area de
contato via recursos oOpticos (Figura 14) concluigue ndo ha relacdo entre as
tensdes residuais e a area de contato. Outra séacimportante, a respeito da area
medida via recursos oOpticos, e que a mesma estéaldo com a medida via dados
obtidos da nanoindentacdo apenas na tensao residuaha de tracdo. Portanto, ao
calcular as propriedades com a area real (enc@ntadecursos 6pticos) ndo foram
encontrados mais efeitos das tenses na durezdworde elasticidade do material.

Os autores mostraram duas impressdes do ensaiogHi§) como forma de
explicar o efeito das tensdes no ensaio de indgnmtagota-se que em ambas as
impressdes houve formacgédo pite-up, porém na amostra com tensdo compressiva

(Figura 15-a) gile-up se estende por uma regido maior.



18

105 T T T T T T T
Liga de Aluminio 8009
B ———nanoindentacio
100 —e— recursos opticos
NE 95 - 7
=
=1
= 9Fr E
=
S
o 85T 5
=
o2
@
5 80 .
75 a =
=— Compressdo| Tracio—>
70 i i i 1 L 1 1

-400 -200 0 200 400
Tensdo , MPa

Figura 14. Gréfico da area de contato em funcdo dasnsdes residuais (2)

Figura 15. Micrografia 6ptica de impressfes do engade indentacao para tensfes uniaxiais de:
(a) -290 MPa (compresséo) e (b) +251 MPa (tracad®)(

Embora Tsui et al. terem mostrado que, de fato,hd@imfluéncias da tensdo
na dureza verdadeira do material (Figura 16), a€zi aparente” pode ser Gtil para
caracterizacdo das tensdes e até viabilizar oloaelas via indentacao.
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Figura 16. Dureza e médulo de elasticidade calculad com a &rea real (2)

Para tentar explicar essa “sub-estimacao” da &eaodtato para as tensdes
compressivas, Bolshakov et al. (27) realizaram stad® via 0 método elementos
finitos (MEF). Foi escolhida a liga de aluminio 80@ mesma usada por Tsui et al.
(2), cujo médulo de elasticidade é baixo (aproxiamaente 70 GPa). Encontrou-se
que quanto maior forem as tensdes residuais deress§o, maior @ile-up, como
indicado na Figura 17. A Figura 18 indica os efedla mudanca de tensdes residuais
nos resultados obtidos nas simulacdes via MEF @Tprma de analise dos dados
obtidos via indentac&o instrumentada ignora a @xesa depile-up causando essa
reducdo na area de contato calculada (ja que igggocamaterial em contato acima
da superficie da amostra), levando a resultado® eoimdicado na Figura 14.

Note-se que, de fato, como proposto por Tsui eb@rrem mudancas na
geometria do pile-up devido a mudancga de tens@esasEmudancas levam a uma
mudanc¢a no comportamento das curvas obtidas neogRsgura 18). Esse resultado
levou Suresh e Giannakopoulos (3; 22) sugeriremmétodo de calculo de tensdes
residuais baseado nessa mudanca de comportamenttadios obtidos do ensaio de
indentacdo instrumentada devido a presenca dee®n(8) 26; 27; 28). Wang (4)
baseou-se nessa mesma mudanca de comportamentalpatar tensdes residuais a

partir de um método envolvendo célculo da energideformacao da indentacéo.
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Figura 17. Efeito das tensGes na geométrica gde-up ao redor do indentador durante o ensaio

(27)
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Figura 18. Efeito da variagéo de tensdes residuais: curva obtida do ensaio de indentacdo

instrumentada: (a) curvas completas, (b) parte do&scarregamento das curvas (27)

Swadner et. al (28) também se basearam nos etlE®sensdes residuais no
ensaio de indentacdo instrumentada para sugeriremétodo de célculo de tensbes
em materiais volumeétricos com o uso de indentades&sicos. Os autores alegaram
que ha uma maior sensibilidade a variacdo de tensésiduais do indentador
esférico comparado com os Vickers e Berkovi@harp pyramidal indenterdlesse

método de calculo sdo adotadas duas vias: umasitacds calculo da tensao de
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escoamento e outra precisa de uma amostra livterddes (28). Lepienski et al.
aplicaram esse método em filmes e encontraramuttiides com a obtencdo da
amostra livre de tensdes, influéncia do substrat® deformacbes dos filmes e

elevada rugosidade superficial (26).
2.3.1Método de Suresh
2.3.1.1Premissas e aproximacoes

Considera-se uma indentacdo (indentador elasticadegestética, sem atrito
em um material isotropico, homogéneo e elastoiptasD material a ser ensaiado
pode sofrer encruamento. Assume-se que O matexialeln um historico de
fabricacdo que acarrete na inducdo de tensdesuagsidtratamento térmico,
deposicéo de filmeshot peeningdentre outros).

O estado de tensdes é considerado equi-biaxidivéisaou compressivas)
cuja magnitude na superficie equivale,(’g = 5,0 uniforme até uma profundidade
d® (Figura 19). Esse valor deve ser ao menos trésferpncialmente sete vezes o

raio de arredondamento do indentad)r ¢omo indicado na Figura 20.

//‘///////

/ _*21, =5
. Ao
/W%LL J#

Figura 19. Modelo do ensaio de indentacdo em umrfie sujeito a tensdes residuais até uma
profundidade dR®
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Figura 20. Indentador com arredondamento na ponta € raio a

2.3.1.2Analise das tensodes residuais

As tensdes residuais podem ser elasticas ou @ldsfe as tensbes estiverem
abaixo da tensédo de escoamento do material, ousegadeformacdes plasticas pré-
existentes, elas seréo ditas elasticas. Quandms8es residuais passarem do limite
de escoamento do material, ou seja, as deformggdsticas pré-existentes do
material forem significativas, elas seréo ditastdas.

Para célculo das deformacdes residuais eléstitiaa-ap a lei de Hokke para

um estado plano de tensdes, resultando na Equdcao 1

R R TR0 T30
€x0 = &y = ?(1 —v) = T(l —v) (12)

Para o caso em que as deformacdes residuais atakirem significativas, a

tensdo de escoamento muda p@%devido a influéncia das deformacbes pré-
existentes e(gl), como mostrado na Figura 21. Sabendo-se que @na@fdo na
superficie € equi-biaxial, comffo = e;lo e pela conservacdo do volume (considera-
se que as deformacbes sdo plasticas) é possivetamagsie eg{g = —2-5510 =
-2 sj’j‘lo. Assim, para o célculo das deformacdes plastgasvalentes, € usada a

equacgao de Von-Mises como mostrado na Equagao 13.
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Figura 21. Influéncia das deformac@es plasticas rnansédo de escoamento

pl:\/—\/ Z_I_(Spl_gpl) +(s P! :2_|€pl

ZO

=2- |ep’ (13)

As tensdes plasticas podem ser calculadas a gartiguacéo de Von-Mises.

ot == (o = )’ + (ot = o)’ + (- o)’ = ol 19

A partir dos resultados das Equacgbes 13 e 14,sddepara um corpo com
deformacgdes plasticas pré-existentes pode serl@décaomo funcdo da deformacéo
plastica, de uma constante de proporcionalidade @dficiente de encruamento (

do material, como mostrado na Equacéo 15.

pl _ pL\"
Oe0 = oy =C- (Ee,o (15)
2.3.1.3Tensdes Residuais Elasticas

Faz-se a hipbtese de que a presenca de tensabsareslasticas ndo afeta a
pressdo média de contgbg. (equivalente a dureza). Considera-se um corpo sem
tensdes residuais ensaiado com uma daggeesultando em uma area de con#gio
Ja em um corpo com tensdes residuais elasticasefazensaio com uma carBa

resultado em uma area de contAtA igualdade mostrada na Equacao 16 é vélida
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devido a hipétese anterior de invariancia da dudeaado a variagcdo de tensdes

residuais.
P P,
Pave Z = A_O (16)

| TensOes Residuais Elasticas Trativas

Dado um material sujeito a um estado equi-biaxealtehsdes residuais de

tracdo, a5, = o,y 0 mesmo é equivalente a um estado hidrostaticdedsdes

(080 = oo = 0}y = o) Mmais uma componente de compressdo na mesmaalirecé

da carga aplicada—g%, = —oy). Essa Ultima é também denominada de forca
diferencial, quando multiplicada pela area de dontaomo se pode observar na
Figura 22.

