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RESUMO

A medida de microdureza em camadas metdlicas finas é um processo
destrutivo. O ensaio consiste em cortar uma seccé@o fransversal da pec¢a
para proceder a medida diretamente no fime de revestimento. Além
disto, existem limitagdes para espessura deste fime.

Este ftrabalho propde uma técnica para medir a microdureza
diretamente sobre a superficie do revestimento. A aplicacdo desta
técnica requer os valores convencionais de microdureza do subsirato e
do composto revestimento-substrato, e a espessura da camada
metdlica. A dureza do filme é obtida através destes dados pela utilizagdo
de uma expressdo baseada em um modelo fisico de deformacdo do
filme, durante a indentacgéo.

Este modelo foi verificado para filmes de cromo e niquel quimico sobre
aco 1020. Os valores de dureza obtidos pelo modelo, foram comparados
aos valores convencionais, obtidos pela medida direta na secgqo
fransversal da pe¢a. A comparagdo evidenciou a necessidade de uma
padronizagdo das constantes utilizadas no modelo, para cada sistema
revestimento-substrato.



ABSTRACT

The microhardness measurement of metallic thin films is a destructive
process. The test requires the cross section cut of the workpiece to the
direct measurement. There are limits to the film thickness too.

This work presents a microhardness measurement technique acquired
directly on the surface-coated material. The application of the technique
requires conventional microhardness measurements on both coated and
uncoated substrates and a knowledge of the fim thickness. The film
hardness is obtained from these data by the use of a formula that is
based on a physical model of film deformation during indentation.

This model was verified for chromium and nickel coatings. The hardness
values obtained by this model were compared with the values measured
on the cross section of the workpiece. The comparison made clear the
necessity of the model constants standardization, for each surface-
coated system. |
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1. Conceito de dureza

O'Neill, em seu livro cldssico sobre Dureza diz que “A dureza dos metais,
assim como as tempestades dos mares, é facimente compreendida, mas
ndo imediatamente medida quando se deseja expressa-la em termos de
unidades fundamentais” [1].

Esta afrmagdo reflete precisamente o ponto fraco do conceito de
dureza - apesar de ser um conceito intuitivamente simples e as medidas
largamente utilizadas na indUstria  metalirgica (baixo custo e
implementagdo direta), ndo pode ser rigorosamente definida nem
prontamente medida.

Alguns autores dizem que dureza € um conceito vago [2]. Na verdade
podemos dizer que dureza apresenta-se em diferentes maneiras e tem
diferentes significados para diferentes profissionais.

Para um metalurgista, dureza significa resisténcia a deformacao plastica
permanente; para um engenheiro mecanico, a resisténcia a penetracao
de um material no outro; para outros, resisténcia ao corte, ao risco,
desgaste e assim por diante [3].



Tal fato leva a divisdo de ensaio de dureza em trés tipos principais :

- Por penetragdo,
- Por choque e
- Porrisco.

Os dois primeiros sdo os mais utilizados no ramo da Metalurgia e da
Mecdnica, sendo a dureza por penefragcdo a mais utilizada e citada em
especificacdes técnicas. Neste frabalho iremos nos concentrar nos testes
de dureza por penetragdo.

1.2. Dureza por penetracao

Testes de dureza por penetragcdo podem ser realizados de diversas
maneiras. Se um objeto duro é pressionado contra a superficie de um
material mole com for¢ca suficiente para produzir uma impressdo, o
tamanho desta ird depender da magnitude da forga aplicada e da
dureza do material que sofreu a impressdo. Para condigoes fixas de teste,
se dois materiais diferentes forem submetidos ‘ao ensaio de dureza por
penetragcdo, o que apresentar menor impressdo serd o mais duro. Se as
condicdes do teste forem precisamente controladas e com boa
reprodutibilidade, um nimero de dureza pode ser faciimente calculado
a partir da carga aplicada e drea projetada pela impressao em, por
exemplo, kgf / mm?2.

A partir deste conceito é que surgiram as diferentes maneiras de se medir
dureza por penetragdo.

J. A. Brinell, técnico da Fargersta Bruks, Suécia, foi o primeiro a propor um
ensaio de dureza, no inicio do século (1900) [4-5].

O ensaio de dureza Brinell, consiste em comprimir lentamente uma esfera
de aco, de diGmetro D, sobre a superficie plana, polida e limpa de um
metal através de uma carga L, durante um tempo t.



Essa compressdo provocard uma impressdo permanente no metal com o
formato de uma calota esférica, tendo um didmetro d, o qual é medido
por intermédio de um micrémetro dptico, depois de removida a carga.

A tabela 1.1. a seguir apresenta os quatro testes mais utilizados de
medida de durezaq, associados aos tipos e formatos de impressao [6].

Tabela 1.1. Ensaios de dureza [6]

FORMATO DE IMPRESSAO

ENSAIO INDENTADOR LATERAL TOPO CARGA FORMULA
BRINELL ESFERA ACO L 2L
OU CARBETO

HB:= [ ’=: =7j
DD -4¢p -4

DE
TUNGSTENIO

VICKERS PIRAMIDE L 1,85L
DE DIAMANTE HV = ?—
I
KNOOP PIRAMIDE L 1421
DE DIAMANTE ; ; ‘ & HK = -—Ilz—
/b =711 L_|ilj
b/t=4.00
ROCKWELL
A CONE
c DE DIAMANTE
D

60kg R =
150kg Re = 100 - 500t

ESFERA DE
ACO
(@=1/16 pol)

O“ﬂﬂ?

E ESFERA DE
ACO

130-5
(@=1/8 pol) -




Devido & importancia e grande utilidade do ensaio de dureza Vickers,
esta técnica serd discutida a segurr.

1.2.1. Dureza Vickers

Esta medida foi infroduzida por Smith e Sandland em 1925, sendo
denominada Vickers devido ao fato da Companhia Vickers - Armsfrong
ter fabricado as maquinas mais conhecidas para operar com este tipo
de dureza [3].

O meétodo foi desenvolvido para testar metais duros demais para serem
analisados pelo método Brinell [7].

O indentador € uma pirdmide de base quadrada, com um angulo de
136° entre as faces opostas (fig. 1.1.). Devido ao fato deste indentador
ser de diamante, ele é praticamente indeformdavel. Como as impressoes
sdo geometricamente similares, a dureza Vickers (HV) é independente da
carga para materiais homogéneos (exceto para cargas muito baixas em
testes de microdureza). |

Indentador

Detalhe do indentador
(Invertido)

Pe¢a

Figura 1.1. Representagao esquematica de um indentador piramidal de
base quadrada utilizado em testes de dureza Vickers e a
impressao resultante [8]



Para este tipo de dureza, a carga varia de 1 a 120 Kgf. A mudanca de
carga € necessdria para se obter uma impress@o regular, sem
deformagdo e de tamanho compativel para a medida de suas
dimensSes no visor do equipamento, o que naturalmente depende da
dureza do material que se estd testando.

Durante o teste, deve-se aplicar a carga lentamente e manté-la por um
tempo de 10 a 155. Apds a remogdo da carga obtém-se a impressao de
um losango regular e pela média das diagonais tem-se a dureza Vickers
(HV) conforme a seguinte expressdo :

Y carga _2Lsen(a/2) 18541
" Area da serficie piramidal ~ d? T a?

(1.1)

onde :

d = diagonal média (mm)
L = carga (Kgf)
«a = angulo das faces (136°)

Este tipo de dureza fornece assim, uma escala continua de dureza para
cada carga utilizada. Enfretanto, para cargas muito pequenas, a dureza
Vickers pode variar de uma carga para outra, sendo entdo necessdrio
mencionar a carga para se expressar a dureza do metal [3).

As principais vantagens do método Vickers sdo :

1. escala continua,

2. impressGes extremamente pequenas que ndo inutilizam a pec¢a
(fig. 1.2.),

3. grande precisdo de medida,

4. deformagdo nula do penetrador,

5. existéncia de apenas uma escala de durezaq,



6. aplicagdo por toda a gama de durezas encontradas nos diversos
materiais,

7. aplicagdo em qualquer material, podendo portanto medir também
durezas superficiais.

