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RESUMO

O atual interesse cientifico e comercial no desenvolvimento de materiais que apresentam
melhores propriedades fisicas tem impulsionado uma demanda préatica sobre o
desempenho mecanico de componentes industriais, com um crescente interesse em suas
propriedades mecanicas, especialmente a dureza e o modulo de elasticidade. As medidas
dessas propriedades mecanicas sao determinadas pela técnica de nanoindentagdo
instrumentada com o método de Oliver e Pharr, o mais difundido da atualidade. Os
resultados das medidas podem ser influenciados por erros sistematicos ou por erros
aleatdrios, oriundos das amostras, do equipamento ¢ do ambiente. Foram escolhidos os
seguintes materiais para simular os erros: silica como amostra de referéncia, o vidro lixado
para avaliar a rugosidade, o policarbonato para avaliar a recuperacdo elastica lateral e o
grafite submetido a cargas distintas para estudar a influéncia das trincas e fratura na
superficie. O objetivo deste trabalho ¢ investigar e estabelecer uma expressdo analitica
experimental da propagag¢ao dos erros nos resultados das medidas do modulo de
elasticidade reduzido e de dureza. A expressdo analitica desenvolvida para esse problema
¢ fundamentada na teoria de erros. Sua aplicagdo com espécimes selecionados com
caracteristicas de erros na superficie como rugosidade, recuperacdo eléstica lateral e
fratura demonstrou resultados satisfatorios na simulacdo dos erros. A metodologia
descrita pelo modelo analitico estabeleceu para o vidro lixado indicativo no fator area de
contato. Com o policarbonato mostrou a subestimacdo da dureza e do modulo de
elasticidade. Com o grafite apresentou indicativo de fratura na superficie. A capacidade
do modelo estabelece um grau de qualidade quando comparado a uma amostra de
referéncia indicando a compatibilidade do material ser avaliado pela técnica de
nanoindentac¢ao instrumentada com o método de Oliver ¢ Pharr.

Palavras-chave: Nanoindentacao instrumentada. Método de Oliver e Pharr. Teoria dos
erros aplicada. Mdédulo de Elasticidade. Dureza.



ABSTRACT

Current scientific and commercial interest in the development of materials having
improved physical properties is a practical demand driven the mechanical performance of
industrial components with a growing interest in their mechanical properties, especially
the hardness and modulus of elasticity. The mechanical properties of these measures are
determined by instrumented nanoindentation technique with the more widespread today
Oliver and Pharr method. Measurement results can be influenced by systematic errors or
random, coming from the samples, equipment and environmental errors. The following
materials were chosen to simulate errors silica as the reference sample, to evaluate the
surface roughness sanded glass, polycarbonate for evaluating the elastic recovery and the
side graphite subjected to different loads to study the influence of surface cracks and
fractures. The objective of this work is to investigate and establish an experimental
analytical expression of the propagation of errors in the results of measurements of the
reduced elasticity modulus and hardness. The analytical expression for this problem is
developed based on the theory of errors. Its application with selected specimens with
characteristics of errors in surface roughness and lateral elastic recovery and fracture
demonstrated satisfactory results in simulation errors. The methodology described by the
analytical model established for the sanded glass indicative factor in the area of contact.
With the polycarbonate showed underestimation of the hardness and modulus of elasticity.
With graphite presented indicative of fracture surface. The ability of the model establishes
a level of quality compared to a reference sample indicate suitability of the material to be
measured by the nanoindentation technique instrumented to the method of Oliver & Pharr.

Key words: instrumented Nanoindentation. Method of Oliver and Pharr. Theory of
enforced errors. Module of Elasticity. Hardness.
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vy . coeficiente de correlagdo entre duas varidveis [mencionada explicitamente em uso]

R : raio da ponta esférica

R’ : coeficiente de explicagdo ou determinagdo entre as duas variaveis
R, : rugosidade aritmética

R, : rugosidade quadratica

R, : desvio padrio da rugosidade aritmética

S, : desvio padrdo com fator de corre¢do de tamanho da varidvel X

2 A ~ .,
S8 : varidncia com fator de corre¢do de tamanho da varidvel X

S : rigidez elastica do contato

t: tempo
t(a,p): distribuido de probabilidade t de Student
: melhor valor da variavel X ou média estimada

: variavel auxiliar

: semiangulo por norma da ponta Berkovich [mencionada explicitamente em uso]

R R T

: nivel de significancia

By : erro sistematico associado a variavel X

By % : erro sistematico relativo associado a variavel X

IBE, % : erro sistematico relativo identificado para o modulo de elasticidade reduzido
IBE, : erro sistematico identificado para o médulo de elasticidade reduzido
By, % : erro sistematico relativo identificado para a dureza

B, : erro sistematico identificado para a dureza

[ : fator de corre¢do da geometria do indentador por King

F(n) : fungdo gama da variavel n

gg(n) : pardmetro do erro estatistico em fun¢do do tamanho da amostra
O : erro total da varidvel X

0, : residuo

11



0% : erro relativo

& : fator de intercepgdo que depende da geometria do indentador

& : deformacgdo sofrida pelo material [mencionada explicitamente em uso]
& @ erro aleatorio ou erro estatistico da varidvel X
M, : o valor verdadeiro da variavel X

O : tensdo exercida [mencionada explicitamente em uso]

0,,0,,0,"": desvio padrdo para a variavel indicada

2 2 2 A ., ..
0,,0,,0_, :variancia para a variavel indicada
0,,0,,0,,"": covariancia entre as variaveis indicadas

;(2 (0[,(0): distribui¢do de probabilidade Chi-quadrado de Fischer
2’ : matriz de covariincias

Gy - coeficiente de variagdo para a variavel X (erro relativo)

V : razdo de Poisson do material

V. :razdo de Poisson do indentador

: grau de liberdade [mencionada explicitamente em uso]
: semiangulo (combinagdo entre indentador e a impressédo residual)
: semidngulo apical

: angulo auxiliar

S D 8 ©

COV(X, Y): operador covariancia entre as varidveis X e Y
E(X) ,u(X) : operador esperanca matematica da variavel X
2 a .,

Var(X) Lo (X) : operador varidncia da variavel X
u() : operador esperanca da variavel genérica
2 a ., (.
o () : operador varidncia da variavel genérica
g() : operador coeficiente de variagao da variavel genérica
7, () : operador coeficiente de assimetria da variavel genérica

7, () : operador coeficiente de curtose da varidvel genérica

#n: namero n ou quantidade n
o0 : simbolo de designacdo de tendéncia ao infinito

>>: simbolo de muito maior

I

: simbolo de aproximadamente igual

def
ou = :igual por definig¢do

e~
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos 20 anos, os pesquisadores tém estado cada vez mais interessados nas
propriedades mecanicas e tribologicas de volumes cada vez menores. O uso de filmes
finos usados para melhorar a resisténcia ao desgaste tém estimulado estudos sobre o

modulo de elasticidade E e a dureza H destes materiais.

O modulo de elasticidade ¢ a medida de rigidez elastica do material. A dureza ¢
um teste empirico para comparar a resisténcia do material a deformacdo plastica. O
modulo de elasticidade reduzido ¢ estabelecido sem considerar o coeficiente de Poisson
do material testado, ¢ usado pela praticidade. As unidades de medidas para a dureza,

modulo de elasticidade e mddulo de elasticidade reduzido estdo em GPa.

O moédulo de elasticidade e a dureza podem ser determinados utilizando o método
de Oliver e Pharr, apresentado em (1992) [1] e atualizado em (2004) [2]. Através da
deteccdo da profundidade de penetragdo de uma ponta dura em um material em escala
nanomeétrica € por microcargas, o método baseia-se na defini¢do da profundidade de
contato estimada por meio do registro da curva de descarregamento da técnica de

indentagao instrumentada.

A técnica de nanoindentacao instrumentada ¢ assim denominada devido a resolucao
do deslocamento estar em escala nanométrica. Se trata de um procedimento consolidado
para a determinagdao do mddulo de elasticidade e da dureza, que atualmente, também ¢ o

de maior interesse em pesquisa pela simplicidade e rapidez.

A incerteza de medi¢do da dureza e do modulo elasticidade reduzido ¢ causada por
perturbacdes na técnica de nanoindentagdo instrumentada e ou pela precisdo de medi¢ao

do método de Oliver e Pharr.

O objetivo geral do trabalho ¢ investigar a propagacdo de erros nas defini¢des de
modulo de elasticidade reduzido e de dureza, e apresentar uma expressdo analitica
experimental para os estimadores do intervalo para o médulo de elasticidade reduzido e

da dureza.
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Tem-se como objetivos especificos:
a) Estabelecer modelos analiticos baseados na teoria da propagacdo de erros;
b) Validar os modelos analiticos através da confrontagao com dados experimentais;

c) Simular o erro experimental para diferentes situacdes de erros sistematicos.

A motivacdo do trabalho consiste em que nenhuma medida experimental ¢
perfeita, pelo contrario, a medi¢cdo de qualquer varidvel contém imprecisdes em algum
grau. Assim, da-se a importancia de estabelecer um modelo analitico para compreender
as fontes potenciais e magnitudes de erros que podem influenciar as medi¢des, em especial
o modulo de elasticidade reduzido e a dureza calculados pela técnica de nanoindentagdo

instrumentada com o método de Oliver e Pharr.

A originalidade deste trabalho ¢ estabelecida por até entdo nao existir outro que
considere a dependéncia conjunta entre as varidveis influentes que estabelecem a
determinacao da dureza e do modulo de elasticidade. As variaveis denominadas influentes

sdo: carga maxima, area de contato projetada na superficie e rigidez elastica do contato.

A contribuicdo do modelo analitico proposto ou metodologia para determinar a
propagacdo dos erros € estabelecer uma avaliacdo particular da variagdo de cada varidvel

influente na determinac¢do da dureza e do médulo de elasticidade reduzido.

O modelo analitico usa os resultados da técnica de nanoindentagdo instrumentada,
e pelo reprocessamento das cargas e deslocamentos sdo determinados a dureza e o mdédulo

de elasticidade reduzido, pelo conjunto de variaveis influentes adquiridos.

A metodologia convencional usa os resultados da técnica de nanoindentacgao
instrumentada em que os dados sdo interpretados pelo método de Oliver Pharr
apresentando uma dureza e um mdédulo de elasticidade por indentagao, caracterizados pela

média e desvio padrao ao final do processo.

Entdo, o avanco do conhecimento, dado pela metodologia proposta ¢ de comparar
a metodologia convencional e estabelecer um grau de qualidade na compatibilidade dos
dados do material testado, através da avaliacdo dos efeitos particulares de cada varidvel

influente, para a determinagao da dureza e do mddulo de elasticidade reduzido.
Os conceitos e aplicacdo da técnica de nanoindentagdo instrumentada e do método

de Oliver e Pharr [1,2] como se apresenta no sitio da Web of Science [3], sao estudados e

discutidos em varios artigos cientificos publicados em peridodicos de relevancia
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internacional, como também em revisdes de literatura de varias dissertagdes ¢ teses,

demonstrando-se entdo, a sua devida importéncia.

Os erros associados estdo vinculados a técnica de nanoindenta¢do instrumentada e
causam perturbagdes nas medidas. Fatores que afetam direta ou indiretamente, de forma
significativa o teste, resumidamente sao [4,5,6]:

a) Preparagdo da amostra;

b) Calibragdo do instrumento;

c¢) Profundidade inicial do indentador (ponta ou penetrador);

d) Flutuagdo térmica,;

e) Efeito do tamanho da indentacao;

f) Andlise da impressao residual;

g) Geometria da ponta do indentador;

h) Empilhamento lateral do contato entre o indentador e a superficie;

1) Recuperacao elastica lateral do contato entre o indentador e a superficie;

J) Rugosidade da superficie;

k) Fratura.

A precisao das medidas determinadas pelo método de Oliver e Pharr, bem como
evidenciar a propagagdo dos erros no modulo de elasticidade reduzido e na dureza sdo
explorados pela Teoria dos Erros [7]. Os itens de interesse neste trabalho sobre
propagacao de erros sao sobre:

a) O mddulo de elasticidade reduzido em fung¢do da rigidez elastica do contato e da
area de contato projetada na superficie £, =E (S, AC);

b) A dureza em funcdo da carga méaxima e da area de contato projetada na
superficie H=H(P,,,A,);

c) A area de contato projetada na superficie em funcao da profundidade de contato
A =4.(h).

Para simular erros foram escolhidos os seguintes materiais: silica como amostra de

referéncia, o vidro lixado para avaliar a rugosidade, o policarbonato para avaliar a

recuperacao elastica lateral e o grafite considerado em duas cargas para avaliar a fratura.

O documento esta dividido em cinco capitulos para os assuntos indicados. O
trabalho de tese ¢ essencialmente composto de um capitulo de revisdo da literatura, um

capitulo para a metodologia, um para os resultados e discussdo, e, um ultimo para
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conclusdo e sugestdes para trabalhos futuros. E ainda, quatro apéndices, a saber: da
determinacdo do diferencial, da dedug¢do das formulas de propagacdo de erros, das
caracteristicas técnicas de indentadores e sobre os parametros caracteristicos e suas

propriedades. Também um anexo contendo os dados do estudo organizados em tabelas.

No Capitulo 2 ¢ apresentada uma revisao da literatura de conceitos fundamentais,
de modo a preparar uma base tedrica para uma melhor compreensao dos estudos realizados
no presente trabalho. Os conceitos que englobam este capitulo sdo: teoria dos erros,
indentac¢do instrumentada, area de contato projetada na superficie do material, método de
Oliver e Pharr, médulo de elasticidade reduzido, dureza e erros associados a indentacao

instrumentada.

A Figura 1 apresenta um esquema de inter-relacionamento entre os assuntos que

sao reapresentados resumidamente para formalizar os estudos de revisao.

Erros Associados

Técnica de
Nanoindentagao
Instrumentada

Modulo de Elasticidade
Reduzido

Método de Oliver e Pharr

Teoria dos Erros

Figura 1 — Esquema de inter-relacionamento dos topicos estudados.

Fonte: Krupechacke (2014).
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A Figura 1 ¢ um esquema que contextualiza a incerteza de medi¢ao da dureza e o
modulo de elasticidade reduzido determinados por nanoindentacdo instrumentada. A
técnica ¢ combinada com o método para determinar o modulo de elasticidade reduzido e
a dureza. As perturbacdes na técnica influenciam a interpretacdo do meétodo e sao
indicados pelos erros associados. A incerteza de medicdo do método ¢ explorada pela

teoria de erros.

No Capitulo 3 apresenta-se a metodologia da pesquisa com o modelo matematico
os testes de nanoindentagdo instrumentada e associados na caracterizacdo mecanica € no

procedimento experimental de preparagao e analise das amostras estudadas.

No Capitulo 4, dos resultados e discussdo do trabalho, onde se demonstra as
expressoes analiticas obtidas, a comparagdo dos resultados analiticos com os

experimentais do estudo realizado.
Finalmente, o Capitulo 5, o da conclusao e sugestao para trabalhos futuros.

O trabalho ¢ encerrado com quatro apéndices e um anexo.



2 REVISAO DA LITERATURA

Este capitulo tem como objetivo fornecer elementos para compreensdo dos
capitulos subsequentes. Para tal finalidade, os seguintes conceitos relevantes ao trabalho
foram abordados e revisitados: a teoria dos erros, a técnica de nanoindentagao
instrumentada, a drea de contato projetada na superficie do material, o método de Oliver
e Pharr, o médulo de elasticidade reduzido, a dureza ¢ os erros associados a indentagao

na medicdo dos mesmos.

Alguns conceitos matematicos foram expostos e detalhados para justificar o

proposito de pesquisa e inovagdo do trabalho.

2.1 TEORIA DOS ERROS

Quando se relata o resultado de medi¢cdo de uma grandeza fisica deve-se sempre
dar alguma indicacdo quantitativa da qualidade do resultado, de forma que aqueles que o
utilizam possam avaliar sua confiabilidade. Sem essa indica¢do, resultados de medigdo
ndao podem ser comparados, seja entre eles mesmos ou com valores de referéncia
fornecidos numa especificagio ou numa norma. E, portanto, necessario que exista um
procedimento que seja de pronta aplicacdo, facil compreensdo e ampla aceitagdo para
caracterizar a qualidade de um resultado de uma medicao, isto é, para avaliar e expressar

sua incerteza. [8]

O conceito de incerteza como um atributo quantificavel é relativamente novo na
historia da medigao, embora erro e analise de erro tenham sido, hd muito, uma parte da
pratica da ciéncia da medi¢do ou metrologia. E agora amplamente reconhecido que,
quando todos os componentes de erro conhecidos ou presumidos tenham sido avaliados e
as corre¢des adequadas tenham sido aplicadas, ainda permanece uma incerteza sobre quao
correto ¢ o resultado declarado, isto ¢, uma duvida acerca de quao corretamente o

resultado da medicao representa o valor da grandeza que esta sendo medida. [8]
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2.1.1 Erros e conceitos associados

Os conceitos e defini¢des apresentados a seguir foram sintetizados e estdo baseados

nas referéncias [7,9]:

A medicao ¢ o conjunto de operagdes que tém por objetivo determinar o valor

verdadeiro de uma grandeza.
Denomina-se de erro ao afastamento entre o valor “verdadeiro” (ou esperado) E,
de uma grandeza e um valor observado O, desta mesma grandeza. Como normalmente o

valor verdadeiro de uma grandeza ndao ¢ conhecido consequentemente o erro ¢

desconhecido.
O residuo ¢, ¢ a diferenca entre um valor observado [ O, : experimental] e o valor

esperado [ E, : tedrico] de uma grandeza, ou seja [10]:

5,=0-F, (1)

1 1 1

O valor mais provavel de uma grandeza ¢ o valor resultante de algum tratamento
matematico das observagdes que se realizaram. O valor médio de um conjunto de
observagdes ¢, normalmente, um exemplo de um valor mais provavel e ¢ possivel
demonstrar que a média aritmética de um conjunto de observagdes ¢ um estimador

consistente do seu valor verdadeiro [9].

A acuracia ¢ a propriedade de uma grandeza fisica que foi obtida por processos ou
por instrumentos isentos de erros. Consiste na repeticdo da avaliacdo, e ¢ uma medida da
correlacdo entre o valor estimado e os valores das fontes de informacgao, ou seja, mede o

quanto a estimativa obtida estd relacionada com o verdadeiro valor do parametro.
A exatidao ¢ a conformidade com o valor real.

A precisdo ¢ o grau de variagdo de resultados de uma medi¢do. A precisdo tem
como base o desvio padrdo de uma série de repeticdes da mesma andlise. O desvio padrao

amostral ¢ a quantidade utilizada para expressar a precisao de um grupo de medidas.

O desvio padrao experimental da média aritmética ou média de uma série de
observagdes ndo ¢ o erro aleatério da média, embora ele assim seja designado em algumas
publicacdes. Ele ¢, em vez disso, uma medida da incerteza da média devida a efeitos

aleatorios. O valor exato do erro na média, que se originam destes efeitos, ndo ¢ conhecido

8].
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A precisio requerida ¢ o grau de variagdo de resultados de uma medigdo, baseados
em uma amostra. O erro padrdo associado em termos da teoria das probabilidades ¢ a
quantidade utilizada para expressar a precisdo requerida ou intervalo de confianca de um

grupo de medidas.

O intervalo estatistico de abrangéncia ¢ o intervalo sobre o qual se pode dizer
que contém, com um dado nivel de confianca, pelo menos uma proporcao especificada da
populagao.

A Figura 2 sintetiza esquematicamente os conceitos associados a teoria dos erros.
A acuracia ¢ representada pela interseccdo entre os eixos horizontal e vertical. As
circunferéncias grande e pequena representam a tolerancia e a precisdo respectivamente.
Em (a) tem-se a situagao ideal para exatidao; em (b) os resultados sao precisos e exatos;
em (¢) os resultados sao exatos porque em média estdo proximos do valor verdadeiro, mas
ndo sdo precisos pela dispersdo. Em (d) os resultados sdo precisos porque estdo proximos
entre si, mas ndo sdo exatos porque estdo distantes do valor verdadeiro. Em (e) nem

precisos nem exatos ¢ em (f) os resultados fora da faixa de tolerancia (precisdo requerida).

(a) (b) ©

D
W U

N

g
N

N

Figura 2 — Esquema para os conceitos de acuricia, exatiddo, precisdo.

Fonte: Adaptado e ampliado de Vuolo [7].
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2.1.2 Tipos de erros experimentais

Indicando por x, o valor verdadeiro E, (esperado: média da populagdo — em geral

desconhecida) e por X o melhor valor O, (observado: estimativa da média da populacao

tomando como base a média de amostras), o erro ou erro total (também considerado

desconhecido) ¢ definido por [7,10]:

5, =X-u, @)

O melhor valor e a respectiva incerteza s6 podem ser obtidos e interpretados em

termos de probabilidades. Na pratica se trata da precisao requerida [7,10].
O erro total 6, de uma medida experimental, definido como a diferenca entre o
valor real e o valor medido ¢ composto por dois componentes: erro aleatoério &, e erro

sistematico S, [7]:

5){ :gX+IBX 3)

O erro aleatorio &, (ou estatistico aleatorio ou erro de precisdo) resulta de

variagdes aleatérias no resultado da medicdo, devido a fatores que ndo podem ser
controlados. Geralmente o erro estatistico ndo ¢ eliminado, porém pode ser reduzido
[7,9,10].

O erro sistematico, a média que resultaria de um nimero infinito de medi¢des do
mesmo mensurando, efetuadas sob condi¢des de repetitividade menos o valor verdadeiro

do mensurando [8]. Conforme a Equacéio 2.
O erro sistematico 3, (ou erro viés também conhecido como o erro corrigido) ¢

o componente fixo do erro total. As fontes de erro viés geralmente consistem daqueles

devido a calibragdo de instrumentos, aquisicdo de dados e reducao de dados [7].

As principais categorizagdes e causas associadas dos erros sistematicos sao:

a) Erro sistematico instrumental é o erro que resulta da calibracdo do instrumento
de medigao;

b) Erro sistematico ambiental ¢ o erro devido a efeitos do ambiente sobre a

experiéncia;
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c) Erro sistemdatico observacional ¢ um erro devido a pequenas falhas de
procedimento ou limitagdes do proprio observador;

d) Erro sistematico tedrico ¢ o erro que resulta do uso de féormulas tedricas
aproximadas para obteng¢ao dos resultados;

e) Erro sistematico residual de qualquer tipo, que ndo podem ser reduzidos a um
valor baixo ou ndo ¢ possivel fazer corregoes.

A Figura 3 detalha as distribui¢des de erro sistematico e aleatorio. Na ilustragdo

(a) € possivel verificar que o erro total 6, € composto pela associagdo dos erros
sistematico S, e aleatorio ¢, . Quando o valor verdadeiro € a esperanga matematica o
erro sistematico S, ¢ nulo como na ilustragdo (b). Para a composi¢do de varidveis X, é

comum expressar com a notagdo &, =¢&, € 0, =0,.

o T ® -
5, &, AN
f(‘) 15: - f(x)‘ 1

&1 &
X, B X X
X
p. X Verdadeiro
Py #0568, =, +f Py=0—>0,=¢,

Figura 3 — Esquema da distribui¢do do erro sistematico (a) e a da distribui¢@o do erro aleatdrio (b).

Fonte: Adaptada de Vuolo [7].

O erro absoluto é definido como:

6] =[X - a2, )

O erro relativo ¢ definido por:

0] X -]
|IUX| |:UX|

5, %= (5)
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E o erro de medic¢do dividido por um valor verdadeiro do mensurando [8].
Em geral, 6,% ¢ estimado [7].

Se 0, =0, entdo 6,% =¢, assume a caracterizagdo do coeficiente de variagao.

2.1.3 Objetivos da Teoria de Erros

Uma grandeza experimental deve ser determinada a partir de medigdes e os

resultados sdo uma aproximacgao para o valor verdadeiro da grandeza.

Os objetivos da Teoria de Erros consistem em determinar o melhor valor possivel
para a grandeza oriundo das medi¢gdes e em determinar quanto o melhor valor obtido pode
ser diferente do valor verdadeiro [7,10].

A finalidade da propagacdo de erros consiste em:

a) Quantificar a precisao dos resultados;

b) Identificar a principal fonte de erro e sugerir melhorias;

- Se s, > o, , adota-se o desvio padrdo o, ;
- Se s, > 0,, os valores sdo irreais [7];

c¢) Justificar o desvio padrao observado;

-Se 0< |Ol. —El.| <s, = indicativo de erro aleatorio;
- Se |Ol. —El.| > s, = indicativo de erro sistematico [10].

O desvio padrao pode assumir valores positivos ou negativos, pois trata-se da raiz
quadrada de uma média quadratica, implicando entdo que o erro por definicdo ¢ a
diferenca entre os valores observados e esperados ¢ estabelecida em valor absoluto. O

significado do desvio padrdo ¢ que ele indica o erro em uma unica observagao.

Da finalidade da propagacdo de erros pode-se esclarecer que a principal fonte de
erro ¢ atenuada quando o desvio padrdo da amostra tende a um valor préoximo ao desvio
padrao populacional, isto €, uma aproximagdo requerida, pode-se assumir que o desvio
padrao ¢ principal fonte de erro (erro aleatorio). Quando os valores sao dispares, o desvio
padrao da amostra ¢ de uma ordem de grandeza maior que o da populacdo, implicando em

resultados irreais, possivel indicativo de erro sistematico associado.
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2.1.4 Incerteza e conceitos associados

A incerteza ¢ a falta de conhecimento a priori do resultado de uma medi¢ao ou do

efeito de uma condicao.
A incerteza padrao do resultado de uma medicdo expressa por um desvio padrao.

Esta ¢ a maneira mais usada atualmente. Incerteza padrdo ¢ definida como o desvio

padrao da distribuicdo de erros [7].

A incerteza padriao combinada ¢ a incerteza-padrdo do resultado de uma
medicdo, quando este resultado ¢ obtido pela combinagdo de varias outras grandezas ¢
igual a raiz quadrada da soma de termos, que sdo constituidos pelas varidncias e
covariancias destas outras grandezas, ponderadas de acordo com o quanto o resultado da

medicao varia com mudancgas destas grandezas.

A incerteza expandida ¢ a quantidade que define um intervalo em torno do
resultado de uma medi¢do, com o qual se espera abranger uma grande fracdo da

distribui¢ao dos valores que podem ser razoavelmente atribuidos ao mensurando.

O fator de abrangéncia k£, ¢ um fator numérico utilizado como um multiplicador

da incerteza-padrao combinada, de modo, a obter uma incerteza expandida.

2.1.5 Classificagdo dos componentes de incerteza

O propdsito da classificagdao Tipo A e Tipo B ¢ indicar as duas maneiras diferentes
de avaliar os componentes da incerteza e serve apenas para discussao; a classificacdo ndo
se propoe a indicar que haja qualquer diferenca na natureza dos componentes resultantes
dos dois tipos de avaliacdo. Ambos os tipos de avaliagdo sdo baseados em distribui¢des
de probabilidade e os componentes das incertezas resultantes de cada tipo sdo

quantificados por variancias ou desvios padrao [8].

A avaliagdo do Tipo A da incerteza padrao ¢ baseada em qualquer método valido
para o tratamento estatistico dos dados. Por exemplo: o cdlculo do desvio padrdo da média
de uma série de observacoes independentes, utilizando o método dos minimos quadrados
para ajustar uma curva aos dados, a fim de estimar os parametros da curva e os seus
desvios padrdo, e realizar uma andlise de variancia (ANOVA) a fim de identificar e

quantificar os efeitos aleatérios em determinados tipos de medidas [7].
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A avaliacdo do Tipo B da incerteza padrdo dada na forma de desvio padrdo e
avaliada por qualquer método que ndo seja estatistico. A incerteza padrdo tipo B ¢ a
incerteza correspondente aos erros sistematicos residuais, para os quais se considera que

nao ¢ possivel nenhuma correcdo posterior [7].

A avaliacdo do Tipo A da incerteza padrao, por ser baseada em qualquer método

valido, para o tratamento estatistico dos dados ¢ utilizada na proposta do trabalho.
2.1.6 Transferéncia da incerteza

Inicialmente conceitua-se variaveis influentes ou agentes quais estdo relacionadas
as variaveis livres ou independentes, porém, ndo necessariamente independentes entre si.
A variavel dependente ¢ denominada de influenciavel ou varidvel que se quer conhecer

ou analisar [9].

A aplicagao da propagacao de erros na analise de dados experimentais ¢ considerar

0 que frequentemente ocorre com a grandeza y quando ¢ definida como funcdo de uma
variavel influente x. Assumindo que f(x) ¢ a parte funcional e y, ¢ a parte residual em
y :f(x)+y0, e ambas as grandezas, x e y, contém erros experimentais associados as

duas variaveis [7] que reescrita implica em:

2
d
— 2 _ |2 L2 2
y—x(x)+y0:>0'y—(dxy o, +0o, (6)
Declarando que o, ¢ o desvio padrdo (incremento ou infinitésimo ou erro

aleatério) da variavel influente x; e o, ¢ o desvio padréo (erro inicial) associado somente

a variavel y, portanto, a covariancia entre as variaveis ¢ o, =0.