E possivel notar que essa forca age na mesmaalieg@arregamento, assim
pode-se concluir que, para uma mesma carga aplieadaios em corpos com
tensdes residuais de tracao resultariam numa éreardato maior que um material
virgem (sem tensdes). Ja para atingir uma mesnfanglidade de penetracédo seria

necessdaria uma carga aplicada menor.

. diferencial

# ¢ __Carza normal
" aplicada

+ o JForga dz contato

M’_:‘Lﬁad‘a:mtam

|-

Vo——

! .

- H
S

Razifio com * + + +6H
deformagio /
slasto-plastica -

o= "%F “}3.0

Figura 22. Esquema de um ensaio de indentacdo em worpo sujeito a tensdes residuais de
tracao

Busca-se encontrar os efeitos das tensdes residaaimea de contato e

profundidade de penetracdo do indentador. Supordsté@rico mostrado na Figura
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23, em que pode-se notar o carregamento de um sajpibo a tensdes trativas e de
um corpo sem tensdes.

Inicialmente, o corpo com tensdes residuais déitrag carregado até uma
carga P; e profundidade de penetracda (ponto X). Mantendo a mesma
profundidade de penetracdo e supondo que hajalarameento das tensdes até zero,
para que a pressao de contato media permanecamenst deformacao plastica
abaixo do substrato ndo pode se alterar. Com isabivio das tensbes deve ser
hidrostatico. Surgem componentesoy, = —0f, = —0fy = —oy mais uma
componente de tragdo na mesma dire¢do da cargadeiy, = oy. Com isso ha

um deslocamento da indentacdo do ponto X paragU(&i23).

4
g P=Cyh®
Material virgem
J-' P=Ch
. Tensio trativa
TR s
B4 = Gr,u' ﬁy,(-'

Figura 23. Historico de indentacdo durante alivio d tensfes residuais em um corpo com tensdes
de tracdo e outro sem tensdes

Assim, pode-se afirmar quB, = P; + oyA; = P, + 03041 = Py + 0044,
sendoA; a area de contato a uma profundidageDividindo a expressao pdt,

chega-se na Equacdo 17, valida para materiais aglosaiem uma mesma

profundidade de penetracao.

-1
A afo}
—=11+-—= (17)
AO { Pave

Agora, considera-se um novo historico de indentagéajue, novamente, 0
corpo com tensdes trativas € ensaiado até uma €argauma profundidade de
penetracdd; (ponto X). Como é mostrado na Figura 24, o estedimdentacdo deve
ir de X para Z. Para tal, se decreBgaté uma cargR, a uma mesma profundidade
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(ponto Y). O proximo passo é a mudanca da profatiticdde penetracdo tiepara
h,, movendo o estado de penetracédo de Y para Z. #iy par equacad, = P; +
oyA,, € possivel obter a Equacdo 18, em que a razde anprofundidade de

penetracdo € equivalente a razdo entre as araangsa

P=Cah’
Mlaterial wirgem
| 2
|, P=C I
X tensdo trativa
T
i % "%0" %o
¥
iy h

Figura 24. Histérico de indentacdo para um mesmo ¢po com e sem tensdes residuais de tragao

-1
Aaparente ~ h_z — {1 _ Ux,O} (18)

2
AO,aparente hO pave

Il TensBes Residuais Elasticas Compressivas

Para o célculo de tensbes residuais compressivesalizada uma rota
alternativa, pois se o0 mesmo raciocinio fosse agiticsurgiria uma forca ficticia
contraria a carga aplicada, podendo acarretar pdgdeontato entre indentador e
corpo de prova. A Figura 25 indica o modelo de ienadotado para as tensdes de

compressao.

AR R

Area da contato
R0 e o0
o . ] -
e f‘ IZI?!KO. \_{_R Eer

Eegiic com
deformacio
elasto-plastica

afy=alp

Figura 25. Esquema do ensaio de indentacdo em unTpo sujeito a tensdes residuais de
compressao
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A componente da tenséo residual que facilita oatorgntre o indentador e
superficie é a componente normal a face do indentésf, - sen(a) = o},
sen(a)). Osemé) é o fator de forma e para indentador do tipo Visker22°. Com
isso, parte da carga aplicada com magnitude/de sen(a) - A é gasta para criar a
tensdo hidrostatica que nao contribui para mudaacaureza. Assim para uma
mesma carga aplicada espera-se que a “carga éfstijgamenor, acarretando em
uma dificuldade de penetracdo do indentador em riagtecom tensbes de
compressao.

A Figura 26 indica duas curvas de carregamento, pemna um material sem
tensdes e a outra para um material com tensdesnaigressdo. Agora, assumindo o
histérico de indentacdo indicado na mesma figyscaxse uma cargR; até uma
profundidadeh; (ponto X); em seguida, mantendo a profundidad@eatestracdo e

supondo um alivio de tensfes, a carga decrescé&para seja, ponto Y.

P
P=Ch?
i Tensio compressiva
'f
Xy ;
B—— [ P=Cyh "
'
A i laterial virgem
a
foA|
P ] .4’:
2 J’J ¥
hi=h, h

Figura 26. Historico de indentacao para um mesmo ¢po, com e sem tensdes residuais de
compressao

De maneira similar as tensdes trativas pode-seranagie para uma mesma
profundidade de penetracédo, é possivel calculwmades residuais pela Equacéo 19.
Nessa equacéao € o angulo formado entre o indentador e o plamzdwmtal, que no
caso de indentatores Vickers equivale a 22°.

A _ {1 _ sen(a)- "50}_1 (19)

pave
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Para um novo histérico de tensdes como o indicadbigura 27 e para uma

mesma carga, aplica-se a Equacéo 29.

2
P P=Ch
! Tensio compressiva

P=Cyh?

hiaterial virgem

= g =l
%= YT w0

Figura 27. Histérico de indentacéo para um mesmo ¢po com e sem tensdes residuais de tragcao

Ao mudar a profundidade de penetracdo (alivio dassdtes) hd um
deslocamento no grafico de X para Y. Quando sedasle Y para Z ha uma adicéo

da carga diferenciaty - sen(a) - A, chegando-se assim na Equacéao 20.

1
Aaparente _ h? {1 N Sen(a) ) 0'5’0}

(20)

AO,aparente h'(z) pave

Atar (29) sugeriu mudar o fator geométrico p&ra (para indentadores
Vickers e filmes ceramicos sob tensédo de comprgsaésim, usando a Equacéao 21,
os autores (29) indicam que foi possivel diminuidiscrepancia entre os valores

obtidos por indentacado instrumentada e DRX.

2o o ()" @

Pave

A justificativa para essa mudanca é que Sureshf{@ha que a indentacdo de um
filme com tensbOes residuais de compressédo resuoftauma forgca normal na
superficie da face do indentador com moduloAders,,, - sen(a). Ja Atar (29)

afirma que essa forca atua na mesma direcdo da fdec carregamento do

indentador, porem em sentido contrario. A Figura i@8ica um esquema da
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indentacao instrumentada em filmes com tensdesduaside compressao, onde pode

ser vista a alteracao proposta por Atar em relagdnétodo de Suresh.

} 4' ‘Ca:g,a aplicada ; ¢ * Carza aplicada
Area d= contato

_N"\-.\ o g t + * Fﬂd.'g."a. diferancial
— = 3 i
— (A o, sinee) (Ao sina) g — = / —
—_— e e / -

SR e— o
(a) (b)

Figura 28. Esquema de uma indentacdo de filmes cotensbes residuais de compressao: a)
esquema proposto por Suresh (3) b) esquema propogior Atar

[l Tensdes residuais plasticas

Se um material elasto-plastico, volumétribolK) ou filme depositado sobre
um substrato, contém uma deformacao residual pdégtié-existente devido a seu
historico de fabricacdo, em alguns casos a magniad tensdes pode ser calculada.
Sao consideradas duas situacdes para esse célcpitoneira seria de um material
volumétrico ou filme cujas propriedades elastotptas sdo conhecidas a priori, ou
seja, ja se conhece a curva tensdo-deformacaogunda rota seria para materiais
cujas propriedades mecéanicas néo sao conhecidas.