O

S5mm, L=750kgf D=2mm. L=120kgf

d=3.76mm 1,88rmm d=0,75mm

D=10mm, Q=300kgf D
d

D=1mm, L=30kgf L=30kgf
d=0,375mm L=0,463mm

L 4
L=10kgf
L=0.267mm

Figura 1.2. Comparacgao entre os tamanhos das impressoes de dureza
Brinell e Vickers (Aumento10X). As impressoes Brinell

obedecem a relagao L/D2 = 30; Material de dureza
HV = 260 [10]



1.3. Microdureza por penetragao

O termo microdureza tem sido amplamente citado na literatura para
descrever testes de dureza de materiais submetidos a cargas baixas.
Porém, o nome microdureza sugere dureza muito pequena, ao invés de
carga muito pequena. Um termo mais preciso seria teste de dureza por
microimpressdo. Entretanto, o termo microdureza j& estda instituido e
corretamente interpretado pelos que empregam os métodos de teste, e
normalmente ndo provoca confusdo.

Os ensaios de dureza por risco com cargas baixas, como por exemplo o
teste Bierbaum Microcharacter realizado com cargas de 3 ou 9 g,
precederam o desenvolvimento de testes de microdureza utilizando
indentadores fradicionais [9]). A primeira referéncia de ufilizagao do
ensaio de dureza Vickers com cargas muito baixas aparece no relatério
anval do National Physical Laboratory , Treddington, em 1932 [11]. Lips e
Sack [12 , 13] projetaram o primeiro protdtipo de um aparelho acoplado
ao microscopio éptico utilizando cargas baixas, em 1936.

A produgdo deste equipamento e a avaliagdo de possibilidades
interessantes que este ofereceu, levou ao desenvolvimento de outros
equipamentos mais elaborados. Nos EUA, Knoop e seus associados [14 ,
15], na National Bureau of Standards desenvolveram um aparelho para
cargas baixas empregando um indentador de diamante romboédrico,
no qual uma diagonal & 7 vezes maior que a diagonal menor (fig. 1.3.).



w Posicdo do
Operador

Figura 1.3. Configuragao de um indentador Knoop e a impressao
resultante [16]

Existem algumas divergéncias na literatura referente aos limites de
variagdo das cargas aplicaveis ao teste de microdureza. A norma ASTM
E-384 [17]. por exemplo, especifica os limites de carga para microdureza
de 1 a 1000 gf.

BUckle [11] define frés regides para ensaio de dureza Vickers :

1. Microdureza : desde cargas muito baixas até 200 gf e impressdes de
até 30-50 um de diagonal. A regido mais caracteristica compreende
cargas de 1 a 50 gf (impressdes de 5-15 um de diagonal) (fig. 1.4.).



2. Dureza a cargas baixas : desde cargas de 200 gf a 3 kgf e impressdes
até 300 um de diagonal. A regi@o mais caracteristica compreende
cargas de 200 gf a 1 kgf.

3. Dureza “padrdo”: cargas acima de 3 kgf.

BUckle considera a regiGo de microdureza como especial, cuja
caracterizagdo demanda equipamentos adequados e técnicos
tfreinados, com bons conhecimentos em microscopia e metalografia.

d=3 d = 50«
V = 0,65; V = 3000

Figura 1.4. Dimensodes de microimpressao, ilustrando os limites da
regiao de micro dureza, propriamente dita [11]

Para cargas até 1 Kgf, a dureza Vickers é calculada segundo a seguinte
expressao (similar a expressdo (1.1)) :



1854,41

HV =——2

(1.2)

onde :

L carga (gf)
d =diagonal (um)
HV = dureza (Kgf/me)

Para uso pratico, em indUstrias, a dureza Vickers (ou mesmo Knoop) é
determinada através de tabelas fornecidas pelo fabricante do
insrumento ou contidas na norma ASTM E-384 [17]). Estas tabelas
correlacionam dureza a carga e diagonal. E de fdacil entendimento que
pura uma determinada carga a dureza aumenta com pequenos valores
de diagonal, e este efeito é ainda mais forte quando a carga diminui.
Portanto, em uma porgdo vertical destas curvas, um pequeno erro de
medi¢do pode provocar altas variagdes no valor de dureza. Aconselha-
se entdo, utilizar as cargas mais altas possiveis para os testes. As diversas
fontes de erro em testes de microdureza serdo discutidas mais
detalhadamente no capitulo 4 deste trabalho.

1.4. Revestimentos Metalicos

Metais depositados (quimica, elefroquimicamente, etc.) podem ser
frequentemente empregados como um meio ideal para se promover um
revestimento superficial com uma ou vdérias propriedades superiores & do
substrato. Pode-se, por exemplo, utilizar um substrato mais barato ou mais
mole que o usual e ainda obter uma boa resisténcia & comosdo e de
maior dureza superficial afravés da aplicagdo de um revestimento
apropriado.

Existem inUmeras vantagens de utilizac@o de revestimentos metdlicos,
como a melhoria das propriedades mecdanicas e elétricas, aumento da
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vida Util das pegas e uma maior produtividade, traduzindo-se em uma
redugdo sensivel dos custos de producéo [18].

Os revestimentos metdlicos podem ser classificados em dois tipos : os de
prote¢do anddica e catddica. Dentre os primeiros, destacam-se Zinco e
Cddmio, em geral menos nobres que os substratos famrosos, conhecidos
como revestimentos de sacrificio. Melhoram a resisténcia & comrosdo &
medida que oxidam-se em seu lugar. J& os revestimentos catddicos,
como por exemplo Niquel, Cobre, Cromo e suas ligas, mais nobres gue os
substratos ferrosos, além de melhorarem a resisténcia & corrosdo também
oferecem maior dureza superficial e menor desgaste por abrasdo.

1.5. Justificativas do Trabalho

O crescente aumento da utilizacdo de revestimentos metdlicos leva &
necessidade do desenvolvimento de novos ou aprimorados métodos de
teste para se entender melhor a ligag&o entre propriedades mecanicas,
microestrutura e composicdo quimica dos materiais envolvidos.

Quando se fala em “propriedades mecdnicas” de um material,
geralmente se refere a “varidveis" quantitativas bem definidas, como
mddulo de elasticidade, resisténcia & trac@o, tensdo de ruptura, por
exemplo. No entanto, as caracteristicas mecanicas superficiais séo
menos facilmente definidas e medidas.

A resisténcia de uma camada superficial @ deformacdo quando
pressionada por um indentador é normalmente definida por “dureza”.

A tensGo de deformagdo durante a indentacdo é triaxial e a relagdo
enfre a microestrutura (tamanho de grdo, discordancias e outros
defeitos) e a deformagdo causada é complexa [19]). J& a medida de
microdureza € relativamente simples, de boa reprodutibilidade e é um
método barato, largamente utilizado na caracterizacdo e classificagdo
de superficies para aplicagcdes mecdanicas.

11



Segundo as normas, a microdureza de revestimentos metdlicos deve ser
medida em uma secg¢do fransversal da peca, ainda com a restricGo de
espessura minima do fime de 38 um para revestimentos moles e 25 H“m
para revestimentos duros [20]. Isto faz com que o método de medida
seja destrutivo, o que, na maioria das vezes, torna-se dispendioso e
impraticavel quando o revestimento é muito fino.

Este trabalho serd encaminhado no sentido de sugerir um método ndo
desfrutivo de medida de microdureza aplicavel a revestimentos finos e
duros, de acordo com os objetivos a seguir.

1.6. Objetivos do Trabalho

Este trabalho tem por objetivo estudar e propor um modelo pratico para
medida de microdureza de topo de revestimentos finos.

A proposta baseia-se em um modelo fisico da deformagdo do fime
metdlico durante a indentagdo, quantificando a interagdo filme-
substrato e as contribuigdes individuais de cada material.

A escolha dos materiais dos revestimentos para o estudo levou em
consideragdo suas caracteristicas mecanicas, principalmente os
elevados valores de microdureza mesmo quando depositados em
camadas finas.

Para atingir o objetivo, adotou-se a seguinte metodologia:
- determinagdo da medida de microdureza do substrato e em
seguida do composto(substrato + revestimento), em diferentes

espessuras de revestimento, segundo as expressdes
convencionais.