Para a fun¢do y = f(x) definida em um ponto especifico U(ux,,uy) . Ao calcular

o diferencial nesse ponto ¢ assumindo a existéncia de erros tdo pequenos quanto se
queiram [11] pelo conceito de limite no ponto. Consequentemente, pode-se entdo

estabelecer uma estimativa do erro para a fun¢ao definida.

A Figura 4 ilustra a ideia de propagagao do erro pelo conceito de diferencial, que

ao estabelecer a tangente em um ponto, da-se a aproximacao linear, e a diferenca entre o

incremento e o infinitesimal, embute-se um erro 6 = |Ay—dy , que somente aumentara se
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~ . . , d .
a fungdo for estritamente crescente, isto ¢, o f (,ux):ioo para o intervalo de
x

[ux—ax Sxéux+ax].

Figura 4 — Esquema da transferéncia das incertezas com uma variavel influente.

Fonte: Krupechacke (2014).

Considerando que a grandeza z ¢ definida em func¢do de duas varidveis, x ¢ y, e
determinadas como varidveis influentes para z=f (x, y), porém ndo necessariamente
independentes entre si. Assumindo que f (x, y) ¢ a parte funcional e que z, ¢ a parte

residual associada exclusivamente a variavel que se quer conhecer z, independente das

variaveis influentes x ¢ y. Entdo em z= f(x,y)+20 estdo associadas as incertezas para

as trés variaveis e reescrita por:
2

o Y 0 o 0
z=x(x,V)+v(x,y)+z, =0’ =|—z| ‘6’ +|—z| -0’ +2-—z-—z-0_+0° (7)
( y) y( y) 0 z (ax j X ay y ax ay Xy Zp

O desvio padrdo da variavel influente x é o (incremento ou infinitésimo ou erro

aleatorio) analogamente para o, ; E o, também ¢ o desvio padréo (erro inicial) associado



31

somente a variavel z. A covariancia entre as variaveis influentes é o, - As covariancias
entre as outras variaveis séo o, =0 ¢ o, =0.

A Figura § ilustra para duas variaveis influentes com grau de dependéncia entre si

deo,, [12].

Figura S — Esquema da transferéncia das incertezas com duas varidveis influentes.

Fonte: Krupechacke (2014).

Se z, =, entdo O'fg =0, isto ¢, se for uma constante entdo sua variancia € nula.

A transferéncia da incerteza ¢ uma combinagdo linear (curva suave no plano) do
valor infinitésimo da taxa de variagdo da variavel pelo respectivo erro total calculado ou

estimado. [Detalhes das propriedades de variancia no Apéndice D]
2.1.7 Aproximacao linear

Do célculo diferencial e integral estabelece-se o conceito de diferencial total,

dw = a—-dx+a—-dy +a—-dz +... ¢ uma fungdo linear que se aproxima de uma superficie
X y z

por uma tangente em um ponto dado da superficie [11].
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Quando se usa as diferencas finitas, em vez de diferenciais, de modo que

ow ow ow . ~ i
AWw=— Ax+— Ay+—-4z+..., e que quando os incrementos sao suficientemente

ox oy 0z
pequenos, o processo funciona bem, mesmo quando fungdes altamente curvas sao quase

lineares sobre uma regido suficientemente pequena. A func¢do linear fracionada (erro

relativo) [7] ¢ dada por ﬂ:i %-Ax+a—w-Ay+a—w-Az+...

w o ow | Ox oy 0z
Uma grandeza w, que ¢ calculada como funcdo de outras grandezas x, y, z,---, €

representada por w=w(x, y, z,---).

As grandezas x,y,z,--- s3o admitidas como grandezas experimentais, e

o

x?

o,, 0., sd0 as incertezas padrdo correspondentes: x >0,y >0,z >0, .

y) Z’
Se os erros nas varidveis x, y, z,--- sdo completamente independentes entre si, a
incerteza padrdo em w €, em primeira aproximag¢do dada pelo primeiro bloco de somas,

caso contrario (completamente ou parcialmente dependentes) pela expressdo como um

todo [7].

, [Oow ? , [ ow ’ 5 ow ow ow ow
O-w: R .O'x+ RS O +...+_._.O-x +_._.O'xz+...
dx dy Y & o ¥ ox oz )]
) 1°l;foco 2°l;foco

A variancia de w=f (x, y) envolvendo o calculo de derivadas parciais ¢ um

conceito importante e € conveniente na constru¢cao dos modelos propostos neste trabalho.

[Deducdes nos Apéndice A ¢ Apéndice B]
2.1.8 Comportamento do erro aleatorio ou estatistico

Se o erro sistematico ¢ provavelmente nulo entdo o erro total é o erro aleatorio.
O erro aleatorio &, em func¢do do tamanho da amostra n € representado pela
expressao &, (n) , assumindo que & (n) ¢ um parametro estimado por uma distribui¢ao de

probabilidade e o, € o desvio padrdo da varidvel em estudo [10], entdo o erro aleatorio

pode ser estimado por:
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ex(n)=&(n) oy (9)

Da formalizagao da distribuicdo por amostragem das médias amostrais o parametro

&(n) é estimado em conformidade com o tamanho da amostra.

E, &(n)-o, ¢ também chamado de erro amostral. Como também GTX é
n
denominado de erro padrao.

Determinado os limites inferior e superior por:
t(j’"_lj (10)

&y (n)=-—"

f( ) Jn

t(g"”_lj an

Sap () ===

Jn

Apresentando 7(a; @) como a distribui¢do de probabilidade t-Student (Bilateral)
que ¢ baseada no nivel de significancia & e no grau de liberdade ¢ (no caso p=n—-1).

A distribuicdo de probabilidade t-Student ¢ indicada para tamanhos de amostra
inferiores a trinta elementos (7 < 30) e, em caso contrario, o uso da distribui¢do normal

de Gauss.
Para as medidas de variabilidade como a variancia o parametro §(n) ¢ estimado

em conformidade com o tamanho da amostra por:

n—1
énf(n)—zz(]_g;n_lj (12)
n—1
é“"(”)‘z(Tj (13)
V4 E,n—]

Apresentando y’ (a;go) como a distribuicdo de probabilidade Chi quadrado de

Fischer que ¢ baseada no nivel de significancia & e no grau de liberdade ¢ .

A Figura 6 ¢ a Figura 7 apresentam o comportamento do pardmetro §(n) em

func¢do do tamanho da amostra selecionada aleatoriamente, este fator de correc¢ao serve
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para garantir que o desvio padrdo pertenga a um intervalo, ou seja, esteja estabelecido por

uma precisdo requerida.
O ¢ (n) na distribuicdo amostral tende a diminuir quando o tamanho da amostra
tende a aumentar.

Para as medidas de tendéncia central tem-se que lim f(n) =0 e para as medidas de

n—»0

variabilidade, tem-se que lim &(n)=1.

n—>0

Em Estatistica o nivel de significancia a =35% ¢ um erro aleatorio estabelecido

como padrdo universal, que para as medidas de tendéncia central, a evolugdo do parametro

f(n) esta indicada na Figura 6 pela expressao nos respectivos limites inferior e superior:

2,5%;n—1
)= (1) =, ()= 2 (14

[ S5}

asup

0 20 40 60 80 100 140
— 3

Em)

'
[}

Tamanho da amostra, n

Figura 6 — Evolucdo do pardmetro &(n) para medidas de tendéncia central.

Fonte: Krupechacke (2014).

Assumindo que o desvio padrdo depois de calculado ¢ uma constante, entdo, a

multiplicagdo & (n)-aX tende a diminuir o erro aleatério quando o tamanho da amostra

cresce. A associacdo da diminui¢do do erro s6 € possivel se for conhecido todos os

integrantes da série de dados (populagdo), o que provavelmente ¢ irreal. [9]
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Esta consideragdao somente ¢ valida quando a distribui¢cdo amostral dos parametros

tem comportamento gaussiano para as medidas de tendéncia central e sdo conhecidos seus

parametros: tamanho, média e variancia [9].

E, na Figura 7, a evolucdo do parametro para medidas de variabilidade como o

desvio padrao, os limites inferior e superior da fungao sao dados pelas expressoes:

n—1

Sur (1) = 7 (97,5%n-1)

n—1
ésup (I’l)— Z2(2,5%;n_])
o
A IS S O [ O S O N A i
40 60 80 100 120

Tamanho da amostra, n

Figura 7 — Evolucdo do pardmetro &(n) para medidas de variabilidade.

Fonte: Krupechacke (2014).

140

(15)

(16)

Analogamente ao caso anterior, f:(n)-aX tende a diminuir o erro aleatdrio quando

o tamanho da amostra cresce, e somente ¢ valida quando a distribui¢do amostral dos

parametros tem comportamento gaussiano e sdo conhecidos seus pardmetros: tamanho e

variancia [9].

No caso de medidas de variabilidade, as grandezas &, (n)-o, e &, (n) oy

correspondem aos limites inferior e superior para o intervalo de confianca do desvio

padrao ao nivel de confianca e grau de liberdade estabelecidos.
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2.2 INDENTACAO INSTRUMENTADA

Certos materiais quando se encontram sob a forma de filmes finos, apresentam
propriedades diferentes de quando sdo volumétricos. Em alguns casos, tais propriedades
s6 aparecem quando as espessuras destes materiais sdo de apenas algumas camadas
atdmicas [13]. Por este fato, as aplicacdes industriais de filmes finos tém progredido
continuamente, assim como, uma série de ensaios experimentais tém sido desenvolvidos
com o objetivo de verificar as propriedades mecanicas destes materiais em condig¢oes
praticas [13].

A indentacdo instrumentada ¢ uma técnica versatil. E uma ferramenta 0til para
medir propriedades mecanicas de materiais com superficies modificadas, filmes finos ou

revestimentos [13].

Denomina-se de nanoindentacéo instrumentada simplesmente por:

a) Nanoindentacdo: devido a resolugdo do deslocamento estar em escala

nanométrica;

b) Instrumentada: dado que a for¢a e o deslocamento sao medidos continuamente,

armazenados e gerenciados eletronicamente (assistidos por sensoriamento

instrumentado) durante um ciclo completo de carregamento e descarregamento.

As principais vantagens da técnica da nanoindentacao instrumentada com relagdo
aos métodos convencionais de medigao sao [13]:

a) De dispensar a visualizagdo da impressao residual plastica para a medicao da
area real do contato;

b) Da capacidade de medir em baixas cargas tanto as deformagdes plasticas como
as deformacgdes elasticas do material testado;

c) De estabelecer um controle da penetracao em relacdo a espessura dos filmes;

d) De possuir alta resolugdo no posicionamento em teste de pequenos volumes e
em testes de uma mesma regido em profundidades diferentes;

e) Do controle preciso do tempo de teste na medida de propriedades dependentes

do tempo e medida de grandezas relacionadas a energia ( Pxh).
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Além da dureza e do médulo de elasticidade, a técnica também pode ser empregada
para caracterizar a fluéncia, a tenacidade a fratura de materiais frageis, o nivel de tensao
residual, o limite de escoamento, o coeficiente de encruamento do material ¢ a

viscoelasticidade de polimeros [13,14].

A técnica consiste em penetrar uma ponta de diamante no material (carregamento),
controlando e registrando os valores da carga aplicada e da profundidade de indentagao
por meio de sensores. A carga maxima ¢ mantida constante por alguns segundos e apos
esse tempo ser transcorrido ela € retirada. O tempo, em segundos, ¢ controlado em trés
estagios: no carregamento, em carga maxima e no descarregamento. A Figura 8 ilustra o

contexto do conceito.

Figura 8 — Representacdo da técnica de indentagdo — ponta — amostra — impressdo residual.

Fonte: Synton-MDP Ltd. [15].

A profundidade de indentagdo /# ¢ registrada em tempo real. A curva carga-
deslocamento resultante Px#h ¢ utilizada na avaliagdo das propriedades mecanicas do
material sendo possivel ao analisar os parametros de descarregamento determinar a rigidez

elastica do contato S e o modulo de elasticidade reduzido E, [13].

A Figura 9 ilustra o processo do teste de indentacao. O processo da aplicacao da
técnica de indentacdo de forma esquemadtica ¢ sequenciado por: (a) a vista superior da
superficie com indicagdo do local a ser indentado (antes); aplicacdo da carga méaxima
(durante); e, a reacomodacgdo da superficie em sua forma final ou residual (depois); em

(b) esta representando a vista em perfil do indentador no processo; em (c) sdo apresentadas
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as grandezas dimensionais do perfil da superficie indentada analisadas neste trabalho; e
em (d) o diagrama da fung¢do carga antes, durante e depois do carregamento.

@ [h=0 —>P=0
- h=h,, —>P=P

max

Técnica
Superficie Superficie Superficie
antes durante depois
(a)
(b) P
___________ e NI N
Método
inicio carregamento descarregamento

(c)

Figura 9 — Esquema do processo do uso da técnica de indentacdo instrumentada.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Na aproximacdo do indentador com a superficie supostamente a carga ¢ nula a
profundidade possivelmente também ¢ nula. Aplicando-se o carregamento a superficie

cede ao indentador e deforma-se até a carga maxima P,

max

entdo ¢ determinado o registro

da profundidade maxima h da profundidade de contato /., e do deslocamento da

max 2

superficie no perimetro de contato 4, também ¢ identificado. Ao retirar o indentador, a
impressao residual passa a ser considerada pela recuperagdo eldstica do material 4, e a
profundidade final &, entdo ¢ registrada. O ciclo de carregamento pode-se repetir ou
determinar nova impressao residual, depende da programacao estabelecida.

Em um ensaio de nanoindentacdo instrumentada, a carga P e a profundidade de
indentagao 4 sao registradas em funcdo do tempo ¢ de modo a fornecer a relacdo carga

em fung¢do da profundidade.
2.2.1 Consideragdes para a secao

Na indentacdo instrumentada podem-se usar penetradores esféricos ou piramidais.
O principal objetivo ¢ de determinar o mddulo de elasticidade e a dureza, mas outras

propriedades também podem ser medidas.

A técnica trata-se de uma medida indireta onde se deve determinar a forca aplicada
e a area de contato do indentador com a amostra em for¢ga méaxima, a partir da leitura

continua da forca e da profundidade de penetracao.

E a validade dessas medidas esta diretamente ligada a qualidade dos dados brutos
e ao potencial do método de determinacao da area de contato a partir dos dados brutos de

forca e de indentacao.

Os erros associados estdo vinculados a técnica de nanoindentag¢ao instrumentada e
causam perturbagdes nas medidas. Fatores que afetam direta ou indiretamente, de forma
significativa o teste, resumidamente sdo [4,5,6]: Preparacdo da amostra; Calibracao do
instrumento; Profundidade inicial do indentador (ponta ou penetrador); Flutuagdo térmica;
Efeito do tamanho da indentacdo; Rugosidade da superficie; Analise da impressao
residual; Fratura; Empilhamento e recuperagdo elastica lateral do contato entre o

indentador e a superficie, e; Geometria da ponta do indentador.
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2.3 AREA DE CONTATO PROJETADA NA SUPERFICIE DO MATERIAL

A area de contato projetada na superficie € equivalente a area em contato com o
material indentado. Para cada geometria da ponta do indentador ¢ estabelecida uma area

de contato na superficie em fun¢do da profundidade.
A area de contato projetada na superficie em func¢do da profundidade 4, = A(h) ¢

otimizada quando se utiliza a profundidade de contato 4, estabelecida pelo método de
Oliver e Pharr [1].

A Figura 10 apresenta a impressao residual realizada por uma ponta Berkovich.
Observa-se em (a) a area projetada na superficie, em (b) um dos lados em contato com o

material e em (c) os trés lados em contato com o material estabelecendo uma area em

contato com o material. A drea de contato projetada na superficie (a) é estimada por A(hc)

e ¢ equivalente a drea em contato com o material (c).

(a) (b) (©)

Figura 10 — Representacdo da area projetada na superficie e drea em contato com o material.

Fonte: Krupechacke (2014).
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2.3.2 Calculo da area de contato projetada na superficie com a ponta Conica

A demonstracdo do calculo da expressdo analitica da area projetada na superficie

para um indentador conico ¢ importante para justificar o uso da ponta.

A Figura 11 mostra a forma fisica de um indentador Conico, e ao lado, sua forma

geométrica idealizada fora de escala.

Figura 11 — Representagdo fisica e esquematica de um indentador Cénico.

Fonte: Krupechacke (2014).

Da forma geométrica do cone da Figura 11 o tridngulo retangulo formado pelos

elementos: raio da base a, geratriz do cone g e altura do cone /. Ao apropriar o raio € a

altura em fun¢do do semidngulo ¢ tém-se as proje¢des: a=g-sin(@) ¢ h=g-cos(p).

. ~ . o a
Que ao isolar as duas expressdes em funcdo da geratriz tém-se que: g=— e
szn(go)
~ a h
g= . Igualando-se as duas expressoes, tem-se = . Colocando-se em

cos((o) sin((o) cos((o)

evidéncia o raio, encontra-se a =h -tan((p). Ao substituir o raio encontrado na expressao
da area da circunferéncia, tem-se que 4, =7-a’ =7-h’-tan’ (p), e se h="h_ entdo a area
projetada na superficie é:

A(hc)zﬂ'-hf-tanz((p) (17)

O semiangulo usual para o indentador conico ¢ ¢ =70,3° e a area projetada na

superficie ¢ aproximada por A(h,)=24,5-h.
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A éarea lateral do cone ¢ A =7-a-g, e com as devidas substitui¢des, a area da
superficie em contato com o material em fun¢do da profundidade 4 é:

tan(p)

A =m-h’-
s os ()

(18)
A area lateral em contato com o material para o semiangulo usual do indentador

conico de ¢ =70,3° é aproximada por A (h,)=26,03-h’.

2.3.3 Célculo da area de contato projetada na superficie com a ponta Berkovich

O indentador Berkovich tem o formato de uma piramide de base triangular. Na
Figura 12 apresenta-se a forma fisica da ponta e a decomposi¢do geométrica dos

elementos estruturais.

a | : z

Figura 12 — Representacdo fisica e esquematica de uma ponta Berkovich.

Fonte: Adaptado de Massardo (2011) p.42 [16] em conjunto com Ficher-Cripps (2004) p.231 [6].

Do tridngulo equilatero de lado a e altura / (base da pirdmide). Empregando-se o

a3

2
teorema de Pitagoras: o’ = (%j +17 e ao isolar a altura /, tem-se /= 7
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. = 1 o
Ao usar a propriedade da altura do tridngulo z =§-l , € ao substituir a altura /,

E

tem-se que: Z:T [6]. Substituindo-se na definicdo de area de um triangulo a
. 1 a-\/§ a’ \/§
expressdo: 4, =—-a- = :
2 2 4

Determinada a base e relacionando-a com a altura /4 do tridngulo interno (definido
pela altura da piramide) e pelo apotema da pirdmide b, por trigonometria tem-se que:
a3

: z . .
, que isolando b =— =— ¢ possivel a reescrever a
sm(é?) sm(é’)

cos(@) =% e Sin(ﬁ) =

S ™

altura por s = b-cos(é’) :
Substituindo os elementos isolados na expressao tem-se que:

h:b-cos(9)=%-cos(9)=%.

E, ao isolar a =2-\/§-h-tan(9) ¢ substitui-lo na expressio da area do tridngulo

a’ /3 ~ (2-\/§-h-tan(6’))2 3

4 4

=3-x/§-h2-tan2(l9).

tem-se: 4, =
Conclui-se que a area projetada na superficie em fungdo /. é dada pela expressio:

A(h) =331} tan’ (6) (19)

Ao se aplicar o indentador Berkovich modificado, cujo semiangulo ¢ 0 = 65,2748°
a area projetada na superficie é aproximada por A(hc) =24,5-h.

A 4rea lateral da superficie da piramide ¢ determinada pelo triplo da area da face

a3

do triangulo, ou seja, A :3-%, com a :2-\/§-h-tan(9) e h=—0 ja definidos e

sin(é’)

_ 3-\/§~h2 -tan’ (49) _ 3~\/§-h2 -tan(@)
Sin(é) cos(@)

substituindo-os encontra-se: Ag ,ese h="h_ entio:
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(h)= 3-\/§-hf~tan2(¢9) B 3\/§hf -tan(6)
A sin(6) - cos(0)
A area lateral em contato, para o indentador Berkovich ¢ aproximada por

A;(h)=26,98-1.

(20)

2.3.4 Forma ideal para o indentador

A preferéncia em adotar o indentador Berkovich ao invés das pontas coOnicas e
outras piramidais de base retangular dé-se pelo fato que indentadores piramidais de base
triangular sdo mais simples de produzir. Em uma ponta Knoop, por exemplo, dificilmente
as quatro arestas convergem para o mesmo ponto. Portando a precisdo da forma
geométrica da ponta ¢ influenciada pelo processo de fabrica¢ao que consiste na lapidagao
artesanal do diamante.

Outros aspectos relevantes da preferéncia do indentador Berkovich sao [17]:

a) As suas propriedades mecanicas sao bem conhecidas;

b) Nao se danifica com facilidade;

c¢) Induz a plasticidade com cargas pequenas permitindo uma medida significativa

de dureza;

d) O angulo apical ¢ relativamente grande o que minimiza a influéncia do atrito.

Para os indentadores conico e Berkovich as areas projetadas na superficie sao
A(h)=n-h -tan’(¢p) e A(h)=3-\3-h?-1an’(0) respectivamente. Igualando-as,

determina-se a relagao:

tan’ (go) _ 3-\/§
tanz(H) o 21

A relagdo ¢ satisfeita quando os semiangulos sdo ¢ =70,3° para a ponta cOnica e

6 = 65,2748° para a ponta Berkovich modificada [6].
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2.4 METODO DE OLIVER E PHARR

Doerner e Nix (1986) [18] elaboraram um método para determinar o modulo de
elasticidade e a dureza através da andlise de dados da curva de carregamento-
descarregamento. Conforme o método, as curvas de descarregamento eram governadas
somente pelas propriedades eladsticas. Por meio de uma extrapolacdo da parte inicial da
curva de descarregamento através de um ajuste linear obtiveram a profundidade de contato

h, .

Este procedimento de utilizar a profundidade de contato s como variavel
dependente da funcdo area de contato projetada na superficie 4  forneceu resultados

melhores em relagdo ao uso da profundidade méaxima 4

max

ou da profundidade residual #,
ou do deslocamento da recuperagdo elastica do material 7, .

A metodologia de Doerner e Nix [18] permite o cadlculo do mddulo de elasticidade
E e da dureza H de materiais, assumindo que durante o descarregamento inicial a area

de contato projetada na superficie A4, entre o indentador e a amostra permaneceria

constante implicando em um descarregamento linear, conforme a Figura 13.

Carga, P
P

max
—— Carregamento

— Descarregamento

h, r hm v Profundidade, h

Figura 13 — Descarregamento linear como proposta da metodologia de Doerner e Nix.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Oliver e Pharr (1992) [1] propuseram que os materiais ndo apresentam
descarregamento linear, conforme proposto por Doerner e Nix, porque a rigidez elastica

do contato S muda imediatamente e continuamente durante o descarregamento.
Conforme a Figura 14, a area de contato projetada na superficie 4, também pode

variar de acordo com a rigidez elastica do contato S que ndo ¢ constante durante o

descarregamento nem mesmo durante o descarregamento inicial.

Carga, P

P

max

—— Carregamento

—_— Descarregamento

]’l h Profundidade, h

Figura 14 — Descarregamento ndo linear como proposta da metodologia de Oliver e Pharr.

Fonte: Adaptada de Oliver e Pharr [1].

Oliver e Pharr (1992) destacam que a continua e imediata mudanga na rigidez
elastica do contato § foi verificada nos seis materiais analisados: aluminio, tungsténio,
safira, quartzo, vidro de silica e a silica fundida [1].

E apresentado na Figura 15 o esquema da vista de perfil da indentagdo com o
semiangulo da ponta do indentador € que ndo € necessariamente igual ao semiangulo da

impressao residual ¢ o fato que ¢ dado pela recuperacao elastica do material. Quando o

material ¢ carregado a uma carga maxima P, a profundidade de indentagdo aumenta até

max

um maximo /4 __ (na curva de carregamento). Para a vista superior, tem-se a semiaresta

max

projetada na superficie do indentador a e a impressdo residual de area de contato

projetada na superficie 4, durante o carregamento.

No descarregamento, a medida que a carga vai sendo retirada do material, este

apresenta certa recuperagdo elastica 4, e uma curva de descarregamento ¢ registrada. A
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profundidade final néo ¢ zero, e sim algum valor %, devido a deformagéo plastica deixada

pelo indentador no material que conduz o deslocamento da superficie no perimetro de

contato /.
(Vista Superior)
(Indentador) Ac
h,
2.3
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, — a
3

(Vista de Perfil) \/5 \
N7 g
\ 3

(Vista de Perfil)

a

—meem = Superficie antes da indentacdo (aproximacgao)
Superficie durante a indentagdo (carregamento)

Superficie depois da indentagdo (descarregamento)

Figura 15 — Esquema das vistas de perfil e superior de uma superficie para um ciclo do teste de indentacao.

Fonte: Adaptada de Oliver e Pharr [1].

Durante o carregamento do indentador para dentro do material a uma carga
preestabelecida em qualquer instante de tempo uma profundidade de indentacdo 4 ¢

alcangada e dada por:
h=h,+h, (22)

Em que /4, ¢ a profundidade de contato na indentacdo e A, ¢ o deslocamento da

superficie no perimetro de contato [1,2,14,18].
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Em carga maxima P, a profundidade de indentacdo maxima £,

max X

alcangada pelo

indentador é:
h. =hf+he =h +h (23)

A Figura 16 mostra um registro do ensaio que consiste geralmente de um Unico

ciclo de carregamento-descarregamento.

max

Carregamento

Descarregamento
dP

- s=4

/ dhly .
/ S
}2 ; HC | h”;ax Profundidade, h
hy h,
h I,

Figura 16 — Diagrama da carga aplicada em func¢@o da profundidade de indentagdo.

Fonte: Adaptada de Oliver e Pharr [1].

Para determinar a dureza em um ciclo completo de indentacdo ¢ necessario medir

a rigidez elastica do contato S e calcular a drea de contato projetada na superficie 4, .

Em um teste de nanoindentacdo instrumentada a resposta do material no inicio do
descarregamento possui um comportamento eldstico. O modulo de elasticidade reduzido,
do conjunto indentador-amostra ¢ determinado a partir da inclinacdo da curva de

descarregamento S .

A relagdo usada para descrever os dados de descarregamento para determinar a
medida de rigidez elastica do contato § ¢ estabelecida pela fungao poténcia, conforme

Oliver e Pharr [2]:

P=a-(h-h,)" (24)
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A fungdo poténcia tem P como a carga aplicada e /4 ¢ a profundidade do
carregamento; € os parametros o e m sao empiricamente determinados pelo ajuste da

curva e /i, ¢ a profundidade final apds o descarregamento completo [1,2,6,19]. Portanto,

arigidez elastica do contato S ¢ calculada pela derivada da curva de descarregamento em

relagdo a profundidade no ponto de carga maxima, isto é, h=4h,_ .

Matematicamente demonstra-se que:

Se P:a-(h—hf)m entdo P :a-(hm—h

max f

)m, logo a derivada ¢ dada por

% =q- m-(h —h, )m_l e sabendo-se que § _dap entdo S=a- m-(hmax —h, )m_l, portanto:

h

max

m—1

S=a-m-(h) (25)

Da relagdo de igualdade 4, =h, +h,=h +h tem-se que a profundidade de

contato ¢ dada por:
h. =h, —h (26)

Sneddon [20] ao propor que a profundidade de deflexdo da superficie ao redor do

perimetro de contato do indentador fosse dada por:

h=k-(h,, —h) (27)

Assumindo que £ ¢ uma constante de interceptacdo que depende da geometria da

ponta do indentador.

max

m—1 m
. h h e
E relacionando-se S:a-m-(fj com P :a-(fj e simplificando as
expressoes encontra-se:

P
h =k-m-—2= 28
s < (28)
A partir da aplicacdo da componente elastica da solugdo da relacdo de forga-

deslocamento de Sneddon, Oliver e Pharr [1,2] obtiveram o deslocamento do perimetro

de contato:

h, =g & (29)
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. P .
Combinando as equagdes: h, =h, —h e h =¢- ’:’9‘“ , a profundidade de contato é:

P
h=h -—g- 1= 30
- (30)

c max

Admitindo-se que € =k-m € um fator de intercepc¢ao que depende da geometria da
ponta do indentador [1,2].

Para a indentagdo de uma ponta axissimétrica rigida em um meio elastico, Sneddon

[19,20,21] mostrou que ¢ descrita pela fungdo poténcia e a relagao carga-deslocamento ¢

dada por:
"
_ 2B (2-(m—1)j a1
m.(\/;.a)’"" [ 2m-1
2-(m—])_

Para a curva carregamento-descarregamento usada para determinar a profundidade
de contato foi considerando o estado elastico do material (envolvendo deformagao
plastica).

Oliver e Pharr [1] que a forma de prever um procedimento fisicamente justificavel
para a determinacdo do valor do parametro da geometria da ponta & necessario para a
medic¢ao precisa do modulo de elasticidade £ e da dureza H [19,21].