Considerando a primeira rota modificada, é possilbtdr a area de contato e
0 moédulo de elasticidade utilizando do método pstpgor Oliver e Pharr (21).
Trabalhos anteriores indicam que esse método éefaigo que o se Suresh (7).

O mdédulo de elasticidade reduzido pode ser caloutadho uma composi¢ao
das constantes elasticas do material ensalade € do indentadorH,, vin), cOMO
indicado na Equacéo 8.

Como pode-se notar na Equacao 22 a area de cqutd¢oser calculada em
funcdo do modulo de elasticidade reduzido, rigidezcontatoS e da constante
adimensional dependente somente da forma do irdter@a que para o tipo Vickers

equivale a 1,142.
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4= {S ' Cu%Er} (22

Para uma mesma profundidade de penetraggoa razdo entre a area de

contato de um filme com e sem tensdes residuasl@ plela Equacao 23.

7=l () @3

Para uma mesma carga aplicada, a razéo entre ass eqgeivale a 1, como
indicado pela Equacao 24, em que a rigidez de toeta um filme com tensdes

residuais equivale a rigidez em um filme sem temségiduais.

dP dP,
T = ahe (24)

A partir da area de contato e modulo de elastieidadde-se calcular as
propriedades mecanicas comg, tensdo de escoamento de um filme sem tensdes
residuais,g,”, tensfo de escoamento de filmes com tensdes aesida,, queé a
tensdo de escoamento com uma deformacdo aplica@® dé. Essas grandezas

podem ser calculadas através de um roteiro indinad&péndice C do artigo (3).
2.3.2 Método de Wang

Mais recentemente surgiram novos métodos para&rdgartcalcular tensao
residual, dentre eles, o método de Wang (4). O doésnigerido pelo autor é usado

para um indentador cénico, com carga e profundidaldeionadas pela lei de Kick:

{P =c,(h-h,)?

—_ 2
P=c,h (25)
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A primeira equacdo € para carregamentos elastbgogse a segunda
equacdo descarregamento elasticos, sendoCgue C, séo relacionados com as
propriedades do material e da geometria do indentad

Para amostras sem e com tensdes residuais, foiratibo grafico d&igura
29Figura 29.

Carga P‘

P b-----—--- A

I Descarregamento

| de uma amostra
com tensio

I residual

Carregamento de
uma amaostra com
tensio residual

P, B camregamento de uma
| amostra sem tensies
| 1
o 1 1 »
hf h, hy Deslocamento h

Figura 29. Gréfico de nanoindenta¢cdes em amostrasm e sem tensdes residuaid)

Para a curva com tensdes (OAC) a diferenca entieeas abaixo da curva de
carregamento e abaixo da curva de descarregameptesenta o trabalho do
indentador (deformacao plastica) mais a energieod&ibuicao elastica para tenséo

residual, como mostrado na Equacao 26.

hmax

hmax P h
Upac = f C,h?dh — C,(h — h,)2dh = %"f (26)
0 Ry

Como pode ser visto na Figura 29, quando a amaostoatem tensdes
residuais, havera um cruzamento entre as curvg®mo B. A area entre as curvas
AO, AB, e OB representa a contribuicdo de enerlfistiea da tensao residual, que

pode ser calculada como pela Equacéao 27.

~ P -P,
UOAB - UOAC - UOBC - Thf (27)
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A contribuicdo de energia da tensdo residual pateaproximadamente
calculada da impressdo da nanoindentacdo para emsact residual equi-biaxial,

como mostrado na Figura 30.

dh

AS =2r htanex dh

AU = htan a AS Oresidial

Figura 30. Impresséo da nanoindentacdo apés o des@gamento completo(4)

hf
Upag = f 21h? tg? (@) oyesdh = 2mhitg® () Oyes (28)
0

Igualando as Equacdes 27 e 28, chega-se em ungicefmra tensao

residual.

_ Pl - PZ 29
Ores = 2wh?tg?(a) 29
A aplicacdo do método de Wang implica na necessidial se ter uma
amostra com tensdes residuais nula. A curva deniad& dessa amostra pode ser
obtida por MEF (Método dos Elementos Finitos), tnavas de uma amostra com

baixas tensdes ou tensdes residuais nulas.
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 PREPARACAO DO SUBSTRATO

O substrato escolhido foi aco AISI D2. A composigéoninal do aco usado

pode ser vista na Tabela 1.

Tabela 1. Tabela com a composi¢do quimica nominabdgo AlSI D2

Aco C Mn Si P S Cr Mo \%

D2 1590 0,340 0,290 0,02 0,006 11,200 0,560 0,940

3.1.1 Tratamento Térmico

Um fator limitante do uso de filmes finos é a bagéspessura destes, que pode
levar o substrato a suportar grande parte das samgicadas em uma dada
aplicacdo. Se o substrato ndo tem resisténciaientiéc para suportar determinada
carga, o sistema filme-substrato sofre deformagd@sticas e, por conseqiéncia,
pode falhar antes do esperado. Fazer um tratanparto endurecer o substrato,
torna-se, portanto, recomendavel. (30).

Tratamentos térmicos do substrato sdo usualmeititeadibs, pois além de
levar a um endurecimento do mesmo, pode acarnetamea microestrutura com boa
aderéncia do filme (para determinadas microestiatnéo ha uma boa adesao).

Para o tratamento térmico dos substratos usadt¢s mmabalho realizou-se a
témpera (1080°C durante 30 minutos com resfriamento em 6éleo) duplo
revenimento (546C durante duas horas com resfriamento em ar). b&[@z indica
o ciclo térmico utilizado. Tomou-se cuidado conemperatura de revenimento, pois
a deposicdo é feita a 30C e essa ndo deve causar alteracbes significati@as

microestrutura do substrato.

Tabela 2. Tratamentos térmicos do substrato

Tratamento Temperatura ("C) Tempo (min.) Meio de Refriamento

Témpera 1080 30 Oleo
Duplo-revenimento 540 120 Ar
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3.1.2 Lixamento e polimento

Para tentar diminuir a rugosidade do filme apdseaodicdo, fez-se o
lixamento e o polimento do substrato. Dessa forpratendia-se minimizar a
interferéncia da rugosidade no célculo de tensfesp observado anteriormente em
trabalho realizado no proprio LFS (6).

Para lixar foi utilizada a lixadeira Politriz Pldpm lixas de granas: 220, 320,
400 e 600. Ja para o polimento foi utilizada a &Bgt-25, e os panos de polimento
com respectivas pastas de diamantes foram de 8,8 Por fim, foi realizado um

polimento com silica coloidal, com um pano de Q&%a

3.2 DEPOSICAO DOS FILMES

Os filmes foram depositados no Departamento deribrager Metalurgia e de
Materiais da Escola Politécnica da USP. O métoda padeposicao foi o Triodo
Magnetron Sputteringdesbalanceado (31) brevemente descrito no itend@sse
trabalho.

Os motivos para nao utilizar pteringconvencional foram:

1. A necessidade de se bombardear o substrato cofoutastenergéticas para,
assim, obter filmes com maiores densidade e duRera tal, utiliza-se uma
configuracdo de campos magnéticha@netron Sputtering cujo polo norte
€ mais forte que o polo sul (desbalanceado), pttsido que as linhas de
campo se estendam até o substrato (Figura 2), awuenta a quantidade e
energia dos atomos que atingem o substrato (32).