12



- determinagdo da medida de microdureza do filme do
revestimento, afravés do modelo proposto, utilizando-se os
resultados anteriores.

- corte da pe¢a para medida de microdureza convencional
diretamente no filme metdlico.

- comparagdo e estudo estatistico dos valores obtidos através de
medidas convencionais e do modelo proposto.

- avaliagdo do comportamento dos materiais utilizados e da
influéncia da espessura dos mesmos.



-
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CAPITULO 2

FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1. Introducgéo

A crescente utilizagGo de revestimentos superficiais para a melhoria da
resiténcia a comosdo e/ou oxidagdo, desgaste, etc, provoca d«
necessidade do desenvolvimento de caracterizacdes mais precisas dos
mesmos. Uma grande variedade de ensaios mecdnicos e eiétricos vem
sendo utilizada para informacdes sobre as caracteristicas e propriedades
do revestimento superficial. Denfre os ensaios mecanicos disponiveis, os
testes de microdureza tém sido os mais amplamente utilizados e, em
consequUéncia, os mais citados e discutidos na literatura.

Apesar do extenso frabalho realizado neste campo durante os Ultimos
trinta anos, alguns problemas préticos que ocorem durante o processo
de medida de microdureza e andlise dos resultados ndo sdo ainda
compreendidos totalmente [1, 2).

Para se obter o valor “verdadeiro” de dureza de um filme (isto &, aquele
que é independente e ndo influenciado pelo substrato) é necessdrio que
a espessura do filme seja 10 vezes superior & profundidade da impressdo.
Isto para que a superficie do filme que sofre deformacao (logo abaixo do
indentador) ndo seja influenciada pela proximidade de interfaces ou
superficies livres [3, 4, 11].
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Esta condic@o € normalmente dificil de ser satisfeita quando se trabalha
com pegas revestidas para resisténcia ao desgaste, com espessuras na
faixa de 1-10 um. Isto implicaria em profundidades de impress@o na faixa
de 0,1-1 pm para se ter o valor “verdadeiro” de dureza, valores que estao
além da capacidade da maioria dos equipamentos de medida de
dureza comercializados.

Uma maneira de superar esta dificuldade seria realizar a leitura das
medidas exfremamente pequenas, através de um teste de ultra
microdureza. Knosita e colaboradores [6-7] projetaram um equipamento
capaz de aplicar cargas de até 1 mgf, que proporcionou resultados
satisfatorios para varios materiais.

Um meétodo alternativo de medida direta de dureza, considerando
baixos valores de impressdo, seria ponderar as confribuicdes dos valores
de dureza do filme e do substrato. Vdrios autores tentaram desenvolver
modelos a partir deste conceito, utilizando métodos empiricos e semi-
empiricos [3, 8, 9, 12].

Técnicas de andlise utilizando elementos finitos para determinacdo de
deformagdo plastica sob impressées em materiais revestidos também s@o
enconfradas na literatura [5, 7). Além disto, novos equipamentos que
permitam a medida de dureza durante a aplicagdo da carga [10, 11],
tém sido desenvolvidos.

Como fundamentos tedricos, discutiremos alguns modelos de medida de

dureza e logo a seguir, mais detalhadamente, o modelo de Jénsson e
Hogmark [8] no qual este frabalho estd embasado.
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2.2. Medida Dinamica de Microdureza :
Determinagéo durante aplicagao da carga

W. Weiler [10] desenvolveu um meétodo de determinagdes de
microdureza baseado na utiizagdo de um indentador Vickers
convencional acoplado a um dispositivo externo, capaz de efetuar
medidas durante a aplicagdo da carga (fig. 2.1.).

Figura 2.1. Equipamento H100 - Helmut Fisher Company - para medida
dinamica de microdureza [10]

Argumenta-se que as medidas convencionais de microdureza, ou seja,
efetuadas apds a retirada do indentador, provocam leituras de diagonais
menores que o valor “real”.

Durante a indentacdo sdo geradas tenses superficiais na pega e, apods
a remocdo da carga, as caracteristicas de deformagao plastica e
maodulo de elasticidade especificos do material determinam um grau de
“recuperacdo” do mesmo. Este fato pode ser melhor compreendido
observando-se a fig. 2.2.
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Figura 2.2. Representagéo esquematica de impressdes Vickers [10]
Linha 1 - Impressao residual
Linha 2 - Impressao “ficticia”
Linha 3 - Impressao durante a aplicagao da carga

A linha 1 representa o valor de impressdo tedrico definido pela expressdo
convencional de dureza Vickers, ou seja, o quociente da carga aplicada
pela drea da superficie da impress@o residual, apds a remog¢do do
indentador. Esta impressdo residual seria um negativo do formato do
indentador, o que normalmente ndo ocorre.

A linha 2 representa uma impressao “ficticia”, a partir da qual a dureza
Vickers & usualmente calculada, e leva em consideracdo a
“recuperag¢do” do material comentada anteriormente.

A linha 3 representa a impressGo durante a aplicagdo da carga, base
para o cdlculo da dureza Vickers sob carga (HVL), definida por :

. [N/mm?] (2.1)

L
HVES-p= 26,43 . D?
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L= carga aplicada (N)
= drea superficial da impressao (definida durante aplicagdo da
carga) (mmz2)
D= profundidade da impressdo (mm)

Os valores de HVL sdo computados por um dispositivo contido no
aparelho durante a aplicagdo da carga. As cargas sdo aplicadas
gradualmente produzindo valores comrespondentes de microdureza.

Afravés da utilizagdo de um programa especifico de computador,
obtém-se as comelagdes enfre carga, profundidade de impressdo e
microdureza, além de informagdes de propriedades mecdanicas do
material. Uma grande vantagem do equipamento é a eliminagao de
erros de leitura, além de diminuir o tempo do ensaio.

D. Dubiel [11] também aparece na literatura fazendo inspecdes de
microdureza a partir da utilizagdo deste equipamento.

2.3. Método empirico de medida de Microdureza :
Determinacgao grafica

Um modelo geométrico relativamente simples de medida de dureza foi
proposto por G. Forges e D. Degout [12], baseado no estudo de uma
fungdo para corregdo dos valores de medidas de diagonais.

A aplicagdo deste método permite a determinag¢do da microdureza
absoluta dos materiais e caracteriza a reagdo dos materiais quando
submetidos a indentagdo através de um coeficiente proposto.

Este método € baseado na relagdo empirica H'= f (d) :

, B
H'=H+ = (2.2)
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onde Hé o coeficiente linear e Ba inclinacdo da fungdo linear H'x d-;
H e d s@o os valores de microdureza e diagonal lidos, respectivamente.

O valor da inclinagdo B pode ser desdobrado em :
B=2/ H (2:3)
Onde [, é coeficiente de corregdo proposto.

O modelo foi verificado para ago, cobre e filmes de cromo duro e nitrito
de fitGnio sobre vdrios substratos, com resultados bastante satisfatérios
guando comparados a valores de medidas convencionais.

2.4. Métodos diretos de medida de microdureza :
Estudo das contribuigdes do substrato e do composto

Muitos autores tém se esforgado no sentido de deduzir expressdes ou
algoritmos que permitam calcular a dureza do filme a partir da dureza do
substrato e do composto (dureza medida no éonjunfo filme + substrato),
e da espessura do fime. Todas estas tentativas, em sua esséncia,
envolvem o estudo das confribuicées parciais da dureza do substrato e
do composto, e por esta razdo estdo agrupadas nesta seccdo.

BUckle [3] propds para um revestimento de espessura 7 e profundidade
de impressdo D, que a dureza do composto Hc € dada por :

ch H; +a(Hf_Hs) (2.4)
Onde Hs e H; sGo as durezas do substrato e do filme, respectivamente.

O par@metro « foi deduzido empiricamente, é independente do
material e varia levemente com a razdo D/t. Este par@metro pode ser
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considerado como um fator de ponderagdo, que determina quanto o
revestimento influencia no valor de dureza do composto.

BUckle frabalhou com espessuras entre 5 - 50 um de revestimentos duros
em substratos moles e medidas com profundidades de impressao
menores que 1/10 da espessura do fime.