Foi usando o método de Sneddon [20] para determinar o deslocamento da

superficie no perimetro de contato 4, e um indentador rigido com o perfil dado por

m : P . . «
Pza-(h—hf) que em conjunto com h =g -—2 obtém-se o fator de intercepgdo que
dependente da geometria da ponta do indentador, em termos da funcdo gama, por:

2

s=m| 1= (m=1) D)1 s (32)

Mo

A Figura 17 expressa o diagrama da relacdo ¢xm com & e m dependentes da

geometria da ponta do indentador e estabelecidas pela Equacdo 32, analiticamente

calculada e apresentada pelo software MatLab [12].
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0.78

0.77

0.76

W 0.75

0.74

0.73

- | | | | |
L2 1.3 14 1.5 1.6 157 1.8

Figura 17 — Parametro da geometria da ponta versus expoente da fun¢do poténcia.

Fonte: Adaptado de Oliver e Pharr [2].

Oliver e Pharr indicaram que aplicando o intervalo para o expoente ' entre

1,2<m<1,6 é admissivel obter uma corre¢do de ponta ¢ entre o intervalo 0,72<¢g<1,
aproximadamente [2].

Em resumo, os valores importantes sdo: & =0,72 para um indentador de ponta
conica, &£ =0,75 para um paraboldide de revolucdo (que se aproxima de uma esfera em
pequenas profundidades) e & =1 para um indentador de ponta plana.

Baseado na observacdo empirica das curvas de descarregamento, em que as
melhores aproximagdes foram produzidas por um indentador com comportamento de um

paraboldide de revolugdo, em que para m=1,5 tem-se o valor de &£=0,75, foi entdo

recomendado e tornou-se o valor padrdao usado para analise [2].

Também, da relagdo de igualdade 4, =h,+h =h +h e da curva de

descarregamento P = a-(h —h, )m pode-se determinar a expressdo para a profundidade de

recuperacdo elastica do material.

A partir da relagdo de igualdade:
D=h,—h,=h,—h (33)

E, da derivacdo logaritmica da curva de descarregamento tem-se que:
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P=a-(h-h,)" < ln(P,mx)zln[a-(hmax—hf)m}

dP _m-P
dh h—h,
dhl,.  h—h, I

Finalizando, a expressao que determina o deslocamento da recuperagao elastica do

material apos a retirada da carga ¢:

py =2 e (34)

2.4.1 Calculo da rigidez elastica do contato por Sneddon

A Figura 18 representa de forma esquematica do perfil de indentagao ideal por um
indentador de ponta conica, antes, durante e apds a aplicacdo de uma carga. Foi admitido

que no descarregamento o semiangulo da impressao residual ¢ o mesmo que o da ponta

do indentador.

(Vista Superior) A -

(Vista de Perfil)
—/ a
hy

(Vista de Perfil)

a

—emeemee = Superficie antes da indentagdo (aproximagao)

Superficie durante a indentagio (carregamento)

Superficie depois da indentagdo (descarregamento)

Figura 18 — Esquema do perfil de indentagdo ideal por um indentador Conico.

Fonte: Adaptado de Ficher-Cripps (2009) p.25 [22].

Destacando:
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a : raio de contato do indentador ou da semiaresta projetada na superficie;

A, : area de contato projetada na superficie pelo indentador;

h : profundidade de indentagdo genérica,;

h,: deslocamento da recuperagdo elastica;

h,: deslocamento da superficie no perimetro de contato;

h,: profundidade de contato na indentagdo;

h. : profundidade de deflexdo da superficie ao redor do perimetro de contato do
indentador;

h,: profundidade final (deformagao pléstica residual);

h,,..: profundidade maxima de indentagdo;

P, .:carga maxima;

@ : semiangulo (combinag¢do entre indentador e a impressao residual).
Bolshakov [19] apresenta que a expressao de Sneddon para a carga ¢:

E 2

P:m-;-hj-tan(go) (35)

Que, para o indentador conico rigido, a carga ¢ dada por:
) 2
P=E -h; -—-tan((p) (36)
V4

Da defini¢ao de profundidade # em fun¢do do semiangulo ¢, que ¢ dada por:
T
r=0—->h=h, :E-a-cot((o)
V4
r=a—>h=h, :(E—Ij-a-cot((o)

Declarando que 4, € o deslocamento da recuperagdo elastica e /2, ¢ o deslocamento

da superficie no perimetro de contato. Ao isolar e relacionar h <>/, tem-se que:

a.COt((D):i'he :th :>hs :ﬂ—_Zhe :

s T—2 b

Conforme a Figura 18, 4, =h +h_, que € escrita por:

=2 (37)

e

h,. =h+

max

T
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Ao derivar a expressdo de Sneddon para a carga com indentador conico rigido em

fun¢do do semidngulo. Ao comparar a fun¢do com sua derivada e simplificar fica:

2
P=E -i’-=.4
o h an (o)

:P:d—-%ePz

h

h

e

E.
dP 2 2
Y E R I
dh " tan ()

. . oy dP ~
Determinada a rigidez eléstica do contato S :E . Tem-se entdo que:

T—2
T

h,.=h+

max

2
5P (38)

Para o indentador com ponta conica [20]:

_ 2(7[_2) Pmax
hc' - hmax - T ’ S (39)
S —

&

Portanto, o fator de intercepgao da ponta é:

PR Cank) PP (40)
T

Sneddon [20] ao assumir que s = A, induziu que a carga passa a se relacionar com

a profundidade eléstica instantanea desta maneira, isto €:

h—h

P
=2.=
/ S

(41)

A area de contato projetada na superficie em funcdo da profundidade de contato
foi demonstrada para a Equaco 19, ¢ ¢ dada por A(h.)=3-\/3-h? -tan’ (8)= 24,51’

Estabelecendo um sistema com a carga, a rigidez elastica do contato e o
deslocamento da recuperagdo eldstica. Apds operar as igualdades ¢ possivel isolar a
rigidez eldstica do contato em funcdo do mddulo de elasticidade reduzido e o raio de
contato do indentador, ou seja:

2
P=E -h’-=-t
»he— an(p)

Szi-Er-he -tan((o) :S:i-E -(%-a-cot((p)j-tan((o)<—>S:2-Er-a

,
T T

e

h 2%-a-cot(¢)
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S=2-a-E (42)

Ao utilizar a area de contato projetada na superficie do indentador com ponta

conica e isolar o raio em func¢do da area de contato projetada na superficie [22]:

C

T

A = (A)basecune = ﬂ..az =a=

c

Tem-se o mddulo de elasticidade reduzido definido por:

S S Iz
r 2.a r 2 \/A_( (43)

A dureza ¢ determinada ao assumir que a area seja substituida pela area de contato

projetada na superficie, a conclusdo ¢ que o calculo da dureza é:

Pmax
M=asw (44

2.4.2 Célculo do modulo de elasticidade por Oliver e Pharr

O trabalho de Oliver e Pharr baseado no trabalho de Sneddon (1965) [20] findou

na determinag¢ao de uma equacgao para o modulo de elasticidade reduzido.

A carga P ¢ experimentalmente estabelecida por uma fung¢do poténcia em fung¢do

da profundidade /4. Determinada a profundidade de deflexdo da superficie ao redor do

. , P .
perimetro de contato do indentador que ¢ dada por: g-%. Em carga maxima tem-se

h=h,  estabelecendo que a rigidez elastica do contato S passa a ser conhecida a partir

da tangente a curva de descarregamento no ponto M (h,,.,P,,.) ¢ se pelo menos mais um

max’ = max

ponto N (hP) proximo, for determinado, tem-se a equagdo linear.

Ap0s ser estabelecida a profundidade de contato 4, a 4rea de contato projetada na
superficie A4, ¢ determinada. O calculo para o modulo de elasticidade reduzido E, e para

a dureza H e sdo determinados, como também o mddulo de elasticidade E pela relagao

de Hertz.

Em um teste de nanoindentacdo instrumentada a resposta do material no inicio do
descarregamento possui um comportamento elastico. O modulo de elasticidade reduzido

do conjunto indentador-amostra ¢ determinado a partir da inclinacdo da curva de
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descarregamento. Baseado em trabalhos de Sneddon, foi proveniente uma equagdo para o

1S Jn

moédulo elastico reduzido, por Oliver e Pharr [1,2,19] é dada por E =— —-

FES
dpP . e . :
Portanto, S :% ¢ a rigidez eléastica do contato obtida experimentalmente da parte

superior da curva de descarregamento indicada na Figura 19, 4 ¢ a area de contato
projetada na superficie.
Destacando que £ ¢ um fator de correg¢do da geometria do indentador proposta por

King (1987) [23]. O mddulo de elasticidade reduzido considera os efeitos de indentadores

nao rigidos e esta relacionado ao mddulo de elasticidade do material e do indentador por:

{”+387. Ot((o).(]_}")}

47 2500¢ 4(1-v)

{Z_jggfz.cot((ﬂ)'g(_]—:))}

Destacando que v ¢ o coeficiente de Poisson do material ¢ ¢ o semiangulo

(45)

formado entre a combinacdo indentador e a impressao residual.
Carga, P

P

max

Carregamento

Descarregamento

_dP
/ o ‘S_Eh:hm

| | I I
T T T T

h Profundidade, h

V max
2

Figura 19 — Determinacao da rigidez elastica do contato.

Fonte: Adaptado de Oliver e Pharr [1].
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Em resumo, o método de Oliver e Pharr consiste em determinar o mddulo de

elasticidade reduzido e a dureza em funcdo da profundidade de contato na indentacgao.

P
H: max
P=a-(h-h,) h":h’"”_‘g'% A
=q- — 5
G Vo alpoldT s (46)
S=—o 8 Sl 'B 2 \/A_‘
ah 4.=2.C,-(h.) 1-v
n=0 E: 3
11—y,
r Ei

O estudo de Oliver e Pharr mostra que o valor da dureza utilizando a descri¢do
acima ¢ diferente do valor obtido mediante a defini¢do convencional, na qual a area ¢

determinada pela medida direta do tamanho da impressao plastica residual [14].

2.4.3 Consideragdes para a secao

Fundamentalmente o método de Oliver e Pharr consiste na Equaciao 30, que ¢
definida formalmente pela profundidade de deflexdo na superficie ao redor do perimetro
de contato e consequentemente como a profundidade de contato na indentacdo.
Proporcionando a area de contato projetada na superficie e finalmente o modulo de

elasticidade reduzido e a dureza.

Os erros associados ao método de Oliver e Pharr sdo propagacdes dos erros
associados a técnica de nanoindentagao instrumentada. Os erros que influenciam a area
de contato projetada na superficie (rugosidade, empilhamento lateral, recuperacao eléstica

lateral, a flutuacdo térmica s@o os principais).
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2.5 MODULO DE ELASTICIDADE

O modulo de elasticidade (ou médulo de Young) ¢ definido como a medida da
rigidez elastica do material e depende fundamentalmente das forcas de ligacao

interatdomicas (ionicas, covalentes ¢ metalicas) [24,25].

A interpretagdo para o modulo de elasticidade ¢ que quanto maior o mddulo de
elasticidade, menor ¢ a deformacdo eléastica resultante da aplicagdo de uma tensdo,

portanto, mais rigido ¢ o material [24].

O interesse cientifico e comercial imprescindivel ¢ dispor de materiais leves e com
elevado modulo de elasticidade [25]. Por exemplo, em ferramentas de corte, o alto mddulo
de elasticidade evita a vibracao e a baixa densidade proporciona baixa massa a ferramenta.
Para selecionar apropriadamente esses materiais o diagrama mais adequado ¢ o que

apresenta essas duas propriedades simultaneamente [26], ver Figura 20.

(=3
(=3
(=4

Ceramicas
Compositos

Rigido —m
=
S

Madeiras e derivados

—_
[=]

Metais'e Ligas|
Ceramicas Porosas

Modulo de Elasticidade (GPa)

0,1

—+Borrachas

-4— Flexivel

0,01
100 300 1000 3000 10000 30000

-«— Leve Densidade (kg/m?) Pesado —»

Figura 20 — Diagrama modulo de elasticidade versus densidade para diferentes classes de materiais.

Fonte: Adaptado e estilizado de Michael F. Ashby, p.47 [26].

Meyers e Chawla (2009) [24] declaram que o modulo de elasticidade E ¢ uma
propriedade intrinseca dos materiais que ¢ obtida da razao entre a tensdo o exercida e a

deformacdo ¢ sofrida pelo material no regime linear eléstico.
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Matematicamente, o médulo de elasticidade para material isotrépico e homogéneo
¢ definido por:

E=Z (47)
£

Outra forma elaborada para determinar o mddulo de elasticidade € trabalhar com a
Mecanica do Continuo para justificar a expressao do modulo de elasticidade e suas
relagdes com outras propriedades mecanicas através do célculo tensorial em notagdo
indicial [27].

Experimentalmente, a medida do moddulo de elasticidade também ¢ obtida por
diferentes técnicas [13,14], a saber:

a) Medida de deformagao em ensaio de tragao e flexao;

b) Medida da frequéncia natural de vibragdo de uma barra;

¢) Medida da velocidade do som no material, ¢;

d) Medida da rigidez elastica do contato em um ensaio de indentacdo

instrumentada.
Em um ensaio de nanoindentacao instrumentada o modulo de elasticidade reduzido

E_ ¢ definido como a razdo da rigidez eléstica do contato S pela raiz da area de contato

projetada na superficie 4. [6], e calculado por:

E=C"r— (48)

Em que S ¢ um fator de corre¢do da geometria da ponta do indentador.

O modulo de elasticidade reduzido considera os efeitos de indentadores nao rigidos
e estd relacionado com o modulo de elasticidade do material e do indentador. Desta
maneira, o mdédulo de elasticidade do material ¢ determinado pela expressdo de Hertz

[28,29] que ¢ descrita pelo coeficiente de Poisson do material v coeficiente de Poisson

do indentador v, e pelo moédulo de elasticidade do indentador E,, para material

homogéneo e isotrdpico:

1-v/ (49)
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2.7 DUREZA

A dureza ¢ amplamente utilizada na caracterizacdo do comportamento mecanico
dos materiais. Entretanto, o conceito de dureza nao tem um mesmo significado para todos

os campos do conhecimento.

Para um metalurgista, a dureza significa uma medida do material quanto a sua
resisténcia a deformagdo plastica. Um engenheiro mecanico define a dureza como a
medida da resisténcia a indentagdo de um material duro em outro mais mole, e para um
mineralogista a dureza tem um significado diferente, ou seja, o de medir a resisténcia ao

risco que um material pode fazer em outro [14].

A Figura 21 apresenta uma classificacdo dos métodos para a medigao da dureza

que podem ser registrados de trés maneiras, conforme esquema:

Método
|
Risco Rebote Indentagdo
Mohs Shore Macro Micro Nano
\ J A J
A '
HgZ2Escal P
=2 FEscala He r

Figura 21 — Métodos para a medi¢do da dureza.

Fonte: Krupechacke (2014).

O comportamento da dureza do material é normalmente relacionado a sua
resisténcia a deformacao plastica geralmente por indenta¢do. Para medir essa resisténcia,
varios testes com base em carga-deslocamento-tempo e indentadores adequados para a
superficie de materiais tém sido desenvolvidos. A dureza ¢ definida como a razao entre a

carga P (na indentagdo) e a area da impressao residual 4.
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Na pratica, duas técnicas experimentais estdo disponiveis:

a) A medicao das dimensdes das diagonais das impressoes residuais apds a retirada
do indentador ¢ medida a area projetada na superficie (testes de indentacdo
convencional: Vickers e Knoop) [caracteristicas técnicas no Apéndice CJ;

b) A medi¢do baseada na drea de contato projetada na superficie do espécime
simultaneamente com a aplicacdo da carga (técnica de indentacdo em que a

profundidade ¢ assistida por sensoriamento instrumentado).

Em um ensaio de nanoindentagdo instrumentada a dureza H ¢ definida como a
pressdao média que o material suporta sob carregamento, isto €, a carga maxima aplicada

P pelarazdo da 4rea de contato projetada na superficie 4, [6]:

max

H = e (50)

Abaixo se apresentam trés importantes observagoes:

1) A Organizagao Internacional para a Padronizacdo de Normas (ISO/DIS) — International
Organization for Standardization — elaborou uma norma internacional, a ISO/DIS
14577 [30,31,32] para a determinagdo de propriedades mecanicas de materiais
metdlicos por meio de ensaios de indentacdo instrumentada. Conforme norma em
vigor, trés regioes foram divididas:

a) Macro: compreende ao intervalo fechado da carga aplicada entre 2 N < P<30kN ;
b) Micro: compreende entre o limite inferior para a forca 2 N > P e superior para a

profundidade de indentacdo /4 >0,2 um;

¢) Nano: compreende o limite inferior para a profundidade de indentacdo 4 <0,2 um.

2) A referéncia de base para a ISO/DIS 14577 ¢ o artigo de Oliver e Pharr (1992) [5,30].

3) A dureza ndo ¢ considerada uma propriedade fundamental de um material. Pelo
contrario, ela representa uma quantidade medida numa escala arbitraria de dureza, nao
devendo ser tomada para significar mais do que ¢: um teste empirico, comparativo da
resisténcia do material a deformacao plastica. Qualquer correlacio com um parametro
mais fundamental, tal como o moddulo de elasticidade, s6 ¢é valida no intervalo
determinado experimentalmente. Da mesma forma, as comparagdes entre diferentes
escalas de dureza sdo significativas somente através da verificacdo experimental [24].

[Isto ¢, depende da técnica, pois as medidas de dureza sao sempre relativas].
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2.8 ERROS ASSOCIADOS A INDENTACAO INSTRUMENTADA

Fatores que afetam direta ou indiretamente de forma significativa o teste de
nanoindentacdo instrumentada e consequentemente, a estimativa do moddulo de

elasticidade reduzido E, e da dureza H sdo os seguintes erros metodologicos:

2.8.1 Preparacdo da amostra

A observancia dos padrdes estabelecidos pelas normas para a preparacdo das
amostras garante um teste de nanoindentacdo instrumentada bem sucedido. Consistem
como preparagdao da amostra os trabalhos de: corte, polimento, ataque quimico, limpeza
da peca bem como o devido cuidado no transporte evitando quedas e contaminag¢do por

contato [22].
2.8.2 Calibragao do instrumento

Em um nanoindentador, em qualquer aplicacdo da carga, a for¢a de deflexao ¢ dada
por desvios de carga registrada. Se nao contabilizados, entdo um erro proporcional vai ser

introduzido nas leituras dos deslocamentos.

A conformidade de um nanoindentador ¢ estimada pela direta medi¢do ou
realizando uma série de testes em cargas crescentes em um espécime padrio, no caso, a

silica fundida [22]. E corrigida a rigidez elastica do equipamento.
2.8.3 Profundidade inicial do indentador

Um dos eventos mais importantes em um teste de nanoindentagdo ¢ o ponto de
contato inicial entre o indentador e a amostra. A posi¢ao do indentador ¢ a referéncia ou
ponto zero para todas as medi¢des de profundidade. Qualquer contato com a amostra, nao
importa quao pequeno seja, resulta em uma indentagdo inicial (talvez alguns nm) que ndo

¢ desconsiderada [4,22].
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Hé uma variedade de métodos usados para determinar o ponto de contato. Alguns
instrumentos aproximam-se da superficie e aguardam até a forca de contato ser registrada.
Neste ponto, o sensor de profundidade ¢ tratado como zero e em seguida ¢ produzido o

teste.

2.8.4 Flutuagdo térmica

A flutuacdo térmica (ou thermal drift) refere-se as variacdes no sinal da medigao
da profundidade resultante da expansdo ou contragdo (térmica) da amostra ou do
indentador ou da estrutura da maquina durante um teste de indentacao. Estas variacoes

tém efeitos adversos sobre a precisdo dos resultados [4].

r

A variagdo térmica ¢ geralmente expressa em nm/s e pode ser crescente,

decrescente ou oscilante. E ¢ medida ao indentar no espécime com uma forga constante e
monitoramento do deslocamento. Se a velocidade da flutuacao térmica ¢ uma constante,
entdo ¢ possivel corrigir os dados experimentais. No entanto, se a taxa da flutuagao

térmica for exponencial o processo de correcdo nao ¢ satisfatorio [22].

As causas da flutuagao térmica sao do proprio equipamento.

2.8.5 Efeito do tamanho da indentagao

Em espécimes com superficies modificadas ou camadas depositadas (filmes finos),
existe uma diferenga distinta para as propriedades mecanicas da superficie e do substrato.
Ao testar amostras pelo processo de nanoindentagao, deve-se considerar que a indentacao
na superficie modificada deveréd ser de no maximo 10% de sua espessura do filme duro
sobre substrato mole. Mesmo procedimento nas amostras com filme mole e substrato duro.

Em amostras bulk, considera-se apenas a distancias entre as indentagdes. [33]

Iost e Bigot (1996) [33] afirmam que a relacdo entre a dureza e o reciproco do
comprimento da impressdo da indentacdo ¢ nao linear e depende da relagdo entre a
espessura do filme e sua impressdo da indentacdo bem como a variagdo da dureza do

substrato e do filme com a carga aplicada.
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2.8.6 Fratura

Os processos de fraturas, em todos os casos, podem ser considerados em termos
dos seguintes estagios [34]:

a) Acumulo de dano;

b) Iniciagdo de uma ou mais trincas no material;

c) Propagacdo de trinca, levando a fratura.

Quando um indentador pontiagudo, geralmente de diamante, entra em contato com
a superficie de materiais frageis ¢ possivel gerar uma diversidade de trincas, as quais sdo
formas de fratura. Cook e Pharr (1990) [35] indicam cinco tipos de trincas nas observagoes
experimentais: (a) trinca coOnica; (b) trinca radial; (c) trinca mediana; (d) trinca
semicircular; (e) trinca lateral. Na Figura 22 apresentam-se os tipos de trincas e sua
morfologia durante ensaios de indentagao.

" . _ - o
(2) Conica \\ﬂ (b) Radial ™ (c) Mediana (d) Semicircular ? (e) Lateral >

< |
:‘\-J \\ ~. “\_ﬂ\\le
/ \]/ e J /
L

i
.

Figura 22 — Tipos de trincas e sua morfologia durante ensaios de penetragao.

Fonte: Adaptado de Cook e Pharr [35].

A trinca conica ¢ nucleada pela formagdo de uma trinca em forma de um anel e
com o acréscimo da carga, ela ¢ nucleada na zona pléstica e propaga-se para o interior do
material com um determinado angulo, conforme a Figura 22 (a). As trincas radiais
primdarias emanam nos cantos da impressao, sdo alinhadas com as diagonais da impressao
de contato e ¢ perpendicular a dire¢do de aplicagdo da carga, conforme a Figura 22 (b).
A trinca mediana também ¢ alinhada com as diagonais da impressdo de contato e propaga-
se para o interior do material, porém na direcdo paralela da aplicacdo da carga, conforme
a Figura 22 (c¢). A trinca semicircular conforme Cook e Pharr [35] ¢ uma combinag¢do da
trinca radial com a mediana, conforme a Figura 22 (d). As trincas laterais sdo paralelas a
superficie do material e perpendicular a dire¢do de aplicagdo da carga, conforme a Figura
22 (e). As trincas radiais secunddarias e as trincas laterais rasas sao variagdes dos cinco
tipos de trincas principais. As trincas radiais secundarias sdo nucleadas no canto da

impressao, mas ndo sdo alinhadas com as diagonais da impressdo de contato. A trinca
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lateral rasa ¢ também nucleada na zona pléstica, mas fica confinada entre trincas radiais

primarias ou secundérias [14].

A trinca determinada no material durante o processo de indentagdo pode modificar
a area projetada na superficie de contato, subestimando os valores para o mddulo de

elasticidade reduzido e a dureza.
2.8.7 Rugosidade da superficie

Um dos parametros mais importantes que afetam a precisdo dos resultados de
nanoindentacdo ¢ a rugosidade da superficie. Trés potenciais casos para a nanoindentagao:

a) Uma superficie plana idealmente polida;

b) A rugosidade sobre um vale, ¢;

c) A rugosidade sobre um pico.

A Figura 23 representa as subdivisdes nas trés formas mencionadas. (a) Nao
apresenta aspereza, superficie plana ideal; (b) Asperezas maiores que o diametro da ponta;
(c) Ponta em vale com deslizamento na aspereza; (d) Diametro da curvatura da aspereza

na mesma ordem que o diametro da ponta.

Indentador

AR

Superficie

Figura 23 — Esquema de situagdes possiveis entre o indentador e a superficie.

Fonte: Adaptado de Bouzakis [36].

As areas de contato na superficie, resultantes em cada um destes trés casos, sao
diferentes na forma, levando a diferentes profundidades de indenta¢c@o sob a mesma carga.
Uma indentacdo em uma rugosidade sobre um vale resulta em menor profundidade de
indentagao em comparag¢ao com a indentagao sobre uma superficie plana polida. Por outro
lado, uma indentagdo na rugosidade sobre um pico, tem um aumento na profundidade de

indentacdo em comparacdo com a indentacdo em uma superficie plana ideal. Sob tais
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circunstancias, da indentagdo em amostras irregulares, ha dispersdo da profundidade de

indentacdo, como consequéncia da topografia da superficie [4,36,37].

Ao ampliar a complexidade do tema, considerando também o arredondamento da
ponta do indentador, para dar o devido tratamento da verdadeira dureza, deve-se

considerar um numero minimo de amostras a serem produzidas [36].
O conceito mais simples € o da rugosidade média R, ou rugosidade aritmética e o

seu desvio padrdo R, foram estimados usando as expressoes [28]:

17 17 2
Razz-.ﬂz(x)‘-dx e R, = z}[[z(x)] ~dx (51)

0

Conhecido que z(x) ¢ a altura das asperidades superficiais abaixo de uma linha

média e L ¢ o comprimento da distancia analisada.
2.8.8 Analise da impressdo residual

Uma das formas mais precisas para determinar a area de contato projetada na
superficie ¢ a avaliagdo da imagem da impressao residual por uma sonda de superficie,
tais como um equipamento de microscopia de for¢a atdmica (AFM). O procedimento
demanda tempo e operacdo especializada, ou seja, a medi¢do real da area ¢ demorada e
dificil. Apds a obtengdo da imagem desejada, uma das escolhas mais dificeis ¢ estabelecer

a verdadeira grandeza das arestas da impressao residual [22].

A Figura 24 ilustra a importancia do valor adequado para a area de contato

projetada na superficie e sua relacdo na variagdo no resultado da dureza.

No exemplo da Figura 24 demostra-se erros introduzidos pelas variagdes das
estimativas da area de contato projetada na superficie. Diferentes operadores podem
escolher caminhos ligeiramente diferentes para as bordas da indentagdo. E importante
saber que para alguns materiais a area projetada na superficie recupera-se quase
completamente depois do descarregamento. Algumas praticas, como revestir a superficie
com uma camada fina de ouro, na expectativa de determinar a estimativa mais confidvel
de onde realmente ocorreu o contato [22]. Mas induz erros pela propria dureza do filme

de ouro.
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Figura 24 — Trés abordagens na interpretacdo da area de contato projetada na superficie no calculo da
dureza.

Fonte: Adaptado de Fischer-Cripps (2009) p.53 [22].

2.8.9 Empilhamento lateral e recuperagdo elastica lateral

As equacdes elasticas do contato assumem que o perimetro de contato estd abaixo

da superficie da amostra (a superficie afundada). Dependendo da relagdo de E/H do

material amostrado, em vez da recuperacao eléstica lateral do material (sink-in), este pode
ser empurrado para cima e se empilhar ao redor das bordas do corte (pile-up). Quando
isso acontece, significa que mais material suporta a carga do indentador (maior a area de

contato projetada na superficie) [22].

Como resultado a amostra ¢ apresentada (a partir do ponto de vista das equagdes
do contato) como mais rigida do que realmente ¢ (de moédulo de elasticidade mais
elevado). Quando ocorre a acumulacgdo, a profundidade de indentacdo para uma dada area
de contato projetada na superficie ¢ menor do que o que seria (devido ao suporte extra).
Uma vez que as equagdes tomam a profundidade de indentacdo como pardmetro de
entrada, entdo o calculo da area de contato projetada na superficie ¢ menor do que
realmente ¢ e assim o modulo de elasticidade reduzido € superestimado. Do mesmo modo,

a dureza também ¢ superestimada.
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Nao h4d um método para a contabilizagdo do empilhamento lateral. A melhor
maneira para avaliar o efeito ¢ o de medir a area de contato projetada na superficie com
um equipamento de microscopia de forg¢a atomica (AFM) ou um microscopio eletronico
de varredura (SEM). E importante ressaltar que o empilhamento lateral ndo se restringe a

materiais ducteis [2,22].
Oliver e Pharr (2004) [2] destacam que 4, ¢ um problema significativo para o

método, e que ele ndo leva em conta o empilhamento de material em torno da impressao
de contato, como se observa em varios materiais elastico-plasticos. Quando o
empilhamento lateral (pile-up) ocorre, a area de contato ¢ maior do que o previsto pelo
método, e tanto a dureza estimada e o modulo de elasticidade dado por S sdo
superestimados, as vezes perto dos 50%. A incapacidade de lidar com empilhamento
lateral (pile-up) € uma consequéncia direta do uso de uma anélise elastica de contato para

determinar a profundidade de contato.