2. A variante Triodo (introducdo de uma tela metdficirente do alvo) produz
um aumento na taxa de ionizacdo. Isso torna pdssiakzar deposicdes a
pressdes inferiores, o0 que aumenta o livre camimBdio dos atomos que
atingirdo o alvo. Como os atomos do alvo serdonea@os com maior

energia, esses irdo colidir com o substrato, tamt@mmaior energia (31).
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A Figura 31 mostra o aparato experimental complstmlo na deposi¢cado dos

filmes. Ja na Figura 32 é mostrada a camara desuéjpo

Figura 32. Camara utilizada na deposicéo dos filmes

3.2.1 Parametros de deposicao

Para preparacéo inicial dos corpos-de-prova, naa@rde deposicao, foi
realizada uma limpeza a plasma dos substratogjauouve um bombardeamento
com argbnio nos mesmos. Posteriormente, antespimsigéo do TiN propriamente
dito, foi depositada uma pré-camada de titanio ,parque foi obtido aplicando-se
uma corrente de 2 A ao alvo durante dois minutosn @so houve formagéo de um

filme cuja espessura girou em torno de 150 nm.t@tandessa camada € conseguir
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uma melhor adeséo entre o flme e o substrato. INetias (diferenca de potencial)
foi aplicado ao substrato durante essa pré-depmsica

Passada essa etapa nitrogénio, gaségqassou a ser depositado na camara
de deposicéo, com uma vazéo de 4/orim. Neste instante a vazdo de argomip) (
foi fixada em 20 crlimin. Esses gases s&o utilizados para formacatrizstera em
gue possa haver descargas elétricas (plasma)asoado nitrogénio, para a reacao
com o titanio e consequente formacao do TiN (PVdive). A corrente aplicada ao
alvo continuou igual a 2 A, a pressdo na camardep@sicao foi de 3,3 mtorr e a
temperatura dos substratos ficou em torno d€’G00

Ao todo, dez amostras foram preparadas com difeseparametros de
deposicdo. A Tabela 3 indica os parametros de dgFmautilizados em cada

amostra. (hias é definido como a diferenca de potencial aplicaaubstrato.

Tabela 3. Amostras depositadas com filme de TiN @spectivos pardmetros de deposicéo
Amostra  Tempo (h) Bias (v) Espessura (um)

A0 2 0 1,5
Al 2 -20 15
A2 2 -40 1,5
A3 2 -60 15
A4 2 -90 15
A5 2 -100 1,5
A6 2 -150 15
A7 2 -200 1,5
A8 15 -40 11
A9 2,5 -40 1,9
A10 3,5 -40 2,6

3.3 DIFRACAO DE RAIOS-X COM ANGULO DE INCIDENCIA RASANE

As medi¢cdes de tensdes residuais nos filmes poacdid de raios-X foram
realizadas no Laboratoério de Cristalografia doituist de Fisica da Universidade de
Séo Paulo. Foi utilizado um difratdbmetro Rigakuitdd+ com gerador de raios-X de
3 kW usando radiacdo Cacomprimento de onde=1,54178 A), 40 kV e 30 mA.
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Figura 33. Difratbmetro Rigaku

Antes de cada medicao, foi executado o alinhamedatdifratdmetro. Para
diminuir a divergéncia do feixe, foram utilizadandas de Soller horizontais no
feixe incidente e um monocromador plano no feifketido.

A Tabela 4 indica os parametros utilizados nasagifes de raios-X, sendo
gue a faixa angular (primeira coluna) € o intenddovariagdo dos picos de difragdo
20; 0 passo (segunda coluna) € o quanto se variggolcdma cada incremento; a
terceira coluna € o tempo de permanéncia do fecesla passo e a quarta coluna é o

tempo de permanéncia do feixe em cada faixa angular

Tabela 4. Faixas angulares utilizadas para DRX e spectivos pardmetros (passo, tempo em
cada angulo)

Faixa Angular (°) Passo (°) Tempo (s) Tempo por faa (s)
34-38,5 0,05 38 3420
40-44,5 0,05 50 4500

59-64 0,05 75 7500
71-76 0,05 90 9000
106-112 0,05 90 10800

Os angulos de incidéncia rasantes foram= 2,5 para as amostras de
espessura 1,5 umae= 3,5, 4,5 e Bpara as amostras de espessura 1,1, 1,9 € 2,6 um,
respectivamente. Esses angulos foram calculadasanto a Equacéo 30 (33), com
a finalidade de que o feixe de raios-X atingisseodmadamente a metade da
espessura do filme. Nessa equagé@ o coeficiente linear de absorcdo do TiN,

dependente da radiagao utilizada (33).
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_ sen(a)-sen(20 — a) 30
t= u- (sen(a) + sen(20 — a) .

3.3.1 Célculo de tensfes residuais pela difracdo de raids com angulo de

incidéncia rasante

O ensaio de difracdo de raios-X fornece um conjudéo pontos que
representam os “picos” de difracdo (Figura 34). &agico foi separado e
individualmente aproximado por uma fung&seudo-Voigt podendo, assim, ser
obtido tanto o angulo que representa a maximasitade20 como o parametro de
rede (Equacdes 31 e 32). Para refinar os picogjtiiddado o programa GSAS. Na
Figura 35, a curva ewermelho representa a funcéo utilizada para ajuste (osopont
X séo obtidos do ensaio de difracdo), a reta haazemverde o backgroundruido

de fundo) e enazul tem-se a diferenca entre uma curva base (tida cefarencia) e
a curva calculada.

Grafico da Intensidade pelo angulo 20
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Figura 34. Grafico dos picos de difragdo com respteos planos (hkl)
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Figura 35. Pico de difracéo ja aproximado pela fungo Pseudo-Voigt

Um filme com tensdes residuais possui parametroede diferente de um
filme sem tensdes, ou seja, ha uma deformacéo tnatuga cristalina devido as
tensdes. Essa mudanca do parametro de rede a@mataudancas na posicao do
pico de difracdo 2p), como pode ser visto nas Equagbes 31 e 31. Ryrefssa

mudanca no valor do parametro de rede torna pdssicélculo das tensdes por
difracéo de raios-X.

a
N 31
V2 + k2 + 2 G
2-d-sen(f) =m-A,ondem =1,2,3 éaordemde difracio (32)

Utilizando os métodos descritos por Quaeyhaegeak €4), foram obtidos
0S parametros de rede para cada pldrkd), (como indicado na Figura 34 e os

respectivos valores d@y), angulo definido entre a normal da superficie dastrae
a normal a uma dada familia de planbkl)(— Equacédo 33 e Figura 36. Com o0s
valores dea e f(y), foi elaborado o grafico da Figura 37, no quapostos obtidos

podem ser ajustados pela Equacéo 34, que por suboweece o0 valor da tenséo
residual.
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Figura 36. Esquema da difracéo de raios-X com anguolde incidéncia rasante (35)
f@p) =3-SH. sen?(yh) + 2~ SPondey = 0 — a (33)
a=ay+ag o fY) (34)
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Figura 37. Grafico do parametro de rede em funcaoaf(y)

hkl

Na Equacéo 33 os term& ™ referem-se as constantes elasticas do material

que dependem do indice de Millakl) como indicado na Tabela 5.
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Tabela 5. Constantes elasticas do TiN, para E=353@ ev=0,19

Plano (hkl) 2S, (TPa™) 0.5S, (TPa™)

(111) (222) -1,34 3,77

(200) (400) -0,67 2,77
(220) -1,18 3,52
(311) -0,99 3,24
(331) -1,23 3,6
(420) -1,00 3,25

3.4 INDENTACAO INSTRUMENTADA

O equipamento utilizado para as indentacdes fdtistherscopemodelo
H100V (Figura 38), do Laboratério de Fendmenos dgeSicie (LFS) do
Departamento de Engenharia Mecéanica da Escola&fulia da USP.

O indentador utilizado foi do tipdVickers de diamante (médulo de
elasticidade 1029 GPa e coeficiente de Poisona#).(®Gua geometria é piramidal de
base quadrada, com angulo entre as faces opostE36teSegundo o fabricante o

raio de arredondamento da ponta é de 0,5 pm.