Jonsson & Hogmark [8], baseados em um modelo geomeétrico (fig. 2.3)
propuseram a seguinte expressdo, a partir da lei da proporcionalidade :

A
HC=T*H,+

As

NG (2.5)

orde A; e As s@o as dreas do filme e substrato, respectivamente.

Rearranjando :
b (1Y -
He=H;+ 2C5-C? 5 (H, —H,) (2.6)

onde C é uma constante geométrica.

Pode-se notar que esta expressdo tem forma idéntica G expresdo 2.4,
onde « agora é dado pela expressdo enfre conchetes e é, de fato,

fungdo de t/D. Portanto, os 2 modelos sdo essencialmente idénticos,
sendo « descrito pela drea projetada pelo indentador.

22



//Flssurcs

Subs’rrcﬁo

Figura 2.3. Geometria utilizada por Jonsson & Hogmark [8]. A, e Ag
sao as areas do filme e substrato respectivamente dentro
da impressao que suportam a carga durante a indentagao.

Burnett e Page [9), utilizando a lei da proporcionalidade aplicada a
volumes, originalmente proposta por Sargent [2), deduziram a seguinte
expressao :

V. Vv
He= VSHS. +V'Hf (2:7)

Onde Vs e V; sdo os volumes de deformacdo do substrato e fime
respectivamente e V=Vs + V¢ (vide fig. 2.4).

Ao invés de utilizar as dreas projetadas como medida da confribuicdo

relativa para Hc utiizaram uma aproximagdo dos volumes de
deformag¢do abaixo do indentador, como mostra a fig. 2.4 [13].
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Figura 2.4. (a) Geometria utilizada por Burnett & Page [9]. Vi e Vg
sao os volumes de deformacao do filme e substrato
respectivamente.

(b) Modificagao de (a) para revestimentos mais moles que
o substrato.

Burnett e Rickerby [13, 14] testaram este modelo para nitreto de titanio
(TIN) e carbeto de ftitGnio e tungsténio (WTIC), depositados em vdrios
substratos metdlicos e ndo-metalicos, argumentando obter resultados
bastante satisfatorios. _

Como foi dito anteriormente, este trabalho foi baseado no modelo
desenvolvido por Jénsson e Hogmark, o qual iremos descrever agora
com maiores detalhes.

2.4.1. Modelo de Jonsson & Hogmark :
Descricao detalhada

A expressdo convencional de dureza Vickers (HV), adotada neste estudo,
é definida pela razdo entre a carga £, aplicada por uma pirdmide de
diamante de base quadrada sobre a peca, e a drea A, resultante da
impressdo.
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O valor de HV, expresso em termos da diagonal impressa ¢, seria dado
pelaeq. 1.1:

HY = 2L se;(a/2)

onde « = 136° (@ngulo interno entre as faces da pirdmide)

A profundidade da impressdo D, € obtida por :

p=-3 tga = 2 (2.8
o © 7 ©)

No caso de compostos revestimento - substrato, uma descricao analitica
das confribuicdes individuais de dureza iria exigir um conhecimento
profundo do comportamento elastico e plastico do substrato e do
revestimento: das caracteristicas da interface e atfrito entre o
revestimento e o indentador.

Além disto, a geometria do indentador piramidal implica em uma
deformagc@o bastante complexa. Algumas solugcdes tém sido
apresentadas apenas para materiais € geomedrias ideais [15, 16].

Para superar estas dificuldades, Jonsson e Hogmark apresentaram um
modelo com uma abordagem geométrica simples, baseada no
conceito de que a dureza representa a pressdo do indentador sobre a
4area de contato com a peca. O problema consiste em como distribuir as
contribuicdes do substrato e do revestimento para se chegar ao valor da
dureza composta do sistema revestimento / substrato.

Esta situacdo é bastante simplificada quando o fime é fino comparado a
profundidade da impressao (D/t alto).
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Observacdes em microscépio eletronico de varredura mostram que, pelo
menos para revestimentos em cromo, ocorrem fissuras nas bordas da
impressao (fig. 2.5). Isto permite que, durante o processo de indentagdo,
o revestimento na regido interna do indentador fransmita a carga
(pressdo superficial) diretamente ao substrato, onde essencialmente
ocorre a deformagdo pldastica.

Portanto, somente o revestimento intacto da parte externa das fissuras
pode influir na medida de Hc. (fig. 2.6)

De acordo com o exposto, podemos expressar o valor da dureza do
composto Hc como a média ponderada das durezas do filme e do
substrato :

A A
HC=7’H,+75H5 _ (2.5)

A fig. 2.7 mostra a distribuig&o das dreas do fime e do substrato (Ar e Ag),
de acordo com o modelo. Ar e As podem ser expressas em fungdo da
diagonal impressa ¢ ou da profundidade da impressdo O (d=7D) e da
espessura do fime / Para isto, consideram-se duas geometrias,
comrespondentes aos modelos 1 e 2 (fig. 2.8)
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Figura 2.5. Micrografias em microscopio Eletrénico de Varredura de

impressoes Vickers :
a) Filme de cromo sobre cobre - L=10 gf, d=8 um;

b) Filme de cromo sobre cobre - L=50 gf, d=27 um,;

c) Filme de TiN sobre ago de alta resisténcia a
tragao - L=300 gf, d=24 um [17]
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Figura 2.6. Secgao transversal de uma impressao em material
revestido [8]
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Figura 2.7. Projegoes horizontal (em cima) e vertical (em baixo) da
impressao [17]
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(a) (b)

Figura 2.8. Esquema da deformagao do filme na borda da impressao
[8].
(a) Modelo 1
(b) Modelo 2

No modelo 1, vdlido para substratos duros em relagdo a dureza do filme,
o filme se deforma plasticamente para se adaptar ao formato do
indentador. Neste caso, toda a deformagdo ocome dentro do volume
ABC (fig. 2.8 a) e é exercida pela resisténcia do filme H; atuando sobre a
area A. No interior da indentagdo, apenas a dureza do substrato é

fransmitida  através do filme. Partindo desta suposicGo, qualquer
aumento em dureza AH; , devido a presenga do filme, pode ser

estimado, a partir da eq. (2.5), da seguinte forma :
A
AH, =H. —H, =—Ai(H, ~H;)

A partir das figs. 2.7 e 2.8 (a) :

2

A [d T 2 [d ]
A =A-A.=|—=| -|=-2x| =—-|—=-2tsen 22° cos 22°
* ‘ (JE) V2 2 (2 “°°
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= 242 sen 22° cos 22° dt - 4sen? 22° cos® 22°

Conseglentemente :

1
d

A: g
P = 44/2 sen 22° cos 22°

(98

A partirda eq. 2.9 :

Ar_
A D

Onde Ci =sen2 220

Portanto :

2
~8sen?22° cos? 22° (lJ

(2.9)

(2.10)

(2.11)

(2.12)

(2.13)

No modelo 2, a geometria sugerida é para os casos de revestimentos
duros em substratos moles, em que supde-se que o filme se acomode ao
indentador pela formagdo de fissuras no interior da impressao,
provavelmente devido a um processo de fratura fragil. A deformagdo

ocorre dentro da regido AB'C (fig. 2.8 b)
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Portanto, o aumento de dureza AH> para o modelo 2 seria :
A
AH, =H. —H, =Tf(H,—H5)

A partir das figs. 2.7 e 2.8 (b) :

dY [d T d? [d T
A — —_— =— —_ —= = L . 0 0 -
f=A—-Ag [\5] 7 2x 5 > 2ttg 17 cos 22

=2J21g 11 cos 22° dt - 41g? 11° cos® 22° 1 (2.14)
ConsegUentemente :
Af o] 0 1 2 0 2 0 t
“t_4J21g 11° cos 22° —-81g? 11° cos® 22° | = (2.15)
A d d
(2.11) em (2.15) :
A et [1]
=2C,5-Clg (2.16)

onde C2=2sen2110°

Portanto :

t t 21
AH, = {2(::E = Cz{ﬁ] J(H, - H,) (2.17)
Resumindo, dada a espessura do filme # pode-se calcular a dureza do
filme H: diretamente apds lidas e calculadas as durezas do substrato e

composto Hs e He medidas a uma mesma profundidade de impressao
D (ou diagonal @), pela tfransformagdo das expressdes (2.13) ou (2.17) :
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(2.18)

Para checar a validade desta expressdo, Jénsson e Hogmark [8]
utilizaram pecas de cromo duro depositado em 4 tipos diferentes de
substrato : Aco para esfera de rolamento (650 HV), ago de alta resisténcia
e baixa liga (510 HV), ago inox (190 HV) e cobre (93 HV).