A Figura 25 estabelece uma comparacdo fisica da impressao residual e o estudo
teorico do fendomeno de empilhamento lateral (piling-up) ou simplesmente pile-up e
recuperacao elastica lateral (sinking-in) ou sink-in em que nota-se a diferencga entre a area

projetada na superficie ideal e a real.

Pile-up Sink-in

50 pum

Figura 25 — Esquema (a) do perfil, (b) da impressdo residual em (c) espécimes com empilhamento lateral
(aluminio) e com recuperacgdo elastica lateral (acrilico).

Fonte: Krupechacke (2014).
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O célculo da area de contato projetada na superficie depende da profundidade de
contato, se a profundidade for menor que a prevista, isto ¢ ~A<h', conforme Figura 25

(a), tem-se superestimacdo de H e de E.. Quando o contrario ocorre 4 >h" tem-se

subestimacdo de H ede E..

2.8.10 Geometria da ponta do indentador

As equacgdes do contato que sdo usadas para determinar a rigidez elastica do contato
e a area de contato projetada na superficie assumem a geometria do indentador ideal (a
ponta do indentador ¢ considerada sem arredondamento). Na pratica, este ndo € o caso,
especialmente pela limitagdo na confeccdo ou do inevitavel arredondamento pelo uso

continuo.

Qualquer correcdo para a forma geométrica do indentador para uma dada
profundidade de contato 4, implica na area de contato projetada na superficie 4, .

A area de contato projetada na superficie 4, ¢ maior do que a calculada sobre a
base de geometria perfeita 4, entdo hd uma relagdo entre a area de contato projetada na
superficie sobre a area projetada na superficie ideal 4,/4, . A corregdo aplica-se na raiz

quadrada para o modulo de elasticidade reduzido e ¢ diretamente proporcional no caso da

dureza [4,22].

Portanto, conforme Fischer-Cripps [6] as corregdes validas seriam:

Ai .Pmax
ANz 4 S
VTR ( AJJZ >

Uma funcdo de corre¢ao de area de contato projetada na superficie ¢ em geral,
obtida através da realizacdo de indentagdes em um espécime de modulo de elasticidade
conhecido (em alguns casos, a dureza ¢ usada como a referéncia). O material de referéncia
mais comumente utilizado ¢ a silica fundida. No entanto, em alguns casos, ¢ vantajoso

usar um material de referéncia com um valor de E/H semelhante ao do espécime de

ensaio proposto. Se o fizer, pode também compensar erros nos resultados de

empilhamento lateral do material (pile-up).
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A Figura 26 esquematiza a relagdo entre a area real sobre a area ideal, 4,/4, .

Real
(Bsal) hnm:\' h A

h (Ideal)
Ah

Figura 26 — Esquema para a corre¢do da area de contato projetada na superficie.

Fonte: Adaptado de Fischer-Cripps (2009) p.49 [22].

Leyland e Matthews (2000) [38] demonstraram que revestimentos eldsticos e
rigidos podem ter importantes fatores, particularmente para abrasdo, impacto e desgaste
erosivo de acordo com o comportamento elastico, descrevendo as propriedades do

revestimento ndo s6 pela dureza, mas usando uma relagao H/E .

A adequagao da area de contato projetada na superficie ¢ a mais importante
correcdo, € que tem o maior efeito sobre a precisdo dos resultados finais. A fungao
correcao de area de contato projetada na superficie aumenta em profundidades de menor
contato devido ao arredondamento da ponta. Torna-se menos importante quando a
profundidade de indentagdo aumenta. Para a maioria dos indentadores que sdo geralmente
feitos com um semiangulo de face bem preciso, com menores profundidades de
indentacdo, a razdo da area pode ser elevada de 50:1 devido ao arredondamento da ponta
[4,22].

Por mais que uma ponta seja nova, esta possui certo grau de arredondamento e a
extremidade da piramide nunca termina num atomo. Através da aproximacgao de Oliver e
Pharr para a fungdo area de contato projetada a calibracdo dos indentadores de pontas

piramidais ¢ efetuada pela expressao [1]:

4.(h)=YC(h)" (54)

n=0

Admitindo-se que C, a C; sdo constantes determinadas do processo de calibracdo.
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Os dois indentadores de diamante Berkovich original e Berkovich modificado
(mais comumente utilizado), originalmente foram planejados para ter a mesma area de
contato projetada na superficie de um indentador Vickers em qualquer profundidade de
indentagao. Os semiangulos e tolerancias, para um indentador Berkovich, retiinem o
semiangulo e requisitos de tolerancia definidos pela norma ASTM E2546 — 07 [39],

descrita na Figura 27.

0 =65,03°+0,3° — Indentador Berkovich Original
0=65,27°+0,3° — Indentador Berkovich Modificado
b=60°£0,3°

Figura 27 — Tolerdncia do semiangulo apical e do angulo da base da ponta Berkovich.

Fonte: Adaptado da norma ASTM E2546 — 07, p.09 [39].

2.8.11 Eixo do indentador

Por outro lado, a verdadeira ponta de um indentador ndo ¢ produzida nas exatas
dimensdes tedricas. Os trés semiangulos podem diferir do nominal e também um do outro.
Da mesma forma a base pode ndo ser um tridngulo equilatero e os seus angulos podem
diferir dos 60° previstos. Em uma ponta teorica, a linha de centro passa através do apice

da ponta e através do centro da base, ambos os pontos bem definidos.

Em uma ponta real, a localizacdo e a orientacdo da base e a linha de centro nao sao
prontamente definidas. Uma ponta real apresenta variaveis adicionais com respeito a sua
linha de centro ou eixo. Os pontos sdo conectados a um eixo de simetria que € programado
para coincidir com a ponta linha de centro ou pelo menos ser paralelo a ela. Isto permite
que as pontas, apresentem as mesmas propriedades, quando transferidas de uma medigao

para outra ou de um instrumento para o outro.
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Pode haver um pequeno angulo entre eixo real e o eixo de simetria. Este dngulo ¢

designado e. A Figura 28 ilustra essa diferenca angular.

Figura 28 — Esquema entre eixo real e o eixo de simetria de uma ponta.

Fonte: Micro Star Technologies [40].

2.8.12 Incerteza de medi¢ao do mddulo de elasticidade e da dureza

A propagacdo de erros e sobre incerteza de medi¢cdao no método de Oliver e Pharr
na técnica de nanoindentacdo instrumentada, foram discutidos em poucos trabalhos,

destacamos os relevantes.

Mencik e Swain (1995) [4] apresentaram uma discussdo sobre os erros associados
a nanoindentagdo, em especial determinaram um calculo para erros da dureza e do mddulo
de elasticidade. O modelo estd baseado nas variaveis: carga P e profundidade 2 em que

utilizaram o conceito variagao incremental A.

AH _ AP, dh

a —_—
H P h
AE AP Ah
A h

(55)

Os intervalos, /<a<3 e 0< <1, limites inferiores correspondendo ao caso
plastico ideal e os limites superiores ao caso elastico ideal para uma ponta cilindrica.

Kessel (2002) [41] discutiu sobre a normatizagao da incerteza indicando medigoes
comparaveis, sugestionando que a qualidade de uma medi¢ao baseada nos procedimentos

GUM (Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement) [8].
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Hsu et al. (2007) [42] apresentaram um trabalho sobre a evolugdo da incerteza para
a dureza e o moddulo de elasticidade e as incertezas de medigdo para o sistema de
nanoindentacdo. Basicamente relacionou as varidveis: carga P e area de contato projetada

na superficie A4 para a determinagdo da dureza H e a area de contato projetada na
superficie 4., e a rigidez eldstica do contato S para a determinagdo do modulo de

elasticidade reduzido E. .

As variaveis de estudo foram consideradas como estatisticamente independentes e

as expressoes determinadas sao dadas por:

2 2 5 2
o] o o e

Oy =y || —2 | +| ] e op =y || | —~ (56)
M My Hs) 4y

max

Destacando:

M, . € a dureza esperada;

o, : € desvio padrdo da dureza;

M. : € o modulo de elasticidade reduzido esperado;

o, : € o desvio padrdo do modulo de elasticidade reduzido,

u, : € aarea de contato projetada na superficie esperada;

o, : € o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie;

U, : € o valor esperado da rigidez eléstica do contato;

o, : € o desvio padrdo da rigidez elastica do contato;

Mp * € acarga maxima esperada;

o, @ €0 desvio padrdo para carga maxima.

Lucca ef al. (2010) [43] destacam a importancia do método para a avaliacdo da
resposta mecanica de pequenos volumes de materiais e filmes finos, a cargas aplicadas. O
trabalho apresentou uma revisdo do método, dos instrumentos utilizados, dos
procedimentos para a analise dos dados resultantes. O trabalho aborda também métodos

desenvolvidos para verificagao e calibragao.
Dos trabalhos revistos, nota-se que as variaveis em estudo a carga P, a area de
contato projetada na superficie A4 , a rigidez elastica do contato S e a profundidade 4 sdo

consideradas como independentes, portanto, nas expressdes de erros para os autores

inexiste a influéncia conjunta entre as variaveis.
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A norma ISO/DIS 14577 (2002) [30] foi baseada no artigo de Oliver e Pharr,
destaca os intervalos de carga e deslocamentos de aplicacdo da técnica, normas de
referéncia, simbolos e designacdes, principios da técnica, calibragdo, procedimentos e

relatdrios.

Segundo a norma GUM (2008) [8] o resumo do procedimento para avaliacdo e
expressdo da incerteza tem os passos a serem seguidos na avaliacdo e expressdo da
incerteza do resultado de uma medi¢ao, podem ser resumidos como:

a) Expresse, matematicamente, a relacdo entre o mensurando e as grandezas de
entrada das quais depende. A func¢do deve conter todas as grandezas, incluindo
todas as corre¢des e fatores de correcdo, que possam contribuir com um
componente significativo de incerteza para o resultado da medigao.

b) Determine, o valor estimado da grandeza de entrada, seja com base em analise
estatistica de uma série de observagdes, seja por outros meios.

c) Avalie a incerteza-padrdo de cada estimativa de entrada. Para uma estimativa de
entrada obtida através de andlise estatistica de uma série de observagdes, a
incerteza-padrao ¢ avaliada (avaliagdo Tipo A da incerteza-padrao). Para uma
estimativa de entrada obtida por outros meios, a incerteza-padrdao ¢ avaliada
(avaliacao Tipo B da incerteza-padrao).

d) Avalie as covariancias associadas com quaisquer estimativas de entrada que
sejam correlacionadas.

e) Calcule o resultado da medicao, isto €, a estimativa do mensurando, a partir da
relagao funcional, utilizando para as grandezas de entrada as estimativas obtidas.

f) Determine a incerteza-padrdo combinada do resultado da medi¢do a partir das
incertezas-padrao e covariancias associadas com as estimativas de entrada, como
descrito. Se a medig¢do determina, simultaneamente, mais de uma grandeza de
saida, calcule suas covariancias.

g) Se for necessario fornecer uma incerteza expandida, cujo proposito ¢ prover um
intervalo com o qual se espera abranger uma extensa fragdo da distribuicdo de
valores que podem razoavelmente ser atribuidos ao mensurando, multiplique a
incerteza-padrao combinada por um fator de abrangéncia k, tipicamente na faixa
de 2 a 3. Selecione k com base no nivel da confianca requerido para o intervalo.

h) Relate o resultado da medi¢do juntamente com sua incerteza-padrdo ou incerteza

expandida.
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2.9 CONSIDERACOES PARA O CAPITULO 2

Finalizando o capitulo destaca-se a teoria dos erros na transferéncia da incerteza

como elemento primordial na constru¢do do modelo matematico.

A simplicidade de estabelecer-se o erro aleatdrio da varidvel que se quer conhecer

pela propagacao dos erros das variaveis influentes.

Da complexidade do comportamento do erro sistematico em superficies rugosas,
superficies frageis e em materiais onde as superficies sdo redefinidas pela recuperagdo

elastica do material.

Do método de Oliver e Pharr a inovacdo esta em determinar a profundidade de
contato na indentagdo, que estima a area projetada na superficie e dispensa a visualizagdo

da impressao residual na determinacao do modulo de elasticidade reduzido e da dureza.

Também, destacar a importancia do trabalho realizado por Hsu ef al. [42] na
descrigdo das ideias para formalizar a incerteza de medi¢ao do modulo de elasticidade e
da dureza, mas o trabalho nao foi validado, isto é, comparado com a metodologia

convencional.

Apesar de o método de Oliver e Pharr ser a referéncia da norma ISO/DIS 14577
(2002) [30] ela apenas direciona a realizagdo do teste e a obtencdo do resultado.

Discussdes sobre a validade do valor encontrado para um material pouco citado ¢ obscuro.

A norma GUM (2008) [8] estabelece os procedimentos para determinar as
propagag¢des de erros, inclusive mencionando a relagcdo entre as variaveis influentes do
funcional e sobre como proceder sobre a covariancia entre as variaveis. Nota-se que pouco
se explora dessa propriedade matematica, possivelmente, pela propriedade que declara:
Duas variaveis aleatérias sdo independentes entdo a covaridncia entre elas ¢ nula.
Covariancia nula implica que duas varidveis sdo independentes.

A lacuna da literatura estd em ndo considerar a dependéncia conjunta entre duas
variaveis.

Desenvolver um modelo analitico que expresse a variancia explorada por fatores

que considerem as variaveis influentes e a dependéncia conjunta entre essas variaveis

influentes, foi a motivacdo do trabalho.



3 METODOLOGIA

Neste capitulo ¢ descrito o modelo mateméatico da metodologia proposta baseado
na teoria dos erros o qual ¢ comparado com a metodologia convencional. A metodologia
convencional ¢ a medicdo da dureza e do mddulo de elasticidade reduzido para cada
indentagao, determinando-se ao final a dureza média e o modulo de elasticidade reduzido
médio e os respectivos desvios-padrao. A metodologia proposta, determina as médias, os
desvios-padrdo e as covaridncias entre as variaveis influentes, e baseados nestas varidveis
de entrada estabelecem a dureza e o mddulo de elasticidade reduzido médios e seus
respectivos desvios-padrao (decompostos em fatores para cada variavel influente).
Apresentam-se as técnicas experimentais de caracterizagdo mecanica € microscopias

utilizadas nos materiais estudados.

3.1 MODELOS MATEMATICOS

Um dos problemas encontrados na pratica ¢ descrever os fenomenos observados.
Isto ¢ conseguido através da constru¢do de modelos matematicos que relacionam as
variaveis envolvidas no fendmeno, ou seja, estabelecendo uma relagdo funcional entre
essas variaveis, através de uma fung¢ao, de forma que se tenha uma aproximacgao razoavel
entre os valores observados (praticos) e aqueles calculados pelo emprego da fungao
(tedricos).

Para conhecer e controlar todas as variaveis que interferem em um fendmeno, e
possivelmente estabelecer um modelo matematico relacionando essas variaveis e, entao
qualquer valor calculado por essa fun¢do seria exato. Entretanto, ndo se tem o acesso a
todas as variaveis que podem ser controladas (relacionadas matematicamente) e aquelas

que ndo podem ser controladas (com variagao residual) [9].

Um funcional ¢ basicamente definido com uma fun¢ao que depende de outras

func¢des. Pode-se descrevé-lo por:



77

W : Variavel que se quer conhecer e analisar;
X, (i = ]...n): Variaveis influentes para W ;
X, (j=1....k): Variaveis controladas;
X, (k=k+1,...,n): Variaveis ndo controladas;
F, e F,: Fungdes que relacionam as variaveis.

Portanto:

w=w(X,)=W(X, X,)=F(X)+F(X,) (57)

l

Pode-se dizer que F| (Xj) ¢ a parte funcional do modelo e que F, (Xk) ¢ a parte

residual do modelo.

Este funcional ¢ descrito em quatro etapas: Notagdo, Apresenta¢do, Defini¢do e

Fundamentacdo.

a[X, (j=1...k)
W=w(X)=W(X. X )=F(X.)+F (X )=1 ’
)= (X, X)=F (X)) + £ (%) X, (j=k+1...n) (58)

~ v A
Notagdo Apresentagdo Defini¢ao

\
Fundamentagdo

3.1.1 Metodologia proposta — Teoria dos Erros

O célculo do parametro variancia ¢ determinado a partir do desenvolvimento de
todas as derivadas parciais de primeira ordem e de sua combinagdo. As derivadas sdo
descritas em func¢ao das varidveis influentes para a construcdo da variavel que se quer

conhecer e analisar, chamada de funcional.

Adaptando o conceito da Equac¢iao 6 que relaciona a transferéncia da incerteza
(secdo 2.1.6, p.29) e embasado na teoria dos erros como descrita na Equacéo 7, tem-se o

funcional de E, para duas variaveis influentes S e A4, (varidveis controladas) com suas
variagdes conhecidas (desvio padrdo ou estimativa do erro) e E,, ¢ uma variavel ndo

controlada associada ao modulo de elasticidade reduzido independente em relagao as

variaveis influentes:

SR AR et (59)

Destacando:
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A_: area de contato projetada na superficie;

S : rigidez elastica do contato;

p: fator de correg¢ao da geometria do indentador por King.
Aplicando a Teoria de Erros, a propagacdo da incerteza para E ¢ dada pela
combinacdo das variagdes entre as variaveis influentes S e A  adicionada E,. A

expressdo da transferéncia da incerteza tem-se a aproximacdo linear para a variagdo do

modulo de elasticidade reduzido:

Se E,, ¢ uma constante f, entdo:

2
oE Y OF OE \ (OF
0'1; :( asrj O'é‘i‘(aA:j 'O'i +2'(8—Srj-(a_A:j'o-sAc (61)

De forma analoga para a dureza:

As entradas das variaveis:

max’

P
H=f(P, Ac)zfufo (62)
Destacando:

A_: area de contato projetada na superficie pelo indentador;

P .. carga maxima;

Da expressao da transferéncia da incerteza, tem-se a aproximacdo linear para a

varia¢do da dureza, admitindo-se que /4, ¢ uma varidvel ndo controlavel independente em

relacdo as variaveis influentes:
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Se H, ¢ uma constante £, entdo:

2 2
oH oH oH \ (oH
o =(ap—j 0}, {ajj 05 +2 '(ap—j'(ajj . (64)

As variancias estabelecidas dependem apenas das suas respectivas entradas e estao

associadas a Equacio 48 e a Equacao 50, respectivamente, ja definidas.

Hsu et al. (2007) [42] usaram essa abordagem considerando as variaveis de entrada

como independentes conforme a Equac¢io 56.
3.1.2 Metodologia convencional — Estatistica Descritiva

A metodologia convencional ¢ a medi¢gao da dureza e do mddulo de elasticidade

reduzido para cada indentagao.

Na aplicagdo da técnica de indentagdo instrumentada a informagao obtida ¢
processada utilizando o método de Oliver e Pharr para determinar a rigidez elastica do

contato §, a profundidade de contato 4., a area de contato projetada na superficie 4., o
modulo de elasticidade reduzido E, e a dureza H [1].

Na metodologia convencional, basicamente os conceitos de Estatistica Descritiva
sdo explorados, a partir da base de dados gerada pela técnica de indentagdo instrumentada

e pelo o método de Oliver e Pharr. Sempre que necessaria nova intervencao, o recéalculo e

o tempo computacional para obter a informagao da nova amostra sdo considerados.
Em geral, sdao calculadas [5]:

As médias aritméticas:

H,

= 2 (65)
n
n E

E:; ri (66)
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Os desvios padrdo com fator de correcdo do tamanho da amostra:

(67)
(68)
SH
CcVy —7 (69)
_35
CVE, = F (7())

O coeficiente de variacdo estabelece quantas vezes o desvio padrdo cabe na média,

¢ um indice relativo e estabelece a homogeneidade da distribuicao.
As variaveis de entrada sdo o modulo de elasticidade reduzido E, e a dureza H

obtidos nas n indentagdes realizadas e determinadas pelo método de Oliver e Pharr.
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3.2 TESTES DE NANOINDENTACAO INSTRUMENTADA E ASSOCIADOS

3.2.1 Nanoindentador e interface de analise

Os testes de nanoindentagdo nos cinco espécimes utilizados no trabalho foram
realizados no Laboratorio de Propriedades Nanomecanicas de Superficies e Filmes Finos

do Departamento de Fisica da UFPR, LabNano — UFPR.

A Figura 29 mostra foto do LabNano. Pode-se observar pela foto, um reservado
em vidro (aquario de isolamento térmico) e ao centro deste um reservado em madeira

(gabinete de isolamento acustico).

Figura 29 — Foto do aquario de isolamento térmico para o nanoindentador.

Fonte: LabNano da UFPR — crédito da foto ao Projeto Revespetro.

No laboratoério as instabilidades de origem térmica e/ou mecanica sdo minimizadas,
o nanoindentador estd instalado em uma cabine que possui um isolamento térmico e um
sistema de controle de temperatura por ar condicionado. E estd montado sobre uma
plataforma pneumatica que € mantida suspensa em relacdo ao solo, proporcionando o

isolamento mecanico.

Estas precaug¢des minimizam possiveis erros, categorizado como sistematico
ambiental. Por exemplo, vibracdes provocadas por veiculos pesados na proximidade do

laboratério, na coincidéncia de eventos venham a influenciar a calibrag¢do do instrumento
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ou a profundidade inicial do indentador, por justaposi¢@o ao inicio do teste [Erro do Tipo

I que ¢ rejeitar uma hipotese correta em testes de significancial.

O mecanismo de funcionamento de um nanoindentador ¢ melhor compreendido

com o esquema da Figura 30.

. Fonte de Corrente
Bobina > —— Programavel
[

Cabegote do Intentador —
Indentador———— "

Amostra -

Mesa Motorizada —

Controlador da Mesa

Base do Instrumento

Figura 30 — Esquema de funcionamento do nanoindentador para realizar o teste.

Fonte: Adaptado de Brotzen et al [13].

O nanoindentador estd montado numa coluna por intermédio da qual se transmite
o carregamento que ¢ aplicado por um atuador. O sistema inclui sensores para medir o

deslocamento, esta ¢ a sua configuragdo usual.

O cabecote do indentador ¢ composto por uma haste metalica que ¢ suspensa por
meio de molas em formato de membranas, pode movimentar-se verticalmente, contudo

possui pequena possibilidade de movimento horizontal.

Em uma das extremidades da haste existe uma bobina imersa num campo
magnético, e na outra extremidade fica o indentador de diamante (ponta). Por meio da
variagdo da corrente na bobina ¢ possivel estabelecer a intensidade da forga aplicada pelo

indentador na superficie da amostra.
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A medi¢ao dos deslocamentos ¢ feita por um sistema capacitivo formado por trés
placas planas e paralelas onde a placa central esta fixada ao eixo do indentador e as demais
fixadas a estrutura do cabegote. Desta forma, qualquer deslocamento da placa central, e,
portanto, do indentador, ¢ medido pela varia¢do da diferenga de potencial deste capacitor
(Figura 30).

As molas que acoplam o sistema moével ao cabegote do indentador sdo planas, e
tém como objetivos alinhar o sistema e manté-lo suspenso na auséncia de cargas. As
constantes elasticas das molas sdo pequenas na dire¢do vertical e grandes na direcdo

horizontal.

O diagrama do sistema para a realizagdo de um teste de nanoindentacdo

instrumentada ¢ representado pela Figura 31.

Controles do Usuario Computador
— Monitor
Teclado | | Conversor Dlglltal Analégico Controladora dos Motores
Eletronica ™
l T I Impressora
Joystick — Cabecote do Indentador Microscopio Otico
| s \ f
' [ ] v R
Tluminagdo Amostra (em teste) i Amostra (no visual) i Monitor de Video

Base do Equipamento (Mesa Motorizada)

Saidas

Figura 31 — Diagrama sistémico do funcionamento do nanoindentador.

Fonte: Interpretado de Brotzen et al [13].

Cada espécime ¢ fixado a um porta-amostra situado sobre uma mesa que pode se
movimentar, em relacdo ao microscopio ou ao indentador, segundo as diregdes x, y € z.
Este movimento ¢ controlado por um joystick durante a programac¢ao de um ensaio e ¢
automatico no decorrer do mesmo. O movimento em z ¢ utilizado para focalizar a amostra,
e também, no processo de determinagdo da posi¢do da superficie, que precede uma

indentagao, de forma automatica pelo proprio equipamento.

A posicdo onde sdo realizadas as medidas na amostra ¢ selecionada utilizando um
microscopio optico que faz parte do equipamento. Uma camera de TV estd acoplada no
topo do microscopio e permite visualizar a imagem da amostra. O microscopio possui uma

montagem de lentes que combinado ao aumento de 10 vezes (proporcionado pela ocular)
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e com a ampliacdo adicional produzida pela cdmera de TV, produz ampliagdes do tamanho

da imagem [13].

O equipamento descrito ¢ um Nanoindenter® XP da MTS Systems Corporation
(USA) [44], empresa atualmente pertencente a Agilent Technologies [45], e é concebido
para realizar ensaios de indentacdo com sensor de profundidade capaz de operar com os

seguintes parametros:

a) Aplicacdo de cargas de 10uN até¢ 500 mN, com resolu¢do nominal, para

pequenas cargas, da ordem de 50 nN ;

b) Taxa de carregamento minima <1uN/s e maxima >7x10" uN/s;

c) Forga de contato: 1,0 uN;

d) Resolucdo do deslocamento: 0,04 nm ;

e) Profundidade maxima da indenta¢do da ponta: > 40 um.

A foto na Figura 32 mostra o gabinete de isolamento acustico e o habitaculo do
equipamento, e também ¢é possivel observar a mesa sobre uma plataforma pneumadtica que

¢ mantida suspensa em relagdo ao solo por gias a baixa pressdo, proporcionando o

isolamento mecanico.

Figura 32 — Foto do gabinete de isolamento acustico e habitaculo do equipamento.

Fonte: LabNano da UFPR — crédito da foto ao Projeto Revespetro.

O porta-amostra é uma placa quadrada, com uma 4rea de 225 cm?, contendo quatro
furos circulares de 1,25 in (polegadas) de diametro. As amostras podem ser embutidas em

resina ou fixadas em cilindros metélicos especiais.
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A Figura 33 mostra uma composi¢ao de fotos com o porta-amostra e espécimes de

silica e aluminio embutidos em resina, e interface do software TestWorks® 4.
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Figura 33 — Fotos do porta-amostra com espécimes e interface do software TestWorks® 4.

Fonte: LabNano da UFPR.

Os dados adquiridos pelo equipamento sao compilados pela interface do software
TestWorks® 4, versdo 4.06A, da MTS Systems Corporation. O software também faz a
interface para a calibracdo do equipamento, tomando o espécime de silica como amostra

de referéncia (ver Figura 34).

Apresenta-se na Figura 34 a parametrizagdo da area de contato projetada na

superficie para a ponta Berkovich (Berko8) bem como a sua caracterizacdo mecanica.
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Remove

Parameter | Value | Units
Modulus 1,016e+006 MPa
Tip Poisson's Ratio 0,07

mo 245

m1 300

m2 0

m3 0

m4 0

mb 0

mé& 0

Figura 34 — Parametriza¢do do nanoindentador — LabNano — UFPR.

Fonte: LabNano da UFPR.

A flutuacdo térmica (ou thermal drift) foi ativada.

Todos os espécimes foram indentados por um indentador com ponta Berkovich
modificada. A ponta rotulada de Berko8 de diamante com os seguintes parametros:
moédulo de elasticidade da ponta E, =1016 GPa e coeficiente de Poisson da ponta de
v, =0,07. O fator de intercep¢do da ponta £ =0,75 e coeficiente de King £ =1,034 com
semiangulo apical do indentador de 8 =65,2748° foi utilizada. Apresenta-se na Figura 35

a foto da ponta do indentador Berkovich modificada, fotografada por microscopia

eletronica de varredura (SEM) da UFPR.

18810m

Figura 35 — Imagem por SEM da geometria fisica da ponta Berkovich.

Fonte: Massardo (2011) p.42 [16].
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3.2.2 Materiais selecionados

A escolha dos materiais foi baseada pelo comportamento mecanico conhecido e
para estudar os fendmenos que geram erros. Os materiais selecionados que para validar o
modelo foram os seguintes:
- Silica — Material de referéncia;
- Vidro Lixado — Avaliar a rugosidade;
- Policarbonato — Avaliar a recuperacao elastica lateral — sink-in;

- Grafite — Avaliar a fratura - pop-in.

Inicia-se com uma amostra de silica fundida por suas propriedades fisicas e
mecanicas [14]. Foi utilizada como material de referéncia [2], isto €, utilizou-se para
calibrar o equipamento. Por suas caracteristicas monolitica e monofésica. Por ser

difundida e bem comportada na técnica de nanoindentacdo instrumentada.

Uma amostra de vidro alcalino, por suas propriedades similares a silica, porém com
a superficie modificada por lixamento com uma lixa 1000. Foi utilizada para avaliar a

influéncia da rugosidade na superficie.

Uma amostra de policarbonato, também utilizada pelo conhecimento de suas
propriedades mecanicas. Sua utilizagdo foi para avaliar o comportamento da recuperagao

elastica lateral da superficie (sink-in).