Figura 38. Fischerscope modelo H100V
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3.4.1Escolha dos parametros de ensaio de indentacdo

Para escolha dos parametros de ensaio foi utilizadama 1ISO14577-1 (36).
Dentre os parametros deu-se atencdo especial @ @licada, ao ciclo de
carregamento, a temperatura ambiente e ao numendel®@acdes por carga.

Inicialmente fez-se a opc¢éo de controle de cargaletmmento do controle
da profundidade de penetragdo. Tentou-se escotharcarga que na profundidade
maxima nao ultrapasse 30% da espessura do filme.

Para cada indentacao foi utilizado um ciclo conedicado na Figura 39, no
qual é possivel notar a variagcdo da forca aplipediatempo. O objetivo desse ciclo
é tentar realizar um ensaio “quase estatico”. Rdya ciclo foi dividido em quatro
etapas:

» Para o carregamento (a) foi adotado um ciclo cofthitddacdes, cada qual
com duracéo de 1 segundo.
e Em b, da-se um intervalo de tempo para que ocorra uacaniodacao”

(creep do material, o tempo escolhido foi de 30 segundos

» Para o descarregamenty) foi adotado um ciclo de 100 iteracdes, qual com
duracao de 1 segundo.
* No intervalod, foi adotado, novamente, um intervalo de tempa pagepde

30 segundos com uma carga de 0,4 mN.

Figura 39. Ciclo de carregamento e descarregamensalotado nos ensaios

A Figura 40 indica dois ciclos de carregamentegcdrregamento para uma

mesma amostra sujeita a uma mesma carga. No geafifoousado o ciclo descrito
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anteriormente; ja no gréficb foi usado um ciclo em que mudou-se o tempo de
carregamento e descarregamento para 60 segundesnpo para fluéncia, também,
para 60 segundos. Mesmo tendo um menor tempo henacfa ema, ndo houve
mudancas significativas na profundidade duranta etgpa do ciclo, acarretando em

medicdes mais confiaveis.

Curva Pows h Cura Pvs h

P(mh)
Bimiy

h (Micrometros) b (Micrometras)

Figura 40. Comparac¢édo entre dois ciclos de carreganto de descarregamento para duas
sequéncias distintas de indentacao

O outro parametro levado em conta nesse trabalhoo f@acabamento
superficial. Em geral,quanto melhor for esse, memnmerdao as dispersdes dos
resultados. Por isso, para filmes com menor rugdsidoram realizados quinze
ciclos como o mostrado na Figura 39, porém em aa®&m que 0 acabamento
superficial poderia acarretar em uma maior dispedsds dados foram realizados
aproximadamente trinta ciclos.

A norma 1SO14577-1 ndo define uma temperaturandai@, mas sim que o
ambiente ndo pode apresentar variacdes bruscasuleado, necessitando-se de um

ambiente controlado. Tentou-se manter a temperatabgente por volta de 18°C.

3.4.2 Ensaio de indentacao instrumentada via método doseenentos finitos

Foi utilizado um modelo bidimensional, axissiméirgara simular um ensaio
de indentacao instrumentada. Modelou-se um indentagido, com angulo entre a
vertical e a face do indentador de 70,3° (angule goarreta equivaléncia com
Vickers). Para tal, foi utilizado o programa ABAQW&rséo 6.7-1.
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Para o filme variou-se o0 modulo de elasticidaBg de 200 a 350 GPa,
tensoes residuaigi{ de -5 a 2 GPa, e o coeficiente de encruamentdg 0,1 a 0,5.
A tensao de escoamento do filme foi adotada coiG®4 e o coeficiente de Poisson
foi adotado como 0,2. As propriedades mecanicassdbstratos foram mantidas
constantes. Adotou-se como modulo de elasticid@0eGPa, tensdo de escoamento
1,5 GPa, coeficiente de Poisson 0,29 e encruandenbe?.

A Figura 41 indica o modelo usado para simulacaergaio de indentacéo,
com uma malha de 16380 elementos. Na Figura 4®ssiyel notar a malha com
melhor refino na regido préxima ao contato. Regiwise o movimento horizontal

da aresta esquerda do modelo e 0 movimento vedachhse; restringiu, também, o

movimento de rotac&o e horizontal em relacao atopRR-1.

Figura 41. Modelo utilizado para simular um ensaiale indentacdo instrumentada de um corpo
com filme depositado
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Figura 42. Malha na regiao préxima ao contato

3.4.3 Caélculo de tensdes residuais por indentacéo instruentada

3.4.3.1Método de Suresh aplicado para filmes

Devido a trabalhos anteriores do grupo (7), utilize 0 método proposto por
Suresh com algumas modificacbes. De posse da devaarga em fungcdo da

profundidade do ensaio de indentacdo, deve-seaeals seguintes passos:

(i) A area de contato e modulo de elasticidade sdaledlzs pelo método de
Oliver e Pharr pelas Equacdes 9, 10 e 11.
(i) Calcula-se a chamada “Relacéo de Suresh”

Pmax

Relagao de S h = 35
elacdo de Sures A F - tan(a) (35)

(i) Se a “Relacao de Suresh for menor do que 0,1, priedo tensdes elasticas e

as propriedades,, ayR, oy S0 obtidas pela Equacéo 36.

Pmax
Ou ™ 0y = 0) = oo — (36)
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(iv) Se a “Relacao de Suresh” for maior que 0,1, predamitensdes plasticas e é
possivel aplicar as Equacdes 37 a 40 para caladseguintes propriedades:

oy, ayR, auen (3).

o, =0,—029-H (37)
Prnax _ c* R E - tan(a)
hz = tan(@))? (au + ay) 1+1In 3 05 (38)
2
R . hy hy
o,—0y =029-E"-|1— 0.1419< ) — 0,9568< ) (39)
hmax hmax

Ino, — Inoy}

In150 (40)

(v) Usando-se o passbjunto com a Equagéo 4 calcula-se a deformacaduasi
plastica,e?y = 2+ |eDg| = 2 [D|. E assim, tomna-se possivel o célculo das

tensdes residuais plasticas pela Equacao 15.
3.4.3.2 Método de Wang

Para aplicagdo do método de Wang, corrigiu-se oefogolra que a curva de
carregamento e descarregamento ficassem na fosrtagd@acdes 1 e 2.
A Equacéo 41 indica o trabalho do indentador, ondedice 1 refere-se as

curvas com maior carga para a profundidade de @&det maxima.

(41)

hmax,l _ hmax,l - hf,l
a; +a my;+1

UOAC,l = Pma,lx (

Para encontrar o ponto de contato entre o carreganda amostra sem tensao e
o descarregamento da amostra com tensdo, usaegp@edd 42. Nesdg, refere-se a

intersec¢do, o inidice 1 & amostras com tensédmeicei 2 a amostra sem tenséao.
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Cohi% = ky(hine — hy) (42)

int

Wang, faz a hipotese de que a curva de descarraet@ineepende das tensées
residuais. Entéo o trabalho do indentador em un@samsem tensdes fica da forma

indicada na Equacéo 43.

(43)

hine  hine = ra
a;+a my+1

UOBC,Z = Pmax,z (
Assim, a tenséo residual pode ser calculada pelsadagp 44. Se estiver

comparando a amostra sem tensdes com a de temsficessiva, a energia da curva

do ensaio desta ultima tera o indice 1, se a tefosdte compresséao, o indice desta

sera 2. O sinal da tensdo depende de uma andiga gdas curvas.

UOAB 1 UOAB 2
5. — Joap, : 44
res Znhfg tgz (a) ( )
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 DIFRACAO DE RAIOS-X

4.1.1 Calculo das tensfes residuais pela difracdo de raiX com angulo de

incidéncia rasante

A partir do método indicado no item 3.3.1, calcus®ua variagdo das tensdes
residuais em fungao dmas (Figura 43) e em funcéo da espessura (FiguraNot-
se que ha uma tendéncia de aumento das tensoegaiesie compressao com o
incremento ddias E possivel notar, também, como mostrado na Figurue ha
uma tendéncia para um patamar no valor dessasegraio valor equivale a 6 GPa,
com excessao da amostra de 60V. Esse valor ndeaézjaio indicado na Figura 8,
porém a tenséo residual ndo depende exclusivardeii@s Ela depende de outros

parametros como pressdo e temperatura.