A tabela 2.1 a seguir mosira os resultados de dureza média do filme de
cromo (H) a partir dos modelos 1 e 2. O valor médio “real” de dureza do
flme de cromo testado & 1200 + 50 kgf mm-2.

Tabela 2.1. Dureza de um filme de cromo depositado por evaporagao
(espessura 1 um) [8]

Dureza do filme de Cromo

Substrato Modelo 1 Modelo 2
Aco para espera de rolamento 1170 (1630)
Aco de alta resisténcia / baixa liga 1460 (2350)
A¢O Inox (860) 1480
Cobre (700) 1250

A tabela acima justifica a utiizagdo de 2 modelos, o primeiro para
substratos relativamente duros e o segundo para substratos moles.

A maneira da deformacdo de um fime é determinada pela dureza do

substrato. Um substrato duro permite que o fime se deforme
plasticamente, enquanto que em um substrato mole o filme apresenta
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um comportamento fragil, com a formagdo de fissuras ao longo da
diagonal.

Jdnsson e Hogmark [8] também apresentaram estudos comparativos
entre os valores de H: preditos pelos modelos e os valores de A obtidos
experimentalmente (cortando a pega e medindo diretamente). Os
resultados estdo na fig. 2.9, onde :

(2.19)

A diferenga de dureza AH é obtida através das eqgs. 2.13 e 2.17,
plotando-se o fator geomeétrico (enfre chaves) destas equagoes.

Figura 2.9. Curvas experimentais e dos modelos para AH X [%

(a) ago para esferas de rolamento,

(b) ago de alta resisténcia e baixa liga,
(c) agoinox e

(d) cobre [8]
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Pode-se observar, na fig. 29, a maior proximidade enfre as curvas
experimentais e o modelo 1 para os casos (a) e (b) € o modelo 2 para os
casos (c) e (d), o que vem reafirmar as diferengas de aplicagdo dos
modelos.

Jdnsson e Hogmark também definram o valor minimo de espessura

como sendo 2000 A. Apesar de ndo haver nenhum limite tedrico, existe a
dificuldade de se determinar as diferengas Hc-Hs para filmes
extremmamente finos.

Vdrios outros autores utilizaram o modelo de Jonsson e Hogmark em seus
trabalhos. George, Dua e Agarwala [18] realizaram estudos em
revestimentc. de boro; Scaglione e Emiliani [19] em revestimentos de
Carbono amorfo hidrogenado (a - C:H). Ambos obtiveram resultados
bastante pertinentes e confiaveis quando comparados aos valores
experimentais.

Perante todo o exposto, podemos justificar a escolha deste modelo
como base de nosso estudo. E um modelo simples, pratico, ndo destrutivo
e, principalmente, com resultados bastante proximos aos experimentais.

Para este trabalho iremos testar um revestimento duro eletrodepositado,
o cromo, e um revestimento ductil, o niquel quimico. Realizaremos
também um estudo de espessuras de revestimento em ambos os casos,
que serd discutido nos capitulos a seguir.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1. Introducao

Neste trabalho foram utilizadas amostras de ago revestidas com varias
espessuras de cromo duro e niquel quimico. As amostras foram obtidas
através das técnicas que passamos a descrever.

3.2. Materiais
3.2.1. Corpos de prova utilizados

Utilizamos seis pecas de ago 1020 usinado como corpos de prova,
conforme a fig. 3.1. As pegas foram desenhadas de tal forma que, uma
vez revestidas, proporcionassem a formagdo de um filme uniforme, sem
“cantos vivos". As dimensdes foram projetadas para melhor adequagdo
ao equipamento de medida de dureza.

As pecas de ago sofreram um polimento mecanico com uma seqiéncia

de lixas 120, 220, 320, 400 e 400, seguido de polimento em feltro com
pasta de diamante para ferrosos com particulas de é um, 3 um e lum

[1]. Neste estagio a superficies das pegas apresentavam-se com brilho
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especular e prontas para serem efetuadas as leituras de microdureza, e
em seguida receberem os revestimentos de niquel quimico e cromo.

Figura 3.1. Pegas utilizadas como corpos de prova

3.2.2. Obtengao das amostras revestidas com cromo duro

A denominacdo cromo duro €& desnecessdria, pois todo cromo
elefrodepositado possui dureza elevada, oferecendo otima resisténcia
ao desgaste da camada. Esta dureza deve-se a sua esfrutura e ao
hidrogénio contido na camada [2].

De ccordo com seu potencial padrdo, o cromo € um metal ndo nobre
que deveria comportar-se como fero quanto & sua resisténcia &
corrosdo. Mas na pratica o inverso & observado, pois © cromo se passiva
superficialmente em meios pouco oxidantes, tornando-se muito nobre.
Sua Unica desvantagem é ndo ser soldavel [3].
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A solucdo convencional para elefrodeposicdo de cromo possui dois
constituintes : tridxido de cromo (CrOs), o qual combina-se com agua
para formar o dcido crémico (HCrO4). € o ion sulfato (SO4?) infroduzido
como dcido sulfirico. O oéxido de cromo € adicionado em
concentracdes de 150-600 g/L. A relagdo CrOs/SO4* deve ser mantida
em 100/1 [4]).

Para este trabalho esta relacdo foi respeitada, e o processo de
deposicdo ocorreu a temperatura de 50°C com corrente de 20 A/dm?
num banho com 300 g/L de CrOs e 1,7 ml/L de H28O4 (d=1,8 g/L).

A operacdo foi realizada nas instalagdes da empresa Super-Cromo Ltda,
Campinas - SP. O tanque de elefrodeposicao foi construido em ago
carbono revestido com PVC e os anodos utilizados foram de chumbo.

As amostras obtidas tiveram revestimentos com espessuras de 1,5 pm,
8,6 um e 23,4 um medidas afravés de microscopio optico com ocular
graduada.

3.2.3. Obtencgio das amostras revestidas com niquel quimico

O niquel depositado por redugdo com hipofosfito é uma liga niquel-
i4sforo, onde o Ultimo varia de 4 a 12 %, num deposito amorfo. Quando o
depésito contém no minimo 8 % de fosforo, possui boa resisténcia a
corrosdo, a oxidacdo e desgaste por atrito, e boa soldabilidade [5].

A solucdo de deposicdo contém um sal de nigquel e hipofosfito como
agente redutor. A reagdo pode ser descrita como :

NiSO: + 2NaH2POa + 2H20O =aly Ni + 2NaH:PO4 + Hz + H2SO:4
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O hidrogénio vai evoluindo no processo ao mesmo tempo em que o
hipofosfito vai sendo oxidado a fosfato. A reagdo sé acontece na
presenga de um catalisador. No caso, a prépria superficie age como
catalisador, de maneira que a reagdo continua autocalisada até a
espessura desejada [6, 7].

Para este trabalho, as pegas foram niqueladas pela empresa STG
Galvanoplastia, Campinas - SP pelo processo auto-catalitico descrito
acima. A solugdo utilizada foi de 30 g/L de cloreto de niquel e 20 g/L de
hipofosfito de sédio, além dos aditivos protegidos por patente. O pH do
banho foi fixado em 5 e a temperatura em 90°¢ C.

As amostras obtidas tiveram revestimentos com espessuras de 4,5 pm,
10,8 um e 11,4 uym medidas através de microscédpio dptico com ocular
graduada.

3.3. Equipamentos
3.3.1. Medidor de microdureza
O aparelho utiizado no ensaio foi o Medidor de Microdureza ZEISS,

modelo mhp 100, acoplado ao microscopio optico NEOPHOT 30 [8]
(fig. 3.2).
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Figura 3.2. Medidor de microdureza ZEISS mhp 100 acoplado ao
microscépio NEOPHOT 30

O equipamento possui os seguintes dispositivos :

(a) Penetrador
O ensaio é executado com um penetrador de diamante Vickers.
Possui a forma de uma pirdmide regular de base quadrada, com um
angulo de 136¢ entre as faces opostas (fig. 3.3).