O grafite por ser um exemplo tipico de cristal lamelar. Por ser uma estrutura
cristalina do carbono. Foi utilizado para avaliar o comportamento da superficie submetida
a propagacdo de trincas e fraturas no teste de nanoindentagdo instrumentada quando os

dois espécimes foram submetidos a duas cargas distintas.
A amostra de silica embutida em resina foi cedida pelo LabNano — UFPR.

A amostra de policarbonato foi doada pelo Professor Lepienski, que foi embutida
em um cilindro especial em aluminio com o padrdo do porta-amostra, confeccionado no

Laboratério de Metalografia da Escola Politécnica da PUCPR.
As amostras de silica e policarbonato foram indentadas pela ponta BerkoS.

As amostras de vidro e as duas de grafite embutidas em resina foram cedidas pelo

Professor Mikowski, e foram indentadas pelas pontas Berko3 e Berko4 respectivamente.
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3.2.3 Especificacdo técnica dos experimentos e condi¢des experimentais

A caracterizacdo mecanica consiste em determinar os valores das propriedades
mecanicas, elasticas (modulo de elasticidade), plasticas (dureza) e fratura (tenacidade a

fratura) dos materiais. Para a caracterizagdo mecanica foram utilizados ensaios mecanicos
de penetracdo pela técnica de indentacdo instrumentada (descrita na se¢do 2.2, p.36).

Pela técnica de indentacdo instrumentada o mddulo de elasticidade reduzido e a
dureza foram determinados em funcao da profundidade de indentagao [1,2].

O equipamento utilizado nos ensaios foi um Nanoindenter® XP da MTS Systems
Corporation, instalado no Laboratorio de Propriedades Nanomecéanicas, do Departamento
de Fisica da UFPR. A faixa de aplicagdo em teste para as cargas minima e maxima ¢ de

10 uN e 500 mN, respectivamente, com resolugcdo de 50 nN. Os limites praticos das
profundidades de penetragdo minima e maxima sdo de 5 nm e 40 ym, respectivamente,
com resolugdo de 0,5nm. Um unico ciclo de carregamento-descarregamento foi
empregado.

Os testes foram realizados em atmosfera com umidade de 50% e temperatura

ambiente de 22,010, 5 °C. Foram realizados um minimo de 95 e um maximo de 110 testes
de indentacdo dependendo do material estudado.

Durante o ciclo de indentagdo o tempo de carregamento tipico foi de /5s,del5s
para o descarregamento e entre o ciclo de carregamento e descarregamento a carga ¢
mantida constante por um periodo de /0s.

A determinagdo da dureza e do modulo de elasticidade reduzido foi determinada
pelo método de Oliver e Pharr [1] (descrito na secdo 2.4, p.45).

Com a utilizagcdo do programa TestWorks®4 da MTS Systems Corporation, os
coeficientes da Equacdo 54, p.69-70, sdo ajustados, pois da literatura [1], a dureza e o

modulo de elasticidade da silica a sdo iguais a 71,7 GPa e 9,0 GPa respectivamente.
Apresenta-se na Figura 36 o comportamento do modulo de elasticidade E, e da

dureza H em funcdo da profundidade de contato %, , obtidos através dos dados gerados

de um ensaio de indentagao instrumentada realizado com ponta Berkovich no padrao silica
fundida obtendo-se uma dureza média de 9,0 GPa e modulo de elasticidade esperado de

72 GPa.
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Figura 36 — Comportamento do mddulo de elasticidade e da dureza em fungdo da profundidade de contato.

Fonte: Crédito da imagem a Alexandre Mikowski.

Foram utilizadas trés pontas triangulares do tipo Berkovich modificada. Os dados
gerados nos ensaios sao os valores das cargas aplicadas em fun¢ao das profundidades de

penetragdo nos ciclos de carregamento-descarregamento.

Para este exemplo de calibragdo, da Figura 36, foram efetuadas 100 indentagdes
com cinco ciclos de carregamento-descarregamento e a fun¢do area de contato ajustada

foi:
A (h)=24,5-h]+350-h, (71)

Denominada de Berko3 esta ponta foi utilizada para o teste do vidro lixado.

Em outro momento, troca de ponta, nova calibracao:
A (h)=24,5-h +300-h, +1400-h>" (72)

Chamada de Berko4 esta ponta foi utilizada nas amostras de grafite.
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Novamente, substituicdo de ponta:
A (h)=24,5-h7+300-h, (73)

A ponta rotulada de Berko&8 foi utilizada para indentar as amostras de policarbonato
e da silica cujo registro esta na Tabela 14 e impressodes residuais sdo observadas na Figura

37.

Figura 37 — Matriz das indentacdes da silica com ampliagcdo de 200 vezes por microscopia optica.

Fonte: LaCEM - PUCPR.

Para complementar as informag¢des dos resultados obtidos dos ensaios mecanicos
de indentagdo, as técnicas de microscopia foram utilizadas neste trabalho. As informagdes
investigadas foram: visualizagdo da superficie da amostra antes do ensaio mecanico,
visualizagdo da impressdao residual deixada pelo indentador, verificagdo de fraturas
ocorridas nas indentacdes e levantamento da rugosidade média superficial do material. E

também, da imagem da ponta utilizada nos testes de indentacao instrumentada.

Neste trabalho foi utilizado o microscépio Optico Olympus modelo BX-60 [46]
instalado no Laboratorio de Caracterizagao ¢ Ensaios de Materiais da PUCPR — LaCEM,
ver Figura 38. O equipamento opera nos modos de transmissdo e reflexdo, e possui um
conjunto de polarizadores para melhor visualizagdo das imagens. Através de uma camera
acoplada ao microscdpio e conectada a um computador, as imagens foram capturadas e

digitalizadas com a utiliza¢cdo do programa analySIS 5.1 da Olympus.
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Figura 38 — Microscopio optico Olympus modelo BX-60.
Fonte: LaCEM — PUCPR - crédito da foto ao Projeto Revespetro.

A Figura 39 mostra a imagem da impressdao residual da amostra primeira
indentagao realizada na silica, das 110 realizadas com a ponta Berko8, com a finalidade
de calibrar o equipamento e estabelecer uma base de dados. A imagem estd com ampliagao
de 2500 vezes e area de contato projetada na superficie foi determinada com o auxilio do
programa analySIS 5.1 e apresentou area de contato na superficie de 45.491.231,92 nm?.

As arestas foram interpretadas. E também ¢ possivel observar fraturas radiais.

Figura 39 — Impressdo residual da Amostra #1 de silica com ampliagdo de 2500 vezes por microscopia
otica auxiliada pelo programa analySIS 5.1.

Fonte: LaCEM - PUCPR.
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Para a visualizacdo mais detalhada da superficie e das impressdes residuais, foi
utilizada a microscopia eletronica de varredura (SEM). A principal vantagem ¢ que a
profundidade de campo ¢ maior, obtendo imagens com melhor resolu¢do, o que ¢
fundamental para a andlise das fraturas. Neste trabalho foi utilizado um microscépio
eletronico de varredura Jeol modelo JSM-6360LV [47] instalado no Centro de
Microscopia Eletronica da UFPR, ver Figura 40. Imagens com o feixe de elétrons
secundarios e elétrons retroespalhados foram obtidas. Exemplos de imagens obtidas por
microscopia eletronica de varredura (SEM) no trabalho sdo da ponta Berkovich (Figura
35) utilizadas nos ensaios de nanoindentagdo instrumentada e na amostra de vidro lixado

(Figura 55).

Figura 40 — Microscopio eletrdnico de varredura Jeo/ JSM 6360LV.
Fonte: CME — UFPR — crédito da foto a Mariane Mendonga.

Informacgdes quantitativas da rugosidade média dos materiais investigados foram
obtidas pela técnica de microscopia de forca atomica (AFM) (ver Figura 54). Neste
trabalho foi utilizado o microscopio de for¢a atomica Shimadzu modelo SPM-9500J3 [48]
instalado no Laboratério de Microscopia de Forca Atdmica do Departamento de Fisica da

UFPR, ver Figura 41.

As imagens topograficas tridimensionais foram obtidas nos modos contato e

dinamico.
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Através de andlises das imagens utilizando o programa SPM-9500.

Figura 41 — Microscopio de forga atomica Shimadzu SPM 9500.
Fonte: CME — UFPR — crédito da foto a Mariane Mendonga.

3.2.4 Amostragem

Nas expressoes analiticas foram simulados resultados de carga méxima, rigidez
elastica do contato e area da superficie projetada na superficie, bem como rodados os
valores colhidos no indentador, através de subamostras redefinidas em novos tamanhos,
isto ¢ n=3,4,5,6,7,8910,1520,30,40,50,60,70,80,90, todas, gerando para cada
espécime pelo menos dezessete novas amostras, comparadas uma a uma com resultados

anteriores.

O processo de tratamentos dos dados foi considerado sob trés aspectos:

a) Da escolha aleatéria dos elementos para compor a nova amostra;

b) Da escolha sistematica por classificacdo crescente da profundidade de contato,
e coleta ordenada dos elementos para compor a nova amostra;

c) Escolha sisteméatica por ordem do registro da indentacdo na composicdo da nova

amostra. [Classificacdo da técnica: Amostragem Sistematica]
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Foi optado pelo ultimo aspecto (de usar na ordem do teste) pela comodidade de:
a) Relacionar-se diretamente com a qualificacdo da variavel;
b) Facilidade no controle, e;

c) Possivel identificagdo de outros fendmenos relacionados a sequéncia.

Para a maior amostra foram executados testes para avaliar a normalidade dos dados
e ajustes a distribui¢des de probabilidades (Gauss e Weilbull) e apds andlise foi
considerado que as varidveis influentes para o modelo proposto seguem a forma

Gaussiana.

3.3 CONSIDERACOES PARA O CAPITULO 3

Em resumo, apresenta-se na Tabela 1, para as pontas Berkovich utilizadas, a ordem
das matrizes de indentacdes realizadas, a quantidade de amostras validas, as cargas
empregadas, as técnicas experimentais aplicadas sequencialmente, indicando por: IIT:
Teste de indentacdo instrumentada; OM: microscopia dptica; AFM: microscopia de forga

atdmica; SEM: microscopia eletronica de varredura; e o local da base de dados.

Tabela 1 — Resumo das especificagdes técnicas dos experimentos.

Material Ponta ~ Matriz Validas Carga (mN) Técnicas Referéncia
Silica Berko8 10x11 110 400 IIT-OM Tabela 14
Vidro Berko3  10x10 100 250 IIT-AFM-SEM Tabela 15

Policarbonato Berko8 10x11 95 400 IIT-OM Tabela 16

Grafite Berko4 10x10 98 10 OM-SEM- IIT-SEM- OM  Tabela 17

Grafite Berko4 10x10 99 40 OM-SEM- IIT-SEM- OM  Tabela 18

Fonte: Krupechacke (2014).



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo apresenta-se a construcdo das expressdes de propagacdo de erros,
sua validacdo, comparac¢do, simulagdo e aplicagdo com a metodologia proposta, e por fim,
a construgao das expressoes da propagacao de erros para a area de contato na superficie
para diversas geometrias de pontas de indentadores. Com o designio de inovagdo e

pesquisa ha a implicacdo de demonstragdes matematicas pertinentes ao estudo.

4.1 CONSTRUCAO DAS EXPRESSOES DE PROPAGACAO DE ERROS -
METODOLOGIA PROPOSTA

4.1.1 Mdbdulo de elasticidade reduzido

O modulo de elasticidade reduzido £, ¢ um funcional de S e 4..

E , = B, (constante)

E. :EV(S’A('):i.ﬂ.i—i_Eroi S:[ip(h)}
N:u:do S ﬂ 2 \/A_c dh

Apresentagdo o
Defini¢ao _ ( )
A =4 (h

-\
Fundamentagdo

(74)

h=Rax

Aplicando o operador valor esperado K simultaneamente na Notag¢do e na

Defini¢do, tem-se que o valor esperado para o modulo de elasticidade reduzido ¢ dado

por:

_ 1 N7
uE,—ﬂ P \//TACWE, (75)

Destacando:

g : valor esperado para o modulo de elasticidade reduzido;

M, valor esperado da rigidez elastica no contato;
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u, - valor esperado da area de contato projetada na superficie;

B : valor identificado para o erro sistematico do mddulo de elasticidade reduzido.

O valor relativo do erro sistematico identificado para o modulo de elasticidade

reduzido:

By, %0 = Ps, (76)
Hg,
A metodologia proposta foi estruturada na transferéncia da incerteza (secdo 2.1.6,
p.29), delineada da aproximagdo linear dada pelas derivadas parciais das varidveis
influentes (de entrada) (se¢do 2.1.7, p.31) e (se¢do 3.1.1, p.77). Pode-se determinar a
variancia do médulo de elasticidade reduzido por:

2
OE. Y OE OE. OF
O-é":(ﬁSrj O-§+(6_A:] -O'j(’+2-—’-—’-O'SAE (77)

Demonstraciao para a propagacio do erro do modulo de elasticidade reduzido
Da Apresenta¢do indicando as variaveis influentes do funcional do moédulo de

elasticidade reduzido E, :E,(S,AC) determinam-se entdo suas derivadas parciais em

relacdo as suas variaveis influentes:

0E, 1Nz 1 _E e

S B 2 J4a S (78)
0E, x-S 1 79)
04, 4-B-A f 2

Da expressao da propagacao do erro definida:

2 2
O'é :(iErj -O';-i- iEr +2 ( 0 Erj iEr Oy
oS 0A, oS A, f

Inserindo as derivadas parciais, tem-se:

2
EY 1 E, EN( I E
O-ér :(Sj '0§+(_E.ch 'aj5+2.(sj.(_E'ch.o-SAc
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A expressao final fica:

2 2 2
O, :(gj (o) [ o
E, N 4\ 4 S-A

Aplicando o operador valor esperado ,u() :

2 2 2
O-E’ = [&j + i . O-AC — O-SAC
My My 4y, M- My

Destacando:

g € 0 modulo de elasticidade reduzido esperado, [,uEJ =GPa;
.. . N
U, € arigidez elastica do contato esperada, [,uS] =—;

4, - € aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;
o, : € o desvio padrdo do modulo de elasticidade reduzido, [aE } =GPa;

o, : ¢ o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A] =nm’;

. : N . L N
o, € o desvio padrao da rigidez elastica do contato, [O‘S] =—;
m

o, : ¢acovariancia entre arigidez elastica do contato ¢ a area de contato projetada

.. N .,
na superficie, I:O'SA ]z—-nm ;
‘- m

B o € erro sistematico identificado para o moddulo de elasticidade reduzido,

[ﬂEr]:GPa;

B % : valor relativo do erro sistematico identificado para o modulo de elasticidade
reduzido, | A, (%)]=%.

Logo, a propagacao do erro relativo do mddulo de elasticidade reduzido ¢ dada por:

2 2 2
%, =(ﬁJ TREN (S O (80)
My Uy 4\ uy M 1y

O valor do desvio padrao para o modulo de elasticidade reduzido ¢ dado por:

2 2
O = My, (&J 122 b B (81)
' ' Hg 4 Hy Hs Hy
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A expressdo analitica para o médulo de elasticidade reduzido é:

2 2

N. c o

PR| E.: L Nx _Hs | I:]+ﬂE_%]ika. [ﬁ} +l. A | 25 GPa (82)
g 2 N ’ Hg 4y, Hs My

A precisdo requerida PR(Er(S,AC): ﬂg,'[(l*‘ﬂg,%)ika'o'g,_

GPa para a

S—

expressdo proposta do modulo de elasticidade reduzido, para um niimero estabelecido de

indentagdes (n > 2), o fator de correg¢do para a ponta Berkovich usual ¢ f=1,034, com
precisdo requerida para a maioria dos dados, no comportamento populacional, ou seja,

para o mesmo material, € arbitrado k, = I, que teoricamente corresponde pelo menos 68%
dos dados para o E, . Os demais valores sdo dados de entrada para a determinagdo do valor
mais provavel de E,_, sdo as médias aritméticas e os desvios padrdo da area projetada na

superficie de contato e da rigidez elastica do contato, bem como a covariancia entre S e

A

4.1.2 Dureza

A dureza H ¢ um funcional de P, e 4., definido por:

max

H, = p, (constante)
A
ﬂ :H(Pmax’Ac):]j’;ﬂ'FH(): P:P(h):ahm
Ac:Ac(hc)

Notagdo — c ( 8 3 )
~
Fundamentagdo

Apresentagdo
Defini¢dao

Analogamente, aplicando o operador valor esperado ,u() simultaneamente na

Notagdo e na Defini¢do, tem-se valor esperado para a dureza dado por:

7
py ===+ f3, (84)
Hy
Destacando:

M, : valor esperado para a dureza;
u, : valor esperado da area de contato projetada na superficie;
M, :valor esperado da carga maxima;

ma

B, valor esperado sistematico identificado para a dureza.
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O valor relativo do erro sistematico identificado para a dureza:

ﬂH%=& (85)

Hy
Da metodologia proposta (se¢do 3.1.1, p.77) estruturada na transferéncia da
incerteza (secao 2.1.6, p.29), delineada da aproximagao linear dada pelas derivadas

parciais das variaveis de entrada (se¢do 2.1.7, p.31), pode-se determinar a variancia da

2 2
oH oH OoH oOH
i ~{am) oo (5) e o (50

max c

dureza por:

Demonstragio da expressiao de propagacio de erro para a dureza
Da Apresenta¢do indicando as variaveis influentes do funcional da dureza

H=H (Pmax,A(,) entdo suas derivadas parciais em relagdo as suas varidveis influentes sdo:

oH | H

P A4 P 87)
oH__F. __H

oAy A (88)

Aplicando a teoria dos erros, tem-se a determinagdo da expressao da propagacao

do erro para a dureza:

2 2
aﬁ,:(—al‘j Hj -aﬁww{a%Hj -0'14—2-(8;3 HMG(Z Hj-a,,mAc

Substituindo as derivadas parciais, tem-se:

2 2
(] o] s ()£

Isolando (H)Z :

2 2
e 5 o (o

A expressao final fica:

2 2 2
Ou | _ O P + %4 | _ 2. Op,,4
H Pmax AC Pmax ’ AC

Aplicando o operador valor esperado (-):
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2 2 2
[G_Hj N 0 70 Y ./ W
Hy ,UPW ILIAC ,upm ':UAC
Destacando:

My, ¢ € a dureza esperada, [u, |=GPa;

Mp * € acarga maxima esperada, [,upm] =mN ;

M, © ¢ a area de contato projetada na superficie esperada, ['UAE } =nm’;
o, : ¢ desvio padrdo da dureza, [0, |=GPa;

o, @ €0 desvio padrdo para carga maxima, [O'Pm] =mN ;

o, : ¢ o desvio padrdo para a area de contado projetada, [O‘AC:I =nm’;

o, , . € a covariancia entre carga maxima e area de contato projetada na

max“*c

p }:mN-nmz.

max "¢

superficie, |:O'

B+ € um erro sistematico identificado para a dureza, [ S, |=GPa;

B, % : valor relativo do erro sistematico identificado para a dureza, [,BH%] =%.

A propagacao do erro relativo da dureza ¢ definida por:

2 2 2
(O'_H] _| Chu n G4 | _ 2. _Orut (89)
Hy Hp Hy, Hp Hy

O valor do desvio padrao da dureza ¢ dado por:

2 2
_ OPu Oy Op,u4,
Oy =My || ™| + =2 —e—
Hp,, Hy, Hp,, “Hy,

A expressdo analitica para a dureza ¢ representada por:

2 2
(o} (o} o
PR| H: He,,. . [ 1+ IBH%] + ka . Loax + 4 | _ 2. Bade GPa 91)
Ha, Hp, Ha, M Ha,

A precisdo requerida PR(H(P,W,AC): (,UH-I:(]-I-,BH%)ika-O'H:I)) GPa para a

(90)

N—

expressdo proposta da dureza para um ntimero estabelecido de indentagdes (n>2), com
precisdo requerida para a maioria dos dados, no comportamento populacional, ou seja,

para o mesmo material, é arbitrado k, =/, que teoricamente corresponde pelo menos 68%

dos dados para o H . Os demais valores sdo entrados para a determinag¢do do valor mais



101

provavel de H, sdo as médias aritméticas e os desvios padrdo da area projetada na

superficie de contato e da carga maxima, bem como a covaridncia entre P, ¢ A4, .

max

4.1.3 Variaveis de entrada

As variaveis de entrada podem ser determinadas pela forma convencional da
Estatistica Descritiva, desconsiderando o fator de correcdo do tamanho da amostra para

as variancias e covariancia.

Por exemplo:

a-X 4 |a,b,c: constantes
W =W(X.)Y)= +c=

N(;c;ﬁo —_— b : Y b * 0

Apresenta¢do .

g “ Definicao Fundar;;ntagﬁo

2 2
a C (o2 (o2 (o2
PRIwWAIE A 1 ek | S| 4| %) o Cxr
Hy Hy Hy Hy Hy " Hy

As médias aritméticas das varidveis influentes (varidveis de entrada) expressas na

Apresentagdo do funcional sdo:

] n
Hx :_'zxi
n i . a Hy
e estabelecem: 4, =—-—-+c¢
1 < b u,
By ==,
n i

As variancias e a covariancia entre as variaveis influentes do funcional sdo:

Z(x; —Hy )2
0.)2( _ =l
n
i(yi —Hy )2 2 B
O-Ii =+ idem: o, =y, - Ox + Oy ) O xy
" Hx Hy Hy - Hy
(x =) (v =)
Oy = i=1
n

Executadas as operacdes e a substituicdes ¢ apresentando sob a forma da

propagacao requerida:
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2 2
el F.ﬂ_x] (HLJika. (&j +(&j _2.( Ty j
b Hy Hy Hx Hy Hy * Hy

[N [ —— L S S —
Hy [Relativo] Efeitode X EfeitodeY Efeitode XY
- Vo
[4bsoluto] Oy
[Relativo]

. .y 2
O efeito da varidvel X corresponde ao %-0y,,, .

Tem-se entdo, a probabilidade de ocorréncia pelo intervalo de confianca:

Ow

—
P W-'ﬁﬁika'ﬂw'o-w% =P {‘W_ka'ﬂW'O-W%SWS(UW+ka',UW'O_W% =l-a

. vV Vv
Meédia Desvio Padrdo [Absolum] [Absoluto]

Se o fator de abrangéncia for k, =/, tem-se que a maioria dos valores pertence ao
intervalo.
Se o fator de abrangéncia for estabelecido para a distribuigdo por amostragem,

entdo, k, = f(n) e ¢ considerando o tamanho da amostra e o intervalo ¢ estabelecido por:

P[W Ry ié(n)-aw:l :P[yW —&(n) o, <W <, +§(n)-GW:|:]—a
A incerteza padrao (conforme se¢do 2.1.4, p.28) ¢ dada a partir da distribuigao por
amostragem. Nao se indica o uso de f(n), exceto no conhecimento pleno e ao acesso

(mesmo que teodrico) de todas as amostras possiveis para justificar o modelo [9].
4.1.4 Calculo das varidveis de entrada

Para cada material analisado foi constituida uma tabela que resume as variaveis
influentes (varidveis de entrada) para a metodologia proposta divididos em trés blocos. O

1° Bloco (SD) apresenta a Estatistica Descritiva com: o tamanho » (#), a média u(-), a
varidncia o”(-), o coeficiente de variagdo ¢(-), o coeficiente de curtose y (-) e o
coeficiente de assimetria y (), O 2° Bloco (2') da Matriz Sigma que determina a Matriz

de Covariancias entre as varidveis; E, o 3° Bloco (R) da Matriz R que determina os

coeficientes de correlagdo entre as variaveis. [Detalhes Apéndice D]
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4.1.4.1 Silica

Tabela 2 — Estatistica Descritiva, Matriz Sigma e Matriz R para a silica.

SD h,,. (nm) h, (nm) P, (mN) Ac(nmz) S(N/m)
n (#) 110 110 110 110 110
J70) 1.908,91 1.346,66 404,76 44.837.100,09 539.900,17
o’ () 209,68 102,71 54,54 453.545.106.709,82  43.680.507,95
(") 0,76% 0,75% 1,82% 1,50% 1,22%
7,() -0,13 0,04 -0,25 0,07 -0,17
7,() 0,58 0,67 0.41 0,68 0.48
z B, (nm) h, (nm) P, (mN) A, (nmz) S(N/m)
Fie () 209,68 137,12 101,57 9.112.367,39 65.542,19
h, (nm) 137,12 102,71 67,08 6.825.237,03 56.234,02
Py (mN) 101,57 67,08 54,54 4.457.640,34 39.516,01
A (M) 911236730 6.825.237.03  4457.64034  453.545.106.70925  3.735.752.495.58
S(N/m) 655219 5623402 39.516,01 3.735.752.495,58  43.680.507,95
R h,,. (nm) h,(nm) P,.(mN) A (nm2) S(N/m)
By (N 1,00 0,93 0,95 0,93 0,68
h, (nm) 0,93 1,00 0,90 1,00 0,84
P, (mN) 0,95 0,90 1,00 0,90 0,81
4, (nm?) 0,93 1,00 0,90 1,00 0,84
S(N/m) 0,68 0,84 0,81 0,84 1,00

Fonte: Krupechacke (2014).

Do resumo de dados apresentados para a silica observa-se baixo coeficiente de

variacdo g() — 0 e alto coeficiente de correlacdo » — I entre as varidveis. Para a silica,

provavelmente pelas condi¢des ideais: elemento isotropico com a superficie testada
possivelmente bem polida apresenta-se forte associagdo linear direta entre si, para a faixa
de dados disponiveis, indicado pelo alto grau de variagdo conjunta entre as variaveis
influentes. Os coeficientes de assimetria e curtose também indicam o comportamento

gaussiano das variaveis de entrada.
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4.1.4.2 Vidro lixado

Tabela 3 — Estatistica Descritiva, Matriz Sigma e Matriz R para o vidro lixado.

SD h,,. (nm) h.(nm) P, (mN) A (nmz) S(N/m)
n(#) 100 100 100 100 100
() 543,66 445,46 2521 5.363.303,61 194.678,11
o’ (+) 13.240,69 14.111,02 0,04 10.852.397.204.314,30  524.900.225,65
(") 21,17% 26,67% 0,80% 61,42% 11,77%
7. () 7,27 7,51 2,59 19,11 6,99
7,() 1,44 1,58 1,30 3,72 2,25
bX h,,. (nm) h (nm) P, (mN) A (nm2) S(N/m)
By (NM) 13.240,69 13.630,98 2,73 362.170.306,40 1.088.612,36
h, (nm) 13.630,98 14.111,02 3,20 376.668.383,72 1.301.349,01
P, (mN) 2,73 3,20 0,04 84.767,19 1.429,55
4, (nm’) 3621703064 3766683837 847672  10.852397.2043143 38.762.395.241.5
S(N/m) 1.088.612,36  1.301.349,01  1429,55  38.762.395241,52  524.900.225,65
R h,,. (nm) h(nm) P, (mN) 4 (nmz) S(N/m)
B, (nm) 1,00 1,00 0,12 0,96 0,41
h. (nm) 1,00 1,00 0,13 0,96 0,48
P, (mN) 0,12 0,13 1,00 0,13 0,31
A4, (nm’) 0,96 0,96 0,13 1,00 0.51
S(N/m) 0,41 0,48 0,31 0,51 1,00

Fonte: Krupechacke (2014).

No vidro lixado observa-se que o coeficiente de variagdo ¢ disperso. E baixo
somente para a carga maxima aplicada (varidvel controlada). O coeficiente de correlagdo
entre as varidveis também ¢ baixo, a drea de contato na superficie foi a que demonstrou
maior variacao relativa entre as outras variaveis influentes e de menor correlagao entre a
carga maxima e a area de contato projetada na superficie. Os indices demonstram que o
aumento da rugosidade na superficie provoca uma alta heterogeneidade na area de contato,
e reduz significativamente a sua influéncia entre os pares relacionados. A alta variagdo da

area de contato projetada na superficie, a valores “irreais” ¢ indicativo da influéncia de
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um erro associado a rugosidade. O coeficiente de curtose alto, principalmente para a area
de contato projetada na superficie reforca a influéncia da rugosidade da superficie. O
coeficiente de assimetria positivo para a drea de contato projetada na superficie indica que
a sua média encontrada ¢ maior do que realmente deveria ser, portanto, provavelmente

subestimando o modulo de elasticidade reduzido e a dureza.

4.1.4.3 Policarbonato

Tabela 4 — Estatistica Descritiva, Matriz Sigma e Matriz R para o policarbonato.