TensOes Residuais Calculadas por DRX

-9,00
-8,00

-7,00 {

-6,00 ) {
-5,00 $

-4,00 =

-3,00 E }

-2,00
-1,00
0,00

0 50 100 150 200 250
Bias (V)

Tensao Residual (GPa)

Figura 43. Gréfico da variacdo das tensdes residisaem funcéo do bias

J& para a variagdo das tensfes residuais com ssespenota-se que nao ha
variacdo das tensfes, exce¢do a amostra com negressera, essa apresentou um
valor menor de tensdo. Assim como indicado na Ri§urue a partir de uma certa

espessura as tensdes residuais sdo constanteasdlda Figura 44 esse valor esta
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acima de 1 um. A diferenca, contudo, esta no \d#amostra menos espessa, para o
qual foi calculado um valor inferior aos dos demdiste feito contraria alguns
trabalhos da literatura (17), nos quais o moduk tdasdes foi maior nas amostras
menos espessas.

Tensdes Residuais Calculadas por DRX
-4,00
/-\'3,50
g
©-3,00 {
©-2,50
22,00 3
1%—1,50
2
$-1,00
-0,50
0,00

1,0 15 2,0 2,5 3,0
Espessura (um)

Figura 44. Grafico da variagdo das tensoes residispela espessura do filme

4.2 INDENTACAO INSTRUMENTADA

4.2.1 Influéncia das tensdes residuais no ensaio de indagao instrumentada

4.2.1.1Resultados experimentais

Foi realizado um estudo para validacdo das premasanétodo proposto por
Suresh e Giannakopoulos. Como € possivel notaiguaiaF19, as tensdes residuais
devem ser constantes até uma profundidé®le Essa profundidade deve ser ao
menos trés e preferencialmente sete vezes o raarééondamento do indentador.
Dado que o penetrador sado nesse trabalho possiome arredondamento de 0,5
um (indentador do Fisherscope H100V), com excecéanuastra A8 (espessura 1,1
um), todas as amostras estao de acordo com essagi.
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Para o calculo de propriedades mecanicas via médiver e Pharr, deve-
se saber se a relacBghmax € menor do que 0,7. Como indicado na Figura 46stod
os valores estdo abaixo de 0,7 indicando gueelk in € predominante, portanto,o

método de Oliver e Pharr é valido.

Profundidade Residual Sobre a Maxima
0,7

06 | = i °
0,5 . e .
0,4

0,3

hf/lhmax

0,2

0,1

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

Tensao Residual DRX (GPa)

Figura 45. Relagao entre profundidades residual e axima

Foi calculada a “Relagcdo de Suresh” para as indéesarealizadas nos
filmes. A Figura 46 indica a variacdo da relacaofentdo das tensdes obtidas por
difracdo de raios-X. E possivel notar que em taxsasos a relacéo gira em torno
de 0,1, ou seja, as tensOes estariam em uma rdgidmnsicdo entre o regime
elastico e plastico. Nota-se que a magnitude dadés residuais ndo influenciou
diretamente na magnitude da “Relacdo de Suresb”seado possivel afirmar qual
tensdo leva o filme ao inicio do escoamento, oa, &0 € possivel determinar a

tensdo de escoamento por esta via.
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Relacdo de Suresh
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0,00 -1,00 -2,00 -3,00 -4,00 -5,00 -6,00 -7,00 -8,00
Tenséo Residual DRX (GPa)

Figura 46. Relacdo de Suresh em funcéo das tensdesiduais obtidas por difracao de raios-X

A proposicao de que a pressao média de contativédente a dureza) ndo
depende das tensdes residuais (3) esta se mostwahd® ndo s6 para as tensées
elasticas, mas também para qualquer nivel de teAskigura 47 indica a variacao
da dureza em funcdo das tensdes residuais, ondssé/@ notar que ndo ha uma
relacdo direta entre a dureza (medida como caflya soarea de contato) do filme e

as tensodes residuais.

Dureza
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Tenséo Residual DRX (GPa)

Figura 47. Variacdo da dureza em fungéo das tensfessiduais obtidas por difragéo de raios-X
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Como mostrado na Figura 48, os dados mostrados trabslho ndo indicam

uma relacao direta, também, entre 0 médulo dei@tiete e tensdes residuais..

Modulo de Elasticidade
400

350
300
250 | ¢
200 & i ¢
150

1
i
.

»

100

Médulo de Elasticidade (GPa)

al
o

0

0,00 -2,00 -4,00 -6,00 -8,00
Tenséo Residual DRX (GPa)

Figura 48. Variacao do mddulo de elasticidade em figdo das tensdes residuais obtidas por
difracdo de raios-X

Deve-se notar, ainda, que os valores de durezanvanm aproximadamente 5
GPa (maior valor menos o menor) e os valores daulodtk elasticidade variam em
aproximadamente 100 GPa (maior valor menos o meBesgs diferencas por si s
ja contradizem a premissa de que a pressdo mediaowt@ato e modulo de
elasticidade sédo constantes em funcéo das terséidsais. Deve-se notar que para
se variar a tenséo residual variou-seiade o tempo de deposi¢do. Nado ha garantias
gue as outras propriedades permanecem constamtedoquaria-se um parametro de
deposicéo.

Tanto a dureza como o médulo de elasticidade nésseptaram tendéncia
com as tensdes calculadas por difracdo de raiosSigura 47 e 48). Ambos séao
funcdo da area de contato, que por sua vez, édugdprofundidade de contato.
Uma ma correlacdo da profundidade de contato conerees residuais poderia
acarretar no mesmo com todas as grandezas citagaganente, dado que tanto a
dureza como o médulo de elasticidade sdo funcdpsofiandidade de contato obtida
do ensaio de indentagdo. A Figura 49 indica querea @e contato ndo se
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correlaciona com a variacdo de tensdes residussgnacomo a profundidade de

contato (Figura 50).
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Figura 49. Area de contato em funcdes das tensdesiduais obtidas por difracéo de raios-X
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Figura 50. Grafico da profundidade de contato em fogéo das tens6es residuais

A falta de tendéncia entre os dados do ensaiodimiacao instrumentada (e
propriedades mecanicas obtidas a partir desses)asotensdes residuais leva a
resultados como os da Figura 51. A amostra A4, m@ior nivel de tensao residual
(- 4,82 GPa), em relagcdo a amostra Al (- 0,4 GPap a mesma carga aplicada
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possui uma maior profundidade de contato, indoracatiteratura. No item 4.2.1.2

sera realizado um estudo das propriedades mecaniegsstificara a Figura 51.

20r

Curva Pws h

Al

1 i 1
0.05 0.1 0.15 0z 0.25
h {Micrometros)

Figura 51. Comparacéao entre duas curvas com diferégs tensdes residuais. A amostra Al
possui menor médulo de tensdo do que a amostra A4

4.2.1.2Resultados numéricos

A partir dos resultados obtidos via MEF, foi possiebter curvas do ensaio

de indentacado instrumentada para diferentes néleetensao residual, encruamento,

modulo de elasticidade e raio de arredondamenioddmtador.