(b) Aplicagdo da carga
A aplicacdo € perpendicular @ mesa de apoio para os Corpos de
prova. A maior cargd, em nosso Caso, é de 100 gf.
A forca de ensaio deve ser aplicada de modo uniforme e isenta de
choques. A velocidade de avango do pungdo de pressdo variou
entre 15-50 um/s, com um tempo total de acdo da forga entre
10-15 s. Existe uma escala de aplicagdo de carga, que possui uma
curva de calibrag@o com os valores corespondentes,
determinada antes do inicio do ensaio.
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Figura 3.3. Detalhe do penetrador de diamante Vickers

(c) Equipamento optico de medigdo
O equipamento éptico de medigdo (micrémetro) e suas escalas e
divisdes permitem medidas exiremamentes precisas. A escala possui
comprimento de 1mm, dividida em 100 partes, com erro de
graduagdo de 0,0001mm.
O intervalo de escala utilizado € determinado pela lente objetiva
aclopada ao aparelho.
No nosso caso utilizamos uma lente objetiva que permitiv um
aumento maximo de 1000 vezes.
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3.4. Procedimento experimental
3.4.1. Medida de microdureza do substrato

A primeira fase do experimento consistiv na medida da microdureza das
pegas de ago sem revestimento. Isto foi realizado apds o polimento das
mesmas, ja descrito no item 3.2.1 deste capitulo.

As medidas foram realizados nas seis pec¢as, 10 valores de diagonal
média (20 valores lidos) para cada carga. Foram aplicados sete valores
diferentes de carga : 5, 10, 20, 40, 65, 80 e 100df, totalizando 140 medidas

por pega.

3.4.2. Revestimento dos corpos de prova
As pecas ne 1, 2 e 3 foram revestidas com cromo elefrodepositado e as
pecas n= 4, 5 e 6 com niquel quimico, pelos processos descritos nos itens

3.22e323.

O tempo de deposicao foi controlado com o objetivo de se obter
diferentes espessuras de revestimento para cada pega.

3.4.3. Medida de microdureza do composto

Estas medidas foram realizadas da mesma maneira que para o substrato,
totalizando entdo 140 medidas por pega.

3.4.4. Medida de microdureza do filme

Estas medidas foram realizadas com o objetivo de compara-las
posteriormente aos resultados obtidos através do modelo em estudo.
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Para isto, foi necessdrio cortar a pe¢a para que as medidas fossem feitas
diretamente na sec¢do transversal do filme (fig. 3.4).

Figura 3.4. Pega com revestimento de cromo em corte transversal.
Espessura do filme = 23,4 um. Aumento 1000X

Neste caso as medidas foram feitas apenas nas pegas de maior
espessura de filme . Segundo a norma, a espessura da camada deve ser

1,5 vezes maior que o comprimento médio da diagonal da impressdo [9,
10].

Foram realizadas entdo, 140 medidas para cada uma das duas pegas.

Neste momento, efetuamos as medidas das espessuras das camadas,
checando a ndo coincidéncia com os valores previstos.
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3.4.5. Estudo estatistico dos resultados

Os valores de dureza do substrato (Hs) e do composto (Hc) medidos,
foram utilizados no cdlculo de dureza do filme (Hr) afravés da aplicacdo
do modelo de Jonsson e Hogmark [11], para serem, em seguida,
comparados aos valores “reais” , medidos na secgdo fransversal da

pega.

Estes dados foram tratados estatisticamente, usando um modelo de
regressao ndao-linear.

A regressdo ndo-linear pode ser utilizada para produzir estimativas dos
par@metros, por minimos quadrados, de um modelo ndo-linear. Tais
ajustes sdo mais complexos que ajustes para modelos lineares [12].

Vdrios métodos iterativos sdo utilizados. Dentre eles, o método de Gauss-
Newton € o mais conhecido, utilizando os residuos em regressdo nas
derivadas parciais do modelo, com relagdo aos parGmetros, até a
convergéncia das estimativas dos mesmos [13].

O procedimento NLIN do software SAS, “Statistical Analysis System” foi
uvtilizado para o ajuste do modelo, usando o método de Gauss-Newton
modificado.

Andlise semelhante foi feita para enconfrar uma constante, diferente das
propostas por Jonsson e Hogmark [11], que permitiu um ajuste melhor as

curvas de valores "reais" de dureza do fiime.

Todos estes resultados serdo apresentados e discutidos no capitulo 4, que
segue.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Consideragoes gerais

Conforme ja foi dito anteriormente, neste trabalho utilizamos pecas de
ago revestidas com cromo e niquel.

Estas pegas serdo citadas de acordo com os seus nimeros, e possuem as
seguintes caracteristicas :

PECA 1 2 3 4 5 6

Revestimento cromo cromo cromo niquel niquel niquel

Espessura da

camada 1.5 8.6 23,4 4,5 10,8 11,4
(em)

Para facilitar a apresentagdo dos resultados, cada figura terd um nimero
seguido de um indice que ird corresponder a uma peca.

Por exemplo, a fig. 4.1.) significa fig. 4.1 para a pega 1, fig. 4.1.2) significa
fig. 4.1 para a pega 2, e assim por diante.
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4.2. Apresentacéo dos resultados
4.2.1. Dureza do substrato e do composto filme-substrato

As figuras 4.1.1) a 4.1.¢ representam os resultados de dureza lidos
diretamente sobre o substrato e sobre o composto filme-substrato em
fungdo da diagonal meédia da indentag¢ao.

Em cada figura, cada grupo de 10 pontos coresponde a utilizacdo de
uma carga, sendo que cada valor de dureza foi calculado a partir da
media das duas diagonais medidas na indentagdo, segundo a expressdo
convencional 1.2. Nestes grupos foram utilizadas as cargas de 5gf, 10gf,
20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.

Pode-se observar nestes graficos uma maior uniformidade para os valores
de dureza do substrato, e maior dispersdo para os valores de dureza do
composto.

As figuras 4.2.1) a 4.2. representam os valores médios de dureza do
substrato e do composto filme-substrato em funcdo da diagonal média.

Estes valores médios foram calculados a partir da média das diagonais
de cada grupo de 10 pontos das figuras 4.1.;1) a 4.1.), comrespondentes a
cada um dos valores de carga citados acima.

Cada valor de diagonal media foi utilizado na expressdo convencional
de dureza (exp. 1.2) para o cdlculo da dureza média (do substrato e do
composto). Este método é estatisticamente mais significativo que a
simples meédia dos 10 valores de dureza para cada carga das figuras
4.1.0) a 4.1.).

As figuras 4.3.(1) a 4.3.i) representam curvas com o melhor qjuste para os

valores das figuras 4.2.1) a 4.2.¢). Nestes ajustes restringimos os intervalos
de diagonal entre 10 e 20 um.
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Figura 4.1.(1) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos

diretamente sobre a superficie com (0) e sem (%)

revestimento de cromo.
SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Cromo 1,5 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.1.(2) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos

diretamente sobre a superficie com ([J) e sem (%)
revestimento de cromo.

SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Cromo 8,6 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.1.(3) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos

diretamente sobre a superficie com ([0) e sem (%)
revestimento de cromo.

SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Cromo 23,4 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.1.(4) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos
diretamente sobre a superficie com ([0) e sem (%)
revestimento de niquel.

SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Niquel 4,5 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.1.(5) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos
diretamente sobre a superficie com ((0) e sem (%)

revestimento de niquel.
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Niquel 10,8 um
CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.1.6) Valores de dureza em fungao da diagonal média medidos
diretamente sobre a superficie com ([J) e sem (%)
revestimento de niquel.

SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Niquel 11,4 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.(1) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média
calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.(1)
(%) sem revestimento (O) com revestimento de cromo;
SUBSTRATO : Ago 1020.
REVESTIMENTO : Cromo 1,5 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.(2) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média

calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.(2

(%) sem revestimento (O0) com revestimento de cromo;
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Cromo 8,6 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.(3) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média

calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.(3)

(%) sem revestimento (O) com revestimento de cromo;
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Cromo 23,4 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.(4) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média

calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.(s)

(%) sem revestimento (O) com revestimento de niquel;
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Niquel 4,5 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.(5) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média

calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.(s)

(%) sem revestimento (O) com revestimento de niquel;
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Niquel 10,8 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.2.¢5) Valores médios de dureza em fungao da diagonal média

calculados a partir da média das diagonais de cada
grupo de 10 valores da figura 4.1.¢)

(%) sem revestimento (O) com revestimento de niquel;
SUBSTRATO : Ago 1020.

REVESTIMENTO : Niquel 11,4 um

CARGAS : 5gf, 10gf, 20gf, 40gf, 65gf, 80gf e 100gf.
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Figura 4.3.(1) Curva de dureza do composto e substrato em fungao da
diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.(1).

(%) substrato : Ago 1020
(O) composto com revestimento de cromo 1,5 um
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Figura 4.3.(2 Curva de dureza do composto e substrato em fungao da
diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.(2).

(%) substrato : Ago 1020
(0) composto com revestimento de cromo 8,6 um
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Figura 4.3.(3) Curva de dureza do composto e substrato em funcgao da

diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.(3).

(%) substrato : Ago 1020
(O) composto com revestimento de cromo 23,4 um
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Figura 4.3.(4) Curva de dureza do composto e substrato em fungao da
diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.(4).
(%) substrato : Ago 1020
(O) composto com revestimento de niquel 4,5 um
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Figura 4.3.(5) Curva de dureza do composto e substrato em fungéo da

diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.s5).

(%) substrato : Ago 1020
(O) composto com revestimento de niquel 10,8 um
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Figura 4.3.6) Curva de dureza do composto e substrato em fungao da

diagonal ajustada aos valores de dureza da fig. 4.2.(¢).
(%) substrato : Ago 1020
(0) composto com revestimento de niquel 11,4 um
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4.2.2. Dureza do filme na seccio transversal

As figuras 4.4.(a) e 4.4.(b) representam os resultados de dureza do filme,
lidos diretamente na sec¢cd@o fransversal da peca, para cromo e niquel
respectivamente.

Conforme ja comentado na secgdo 3.4.4 do capitulo 3, existem normas
que resfringem a espessura minima da camada para medida de
microdureza [1, 2).

Em nosso caso, as pegas revestidas foram cortadas, embutidas e depois
polidas. Medimos ent&o as espessuras das camadas e utilizamos a de
maior espessura para a realizagdo das medidas de diagonal.

Para as pegas em cromo, utilizamos a peca 3 (23,4 pm), que permitiv a
medida de valores de diagonal com cargas de até 409f. Para valores de
carga maiores, as bordas das indentagdes se aproximavam das bordas
do revestimento, conforme ilustra a fig. 4.5. Esta situacdo ndo é permitida
pela norma.

Para as pegas em niquel, utiizamos uma peca com revestimento de

24 pm, que também permitiu a medida de valores de diagonal apenas
com cargas de até 65gf.
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Figura 4.4.(a) Valores de dureza do filme em fungao da diagonal lidos

diretamente na secgao transversal de uma pega com
revestimento de cromo (espessura 23,4 um) de acordo

com a norma ASTM B 578-80 [1]
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Figura 4.4.(b) Valores de dureza do filme em fungao da diagonal lidos

diretamente na secgao transversal de uma pega com
revestimento de niquel (espessura 24 um) de acordo

com a norma ASTM B 578-80 [1]
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Figura 4.5. Indentagoes nao permitidas pela norma -
Pega em corte, revestimento de Niquel 24 um

As figuras 4.6.(a) e 4.6.(b) representam as curvas ajustadas aos valores das
figuras 4.4.(a) e 4.4(b). Para maior confiabilidade destes dados, os ajustes
foram realizados levando-se em consideragdo apenas os 3 primeiros
grupos de valores, corespondentes a valores baixos de carga (5gf, 10gf
e 20gf). Acima destes valores notamos uma influéncia forte do substrato,
o que provocaria uma redugdo ireal no valor da dureza do filme.
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Figura 4.6.(a) Curva de dureza do filme de cromo em fungao da
diagonal, ajustada aos valores da figura 4.4.(a)
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Figura 4.6.(b) Curva de dureza do filme de niquel em fungao da
diagonal, ajustada aos valores da figura 4.4.(b)
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4.2.3. Comparagdes do modelo de Jonsson e Hogmark [3]
aos valores reais de dureza do filme

As figuras 4.7.0) a 4.7.3) para o cromo e 4.7.4) a 4.7.¢) para o niquel,
apresentam as curvas de dureza do fime em fun¢doe da diagonal. Nelas
estdo contidas as curvas de valores reais, medidos na seccdo transversal
j@ mostradas nas figuras 4.6.(a) e 4.6(b). Aparecem também duas
curvas referentes ao modelo de Jénsson e Hogmark [3]
correspondendo a utilizagdo das constantes por eles propostas
(Ci = sen2 220, C, = 2senz 119),

Numa primei a1 comparagdo, podemos dizer que o modelo de Jénsson e
Hogmark [3] utiizando a constante C2 se adequa melhor & curva
relativa aos valores “reais” de dureza do filme de cromo (fig. 4.7.n) a
4.7.@). Porém para o revestimento de niquel (fig. 4.7.4) a 4.7.1¢), estas
curvas ‘reais" ficam equidistantes as curvas calculadas com as duas
constantes.

Devido a este fato, este trabalho propde a utiizagdo de constantes

diferentes, que permitam um melhor ajuste aos valores reais, que serdo
discutidos a seguirr.
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Figura4.7.¢1) Curvas de dureza do filme de cromo em fungao da
diagonal. Espessura do filme = 1,5 um
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Figura4.7.2 Curvas de dureza do filme de cromo em fungao da
diagonal. Espessura do filme = 8,6 um
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Figura4.7.i3 Curvas de dureza do filme de cromo em fungao da
diagonal. Espessura do filme = 23,4 um
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Curvas de dureza do filme de niquel em fungao da
diagonal. Espessura do filme = 4,5 um
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Figura4.7.5) Curvas de dureza do filme de niquel em funcao da

diagonal. Espessura do filme = 10,8 um

80



HV(kgffmm?)

PECA &
800
700 -
w &
o
600 -
» = —+
._“__Hw.
\—_‘—_—hﬁ——m
500 4 i
w00
10 1 12 13 14 15 16 17 18 18 20
d{pm}
Ao MOD. JH-C1
bace MOD. JH-C2
= REAL AJUSTADO |

Figura4.7.6) Curvas de dureza do filme de niquel em fungao da

diagonal. Espessura do filme = 11,4 um
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4.3. Discussao

As dispersdes observadas nos grupos de 10 valores das figuras 4.1.pn) a
4.1.¢) podem ser atribuidas a erros durante o processo de medicdo.

Existem vdrias fontes de erro nos testes de microdureza, que podem ser
mais amplamente categorizadas como erros de instrumento, medicdo e
do material.

Alguns destes itens produzem ermos sistemdticos, enquanto que outros
influenciam apenas os valores de dureza para cargas baixas, podendo
tanto aumentd-los quanto diminui-los. No nosso caso, podemos citar,
como principais fontes de erro [4]:

Erros do aparelho :

e Precisdo da carga

e Vibragoes

e Angulo de indentagdo

 Movimento lateral do indentador ou da amostra
e Tempo de indentagao

Erros de medigdo :

Cadalibragdo do aparelho

Poder de resolu¢do da lente objetiva

Erro do operador

Qualidade de imagem inadequada / iluminagado iregular

Erros do material :

¢ Quimica e microestrutura ndo uniforme
o Efeitos de orientagdo
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¢ Qualidade do polimento

Algumas dispersdes enfre os valores sdo inevitdveis, e o ero relativo
aumenta quanto menores forem as indentagdes. Isto & parte devido a
variagdes reais dos valores de dureza, por exemplo, enfre grdos de
diferentes crientagdo ou composicdo, mas a maior contribvicdo é da
limitagdo da precisdo de leitura das diagonais [5].