SD B (NM) h (nm) P, (mN) A (nm2) S(N/m)
n#) 95 95 95 95 95
M) 11.771,55 10.084,98 408,61 2.447.403.876,30 181.697,23
o’ (") 10.859,87 9.970,17 2207 2.293.383.423.778.900,00 1.459.749,20
s(4) 0,89% 0,99% 1,15% 1,96% 0,66%
7. () 6,74 7,60 2,09 7,29 1,22
7,() -1,86 2,16 0,90 -2,09 0,66
b h,,. (nm) h, (nm) P, (mN) A (nmz) S(N/m)
B, (nm) 10.859,87 10.370,76 229,80 4.975.947.054,94 49.198,25
h, (nm) 10.370,76 9.970,17 188,89 4.781.504.563,95 40.585,32
P, (mN) 229,80 188,89 22,08 91.802.943,09 5.382,89
A (nm?)  4975.947.055  4781.504.564  91.802.943  2.293.383.423.780.860 19.750.558.957
S(N/m) 49.198,25 40.585,32 5.382,89 19.750.558.956,69  1.459.749,20
R h,,. (nm) h(nm) P, (mN) 4 (nmz) S(N/m)
By (nm) 1,00 1,00 0,47 1,00 0,39
h, (nm) 1,00 1,00 0,40 1,00 0,34
P, (mN) 0,47 0,40 1,00 0,41 0,95
A4, (nm?) 1,00 1,00 0,41 1,00 0,34
S(N/m) 0,39 0,34 0,95 0,34 1,00

Fonte: Krupechacke (2014).

Do resumo de dados apresentados para o policarbonato observa-se baixo
coeficiente de variacdo (homogeneidade elevada) e de baixo a moderado para os

coeficientes de correlacdo entre as varidveis influentes, exceto para a carga maxima
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relacionada com a rigidez eléstica do contato, indicando alta relagdo entre essas variaveis
influentes. E conhecido o processo de sink-in para o policarbonato por microscopia optica,
e justamente as variaveis que justificam o processo: profundidade de contato, carga
maxima e rigidez elastica do contato contém indices de correlagdo de baixos a moderados
quando relacionadas. O policarbonato teve coeficientes de curtose elevados indicando a
variagdo da superficie do material. A assimetria negativa para area de contato projetada
na superficie implica em estabelecer que seu valor encontrado seja inferior ao esperado,

portanto, subestimando o médulo de elasticidade reduzido e a dureza.

4.1.4.4 Grafite testado a uma carga de 1 mN

Tabela 5 — Estatistica Descritiva, Matriz Sigma e Matriz R para o grafite carga 1 mN.

SD By (N h (nm) P, (mN) A, (nmz) S(N/m)
n (#) 98 98 98 98 98
u() 174,20 109,59 1,02 340.741,48 11.833,10
o’ (+) 318,02 370,23 0,0002 18.195.585.670,32  151.284,63
s(4) 10,24% 17,56% 1.21% 39,59% 3,29%
7. (") 7,87 7,85 2,13 8,73 5,39
7, () 2,96 2,97 0,62 3,13 1,23
b B, (nm) h (nm) P, (mN) A, (nmz) S(N/m)
B, (nm) 318,02 341,99 0,01 2.393.751,28 4.581,9
h, (nm) 341,99 370,23 0,02 2.590.693,04 5.331,66
P, (mN) 0,01 0,02 0,02 -139,50 0,71
A4, (nm?) 239375128 2.590.693,04  -139,50  18.195.585.670,32 37.209.400,50
S(N/m) 4.581,99 5.331,66 0,71 37.209.400,50  151.284,63
R h,, (nm) h, (nm) P, (mN) 4 (nmz) S(N/m)
h,, (nm) 1,00 1,00 -0,06 1,00 0,66
h, (nm) 1,00 1,00 -0,08 1,00 0,71
P, (mN) 20,06 -0,08 1,00 -0,08 0,15
A4, (nm?) 1,00 1,00 -0,08 1,00 0,71
S(N/m) 0,66 0,71 0,15 0,71 1,00

Fonte: Krupechacke (2014).



107

Do resumo de dados apresentados para o grafite testados a carga de 1 mN observa-
se considerdvel coeficiente de variacdo e baixo coeficiente de correlagdo entre as
variaveis. O grafite submetido a carga de 1 mN tem coeficiente de curtose elevada para a
area de contato na superficie indicando variagdo da superficie. Como a superficie era
supostamente plana, entende-se entdo a possibilidade da superficie se alterar durante o

processo de fratura ou propagag¢do de trinca no local da indentagao.

4.1.4.5 Grafite testado a uma carga de 4 mN

Tabela 6 — Estatistica Descritiva, Matriz Sigma e Matriz R para o grafite carga 4 mN.

SD B (n) h,(nm) P, (mN) 4, (nm?) S(N/m)
n (#) 99 99 99 99 99
u() 689,08 587,92 4,06 8.376.949,12 30.389,05
o’ () 11.074,90 12.960,03 0,0033  9.223.222.127.41420  7.646.505,79
s(+) 15,27% 19,36% 1,42% 36,25% 9,10%
7. (") -0,38 -0,38 0,18 -0,42 -0,50
7, () 0,16 0,18 0,24 0,26 0,03
z h,.. (nm) h (nm) P, (mN) A4, (nm?) S(N/m)
Jy () 11.074,90 11.974,33 -0,04 317.301.736,36 265.225,34
i (nm) 11.974,33 12.960,03 0,08 343.262.308,25 290.576,16
P, (mN) 20,04 20,08 0.00 -6.880,70 8,88
4.(nM7) 31730173636 34326230825 688070 9.223222.127.41420 7.703.153.510.92
S(N/m) 265.225,34 290.576,16 8.88 7.703.153.510.92  7.646.505,79
R h,..(nm) h,(nm) P, (mN) 4 (nmz) S(N/m)
h,.. (nm) 1,00 1,00 0,01 0,99 0,91
h, (nm) 1,00 1,00 0,01 0,99 0,92
P, (mN) 0,01 0,01 1,00 -0,04 0,06
A4, (nm?) 0,99 0,99 0,04 1,00 0,92
S(N/m) 0,91 0,92 0,06 0,92 1,00

Fonte: Krupechacke (2014).



108

Ao avaliar o grafite testado a carga de 4 mN ¢ observada a forte relagdo entre as
variaveis influentes: rigidez eldstica do contato e a area de contato projetada, e com
diferencgas significativas. Com o aumento da carga, as demais variaveis influentes podem
estatisticamente ser consideradas independentes. Ao ser indentado o grafite sofre fraturas,
perdendo a relagdo de area versus carga aplicada, a rigidez elastica do contado ¢ definida
pela taxa de variagdo da carga em relagdo a profundidade de contato, mais um indicativo
da auséncia da relagdo carga e profundidade. Para o grafite a carga de 4 mN, os
coeficientes de variagdo se aproximaram da normalidade, contraria a avaliagdo anterior,
levando a conclusdo que o grafite ja estava em processo de fratura bem antes de atingir a
carga maxima do teste. A condi¢do do processo de fratura foi observada por microscopia

eletronica de varredura.
4.1.4.6 Calculo do efeito da variavel influente sobre a variacdo do erro

A Tabela 7 resume os dados em variaveis influentes, resultados com o método

proposto, e a participacdo de cada varidvel influente no erro.

Tabela 7 —Efeito na participagao do erro relativo quadrado, por material, por variavel influente.

MEDIAS Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4
Prnax(mN) 404,76 25,21 408,61 1,02 4,06
A (nm?) 44.837.100,09 5.363.303,61 2.447.403.876,30 340.741,48 8.376.949,12
S(N/m) 539.900,17 194.678,11 181.697,23 11.833,10 30.389,05
VARIANCIAS Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4
Prax(mN)? 54,54 0,04 22,07 <0,01 <0,01
A (nm?)? 453.545.106.709,82 10.852.397.204.314,30 2.293.383.423.778.900,00 18.195.585.670,32 9.223.222.127.414,20
S(N/m)? 43.680.507,95 524.900.225,65 1.459.749,20 151.284,63 7.646.505,79
COVARIANCIAS Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4
Pax(mN); Ay(nm?) 4.457.640,34 84.767,19 91.802.943,09 -139,50 -6.880,70
S(N/m); A (nm?) 3.735.752.495,60 38.762.395.241,52 19.750.558.956,58 37.209.400,50 7.703.153.510,92
MODELO H Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4
MEDIA 9,0273 4,6997 0,1670 2,9887 0,4852
ERRO 0,0740 2,8821 0,0030 1,1867 0,1763
Cv 0,8% 61,3% 1,8% 39,7% 36,3%
MODELO E, Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafited
MEDIA 71,4562 74,4982 3,2549 17,9651 9,3051
ERRO 0,5149 19,8569 0,0318 3,1647 0,9705
Ccv 0,7% 26,7% 1,0% 17,6% 10,4%

Continua...
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...Continua¢do

EFEITOS H Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4

Prax(mN) 31,7% 0,0% 18,9% 0,1% 0,2%

A (nm?) 21,5% 99,7% 54,8% 99,4% 99,5%

Prax(mN); Ao(nm?) 46,8% 0,3% 26,3% 0,5% 0,3%
EFEITOS E, Silica Vidro Policarbonato Grafitel Grafite4

S(N/m) 41,6% 9,5% 24,0% 2,2% 11,6%

A (nm?) 15,6% 64,9% 51,9% 79,2% 46,0%

S(N/m); A (nm?) 42,8% 25,6% 24,1% 18,6% 42,4%

Fonte: Krupechacke (2014).

A Figura 42 apresenta o comparativo do efeito de cada variavel sobre o erro de

cada material analisado.
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80,0%
70,0%

60,0%

50.0%
40,0%
30,0%
20,0%
10,0% I I I
0.0% — - — - e
Silica

Vidro Policarbonato Grafite 1 Grafite 4

#Pmax(mN) WAc(mmf) ®Pmax(mN)Ac (om®) =S (Nm) ®Ac(omd) ®S (Nm)Ac (am?)

Figura 42 — Representagdo da parcela de erro do efeito de cada variavel influente por material.

Fonte: Krupechacke (2014).
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4.1.4.8 Consideragdes para a subsecao

Estabelecendo uma analise das variaveis de influentes P

max

S e A (h,) baseadas
diretamente na profundidade de contato /_, constata-se com as ferramentas:

a) Matriz R da o grau de dependéncia conjunta entre as variaveis influentes
combinadas duas a duas, indicando a dependéncia linear entre as variaveis;

b) Coeficiente de variagdo que estabelece o grau de homogeneidade em relagdo a
variabilidade de cada material;

c) E, a associagdo dos momentos centrados na média, com que se estabelecem os
indices de curtose e assimetria que caracterizam o grau de pico e grau de distor¢ao

respectivamente.

Do conhecimento a priori dos materiais utilizados [24,25,26] quanto a seu
comportamento mecanico e das ferramentas estatisticas, estabeleceu-se relagdes entre o

indicador e o possivel resultado a ser encontrado.

O efeito da variavel influente sobre a variagdo do erro determina uma diferenca em
relacdo ao tipo de material. Observa-se a abrangéncia erro sobre a variavel influente area

de contato projetada na superficie nas amostras de vidro, policarbonato e grafite.
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4.2 VALIDACAO DA METODOLOGIA PROPOSTA

4.2.1 Comparagao entre a metodologia proposta e a metodologia convencional

A metodologia convencional para estabelecer a incerteza, utiliza-se da média
aritmética e do desvio padrdo amostral, ainda pode-se aplicar o conceito de incerteza
padrao com os resultados para o desvio padrao podem ser divididos pela raiz do tamanho

da amostra (erro padrdo).

O aspecto positivo da metodologia convencional ¢ a justificativa proporcionada
pela Estatistica Descritiva. A média associada ao desvio padrdao ¢ um argumento

persuasivo.

O ponto fraco ¢ o inconveniente, na metodologia convencional, de recorrer ao

aumento do tamanho de cada amostra e do nimero de amostras para reduzir o erro.

A metodologia proposta para estabelecer a incerteza, depende da entrada de

parametros das variaveis influentes baseadas em amostras.

O ponto positivo € que para amostras de tamanhos menores e com quantidades
menores de amostras, sdo apresentados basicamente os mesmos resultados com erros

menores que a metodologia convencional.

O ponto negativo ¢ dispor das médias, variancias e covariancias pré-calculados

para as variaveis influentes, (os valores podem ser estimados).

Realizou-se um teste Anova para verificar se existem diferencas minimas
significativas entre as metodologias e ou para os diversos tamanhos de amostras. Para os
valores esperados do modulo de elasticidade reduzido e da dureza constatou-se, para o
nivel de 5% de significancia, que existem diferencas entre os tamanhos para as amostras.
E quando aplicado com a variagdo relativa, constatou-se a existéncia de diferencas

minimas significativas entre as metodologias também.

Para comparar o comportamento entre as metodologias convencional e proposta,

estabeleceu-se o mesmo critério para o fator de abrangéncia k,. Foram estabelecidas 19

amostras, tendo como base os dados da Tabela 14 encontrada no Anexo 1.
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Entre a Figura 43 ¢ a Figura 46 apresentam-se respectivamente os graficos do
modulo de elasticidade reduzido (Equacao 82) e da dureza (Equacao 91) para a silica em

funcao do tamanho das amostras adquiridas.

Modulo de Elasticidade Reduzido - Comparativo entre Metodologias

mEr (Proposta) mEr (Convencional)
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Figura 43 — Mddulo de elasticidade reduzido versus tamanho das amostras para a silica.

Fonte: Krupechacke (2014).

Dureza - Comparativo entre Metodologias
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Figura 44 — Dureza versus o tamanho das amostras para a silica.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Para o modulo de elasticidade reduzido e para a dureza os valores esperados foram
similares em todas as amostras. Os erros (desvios padrdo) sdo distintos e com amplitudes
inferiores para a metodologia proposta, ao comparar-se as duas metodologias.

Modulo de Elasticidade Reduzido - Comparativo entre as metodologias

B Er (Proposta) ® Er (Convencional)
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Figura 45 — Variacio relativa do modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para a
silica.

Fonte: Krupechacke (2014).

Dureza - Comparativo entre as metodologias
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Figura 46 — Variacdo relativa da dureza versus o tamanho das amostras para a silica.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Os coeficientes de variagdo foram baixos, variam em func¢do do tamanho da
amostra provavelmente pelo aumento do tamanho da amostra, fato estabelecido pelo
critério de escolha por amostragem sistematica (conforme se¢ao 3.2.4, p.93) por ordem
do registro da indentagdo na composi¢do da nova amostra. O coeficiente de variagao
indicou alta homogeneidade dos dados para a silica, por ser um material isotropico e sem

rugosidade significativa na superficie.

O aumento da barra de erros para amostras superiores a 20 elementos ¢ devido ao

thermal drift conforme Tabela 19 encontrada no Anexo 1.

E, conclui-se que, no método proposto os resultados sdo compativeis com a

literatura e com erros menores que a metodologia convencional.

4.2.2 Comparagao entre a metodologia proposta e a metodologia de Hsu et al.

A metodologia apresentada por Hsu et al. [42] para estabelecer a incerteza, utiliza-

se da média aritmética e do desvio padrdo amostral.

O aspecto positivo ¢ apresentar valores de forma répida, pois os resultados

dependem apenas da inclusdo de varidveis de entrada.

O inconveniente na metodologia de Hsu et al. [42] ¢ considerar pela Teoria de

Erros que as variaveis de entrada sao independentes entre si.

Realizado também um teste Anova para verificar se existem diferengas minimas
significativas entre as duas metodologias e quanto ao tamanho das amostras, para os
valores esperados do modulo de elasticidade reduzido e da dureza constatou-se para o
nivel de 5% de significancia que existem diferengas entre os tamanhos para as amostras.
E quando aplicado com a variagdo relativa, constatou-se a existéncia de diferencas

minimas significativas entre duas metodologias.

Para comparar o comportamento entre as metodologias de Hsu et al. [42] ¢ a
proposta, estabeleceu-se o mesmo critério para o fator de abrangéncia k, =/. Foram
estabelecidas 19 amostras, tendo como base os dados da Tabela 14 encontrada no Anexo
1. Entre a Figura 47 e a Figura 50 apresenta-se respectivamente os graficos do modulo
de elasticidade reduzido (Equacao 82) e da dureza (Equacao 91) para a silica em funcao

do tamanho das amostras adquiridas.



115

Modulo de Elasticidade Reduzido - Comparativo entre Metodologias

mEr (Proposta) mEr (HSUetal.)
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Figura 47 — Modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para silica.

Fonte: Krupechacke (2014).

Dureza - Comparativo entre Metodologias
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Figura 48 — Dureza versus o tamanho das amostras para a silica.

Fonte: Krupechacke (2014).

Para o mddulo de elasticidade reduzido e para a dureza os valores esperados foram
similares em todas as amostras. Os erros (desvios padrdo) sdo distintos e com amplitudes

bem inferiores para a metodologia proposta, ao comparar-se as duas metodologias.
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Modulo de Elasticidade Reduzido - Comparativo entre Metodologias
mEr (Proposta) mEr (HSUet al.)
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Figura 49 — Variagdo relativa para o mdédulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para
silica.

Fonte: Krupechacke (2014).

Comparacio entre Coeficientes de Variagdo da Silica
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Figura 50 — Variacdo relativa da dureza versus o tamanho das amostras para silica.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Os coeficientes de variagdo foram baixos, variam em func¢do do tamanho da
amostra provavelmente pelo aumento do tamanho da amostra pela escolha sistematica por
ordem do registro da indentagao na composi¢do da nova amostra (se¢do 3.2.4, p.93). O
coeficiente de variacdo indicou alta homogeneidade dos dados para a silica, por ser um

material isotropico e sem rugosidade significativa na superficie.
Conclui-se que:

Ao comparar a metodologia proposta com o trabalho realizado por Hsu et al. [42],
observamos a importancia de variagao conjunta entre as variaveis influentes influencia na
reducdo da variacdo, ou seja, a variabilidade esperada para a maior amostra que ¢ de 0,83%
para a dureza e 0,72% para o modulo de elasticidade reduzido para o modelo proposto.
Enquanto que o proposto por Hsu ef al, 2,36% para a dureza e 1,44% para o méddulo de

elasticidade reduzido.
4.2.2.1 Consideragdes para a subsec¢ao

Pode-se afirmar que, para a maior amostra, o médulo de elasticidade reduzido
esperado ¢ de E, = (69,1065 + 0,4980) GPa . O resultado ¢ justificado pelo coeficiente de
determinacdo entre as variaveis que definem o modulo de elasticidade reduzido, ou seja,

R’ [Er (S, A, ):| =0,7040. Do resultado pode-se apresentar intervalo para o moddulo de
elasticidade reduzido, que para a silica é: P[ 68,60 GPa<E, (S,4,)<69,55 GPa |=95% .

Para a dureza esperada ¢ de H = (9,0273 + 0,0740) GPa. O resultado ¢ justificado
pelo alto coeficiente de determinagdo entre as variaveis que definem a dureza, ou seja,

R2[H(Pm A(,)]:0,8030. O intervalo de confianga para a dureza da silica é:

ax ’

P|8,95GPa<H (P, A4,)<9,09GPa|=95%.

4.2.3 Simulagdes com a metodologia proposta

Para exemplificar o uso do modelo proposto, apresentam-se alguns resultados

simulados estabelecendo condigdes para a entrada de dados.

Ao majorar o desvio padrao, exclusivamente, de forma significativa, trés vezes, em
uma ou nas duas varidveis influentes, aumenta-se a amplitude da variacao para o modelo

e avalia-se o contexto do novo resultado, para uma ou para as duas varidveis influentes.



Tabela 8 — Dados simulados para a silica.
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(lgifr‘;ié‘:) Dados Reais Simulagio 1 Simulaciio 2 Simulagdo 3
Prnax (mN) 404,76 404,76 404,76 404,76
Ao (nm?) 44.837.100,09 44.837.100,09 44.837.100,09 44.837.100,09
S (N/m) 539.900,17 539.900,17 539.900,17 539.900,17
V(?:::litgr‘:g:)ls Dados Reais Simulacao 1 Simulacao 2 Simulacao 3
P (MN)? 54,54 54,54 490,82 490,82
A. (nm?)? 453.545.106.709,82  4.081.905.960.388,35 453.545.106.709,82 4.081.905.960.388,35
S (N/m)? 43.680.507,95 43.680.507,95 393.124.571,52 393.124.571,52
C"(Z’r‘lgi‘j‘:)ias Dados Reais Simulagio 1 Simulaciio 2 Simulagdo 3
Prar (MN); 4, (nm?)  4.457.640,34 13.372.921,02 13.372.921,02 40.118.763,05

S (N/m); 4. (nm?) 3.735.752.495,60 11.207.257.486,79

11.207.257.486,79

33.621.772.460,36

MOdFIO H Dados Reais Simulacao 1 Simulacao 2 Simulacao 3
(saida)
Média (GPa) 9,03 9,03 9,03 9,03
Erro (GPa) 0,07 0,27 0,38 0,22
CV (%) 0,82% 2,98% 4,18% 2,46%
Modelo Er Dados Reais Simulaciio 1 Simulagiio 2 Simulacio 3
(saida)
Média (GPa) 71,46 71,46 71,46 71,46
Erro (GPa) 0,51 1,00 2,19 1,54
CV (%) 0,72% 1,39% 3,07% 2,16%

Fonte: Krupechacke (2014).

Ao alterar o desvio padrdo a valores irreais, de forma controlada, ¢ provocar um

erro sistematico ao modelo que se comporta como um erro aleatério no modelo (conforme

secdo 2.1.3) e € o que se observou. Para a silica a situagao extrema ¢ aumentar a carga ¢

a variagdo da rigidez eldstica do contato em trés vezes que a variagdo relativa no modelo

ultrapassa a quatro vezes os resultados experimentais na maior amostra.

No trabalho de Oliver e Pharr [1] apresenta-se para silica fundida um desvio padrao

para o médulo de elasticidade de 0,39 GPa.



Tabela 9 — Dados simulados para o vidro lixado.

119

Médias

Simulacao 3

(entrada) Dados Reais Simulacao 1 Simulacio 2
Prax (mN) 25,21 25,21 25,21 25,21
A (nm?) 5.363.303,61 5.363.303,61 5.363.303,61 5.363.303,61
S (N/m) 194.678,11 194.678,11 194.678,11 194.678,11
Variancias Dados Reais Simulacao 1 Simulacao 2 Simulacao 3
(entrada)
P (mN)? 0,040911 0,040911 0,368199 0,368199
A (nm?)? 10.852.397.204.314,30 97.671.574.838.828,70 10.852.397.204.314,30 97.671.574.838.828,70
S (N/m)? 524.900.225,65 524.900.225,65 4.724.102.030,83 4.724.102.030,83
Covariancias Dados Reais Simulagio 1 Simulaciio 2 Simulagiio 3
(entrada)
P (MN);A4. (nm?) 84.767,19 254.301,58 254.301,58 762.904,75

S (N/m); Ac (nm?) 38.762.395.241,52

116.287.185.724,56

116.287.185.724,56

348.861.557.173,69

Modg lo H Dados Reais Simulacao 1 Simulacao 2 Simulacao 3
(saida)
Média (GPa) 4,6997 4,6997 4,6997 4,6997
Erro (GPa) 2,8821 8,6553 2,8745 8,6464
CV (%) 61,33% 184,17% 61,16% 183,98%
Modelo Ex Dados Reais Simulagio 1 Simulagiio 2 Simulagiio 3
(saida)
Média (GPa) 74,4982 74,4982 74,4982 74,4982
Erro (GPa) 19,8569 64,5754 24,4365 59,5707
CV (%) 26,65% 86,68% 32,80% 79,96%

Fonte: Krupechacke (2014).

No vidro lixado observa-se que o aumento do desvio padrdo da area de contato

projetada na superficie influencia os resultados na mesma propor¢do, proximo a trés

VEZCES.

No trabalho de Souza et al. [49] apresenta-se para vidro lixado um desvio padrao

de para o modulo de elasticidade de H =6,39+0,08 GPa ¢ E =74,5+0,5 GPa.



Tabela 10 — Dados simulados para o grafite
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(l:rllfrdai:i‘;) Dados Reais Simulacio 1 Simulacao 2 Simulacao 3

Piax (mN) 1,02 1,02 1,02 1,02
A (n?) 340.741,48 340.741,48 340.741,48 340.741,48
S (N/m) 11.833,10 11.833,10 11.833,10 11.833,10

M Dados Reais Simulacio 1 Simulacao 2 Simulacao 3
(entrada)

Prax (MN)? 0,000151 0,000151 0,00136 0,00136
4. (nm?)y 18.195.585.670,32  163.760.271.032,92  18.195.585.670,32  163.760.271.032,92
S (N/m)? 151.284,63 151.284,63 1.361.561,71 1.361.561,71

Covariancias Dados Reais Simulacio 1 Simulacao 2 Simulacao 3
(entrada)
Prax (mN); Ac (nm?) -139,50 418,50 418,50 -1.255,49
S (N/m); Ac (nm?) 37.209.400,50 111.628.201,51 111.628.201,51 334.884.604,53
Modelo H Dados Reais Simulagio 1 Simulagiio 2 Simulagiio 3
(saida)
Média (GPa) 2,9887 2,99 2,99 2,99

Erro (GPa) 1,1867 3,55 1,20 3,56

CV (%) 39,71% 118,87% 40,06% 119,12%

Mod(’alo Er Dados Reais Simulacéo 1 Simulacao 2 Simulacao 3

(saida)
Meédia (GPa) 17,9651 17,97 17,97 17,97

Erro (GPa) 3,1647 10,26 2,62 9,49

CV (%) 17,62% 57,10% 14,57% 52,85%

Fonte: Krupechacke (2014).

No espécime de grafite observa-se que o aumento do desvio padrao da carga

influencia os resultados na mesma proporg¢do, proximo a trés vezes.

No trabalho de Mikowski [14] o grafite os valores médios para carga de 1 mN

dureza de 0,23 GPa e no modulo de elasticidade reduzido de 6,9 GPa.
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4.3 APLICACAO DA METODOLOGIA PROPOSTA PARA ANALISE DE ERROS NA
DUREZA E NO MODULO DE ELASTICIDADE REDUZIDO EM DIFERENTES

MATERIAIS

4.3.1 Erro associado a rugosidade

Da base de dados, Tabela 15 encontrada no Anexo 1, escolheu-se 18 amostras,
determinadas por tamanhos n variaveis escolhidas sistematicamente e sem reposicdo na
amostra.

Entre a Figura 51 e a Figura 53 apresenta-se respectivamente os graficos do
modulo de elasticidade reduzido (Equacao 82) e da dureza (Equacao 91) para o vidro

lixado em funcdo do tamanho das amostras adquiridas.

Medida do Mddulo de Elasticidade Reduzido do Vidro
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Figura 51 — Modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para o vidro lixado.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Medida da Dureza do Vidro
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Figura 52 — Dureza versus o tamanho das amostras para o vidro lixado.

Fonte: Krupechacke (2014).

Comparacio entre Coeficientes de Variacdo do Vidro
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Figura 53 — Variacdo relativa versus o tamanho das amostras para o vidro lixado.

Fonte: Krupechacke (2014).
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4.3.1.1 Consideragdes para a subse¢do

O vidro alcalino, por suas propriedades similares a silica, porém com superficie
modificada por lixamento com uma lixa de numero 1000, a rugosidade da amostra foi
estimada por quatro varreduras em imagem gerada por microscopia de for¢a atdmica

(AFM), a rugosidade aritmética encontrada foi respectivamente de: Ra=16,76] nm,

Ra=51,989nm, Ra=24,855nm e Ra=24,37nm, em resumo R_a:29,50nm. A

rugosidade média quadratica foi respectivamente de: Rg =28,067 nm, Rg=69,209 nm,

Rqg=32,322nm e Rq=33,940 nm em resumo R_q =40,88 nm. Sua utilizacdo foi para
avaliar o comportamento da rugosidade na superficie. (ver Figura 54 ¢ Figura 55).

O aumento do erro conforme o aumento do tamanho da amostra como apresentado
entre a Figura 51 e a Figura 53, tem como justificativa a alta variagdo da superficie
relacionada a rugosidade, isto ¢, quanto maior o tamanho da amostra maior a possibilidade
de aumentar a amplitude dos valores entre os valores minimo e maximo. A Figura 54
apresenta um setor do vidro lixado em que a imagem foi obtida por microscopia de forca

atomica (AFM), e pode reforgar a justificativa.

0.00

30.00 x 30.00 [um] Z-Max 322 61[nm]

Figura 54 — Imagem por AFM para a superficie lixada do vidro com lixa 1000.

Fonte: Crédito da imagem a Alexandre Mikowski.

A Figura 55 apresenta um setor do vidro lixado com lixa 1000 em que a imagem

foi obtida por microscopia de eletronica de varredura (SEM).
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SE M

Figura 55 — Imagem por SEM para a superficie lixada do vidro com lixa 1000.

Fonte: Crédito da imagem a Alexandre Mikowski.

Para o vidro com rugosidade pode-se afirmar que a dureza esperada ¢ de

H = (4,6997+2,8821) GPa com modulo de elasticidade reduzido de

E = (72,0486 + 19,2040) GPa, a variabilidade maxima de 61,33% para a dureza e
26,65% para o modulo de elasticidade reduzido.

Os valores esperados para o mddulo de elasticidade reduzido e para a dureza do
vidro lixado se aproximam relativamente dos valores medidos em vidro liso com
rugosidade aritmética de R, <10 nm, conforme [25,49]. Porém a rugosidade na superficie
demonstra a variabilidade da area projetada na superficie que altera de forma significativa
os resultados do modulo de elasticidade reduzido e da dureza.

A variabilidade do médulo de elasticidade reduzido ¢ alta, porém o valor esperado
¢ bem proximo do indicado pela literatura. Quanto a dureza além de ser altamente
heterogénea ¢ relativamente distante do valor descrito pela literatura.