Inicialmente,

para o indentador sem raio de arrédorento na ponta,

variaram-se as tensodes residuais e as outras gatagas mecanicas foram mantidas

constantes, como indicado na Figura 52. Nota-se mpra alcancar a mesma

profundidade de penetracdo, ha uma necessidadelidarauma maior carga em

filmes com maior nivel de tensdo residual de cosgdte@ Esse resultado esta de

acordo com o indicado na literatura (Figura 18).
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Figura 52. Curva de carga por profundidade de peneacdo para indentador sem raio e
encruamento 0,3

Nota-se que ao se considerar os efeitos de outogsigdades mecanicas, 0
resultado da Figura 52 pode n&o ser mais encontfabligura 53 indica filmes com
diferentes encruamentos, em que foram comparadz @as maximas (para mesma
profundidade de penetracdo do indentador) em fudedatensdes residuais. Nessa
figura, é possivel notar que para diferentes enuentos € possivel obter um filme
com tensdo compressiva maior e que durante o eas@ga maxima seja menor do
gue a de filmes com menores niveis de tensdesmpooén encruamento diferente.
Esse fato é evidenciado pela linha horizontal tagapartir da amostra com -4 GPa
de tensdo residual e encruamento 0,1 (curva aEld).cruza com a curva de
encruamento 0,3 no ponto de aproximadamente -0&b dePtensédo e cruza com a
linha de encruamento 0,5 (vermelha) em um pontemkho trativa maior que 2 GPa

(fora dos limites do grafico).
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Figura 53. Curvas da profundidade maxima de penetrgéo em funcao da tenséo residual

Uma variacado de moédulo de elasticidade para unefdom um mesmo nivel
de tenséo, leva a uma mudanga no comportamentairda como mostrado na
Figura 54. Curvas com maior modulo de elasticidagleessitariam de uma maior
carga para atingir a mesma profundidade de peidetrdg que curvas com menor

modulo de elasticidade.

E=B50 GFa
Tr E=250 GFPa ]
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Figura 54. Curvas cujo médulo de elasticidade foiariado

Agora, ao agregar a variacdo de tensdes residuans variagdo no
encruamento e no médulo de elasticidade, é possitel o resultado da Figura 55.
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Nessa, assim como na Figura 51, a curva em azgaage possuir uma maior valor
de tensdo residual, por apresentar um menor mddellelasticidade, para uma

mesma profundidade de penetracdo, apresentou un@ oaga maxima.

Curm P ws h
3 T T T T T T T
E=250 GFa Tensao < GFan 0,3 y
8r E=300 GFa Tensao 4 GFan 0,3 ]
E=350 GFa Tensao -1 GPan 0,5 /

1 1 1 1
0.0g n.og 0.1 o142
h Micrometos)

1 1
0 ooz 0.04 014 016

Figura 55. Curvas com variacdo de mais de uma promdade mecanica

Usando o mesmo raciocinio para as amostras do aléigrsui et al. nota-se
que o médulo de elasticidade varia de aproximadtmEh GPa. Essa mudanga nao
acarreta em alteracdes significativas na curvangaie de indentacao (Figura 56),
sendo que alteracdes nas tensdes residuais acagetaim efeito mais evidente. Na
Figura 56 esta indicado o comportamento da ligaldminio analisada por Tsui et
al. (2) e Bolshakov et al. (27) sob variacdo de uiwde elasticidade de 10 GPa e
tensdo residual de 0,2 GPa. Nota-se que essa naudan®,2 nas tensdes é mais
significativa que a mudanca de modulo de elastilddd=sse resultado validaria

métodos indicados na literatura para céalculo defes residuais nesse material.
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Figura 56. Variacdo das propriedades para curva de

Como dito anteriormente (item 2.2), o efeitoplle-up invalida o calculo de
propriedades mecanicas via método de Oliver e PAdfigura 57 indica que assim
tanto o encruamento como as tensoes residuaiemtilam na morfologia do ensaio

(pileu-upe sink-in).
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Figura 57. Variacdo dehi/h,. €m funcdo das tensdes residuais e do coeficienteetheruamento

A Figura 58 indica a variacdo da superficie dastraona carga maxima do
ensaio. Assim como na Figura 57, é possivel natar gpra uma mesma tensao
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residual um menor encruamento leva a formacagpiléeup. Esse resultado ja foi
obtido por outros autores na literatura (37), guerdm um estudo detalhado da

influéncia do encruamento e tensdes residuais méolngia do ensaio.
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Figura 58. Variacao da superficie da amostra em fugéio do encruamento para uma mesma
tensdo residual

Para o caso mais critico, encruamento 0,1 (Fige®® nota-se que
dependendo do valor de tenséo de residual podeeopde-up ou sink-in (mesmo
para relagdo de/hmaxmaiores do que 0,7, 0 que € o caso da tensdo deRay O
primeiro € mais frequente para tensfes compressidgasinui conforme as tensdes
residuais aumentam.

Portanto é possivel concluir que tanto o encruéammeomo as tensdes
residuais afetam a morfologia do ensaio, devendorsar o cuidado de checar esses
dados para aplicacdo do método de Oliver e Phado dque esse € bem

primordialmente aplicavel para o fenébmencsdik-in
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Superficie da Amostra Durante o Ensaio
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Figura 59. Comportamento da superficie da amostrpara encruamento 0,1

4.2.1.3Comparacgédo dos resultados numeéricos e experimentais

Como indicado no item 4.2.1.1, os resultados erpariais ndo indicaram
qualquer correlacdo com as tensdes residuais adblsilpor difracdo de raios-X,
enquanto os resultados numéricos mostrados nas4t@rl.2 mostraram que existe
correlacdo. Da Figura 45 a 51 € possivel levanthipétese de que apresar dos
resultados experimentais ndo terem mostrado coa®leom as tensdes residuais, ha
uma mudanca nas propriedades mecanicas em funcénsi#o residual. Quando
leva-se em conta esse fato, os resultados numéequiralem aos resultados
experimentais como indicado na comparacao dasdsdi# e 55 com a 51.

Levantam-se, entdo, duas hipoteses para justdsse fato:

e A primeira hipotese € de que os valores de proadiesl mecanicas
séo diferentes; o que faz as curvas se compori@dediorma diferente.
Essa hip6tese pode ser provada por uma analigeststa A partir de
uma andlise estatistica para comparacdo de diésrentdias, foi
usada a distribuicdo de Snedecor no qual mostrguseas meédias
sdo, de fato, diferentes (38). Na comparacdo deadiamédas 11
amostras, para o modulo de elasticidade a func&ndeecor

calculada equivale a 21, enquanto para a durezaabea 40. Para
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esses valores (11 amostras, cada uma com numestistadi de
medicdes) o valor tabelado equivale a 1,6. Portammo ambos séo
maiores gque os valores tabelados e, portanto, dmsngdo diferentes
com intervalo de confianga de 99%.

* A segunda hipotese é que como o método de Oli\hhagr é bem
desenvolvido para o fenbmeno denk-in o0s valores de area
encontrados ja sao os valores reais (valor que &tsali. tiveram que
usar recursos Opticos para encontrar), o0 que exgica nao
correlacdo dos resultados obtidos, porém, ndo e a curva

obtida na Figura 51.

E possivel justificar os resultados com a somaddas respostas. Pois além
das propriedades mecanicas ja serem as reais,odavaplicacdo do método de
Oliver e Pharr nada garante que elas permanecastaod®s na mudanca dos

parametros de deposicéao.

4.2.2 Parametros da curva de carregamento do ensaio

A curva de carregamento do ensaio de indentacde pedaproximada por
uma funcédo de poténcia (Equacgédo 1). Nessa furGadepende das propriedades
mecanicas como, por exemplo, tenséo residual, @amanto e depende, também, do
raio do indentator. J& o expoentenostrou se dependente exclusivamente do raio do
indentador em andlises sem consideracdo das teresidsais (39). A Figura 60
indica o efeito do raio nas curvas de indentacda Figura 61 indica o efeito das
tensbes residuais e coeficiente de encruamento amstamte da curva de

carregamento do ensaio.
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Figura 61. Constante da equacao de carregamento dancao da tensao residual

As Figura 62 e 63 indicam o efeito das propriedadesanicas e do raio no
expoente a curva de carregamento. E possivel npiar apenas o raio de
arredondamento tem efeitos no expoente. Comparagdas com a literatura nota-

se que ha coeréncia dos resultados obtidos panasiilcomo o publicado sobre

materiais volumétricodb(lk), como indicado na Figura 64 e mostrado por Roerg

et al. (39).
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Figura 64. Variacao do expoente da curva de carregaento em funcao do raio do indentador
(39)

4.2.3 Calculo de tensodes residuais

Como descrito anteriormente (item 3.4.3), foramatkss dois métodos de
calculo de tensdes via indentacao instrumentadd) (3;

4.2.3.1Resultados de tensdes residuais por Suresh

Suresh dividiu o calculo de tens@es residuais emm dasos: elastico ou
plastico. Porém como indicado na Figura 46, adesdos resultados experimentais
devem estar em uma zona de transicdo, consideuel@ “Relacdo de Suresh”
tenha significado fisico. Assim, todas as tensdeani calculadas como plasticas e
elasticas independentes da natureza das mesmas.