Por isso, na tentativa de minimizar estes erros, foram feitas 10 impressdes
para cada carga e realizadas as 20 leituras dos valores de diagonal.

A questado morfoldgica dos depésitos assume maior importancia na
discussdo dos erros quando observamos o aspecto imegular da superficie
do revestimento de cromo.

As figuras 4.8 e 4.9 mostram a granulagdo grosseira deste revestimento,
afravessada pelas frincas caracteristicas do material. A indentagdo no
cenfro da fig. 4.8. € cortada por uma destas trincas. Na fig. 4.9, o mesmo
pode ser observado. |

Por outro lado, o revestimento de niquel apresenta-se mais uniforme e
homogéneo na superficie (fig. 4.10 e 4.11).
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Figura 4.8. Superficie do revestimento de cromo (23,4 um) com

aumento de 1000X, mostrando as indentagoes provocadas
por uma carga de 65g. Medida da diagonal média = 10,3 um

Figura 4.9. Superficie do revestimento de cromo (8,6 um) com
aumento de 500X, mostrando as indentagoes provocadas
por uma carga de 100g. Medida da diagonal média=18 um
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Figura 4.10.

Superficie do revestimento de niquel (11,4 xm) com
aumento de 1000X, mostrando as indentagoes

provocadas por uma carga de 20g. Medida da diagonal
média= 7,8 um

Figura 4.11.

Superficie do revestimento de niquel (10,8 um) com
aumento de 1000X, mostrando as indentagoes

provocadas por uma carga de 100g. Medida da diagonal
média= 20 um
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Observando novamente as figuras 4.2.1) a 4.2. notamos que quanto
maiores os valores das cargas, maior a influéncia do substrato sobre os
valores de dureza do composto. Existe uma tendéncia de que estes
valores se aproximem dos valores de dureza do substrato, como seria de
se esperar.

Isto pode ser claramente observado para as pe¢as 1 da fig. 4.2.1) e 4 da
fig. 4.2.4), que possuem os revestimentos de menor espessura. Para as
oufras pegas, com revestimentos mais espessos, a deformag¢do causada
pelo indentador sofre menos influéncia do substrato. Portanto torna-se
evidente que a dureza do composto é bastante sensivel a variacées de
espessura do fiime.

Jonsson e Hogmark [3] observaram, em um estudo da relacdo de AL x d

(variagdo da carga com diagonal), que ocorre uma linearidade entre
estes parGmetros a partir do valor de diagonal 10 um.

Isto porque, a partir de 10 um observa-se o inicio da formag¢do de trincas
em torno da indentagdo (fig. 4.8 a 4.10). Isto indica uma mudang¢a no
mecanismo de deformag¢do (confrmada em estudos em microscopio
elefronico de varredura) e é exatamente nesta regido gue ocorre a
validade do modelo em estudo.

Por isto, para os ajustes das figuras 4.3.1) a 4.3.), eliminamos os valores de
diagonal abaixo de 10 um. Estes ajustes foram utilizados no modelo

representado pela equagdo 2.18, para os valores de dureza do substrato
e do composto. Para os valores de dureza do filme, utilizamos os ajustes
das figuras 4.6.(a) e 4.6.(b).

A partir destes ajustes, foram construidos os graficos de dureza em fungdo
da diagonal média ja apresentados através das figuras 4.7.n) a 4.7.) .

Pode-se notar que as curvas de dureza, medidas na secgdo transversal e
identificadas como “reais”, estdo sempre localizadas entre as curvas
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ajustadas pelo modelo de Jénsson e Hogmark [3] utiizando as

constantes 1 e 2 (JH-Ci e JH-C;). Exce¢do apenas para as pecas 1,
figura 4.7.n) onde isto acontece apenas para as diagonais até 20 um e

peca 3, figura 4.7.(3), onde o modelo JH-C: simplesmente n&o se aplica.

Este fato caracterizou c necessidade de determinar novas constanies
que se adaptassem aos casos aqui estudados.

Partindo novamente da equagdo 2.18, aplicamos o método iterativo de
Gauss-Newton [5], utilizando os residuos em regressdo nas derivadas
parciais do modelo com relagdo ao pardmetro (constante C). Esta

derivada seria :
1
-H —IC-2

- : 3 (4.1)
dc f 2 1. 3 T 4
4[5]° "4[5] C *(6] c

Os valores de constantes enconfrados através desta técnica estdo
apresentados na tabela 4.1, bem como os dngulos correspondentes.

Tabela 4.1. Constantes calculadas pelo modelo de Gauss-Newton

Espessura da
Peca camada Constante Angulo
(uem)

01 1.5 0.080131 1'1o33

CROMO 02 8.6 0.091882 1222
03 23.4 0.060476 10036"

04 4,5 0,106806 139 21°

NIQUEL 05 10,8 0,108954 130 30’
06 11,4 0.097733 120 44'
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Os valores desta tabela permitem estimar os valores médios para os
angulos relacionados na figura 2.8. Para o revestimento de cromo este
valor € 11° 21", e para o niquel 13° 12'. Estes valores s&o bem préximos ao
modelo de Jonsson e Hogmark para a constante 2 (Gngulo = 119), que
prevé a situagdo de revestimento duro sobre substrato mole, que é o
caso dos materiais utilizados neste trabalho.

Esta nova constante caracterza a reagdo do material quando
submetido a indentagdo, que pode ser explicada por possiveis
mudangas na forma de deformagdo do filme.

Com os novos valores de constante C é interessante observar como o
modelo prediz a influéncia do filme na dureza composta para vdrias
profundidades de indentagoes.

E conveniente construir um grafico da variagdo normalizada de dureza,
AH em fungdo da razdo D/t, profundidade de indentacdo pela

espessura do fiime, de acordo com a expressdo 2.19 :

AR = <—= (2.19)

Para isto, foram obtidas as figuras 4.12.01) a 4.12.).

Nestas figuras sdo apresentadas, para efeito de comparagdo, as curvas
obtidas através dos modelos JH-Ci, JH-C2, real qjustado e a curva
identificada como "melhor C", que se utiliza dos valores de constante
calculadas. Como se pode observar, existe uma aproximagdo muito boa
entre esta Ultima curva e o real ajustado, tanto para o caso do niquel
quanto para o cromo. Isto implica na possibilidade de utilizagdo industrial
do modelo com a nova constante, levando-se em consideragdo todas
as medidas preliminares.
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Figura 4.12.¢1) Curvas normalizadas de dureza do filme de cromo em
funcao de D/t. Espessura do filme = 1,5 um
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Figura 4.12.(2) Curvas normalizadas de dureza do filme de cromo em
fungao de D/t. Espessura do filme = 8,6 um
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Figura 4.12.3) Curvas normalizadas de dureza do filme de cromo em

fungao de D/t. Espessura do filme = 23,4 um
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CAPITULO 5

CONCLUSOES

O modelo utilizado neste frabalho, para medida de microdureza de um
revestimento metdlico diretamente sobre a superficie, pode ser utilizado
industriaimente sob determinadas condigoes.

A vantagem neste caso seria a possibilidade de inspegdo em 100% das
pecas revestidas na prépria linha de produgdo, num ensaio ndo
destrutivo.

Porém, a execugdo deste frabalho mostrou que a dispersao dos valores
de dureza do composto revestimento-substrato € muito grande. Isto
ocorre devido a vdrios problemas, como a morfologia e espessura do
filme, erros inerentes ao processo de leitura e medigdo.

Por isto, é praticamente inevitavel, para que este modelo seja aplicavel,
ensaios anteriores de padronizagcdo; onde as técnicas matematicas de
ajuste de curvas e determinagdo de novos parémetros caracteristicos
para cada caso sejam utilizadas.

Neste trabalho, a constante relativa ao modelo revestimento duro sobre

substrato mole, que prevé um dngulo de quebra na borda da
indentacdo de 119, teve que ser recalculada para os casos aqui

96



analisados. Isto evidenciou a maneira particular como cada revestimento
se comporta quando submetido & pressdo da indentagdo.

Portanto, uma vez definidos os limites de aplicagdo do modelo, ele pode
ser utilizado continuamente em linhas de produgdo.
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