Ao determinar o erro sistematico relativo infligido pela rugosidade encontramos

uma diferenca minima de 18,79% para o modulo de elasticidade reduzido e de 51,78%

para a dureza, quando comparado com o valor esperado do vidro liso [49].
4.3.2 Erro associado a recuperacao elastica lateral da superficie

Da base de dados, Tabela 16 encontrada no Anexo 1, escolheu-se 18 amostras,
determinadas por tamanhos n, variaveis escolhidas sistematicamente ¢ sem reposicao na

amostra.
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Entre a Figura 56 ¢ a Figura 58 apresenta-se respectivamente os graficos do
modulo de elasticidade reduzido (Equacdo 82) e da dureza (Equacido 91) para o

policarbonato em fun¢do do tamanho das amostras adquiridas.

Medida do Modulo de Elasticidade Reduzido do Policarbonato (Carga 40 mN)
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Figura 56 — Modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para o policarbonato.

Fonte: Krupechacke (2014).

Medida da Dureza do Policarbonato (Carga 40 mN)
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Figura 57 — Dureza versus o tamanho das amostras para o policarbonato.

Fonte: Krupechacke (2014).



Comparagao entre Coeficientes de Variagdo do Policarbonato (Carga 40 mN)
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Figura 58 — Variacdo relativa versus o tamanho das amostras para o policarbonato.

Fonte: Krupechacke (2014).

4.3.2.1 Consideragdes para a subsegao
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Apresenta-se recuperagao elastica lateral (sink-in) no policarbonato, como se

observa nas suas impressoes residuais, com a ampliacdo de 500 vezes por microscopia

Optica, na Figura 59.

a) Amostra #109

50 um

A= 2.311,8 um*> (OM)

b) Amostra #110

50/ um

A, = 25237 um’* (OM)

A = 2.309.984.336,94 nm’ (IIT)

A, = 2.399.257.298,00 nm* (IIT)

A, = 2.354.895.607,40 nm*> (O&P)

A, = 2.445.968.294,94 nm> (O&P)

Figura 59 — Imagem da impressdo residual em policarbonato por ponta Berkovich e area de contato

projetada na superficie.

Fonte: Krupechacke (2014).
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As areas de contato projetadas na superficie foram determinadas por: (OM)
programa analySIS 5.1; (IIT) programa TestWorks® 4; e (O&P) Método de Oliver e Pharr
calculados pela Equacao 30 ¢ Equacao 73.

Para o espécime de policarbonato pode-se afirmar que a dureza esperada ¢ de

H = (0,1670 +0,0030) GPa ¢ do modulo de elasticidade reduzido maximo de

E = (3,1479 + 0,0308) GPa, a variabilidade méxima de 2,12% para a dureza e 1,07% para
o moddulo de elasticidade reduzido. O policarbonato demonstra-se altamente homogéneo.

Uma hipétese ¢ que a dureza e o mddulo de elasticidade devam ter seus valores
reduzidos, devido a subestimagao da 4area de contato projetada na superficie.
Confrontando os dados do policarbonato, pela técnica de nanoindentacdo instrumentada
com o método de Oliver e Pharr constatamos uma redugdo da area de contato projetada na
superficie de aproximadamente 2%, impactando um erro relativo de no minimo de 2%
para a dureza e de 1% no moddulo de elasticidade reduzido. Estes valores recalculados

podem ser categorizados como erro sistematico.

A técnica de amostragem (secao 3.2.4, p.93) mostrou-se evidente entre a Figura
56 ¢ a Figura 58, principalmente para tamanhos de amostras superiores a vinte elementos,
porém o desvio padrdo ¢ baixo. Um elemento com pequena distor¢do, d4 a impressao

visual apresentada. Ocorreu um pequeno aumento no intervalo de amplitude.
4.3.3 Erro associado ao processo de fraturas

Da base de dados, Tabela 17 e Tabela 18 encontradas no Anexo 1, escolheu-se 18
amostras para uma carga de | mN e 18 amostras para uma carga de 4 mN, determinadas

por tamanhos n, variaveis escolhidas sistematicamente e sem reposi¢cao na amostra.
Entre a Figura 60 ¢ a Figura 65 apresenta-se respectivamente os graficos do
modulo de elasticidade reduzido (Equacao 82) e da dureza (Equacao 91) para o grafite

em fun¢ao do tamanho das amostras adquiridas.
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Medida do Modulo de Elasticidade Reduzido do Grafite (Carga 1mN)
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Figura 60 — Modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).

Medida da Dureza do Grafite (Carga 1 mN)

4,50
4,00
3,50
3.00
LY
oo
& 2,50
@]
2
2,00
1,50
1,00
0.50
0,00
3 4 5 6 7 8 9 10 15 20 30 40 350 60 70 80 90 98

Tamanho das amostras (n)

Figura 61 — Dureza versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Comparacdo entre Coeficientes de Variagdo do Grafite (Carga 1 mN)
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Figura 62 — Variacdo relativa versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).

Medida da Dureza do Grafite (Carga 4 mN)
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Figura 63 — Dureza versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).
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Medida do Mdédulo de Elasticidade Reduzido do Grafite (Carga 4mN)
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Figura 64 — Modulo de elasticidade reduzido versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).

Comparacio entre Coeficientes de Varia¢do do Grafite (Carga 4mN)
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Figura 65 — Variacdo relativa versus o tamanho das amostras para o grafite.

Fonte: Krupechacke (2014).
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4.3.3.1 Consideragdes para a subse¢do
Para o espécime de grafite com carga aplicada de 1 mN pode-se afirmar que a

dureza esperada ¢ de H = (2,9887 +1,1867) GPa com modulo de elasticidade reduzido

maximo de E, = (17,374413,0606) GPa, a variabilidade de 39,71% para a dureza e

17,62% para o modulo de elasticidade reduzido O grafite demonstra-se altamente
heterogéneo para a medida da dureza, e levemente heterogéneo para o modulo de

elasticidade.
Para o espécime de grafite com carga aplicada de 4 mN pode-se afirmar que a

dureza esperada ¢ de H = (0,4852 + 0,1763) GPa com modulo de elasticidade reduzido

maximo de E, = (8,991 + 0,9386) GPa, a variabilidade de 49,74% para a dureza e 17,07%

para o modulo de elasticidade reduzido. O grafite submetido a uma carga de 4 mN
demonstra-se heterogéneo para a medida da dureza, e levemente homogéneo para o

modulo de elasticidade.

Ao compararmos as duas amostras de grafite, submetidas a cargas diferentes, nota-
se que ao aumentar a carga, ocorre uma reducdo da dureza e do médulo de elasticidade
reduzido. Por hipotese a dureza cai pelo aumento significativo da area de contato projetada
na superficie devido a fratura fragil ocorrida pelo aumento de carga na superficie do
espécime de grafite.

A origem da trinca identifica o local a partir do qual se propagou toda a fratura e,
por estd razdo ¢ uma das caracteristicas mais importantes da superficie de fratura. A
origem da trinca tem lugar, prioritariamente, em defeitos preexistentes ou formados
(poros, bolhas, pequenas trincas, etc.), que concentram tensdes. Estas tensdes em
determinado momento excedem a tensdo de ruptura do material, ocasionando o inicio da

fratura.

O contato localizado por um indentador gera alta tensao elastica confinada a uma
area restrita. Quando uma tensao superior a tensao de ruptura do material ¢ alcancada cria-
se um defeito na superficie, isto €, uma trinca. A trinca criada concentra a tensao aplicada,

levando a fratura catastrofica localizada do material. [14]

As tensdes geradas abaixo da regido de contato com o indentador Berkovich

possuem valores superiores a tensdao de ruptura do grafite.
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Provavelmente os eventos de fratura ocorrem na regido abaixo do contato da ponta
do indentador, e os planos basais sdo compactados e escorregados nas faces do indentador
piramidal, em movimentos de baixo para cima. Com isso, os planos lamelares que

sofreram rupturas ficam depositados nas extremidades das impressdes residuais, conforme

se verifica na Figura 66 ¢ na Figura 67.

Carga, P (mN)
(38} [9%)

—
1

T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Profundidade, / (nm)

Figura 66 — Curva tipica de carga em fun¢do da profundidade e respectiva impressdo residual por
microscopia eletronica de varredura com carga aplicada de 4 mN.

Fonte: Crédito da imagem a Alexandre Mikowski.

0 300 600 900 1200
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Figura 67 — Curva tipica de carga em fungdo da profundidade e respectiva impressdo residual por
microscopia eletronica de varredura com carga aplicada de 4 mN.

Fonte: Crédito da imagem a Alexandre Mikowski.
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O modulo de elasticidade reduzido e a dureza tendem a se estabilizarem a partir de
um tamanho especifico da amostra [14], como demonstrado para as cargas de 4 mN,
porém, a esta carga a fratura ¢ fragil. Na Figura 66 ¢ na Figura 67, a curva de carga em

func¢do da profundidade indica o inicio da trinca.

Para a carga de 1 mN, aumentando-se o tamanho da amostra aumenta-se a
probabilidade de produzir fraturas, como observado pelo aumento do erro a medida com
que aumenta o tamanho da amostra. A observacdo também ¢ atribuida a técnica de
amostragem sistematica e pelo plano utilizado na coleta dos dados. O range atribuido a

amplitude aumenta a medida que se vai incluindo elementos.

A dureza em materiais lamelares depende da fratura produzida durante o processo

de indentacao.

Para o grafite ndo foi possivel estabelecer um erro sistematico associado ao

processo de fratura.
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4.4 CONSTRUCAO DAS EXPRESSOES DE PROPAGACAO ERROS PARA A AREA
DE CONTATO PROJETADA NA SUPERFICIE

A area de contato projetada na superficie foi estabelecida pela ponta Berkovich
modificada no trabalho, porém poderia ser determinada por outras pontas. A secdo
apresenta entdo, para cada uma das principais pontas utilizadas na técnica de
nanoindentacdo instrumentada, a precisdo requerida para cada ponta dentro da
metodologia proposta. A area de contato projetada na superficie ¢ determinada por

indentadores com pontas de geometrias diferentes idealizadas para minimizar erros. [17]
4.4.1 Ponta Berkovich — Idealizada

Demonstra-se que para a ponta Berkovich modificada a funcdo area de contato

projetada na superficie ¢ dada pela Equagdo 19, ou seja: A(h, )= 3317 -tan’ (6).

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado S, é:

w, =33, ) -tan’ (,)+ B, (92)

As derivadas parciais da fun¢do area de contato projetada na superficie:

1) em relagdo a profundidade de contato 4, é:

04, _ 6-\3-h, -tan’ () (93)

oh,

2) em relacdo a angulo apical @ é¢:
88/4196 = 6\/§hf -sec’ (49)-tan(9) (94)

Portanto, pela teoria dos erros a expressdo da propagacgao do erro é:

2 2
ol = iAc .o} +(ich o)+ 2 iAC '(ich'Uhe
< \ Oh, < \o0 oh, 00 ‘

Substituido as derivadas na expressdo acima tem-se:
ai :(6-\/§-hc -tan’ (0))2 -a,i +(6-\/§-hf -sec’ (9)-tan(l9))2 o, +
-1-2-(6-\/§-hC -tanz(ﬁ))-(é-\/}-hf -sec’ (6’)-tan(6’))-0'h09
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Simplificando e isolando:

2 2 2 2 2
O (2] o [, O)) oo L[, sec’(0) )
2 h 4 h.6
(4) \A ‘ tan(6) h, -tan(6))

Aplicando o operador ,u() a expressao final fica:

2 2 2
o (o} (o}
=g | 16| 2| 416 —2— (95)
Hy, Hy, Hin(2.6) Hy,  Hin(2.6)

O valor do desvio padrao ¢ dado por:

2 2
O (o)
oy =2, | | | =T | g (96)
ll’lh(, lLls[n(Z-E‘) /uhE .llein(Zﬂ)

A expressao analitica para representar a variacao para a area de contato projetada

na superficie ¢ representada por:

O

l[lh(‘ .l[lsin(Z-H)

PR| 4, (h,0):| u, | (1+ B, %)%k, 2 [U—"J +4-[ L }+4-[ J nm’ (97)

/’lh(, ﬂsin(}ﬁ)

O desvio padrao do angulo da ponta pode assumir o valor da tolerancia estabelecida
por norma (conforme secdo 2.8.10, p.69-70). Portanto, se o angulo for considerado
constante, a covariancia ¢ nula, simplificando o modelo, para a ponta Berkovich

Modificada idealizada. O semiangulo esperado ¢ de € =65,2748° com tolerancia de 0,3°.

Destacando:

4, : adarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;

o

Hon(20) " ¢ o seno do angulo da ponta esperado, [,um(z,g)} =°;
4, : ¢ a profundidade de contato esperada [yh’ } =nm;
o, : ¢ o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A] =nm’;

o, : € o desvio padrio da profundidade de contato, I:O'h‘ J =nm;

< A 1 S A —O.
T in20)- €O desvio padrao o seno do angulo da ponta esperado, [O'Sl.n(w)} =9
T2y, ¢ a covariancia entre o seno do angulo da ponta e a profundidade de
_ O, .
contato, [O'Sm(z,g)ha } =°.nm;

B, %: € o erro sistematico relativo identificado para a drea de contato projetada.

Hay [17] comenta que a ponta Berkovich ideal deva ser usada quando /#, > 2 um.
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4.4.2 Ponta Berkovich Modificada — Idealizada

A definigdo para a 4rea de contato projetada na superficie ¢ [17]:
A(h)=C, I (98)

Assumindo C,=3-v/3-tan’(0)=24,5 quando 6= 65,2748°.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado S, é:

2
u, =G, '(/’lhc ) +p, (99)
Em relagdo a profundidade de contato 4, :

dA
o =2Coh, (100)

Aplicando, na expressao da propagacao de erros:

2
ol :(ich o} (101)

Tem-se, apoOs substituir, aplicar o operador y() e extrair a raiz:

i, 102
p (102)

c

O, :2'luAC'

A expressdo analitica para representar a variacdo para a area de contato projetada

¢ representada por:

PR{AC(hC){,UAF 'l:(1+,3AC%)ika 20—”m nm’ (103)

Hy,

Destacando:

4, - aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;

b

4, © ¢ a profundidade de contato esperada, [ ,u,J =nm;

o, : ¢ o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A] =nm’;

b

o, : ¢ o desvio padrdo da profundidade de contato, |:O'hE ] =nm;

B, %: € o erro sistematico relativo identificado para a drea de contato projetada.
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4.4.3 Ponta Berkovich Modificada — com corre¢do da ponta

A area de contato projetada na superficie ¢ estimada pela Equacio 54, p.69-70, ou
8 I-n
seja: 4, (h)=>.C,-(h) .

Em que os coeficientes de C, a Cy sdo constantes a determinar pelo processo de
calibragdo com material conhecido.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado g, é:

21*/1
1y =2Co(m ) +B, (104)
Determinada a derivada em relacdo a profundidade de contato 4, :

ZREE:
Z;f =>2C, (h) (105)

c n=0

Simplificando, aplicado o operador ,u() e extraindo-se a raiz:

8 oln
Z2I—n.cn.(luhc) o,

o, =M, | — (106)

iCn (1, )Z i
=0

A expressado analitica para representar a variacao para a area de contato projetada

¢ representada por:

21*/1

8
zzl—n.cn. ’uC
PR| A, (h):| | (1+B, %)%k, | = () 21 nm? (107)

8 ol-n
2C(m) |
n=0

Destacando:

4, - aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;

4, - ¢ a profundidade de contato esperada, [,uh] =nm;
o, : € o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A’ } =nm’;
o, : € o desvio padrdo da profundidade de contato, |:O'h‘ ] =nm;

B, % € o erro sistematico relativo identificado para a area de contato projetada.

Hay [17] recomenda que deva ser usada quando %, > /50 nm .
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4.4.4 Ponta Canto de Cubo

A érea de contato projetada na superficie para a ponta canto de cubo ¢ [17]:
A =C,-h’+C-h, (108)

Assumindo que C,= 3-\/§-tan2 (6?) =2,5972, quando #=35,26° ¢ C uma
constante determinada do processo de calibracdo.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado S, é:

2
Hy, :CO‘(luhC) +C‘(/’lh[.)+ﬁAc (109)
Descrevendo a derivada em relagdo a profundidade de contato 4, :

dA
=2 ChrC (110)

c

Tem-se, ao aplicar o operador (-):

Oy =Hy | —+—— (111)

A expressdo analitica para representar a variacdo para a area de contato projetada

na superficie ¢ representada por:

PR A (h)] , | (1+ B, %)%k, - J—”+G—”C nm’ (112)

ﬂ h, +—
Hy, C,

Destacando:

4, : aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uAE } =nm’;

4, © ¢ a profundidade de contato esperada, [ ,u,J =nm;

o, : ¢ o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A(] =nm’;
o, : ¢ o desvio padrdo da profundidade de contato, |:O'hE ] =nm;

B, %: € o erro sistematico relativo identificado para a drea de contato projetada.

Hay [17] indica que deva ser usada quando A, > /50 nm.
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4.4.5 Ponta Esférica

A 4rea de contato na superficie por uma ponta esférica ¢ definida por [5,17]:
A =r-(2:R-h~h])=2-7-R-h, (113)

Declarando que R ¢ o raio da ponta esférica.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado S, é:

=27 (1) (1, )+ B, (114)
Ao derivar parcialmente:
1) em relacdo ao raio da ponta esférica R:

o4,
OR

=2-7-h, (115)
2) em relagdo a profundidade de contato 4, :

04,

=2-7r-R (116)

c

Finalizando, apos aplicar o operador ,u() :

2 2
o o
o, =, Zhe +(&j I " (117)
Hy, Hp My, " Hp

Hay [17] recomenda que deva ser usada em materiais conhecidos. A expressdo

analitica para representar a variacdo para a area de contato projetada ¢ representada por:

2 2
PR| A, (h,R):| p, -| (1+ B, %)%k, - (%J {ﬁj +2- nm (118)

Hy,

Destacando:

4, . aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA] =nm’;

4, : ¢ a profundidade de contato esperada, [ ,u,%] =nm;

My : € 0 raio da ponta esférica esperado, [, |=nm;

2,
s

o, : ¢ o desvio padrdo da 4rea de contato projetada na superficie, I:O'A‘:I =nm

o, € o desvio padrdo da profundidade de contato, [0',% } =nm;
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0, € o desvio padrdo do raio da ponta esférica [O'R] =nm;

0, € a covariancia entre a profundidade de contato e o raio da ponta esférica,

—nm? -
[athJ—nm ;

B, % € o erro sistematico relativo identificado para a area de contato projetada.

4.4.6 Ponta CoOnica

A érea projetada na superficie por um indentador conico € [17]:
A=Ch (119)

Assumindo que ¢ ¢ o semidngulo do cone e C =7 -tan’(¢)=2,5975, ¢ =42,28°.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado S, é:

2
#, =C-(m, ) +B, (120)
Calcula-se a derivada:

dA,
dh

c

Aplica-se o operador ,u() diretamente:

o)

o, =2-1, o (122)
h{?

A expressao analitica para representar a variacao para a area de contato projetada

¢ representada por:

Pl A ()| 1, -{(H/}A %)ika-2-ﬂ:| nm’ (123)
‘ ‘ H,

Destacando:

4, : adarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;

4, - ¢ a profundidade de contato esperada, [,uh] =nm;
o, : € o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A’ } =nm’;

o0, : € o desvio padrdo da profundidade de contato, I:O'h‘ J =nm;
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B, %: € o erro sistematico relativo identificado para a drea de contato projetada.

4.4.7 Ponta Cilindrica Plana

A area de contato de uma ponta cilindrica base plana [17] é:

A=r-a (124)

c

Afirmando-se que a ¢ o raio do indentador. E que a ¢ uma constante independente

da profundidade de indentagdo.

A expressdo da média associada a um erro sistematico identificado g, é:

w,=m(1,) +8, (125)
Determina-se a derivada:
dA.
c=2.7-a (126)
da

Aplica-se o operador (-):

O-a
o, :Z.ﬂA".,u_ (127)

a
A expressdo analitica para representar a variacdo para a area de contato projetada

¢ representada por:

PR(AC(a){,uA -{(HﬂA,%)ika 2.2 D] nm’ (128)
‘ ‘ H

Destacando:

4, - aarea de contato projetada na superficie esperada, [,uA } =nm’;

M, : € o raio da ponta cilindrica plana esperado, [ya] =nm;

2.

b

o, : ¢ o desvio padrdo da area de contato projetada na superficie, [O‘A] =nm
o, : ¢ o desvio padrdo o raio da ponta cilindrica plana, [o,]=nm;

B, % € o erro sistematico relativo identificado para a area de contato projetada.
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4.5 CONSIDERACOES PARA O CAPITULO 4

Da formulagdo das expressdes analiticas de propagagdo de erros, a sua aplicagdo
na determinag¢ao do mddulo de elasticidade reduzido e da dureza, para diversos materiais,
pode-se considerar que de forma analoga com a aplicagao da ponta Berkovich, pode-se

também realizar testes com outras pontas usuais e especificas a materiais.

O principal resultado do trabalho ¢ que cada material ¢ inico em sua caracterizacdo
mecanica e aplicacdo. Que as variagdes absolutas ou relativas entre seus comportamentos
exigirdo aprofundamentos, porém, a covaridncia (medida absoluta) e o coeficiente de
correlacdo (medida relativa) demonstram-se como fortes indicadores para estabelecer as

diferengas de comportamento mecanico entre os materiais.

As expressOes analiticas de propagacdo de erros na metodologia proposta
utilizaram a covariancia, ¢ o seu uso determinou erros menores se comparados com

metodologias anteriores.



5 CONCLUSOES

O trabalho abordou a teoria de erros aplicada a incerteza de medi¢do da dureza e
do moédulo de elasticidade reduzido, determinados pela técnica de nanoindentagdo
instrumentada e pelo método de Oliver e Pharr, que ¢ atualmente o mais difundido e citado

pela literatura.

Fundamentalmente o método de Oliver e Pharr consiste na relagao de igualdade,

h,=h,_—h , que é definida formalmente pela profundidade de deflexdo na superficie ao

c

max

; P .
redor do perimetro de contato /4 = e-T e consequentemente como a profundidade de

contato na indentagdo /4 . Proporcionando a 4area de contato projetada na superficie

A = f(h.) e finalmente 0 modulo de elasticidade reduzido E, ¢ a dureza H .

O objetivo geral do trabalho ¢ investigar a propagacdo de erros nas defini¢des de
modulo de elasticidade reduzido e de dureza, e apresentar uma expressdo analitica
experimental para os estimadores do intervalo para o moédulo de elasticidade reduzido e

da dureza.

Os objetivos especificos foram:
a) Estabelecer modelos analiticos baseados na teoria da propagacado de erros;
b) Validar os modelos analiticos através da confrontacdo com dados experimentais;

c) Simular o erro experimental para diferentes situacdes de erros sistematicos.

A metodologia foi tratada em dois momentos: primeiro o desenvolvimento

matematico e o segundo o confronto entre os dados experimentais com o modelo analitico.

Ao investigar as varidveis influentes para a determinagdo do modelo analitico,
determinou-se pela teoria dos erros as séries de poténcias dos desvios até a primeira ordem

de cada resultado, como elemento especifico de cada variavel influente ao modelo.

Para confrontar os dados experimentais com o modelo proposto, foram
selecionados quatro materiais para se observar os erros experimentais. A silica de

conhecimento bem comportado em testes de nanoindentagdo instrumentada, como amostra
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padrdo. O vidro alcalino, que teve a superficie modificada por lixamento, para destacar a
rugosidade na superficie. O policarbonato foi utilizado para verificar a recuperagdo
elastica lateral. As amostras de grafite foram submetidas a cargas distintas para explorar
a influéncia da propagagao de trincas e fratura na determina¢ao do modulo de elasticidade

reduzido e da dureza.

O modelo analitico desenvolvido com a metodologia proposta considerou a
covariancia entre as variaveis influentes, deferéncia e contribuigdo do trabalho. Esta
covariancia implicou em erros inferiores na determina¢do das medidas do mddulo de
elasticidade reduzido e da dureza em comparacdo aos modelos desenvolvidos
anteriormente, Mencik e Swain (1995) [4], Kessel (2002) [41], Hsu et al. (2007) [42] e
Lucca et al. (2010) [43].

O modelo analitico em suas expressoes essenciais na determinacdo do médulo de
elasticidade reduzido, dureza e d4rea de contato projetada na superficie sdo

respectivamente:

PR(E,(S,AC): uy -[(1+ﬂEr.%)ika-0'EJ) GPa
PR(H (B A,): (11 [(14 B4%) K, -5, ])) GPa

PR(AC(hC): (ﬂAc -[(]JrﬁAC%)ika 'O'AC])) nm’

Indicando que os operadores:

,u() : o valor absoluto esperado para a varidvel;
k, -0'(-) : o valor relativo para o erro aleatorio; e,

,B() : 0 valor absoluto do erro sistematico.
ﬂ()%: o valor relativo do erro sistematico.

A silica fundida apresentou os menores erros dentre os materiais estudados. As
variaveis influentes para a silica foram caracterizadas por altos indices de correlagdo e
baixos indices de variacao relativa, distribuidos normalmente. Os erros determinados pelo
modelo analitico na metodologia proposta foram inferiores a 1% para o moddulo de
elasticidade reduzido e para a dureza para a silica, por ser um material isotrdépico € sem
rugosidade significativa na superficie. Para a amostra de silica ndo foi observado a

existéncia de erro sistematico. Para a amostra de silica foi verificado a variacdo da dureza
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e do mddulo de elasticidade para amostras superiores a 20 indentacdes devido a flutuacao

térmica.

O vidro teve sua superficie modificada por lixamento e este lixamento aumentou
em trés vezes a rugosidade da superficie em comparagdo com uma superficie sem a
modificacdo. As variaveis influentes para o vidro lixado foram caracterizadas
principalmente pela alta dispersao, com coeficientes de correlacao de baixo a moderados,
com coeficientes de curtose altos, principalmente para a area de contato projetada na
superficie refor¢a a rugosidade da superficie e alto coeficiente de assimetria positivo
indica que a média encontrada ¢ maior do que realmente deveria ser, portanto,
subestimando o moédulo de elasticidade reduzido e a dureza. A subestimagao foi
identificada ao recalcular com o vidro sem modificacdo por lixamento apresentando um
erro sistematico atribuido pela rugosidade, foi encontrada uma diferenga minima de 18%

para o modulo de elasticidade reduzido e de 52% para a dureza. O vidro apresentou o

maior erro sistematico entre os materiais estudados.

O policarbonato apresentou recuperagao elastica lateral (sink-in) na superficie
devido a recuperagao eldstica do material. As variaveis influentes sdo altamente
homogéneas, isto ¢, com baixo coeficiente de variagao entre as variaveis. A alta assimetria
negativa e a curtose elevada para area de contato projetada na superficie implicam em
estabelecer que seu valor encontrado seja inferior ao esperado, portanto, subestimando o
modulo de elasticidade reduzido e a dureza. Foi calculado um erro sistematico minimo de
1% para o modulo de elasticidade reduzido e para a dureza. Foi observado também um
pico de variagdo com as amostras de tamanho superior a 20 elementos, tal fendmeno foi
identificado pela escolha do critério de amostragem e ¢ simplesmente porque uma amostra
teve uma variacdo maior (normal). Se a escolha fosse aleatéria, ndo seria observado o pico

de variagao.

Ao compararmos as duas amostras de grafite, submetidas a cargas diferentes,
conclui-se que ao aumentar a carga, ocorre uma redu¢do da dureza e do modulo de
elasticidade reduzido. Por hipotese, a dureza cai pelo aumento significativo da area de
contato projetada na superficie devido a fratura fragil ocorrida pelo aumento de carga na
superficie do espécime de grafite. Aumentando-se o tamanho da amostra aumenta a
probabilidade de ter fraturas e o modulo de elasticidade reduzido e a dureza tendem a se

estabilizar a partir de um tamanho especifico de amostra. O grafite demonstra-se altamente
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heterogéneo para a medida da dureza, e levemente heterogéneo para o modulo de

elasticidade.

O modelo analitico proposto contribui ao preencher uma lacuna nos estudos que ¢
a inferéncia aos resultados do mddulo de elasticidade reduzido e dureza com a estimativa
do erro para as medidas determinadas. As variaveis de entrada sdo estabelecidas com o
método de Oliver e Pharr e pela apropriagdo do tratamento estatistico dos resultados da

técnica de nanoindenta¢ao instrumentada.

O resultado de destaque ¢ a capacidade do modelo atribuir o fator de importancia
da variavel influente ao material que esta sendo caracterizado. Estabelece um grau de
qualidade quando comparado a uma amostra de referéncia indicando a compatibilidade do
material ser avaliado pela técnica de nanoindentacdo instrumentada com o método de

Oliver e Pharr.

Os objetivos do trabalho foram integralmente atingidos.