A Figura 65 indica o céalculo das tensdes resideldisticas seguindo método
de Suresh. Em vermelho € indicado o resultado t&r mkr método proposto por
Suresh e em azul € indicado o resultado a partialggiacdo proposta por Atar
(retirada do fator de forma). Em ambos os casoppssivel notar que nao ha
correlacdo entre as tensdes residuais obtidas facab de raios-X e por
indentacdo. Porém, a retirada do fator de formadaz que a ordem de grandeza das

tensdes obtidas por indentades se iguale com @daghdr DRX.
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TensoOes Residuais Elasticas

Tensdes Residuais (GPa)

LR NIE

0,00 -2,00 -4,00 -6,00 -8,00
Tenséo Residual DRX (GPa)

Figura 65. Resultados de tensdes residuais elassa@om fator de forma (vermelho) sem fator de
forma (azul)

A Figura 66 indica os resultados de tensdes, deramido todas as tensdes
como plasticas, onde além de ndo haver correlagtiie es resultados obtidos por
indentacéo e difracdo de raios-X, a ordem de gmndes resultados obtidos n&o

equivalem.

TensOes Residuais Plasticas

Tensdes Residuais (GPa)

0,00 -1,00 -2,00 -3,00 -4,00 -5,00 -6,00 -7,00 -8,00
Tenséo Residual DRX (GPa)

Figura 66. Célculo das tensbes residuais plasticas

A Figura 67 indica o calculo das tensdes elastioas o fator de forma para

os resultados obtidos via MEF. Nota-se que existeelacdo entre as tensdes
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impostas e as tensfes calculadas, porém o moédudotatesdes calculadas é

significativamente maior.

Tenséo Residual Elastica
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Figura 67. Tenséo residual elastica para resultadosumeéricos

Por outro lado, retirando-se o fator de forma, #daba Figura 68 em que,
além de haver correlacdo, os valores obtidos s@opéximos dos valores impostos.
Nota-se nas Figuras 67 e 68 que o valor calculaglotethsbes depende do
encruamento, que quanto maior, maior sera o0 mdathgatensdes calculadas. Nota-
se, ainda, que quanto mais longe do comportamdasiiqn (tensées em maodulo
acima de 4 GPa) mais eficaz é o método de célcuaesultado se torna menos
dependente do encruamento.
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Figura 68. Tenses residuais elasticas sem fator fitlgma para resultados numéricos

Comparando os resultados numéricos, em que a ulifiegenca entre as
simulagbes € o modulo das tensdes residuais, comesedtados experimentais
(Figura 65), no qual ndo ha garantias que s6 @&denssidual tenha variada na
mudanca dos parametros de deposi¢cdo, ha uma gmaeileria na correlacdo dos
dados e os resultados passam a condizer com dadaliFigura 68).

A Figura 69 indica o calculo das tensdes plastioade é possivel notar que
0s resultados numéricos apresentam uma relativédhoneel com relacdo ao
experimental, porém, o valor obtido ndo condiz amvalores de tensdes impostos.
O que era de se esperar, com exce¢ao ao caso@Pa,¥lado que as tensdes sao de

natureza elastica.
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Tensao Residual Plastica
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Figura 69. Tensdes residuais plasticas para resattos numéricos

4.2.3.2 Calculo de tensdes residuais via método de Wang

O método de Wang foi aplicado somente nos residtadonéricos pela
necessidade de um indentador conico para o caldal@nergia residual, como
indicado no 2.3.2.

Na Figura 70 estdo indicados os graficos do calddaensbes para trés
encruamentos. Nota-se que apesar de existir cgicekentre as tensdes impostas e as
calculadas a ordem de grandeza difere. Porém di#fssanca se da por um fator de
correcdo de aproximadamente 10, que se for adibioaa célculo a correlacdo entre
os resultados calculados e as tensdes residuei@isnido ensaio se tornaria proxima

de uma reta com coeficiente angular 1.
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Figura 70. Tensdo de Wang para resultados numéricos

4.2.4 Comparagao dos parametros de ensaio quanto aos é&fsidas tensoes

Como visto no item 3.4.1, a escolha dos parameleosnsaio de indentacao
pode se limitando-se a carga maxima aplicada oofamlidade de penetacao.

Tsui et al. encontraram que quando limita-se gacaraxima a area obtida da
curva de carga por profundidade de penetracdo va@mafuncdo das tensoes
residuais, enquanto que a area real ndo possuumenkariacdo em funcdo das
tensdes (2). Ja Bolshakov et al. limitaram a prdilede maxima de penetracdo e
encontraram que enquanto que a area real ndo emrituncdo das tensbes a area
obtida pelo método de Oliver e Pharr varia (27)seEssultado esta indicado na
Figura 71.

Nesse trabalho, os resultados experimentais (lnahitase a carga maxima)
indicaram que quando limita-se a carga, a areallaala ndo variou. A explicacéo
para esse resultado é que o método de Oliver & fhfrnece a area real quando
ocorre osink-in

A Figura 72 indica os resultados obtidos via elewifiinitos. A area real
nao varia significativamente quando limita-se ayaacomo mostrado por Tsui et al.,
como limita-se a carga as propriedades mecaniaa® clureza (carga divido pela
area) ndo varia. Porém, quando limita-se a proflat#i maxima de penetracdo do
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indentador para encruamentos proximos de (fil&é-¢p predomina) ha variagbes na
area real, e como a carga maxima também varia egddudas tensdes esse resultado
levaria a calculos de propriedades mecanicas giepandem das tensdes. Porém,
guando o encruamento € maismk-in predomina) a area real ndo varia de forma
significante com as tensfes residuais, o que kvaricalculos de propriedades
mecanicas dependentes das tensdes. Portantogsgkado obtido por Bolshakov et

al. é valido para encruamentos baixos.

8 T T T T T T T

{ \w Simulacio por Elementos Finitos

a

E Y

3 s

2 "

2 k- ——actual contact area \ ]
8 —e— analysis of P-h data -

o '\

[

= 5L o
L]

w e g o

= e & *—p—0—o 00
ey

1 L L 'l 1 1 1 L

=400 -300 -200 -100 0 100 200 300 400
Tensio Aplicada (MPa)

Figura 71. Area real e area obtida por Oliver e Pha para resultados numéricos (27)
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5. CONCLUSOES

Da analise qualitativa do ensaio e analise dasaswbtidas chegou-se que as
tensdes residuais afetam o comportamento da mgréolio ensaio de indentacao
instrumentadap(le-up e sink-in), mesmo com relacfes de profundidade maximas
sobre a minima inferiores a 0,875. As tensdes tamdfétam a constante da curva
de carregamento do ensaio, porém nao afetam o mbegpoe

O efeito das tensdes residuais tradicionalmentergradios na literatura pode
ser minimizado com a variagdo das outras propresiatiecanicas levando a
resultados como o da Figura 51. Tanto o encruamentoo o moédulo de
elasticidade afetam na maxima carga aplicada nai@npara uma mesma
profundidade de penetracao.

Da analise quantitativa do ensaio de indentacdtrumentada, nota-se
tensdes residuais calculadas com base em curvaa®btumericamente que os
resultados numeéricos apresentaram uma boa comelem@ o valor de tensdes
residuais impostos no modelo. Esta boa correlag@aofoi obtida quando tensdes
residuais foram calculadas a partir de curvas abtidxperimentalmente com o
correspondente valor de tensdo calculada por DR36in pode-se levantar a
hipotese de que ao se tentar variar as tensodsiaesimudando-se os parametros de
deposicéo, acaba-se mudando os valores de progegedaecanicas nos filmes, o
que inviabiliza a aplicacdo dos modelos estudadesentrabalho.
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