Sugestodes para estudos futuros:

a) Avaliar a contribui¢ao individual de erros aleatérios e sistematicos em cada varidvel
influente para outros materiais;

b) Estabelecer novas variaveis influentes para o modelo;

c) Aprofundar estudos para a propagagao nao linear para a incerteza.
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APENDICES

A. DETERMINACAO DA VARIACAO INFINITESIMAL

O classico e conceituado autor de Calculo Diferencial e Integral, Nikolai

Semionovitch Piskounov [11], que ao parafrasear, tem-se:

Seja f = f(x) uma fungdo derivavel sobre o intervalo [a,b]. Definiu-se a derivada

~ ~ oAy d B
desta fun¢do no ponto x de [a,b] pela relagdo: Al)lcTOA_x —af(x) =tan(0).

) A . d
O quociente A_y para Ax — 0 tende para um nimero determinado - f (x), e, por
X X

conseguinte, difere da derivada di f (x) de uma quantidade infinitamente pequena
X

Ay _d

A 4 (x)+5 com 0 -0 quando Ax — 0. Multiplicam-se todos os termos dessa
x dx

igualdade por Ax; tem-se Ay :dif(x)-ﬁxvté-Ax.
x

Visto que em geral dif(x) #0 o produto dif(x)-Ax ¢ para x constante e Ax
x x

variavel, uma quantidade infinitamente pequena da mesma ordem que o Ax quando
Ax — 0. Em contrapartida, o produto o-Ax ¢ sempre uma quantidade infinitamente

. . . . 0-Ax .
pequena de ordem superior em relagdo a Ax, visto que [lim =limo=0.
Ax—0 Ax Ax—0

Assim, o crescimento Ay da fungdo yzf(x) compde-se de dois termos, o

primeiro ¢ chamado “a parte principal do crescimento” ¢ uma funcdo linear de Ax.

Chama-se diferencial o produto dif(x)-Ax e designa-se pela notagdo df (x).
x

Ay:%f(x)-ﬁx+§-dx

Parte Principal
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Assim, se a fungdo y= f(x) admite uma derivada dif(x) no ponto x, chama-se
x

diferencial desta funcdo e nota-se dy o produto da derivada di f (x) neste ponto pelo
X

crescimento da varidvel independente Ax, ou seja: dy = dif(x)-Ax.
x

Frequentemente usa-se em calculos numéricos a igualdade aproximada
Ay z%f(x), sob a forma explicita, f(x+A4x)— f(x) z%f(x)-zlx o que simplifica os
calculos [11].

Portanto: f (x+4x)— f(x) :Ef(x)-Ax

Corresponde a:

d ) .
Ay = d—f(x)-Ax , quando a variacao ¢ incremental Ax — 0.
x
d e e
Ay :d—f(x)-dx , quando a variagdo é infinitesimal.
x

d - . o
Ay = o f (x)-éx, quando a variacao assume erro total minimo arbitrario.
X

Que ¢ ilustrado pela Figura 68:

X d
/ (-\'+i“)-f(-\‘haf(-\‘)'i\'
v

A 3= £ (50) = 5 F (30) (-3, z

Figura 68 — Interpretacdo geométrica da defini¢do de diferencial no plano.

Fonte: Adaptado de Piskounov [11].
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Considerando a fun¢do no espago definida por z= f(x,y), de forma analoga tem-

se Az = f(x+Ax,y+A4y)- f(x,y), qual se pode determinar que:

0 0 . )
Az :a—f(x,y)-Ax+a—f(x,y)-Ay, quando a variagdo ¢ incremental Ax >0 e Ay —>0.
X Y

0 0 . e .
Az =a—f(x,y)-dx+a—f(x,y)-dy, quando a variacdo ¢ infinitesimal, ou seja, dx e dy .
X y
E, quando a varia¢do assume erro total minimo arbitréario, ou seja, &, e J,. Tem-se:
4= 2 [ (x3)8, 42 f (5,9)-5 (129)
Ox oy !

A Figura 69 ilustra a ideia dos incrementos a serem considerados.

(xo +Ax,y, +Ay,f(xo +Ax, 3, +A_\=)) ,}

2=1(x0) gl Id:
\T/ - ,/ ______ Az
______ 5=Az—dz

/ T
X X, +Ax, v, +Ap,0)

Z’f("’m)’a):[ ’ f(xa’yn)j'(x’xa)‘*(%f(xmh)]'(}”h)

é
&

Figura 69 — Interpretagdo geométrica da defini¢do de diferencial no espago.

Fonte: Adaptado de Piskounov [11].

Considerando a func¢do no hiperespaco definida por w=f(x,y,z,...), de forma

analoga tem-se Aw= f(x+4x,y+Ay,z+4z,...)— f(x,y,z,...) qual se pode determinar

que:

Aw:%f(x,y,z,...)-Ax+%f(x,y,z,...)-41y+§f(x,y,z,...)-Az+...

AW:if(x,ylzlm).dx+if(x,y,z,...)-dy+£f(x,y,z,...)~dz+...
oy 0z

ox
Aw:if(x,y,Z,...)ﬁ +if(x,y,z,...)-5 +2f(x,y,z,...)-5 +... (130)
ox * oy Yoz :



B. DEDUCAO DAS FORMULAS DE PROPAGACAO DE ERROS
As variaveis x, y, z,---, sdo admitidas como grandezas com distribui¢des de erro

simétricas e desvios padrido o, 0,0, [7].
Se cada conjunto de variaveis x, y, z,--- € medido n vezes, obtém-se: x,,y,,z,,---:

9

. x P 2 2 2 ~ .
Xy, ¥y, 2yt 2005 X, V,, Z,,-+-. Entdo as variancias 0,,0,,0., S80 dadas por:

2

2 LN
O-z_n . (Z ILIZ) s

E as variancias conjuntas, covariancias, 0,,0

xz”’

o,.,-- s@o dadas aos pares por:

] n

O :;'Z(x_ﬂx)'(y_'uy);

] &
o.=— 2 (x—p)(z-n);

n i

] &
O'yz:;.l](y_ﬂy).(z_ﬂz), ...;

Admitindo-se que x_, My My sao os valores médios verdadeiros de x, y, z,---.

A grandeza w ¢ calculada para cada conjunto de variaveis x,, y,, z,,--- obtendo-se

assim, n resultados. w, =w(x,, y,,z,,-); w, =w(x,, ¥, Z,7) s - w, =w(x,, ¥, 2,0).

b

O valor médio verdadeiro x, da grandeza w ¢ definido por:

] n
u, = lim —-ZWI. .
n—© p el
Expandido em séries de poténcias dos desvios até a primeira ordem cada resultado
de w, =w(x,y,,z,---) tem-se:

w, EW(ux,uy,uZ,-'-)+;—3:~(x[—ux)+%~(yi—uy)+2—vzv-(zi—uz)+"-



z

E as derivadas parciais calculadas para: x=p,, y=4,, z=pu

Considerando a soma das variaveis:
;W[ = Z|:W(/ux’/uy’ﬂz,-.-)+a-(x[ _qu)+5.(yi —Iuy)-i-g-(zi —ﬂz)+...:|;

i=1

Aplicando a propriedade distributiva
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n n a n a n a n
;Wl- EZ;W(ux,uy,uzu--%a—W'Z(xi —ux)+a—w-2(yi —uy)+a—j-2(zi — )+

i X s Y il i=1

] n n
=z wl )
n = i=1
n
lznz)—-in—,u“
n—o g T
n
i S
i=1
n
lzngo—-ZZi—y“
n—»% p Py

ey (3 e o (5] oo (3] e
+z.g—j%.(x_ﬂx) (y—,uy)-i-Z-g—;V-g—vZV-(x—,ux) (z—pu) 4ot
+2-g—;v-aa—vzv-(y—uy)-(z—uz)+



Substituindo:

1

2 .

o, =lim—-
n—0 n

1

2 .

o’ =lim—-
y I’l—)wn

1
2 .
o =lim—-
n—0 n
2
o, =lim—
el n—0 n
o, =lim—
n—>0 n
o, =lim—

M-

M-

n

Z(xl. _'”x)z ;

i=1

n

>(rn-n)

i=1
n

Z(Zi _ﬂz)2 ;

i=1

(x = a,) (v — 11,

i=1

LS (=) (2 - )

i=1

(z—a)-(v-n,);

i=1

Formula geral para propagacio de erros [7]
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C. CARACTERISTICAS TECNICAS DE INDENTADORES

Tabela 11 — Elementos caracteristicos das pontas Vickers e Knoop.

Tipo da Ponta Vickers Knoop
Area projetada na superficie A =4-h-tan’ (6’) A =2-h’-tan (31 )-tan(6,)
Semiangulo & 68° 86,25° e 65°
Semiangulo efetivo cone ¢ 70,32° 77,64°
Fator de intercepgio & 0,75 0,75
Fator de corregio da geometria [ 1,012 1,012

Impressao
(vista de perfil / vista superior)

Indentador

Fonte: Krupechacke (2014).
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Tabela 12 — Elementos caracteristicos das pontas Canto de Cubo ¢ Berkovich.

Tipo da Ponta Canto de Cubo Berkovich

Area projetada na superficie A =3 NER W -tan’ (9) A4 =3 NER W -tan’ (9)

Semiangulo & 35,26° 65,3°
Semiéngulo efetivo cone @ 42,28° 70,2996°

Fator de intercepgdo & 0,75 0,75

Fator de corre¢do da geometria [3 1,034 1,034

Impressdo
(vista de perfil / vista superior)

Indentador

Fonte: Krupechacke (2014).
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Tabela 13 — Elementos caracteristicos das pontas Conica e Esférica.

Tipo da ponta Cone Esférico
Area projetada na superficie AC =7 hf -tan’ (@) AC ~2-7r- /’lc
Semidngulo 0 ® -
Semiangulo efetivo cone ¢ (1)) -
Fator de intercepcio & 0,72 0,75
Fator de corregdo da geometria /3 Ji Ji

Impressao
(vista de perfil / vista superior)

Indentador

Fonte: Krupechacke (2014).



D. PARAMETROS CARACTERISTICOS E SUAS PROPRIEDADES

Amplitude total ¢ a diferenca entre o maior € menor valor da série.

R=x, —x, (132)

n

Valor esperado ¢ o representante sensivel a todos os valores da série, que indica

o centro de massa de uma distribuigao.

E a medida que determina um ponto de equilibrio em funcdo das probabilidades de

ocorréncia da variavel [9].

E(X)=) %P, (133)
i=1
Propriedades imediatas da definicao:

n
Assumindo que X, Y e ZX, sdo varidveis aleatérias dependentes e K uma
i=1

constante arbitréria.
E(x)=fy(x.p) —> X, <E(X)<X,,
E(k)=k
E(k-X)=k-E(X)
E(X +k)=E(X) +k

E(X £Y)=E(X) £ E(Y)

E(zxj: E(X))
E[X-E(X)]=0

Aplicacao da definicio:

X, (134)

1
H(X) = iy =—'ZX,- (135)
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Variancia ¢ uma média da soma dos quadrados da comparagdo de cada valor da

série em torno do centro de massa.

E a medida que da o grau de dispersdo (ou concentracdo) de probabilidades em

torno da média (esperanca) [9].

Var(X)=E(X -E(X)) =E(x)-[E(X)] (136)
Var(X)=§(xi—ﬂx)2 -pX(x,»)=§xf-pX(x,»)—ﬂ§ (137)

Propriedades imediatas da definicao:

n
Assumindo que X, Y e ZX, sdo varidveis aleatérias dependentes e K uma
i=1

constante arbitraria.
Var (k) =0
Var(k-X)=k*-Var(X)

Var(XiY)z Var(X)JrVar(Y)iZ-Cov(X,Y)

Var(zn:Xij = iVar(Xi)Jr}Zn:Cov(Xl.,Xj)
i=1 i=1

i<j

Aplicacao da definicio:

s (X)=s2 = ! { (xl.—)_()ﬂ: | _n Xf—n-(?ﬂ (138)

o’ (X)=0? =£{ (x, —yX)Z}zé-{in —n-(,uX)Z} (139)

Coeficiente de variagdo ¢ a razdo do desvio padrao pela média.

S

cvy :7)‘ (140)
(o2

Gy =—% (141)
Hy

I TR . A
Se cv, 216, < 7 entdo a distribui¢do dos dados é homogénea.
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Covariancia para medir a relacdo de dependéncia (direta ou inversa) entre duas
variaveis em relacdo aos seus respectivos valores esperadas. A covariancia ou variancia
conjunta ¢ um momento conjunto de primeira ordem das variaveis aleatorias X e Y,
centrados nas respectivas médias. E a média do grau de interdependéncia ou inter-relagio

numérica entre elas.

Cov(X, Y=E{[ X -E(X)][Y-E(Y)]} (142)
Cov(X,Y)=E(X-Y)-E(X)-E(Y) (143)
COV(X,Y)=§:ZJ(XI~—#X)'(L—uy)-pxy(xi,y_,) (144)
Cov(X¥) =Y 35 3, Py (5.3,) 1y (145)

i=l j=I

Se COV(X, Y) <0 entio X e Y sdo variaveis inversamente relacionadas.
Se Cov(X Y ) >0 entdo X e Y sdo variaveis diretamente relacionadas.

Se X e Y sdo varidveis aleatérias independentes entdo Cov(X,Y)zO. [A
reciproca ndo ¢ verdadeira]

A covariancia estabelece a relagdo entre duas, para a comparagdo de multiplas

varidveis, podemos estabelecer uma matriz de covariancias nominada de Matriz Sigma,

ou seja, para um conjunto de variaveis aleatorias (X, X,,X,,---, X, ) tem-se:

O, Op Op -t Oy

O, 0Oy Oy 00 Oy,
(XI,Xz,Xj,---,Xn)<:>C0v(Xl.,Xj):>2: o; O Oy 0 Oy (146)

_O-nI GnZ O-n3 o Gnn _

n
Se W:Zal. - X, , com as matrizes A dos coeficientes e X das variaveis:
i=1

a;;, 4, 4 a,, X X X3 Xin

a,; dy A4y a,, Xy Xy Xy X2

A=|a; a; ay a,, | e X=|x; x5, Xy X3,
_amI amZ amj’ amn _ _xn1 xn2 xn3 xnn _
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Com m fungdes e n incdgnitas.
Entdo, Lei da Propagacdo das Variancias Generalizadas é 2, =A4-2- A"

Propriedades imediatas da definicao:

Assumindo que X, Y Z ZX, e DY, sdo variaveis aleatorias dependentes, k

i=1 j=1
e [ constantes arbitrarias ndo nulas.

Cov(X,Y)=Cov(X +kY+I) Vk,I
Cov(k-X,1-Y)=k-1-Cov(X,Y) Vk,I#0
Cov(X,Y)=Cov(Y,X)

Se Var(X)=0 ou Var(Y)=0, entdo Cov(X,Y)=0

Cov(X +ZY)=Cov(XY)+Cov(ZY)

Relacao de igualdade:

Das propriedades de variancia podemos isolar:

Var(a-X+b-Y)=a2-Var(X)erZ-Var(Y)+2-a-b-C0v(X,Y)

COV(ny)_é{Var(a.X+b.Y)—[a;-'Zar(X)+b2 .Var(Y)W

Aplicacao da definicio:

5y =s(X.1)=—2 {Z(x —X)-(y,.—Y)}= ni]{ X -y,.—n-f-?} (147)
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Coeficiente de correlacdo para avaliar o grau de dependéncia entre duas varidveis

quanto estdo relacionadas linearmente (direta ou inversamente).

Ty = I<ry <

n 2 n 2 ]
24 |5, (5] "
X XZ_ i=1 . c YZ_ i=1

Coeficiente de correlacdo parcial de primeira ordem para avaliar o grau de
dependéncia entre trés varidveis quanto estdo relacionadas linearmente (direta ou

inversamente). Lé-se: correlacdo parcial entre X e Y com controle em Z.

__ o Tl

VXY;Z \/(]_r)?z)(]_ryzz) (150)

Coeficiente de determinacao para auferir o grau de dependéncia entre duas ou

mais variaveis ao modelo estabelecido.

=
=

R’ = 0<R* <1 (151
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Coeficiente de assimetria ¢ a razdo do terceiro momento centrado na média pelo

cubo do desvio padrao.

O coeficiente de assimetria mede o indice de distor¢do em torno da média.

n

) >(x—x)

ay (152)

“T-nn-2) ¥
m AZ(xi_ﬂX)3
y, = 3 _ =l (153)
! 2 n-oc’
(m,)?

Interpretagdo:
a, ::y, <0: Série assimétrica negativa
a, ::y, =0: Série simétrica

a, ::y, >0 : Série assimétrica positiva

Coeficiente de curtose ¢ a razdo do quarto momento centrado na média pelo

quadrado da variancia.

O coeficiente de curtose mede o indice de achatamento da distribuicao.

n-(n+1) 2(%—)6)4 3-(n-1Y

a,= : y - (154)

(n—])-(n—2)-(n—3) s (n—2)-(n—3)

T _3 (155)

Interpretacdo:
a, ::y,<0: Platictrtica
a,::y,=0:Mesocurtica

a,::y,>0: Leptocurtica



ANEXOS

As tabelas a seguir foram extraidas do relatorio gerado pelo software TestWorks® 4
e importadas para o software MS-Excel [50], reorganizadas e apresentadas conforme a
sequéncia da extracdo programada pelo TestWorks® 4 [44]:

a) Amostra nimero — # [1];

b) Profundidade maxima — 4, [nm];

max

c) Carga maxima aplicada — P,

o [MN]5

d) Area de contato projetada na superficie — 4. [nmz};
e) Rigidez elastica do contato — S [N/m];

f) Profundidade de contato — 4, [nm].

g) Dureza — H [GPa];

h) Médulo de Elasticidade — £ [GPa];

i) Corregdo da flutuagdo térmica — DC [m%}



Tabela 14 — Dados do nanoindentador — espécime de silica fundida — LabNano da UFPR.

#Amostra  Displacement Into Surface Load On Sample Contact Area Stiffness Contact Depth

Bmax (NM) Pax (mN) A, (nm?) S (N/m) h. (nm)
1 1.921,76 410,06 45.120.108,82 538.797,08 1.350,96
2 1.921,03 408,56 45.543.494,87 543.566,34 1.357,31
3 1.913,35 409,00 45.333.496,53 548.561,11 1.354,17
4 1.907,19 406,16 44.854.867,68 543.746,23 1.346,97
5 1.930,10 415,75 46.107.605,94 552.500,93 1.365,73
6 1.929,77 415,19 46.265.531,00 554.380,10 1.368,08
7 1.906,17 402,02 44.506.569,63 534.162,88 1.341,70
8 1.907,77 401,98 44.603.386,92 533.976,94 1.343,17
9 1.903,69 403,73 44.472.441,36 538.304,90 1.341,19
10 1.913,51 403,45 45.042.612,98 536.779,80 1.349,79
11 1.897,89 401,53 44.299.600,92 538.419,24 1.338,57
12 1.903,98 403,57 44.511.088,80 538.376,41 1.341,77
13 1.888,93 395,47 44.062.063,68 535.409,96 1.334,96
14 1.902,38 403,19 44.503.441,16 539.296,58 1.341,66
15 1.893,51 393,32 44.164.853,39 529.618,87 1.336,52
16 1.915,47 410,11 45.018.814,27 543.396,43 1.349,44
17 1.928,95 410,24 45.567.941,25 538.586,12 1.357,68
18 1.894,82 394,77 44.643.177,26 537.297,41 1.343,77
19 1.925,76 409,92 45.495.463,62 540.166,88 1.356,59
20 1.926,56 410,30 45.668.984,15 542.377,48 1.359,19
21 1.910,42 401,08 44.973.997,64 535.573,26 1.348,76
22 1.895,01 394,13 44.227.969,72 530.184,36 1.337,48
23 1.904,69 403,50 44.618.459,49 539.154,54 1.343,40
24 1.928,75 410,15 45.961.017,29 544.253,29 1.363,55
25 1.917,30 409,56 45.128.630,67 542.496,06 1.351,09
26 1.913,01 408,63 44.901.921,69 542.111,82 1.347,68
27 1.942.47 423,50 46.446.445,53 555.574,46 1.370,76
28 1.922,41 408,93 45.312.575,71 539.426,88 1.353,85
29 1.920,84 409,78 45.406.639,65 543.404,81 1.355,26
30 1.909,24 415,61 44.815.850,32 553.790,37 1.346,38
31 1.906,28 400,58 44.656.502,26 534.284,05 1.343,97
32 1.887,80 393,80 44.221.994,83 536.594,37 1.337,39
33 1.906,81 402,13 44.223.752,28 529.684,42 1.337,41
34 1.903,78 402,88 44.694.054,26 540.310,72 1.344,54
35 1.886,88 393,86 43.711.362,66 530.074,12 1.329,61
36 1.920,17 409,71 45.247.763,44 541.667,02 1.352,88
37 1.905,51 403,76 44.670.559,46 539.461,18 1.344,18
38 1.892,20 395,88 44.271.461,88 535.885,61 1.338,14
39 1.886,09 394,29 43.842.966,00 533.326,19 1.331,62
40 1.902,77 401,63 44.778.173,74 540.835,01 1.345,81
41 1.909,70 403,49 44.381.317,37 531.007,58 1.339,80
42 1.919,92 410,08 45.360.064,15 544.015,42 1.354,56
43 1.907,16 401,25 44.723.980,26 535.313,10 1.344,99
44 1.901,65 403,19 44.364.084,64 537.952,84 1.339,54
45 1.901,71 401,70 44.539.847,73 538.468,70 1.342,21
46 1.920,09 409,73 45.391.513,57 543.838,98 1.355,04
47 1.903,74 401,88 44.668.103,88 538.622,57 1.344,15
48 1.888,31 394,25 44.153.718,60 535.699,84 1.336,35
49 1.904,19 402,25 44.828.004,65 541.013,65 1.346,56
50 1.909,86 408,40 44.932.240,57 545.275,62 1.348,13
51 1.923,85 410,21 45.082.692,99 536.504,01 1.350,40
52 1.889,15 393,22 44.055.670,46 532.056,94 1.334,86
53 1.887,89 393,27 43.750.278,18 528.878,08 1.330,20
54 1.909,43 406,21 45.033.777,59 544.254,98 1.349,66
55 1.895,48 397,17 44.252.874,76 534.191,42 1.337,86

continua ...
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56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
71
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110

... continuagao
1.920,27
1.901,12
1.890,13
1.902,32
1.915,53
1.923,09
1.904,87
1.899,98
1.892,64
1.917,66
1.891,63
1.923,23
1.908,13
1.903,35
1.900,99
1.906,45
1.890,94
1.935,46
1.900,12
1.899,56
1.942,12
1.898,47
1.903,64
1.940,63
1.892,92
1.905,28
1.891,48
1.892,07
1.909,68
1.889,85
1.886,49
1.923,22
1.925,25
1.923,70
1.907,45
1.903,40
1.904,08
1.896,31
1.920,73
1.892,94
1.952,59
1.907,66
1.900,00
1.929,02
1.904,29
1.888,42
1.903,60
1.903,16
1.899,51
1.917,01
1.940,69
1.904,08
1.928,41
1.928,30
1.928,89

408,71
401,88
394,60
402,20
408,97
415,28
403,23
401,38
395,67
408,90
395,17
410,93
403,06
402,45
401,45
405,19
394,88
416,42
401,86
398,27
420,70
401,16
406,17
422,71
395,60
403,05
394,69
395,05
409,12
395,66
393,30
412,37
414,51
414,19
400,47
403,10
401,80
409,05
409,46
395,77
424,49
404,16
402,67
416,26
401,86
395,23
403,23
403,28
401,13
408,59
418,24
402,59
416,11
413,61
415,34

45.255.313,06
44.334.574,75
43.973.020,38
44.688.693,82
44.969.925,44
45.764.550,65
44.651.097,67
44.274.347,91
44.126.928,31
45.267.593,79
44.231.718,88
45.732.961,63
44.720.154,23
44.700.183,55
44.571.001,56
44.694.986,07
44.098.333,87
45.414.574,04
44.825.329,58
44.266.424,87
46.447.278,64
44.451.487,62
44.695.051,65
46.443.188,79
44.145.349,87
44.386.264,60
43.940.131,24
44.239.258,32
45.067.870,87
44.679.111,33
43.502.141,81
45.371.630,11
45.434.296,60
45.505.575,04
44.982.574,48
44.500.356,38
44.339.577,49
44.138.741,64
45.289.108,25
44.247.072,04
46.791.439,03
43.932.182,86
45.259.335,48
45.735.054,73
44.297.955,40
44.414.041,27
44.117.289,60
44.411.616,32
44.110.535,71
44.987.652,72
46.219.578,91
44.627.536,18
45.787.728,98
45.501.200,40
46.104.269,77

540.366,61
536.295,19
531.775,88
540.721,55
541.136,54
553.734,83
539.088,98
535.841,88
533.060,31
543.284,76
534.881,68
547.336,76
536.743,77
540.238,74
539.281,23
540.832,05
533.198,56
538.399,59
544.427,48
531.974,28
552.241,66
539.569,46
544.875,45
556.271,15
532.962,18
534.649,99
530.132,26
534.402,00
548.416,53
543.946,54
526.657,60
544.044,77
545.812,99
547.908,17
537.729,45
538.140,13
533.451,33
547.646,82
541.398,46
534.665,14
552.022,54
527.451,64
552.163,41
548.822,84
532.736,81
540.800,09
532.618,22
537.328,89
533.591,86
539.475,76
547.156,00
538.655,13
549.982,39
542.679,87
553.082,97

1.352,99
1.339,10
1.333,60
1.344,46
1.348,70
1.360,62
1.343,89
1.338,18
1.335,94
1.353,18
1.337,53
1.360,15
1.344,93
1.344,63
1.342,68
1.344,55
1.335,51
1.355,38
1.346,52
1.338,06
1.370,77
1.340,87
1.344,55
1.370,71
1.336,22
1.339,88
1.333,10
1.337,65
1.350,17
1.344,31
1.326,41
1.354,74
1.355,68
1.356,75
1.348,89
1.341,61
1.339,17
1.336,12
1.353,50
1.337,77
1.375,87
1.332,98
1.353,05
1.360,18
1.338,54
1.340,30
1.335,80
1.340,26
1.335,69
1.348,97
1.367,40
1.343,53
1.360,96
1.356,68
1.365,68

Fonte: Krupechacke (2014).
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Tabela 15 — Dados do nanoindentador — espécime de vidro lixado 1100 — LabNano da UFPR.

169

#Amostra  Displacement Into Load On Sample Contact Area Stiffness Contact Depth

hmar (NM) Pax (mN) A. (nm?) S (N/m) h. (nm)

1 453,59 25,06 3.307.850,00 201.603,52 360,37
2 570,66 25,31 5.639.500,00 193.720,12 472,69
3 535,04 25,04 4.729.630,00 182.748,91 432,29
4 593,85 25,53 6.238.630,00 198.743,56 497,52
5 722,91 25,13 10.912.300,00 300.915,59 660,28
6 500,17 25,06 3.951.020,00 177.847,46 394,50
7 532,28 24,98 4.762.260,00 190.234,60 433,80
8 439,09 24,99 3.116.550,00 209.374,78 349,59
9 560,02 25,00 5.508.380,00 201.760,30 467,08
10 522,46 25,06 4.443.430,00 181.295,85 418,79
11 481,29 25,19 3.805.840,00 200.472,67 387,05
12 578,33 25,23 5.792.290,00 190.778,61 479,14
13 371,70 24,98 2.095.030,00 216.978,35 285,37
14 548,02 25,11 4.963.840,00 179.364,23 443,03
15 493,01 25,02 3.839.630,00 180.059,74 388,80
16 677,23 25,03 8.573.650,00 202.340,94 584,46
17 550,11 25,38 5.004.350,00 180.835,37 444,86
18 602,36 25,53 6.427.690,00 196.861,87 505,11
19 524,44 25,03 4.361.970,00 171.333,67 414,87
20 340,90 25,30 1.560.470,00 198.557,76 245,33
21 516,08 25,15 4.338.770,00 184.300,03 413,74
22 605,28 24,90 6.056.400,00 162.165,38 490,10
23 494,64 25,17 4.056.820,00 199.102,94 399,84
24 531,70 25,56 4.623.760,00 183.723,00 427,34
25 535,04 25,25 5.013.920,00 211.055,44 445,30
26 564,65 25,01 5.494.940,00 191.126,30 466,50
27 537,62 25,07 4.979.210,00 200.250,32 443,73
28 575,95 25,07 5.569.960,00 177.000,03 469,72
29 511,43 25,03 4.318.000,00 190.207,03 412,73
30 281,87 25,18 838.398,48 181.780,26 177,98
31 506,95 25,20 4.524.900,00 224.217,85 422,67
32 505,33 25,06 4.162.640,00 187.564,79 405,11
33 514,57 24,92 4.155.820,00 170.202,54 404,78
34 512,21 25,50 4.643.340,00 227.788,89 428,26
35 643,46 25,08 7.489.990,00 192.646,53 545,82
36 550,50 24,99 4.871.490,00 167.808,90 438,83
37 554,69 25,23 5.098.780,00 179.216,39 449,11
38 524,89 25,39 4.532.030,00 186.896,50 423,01
39 529,81 25,01 4.673.850,00 187.336,16 429,69
40 509,33 25,27 4.183.390,00 183.632,47 400,14
41 485,48 25,24 3.698.120,00 181.930,38 381,44
42 345,56 25,29 1.569.550,00 190.623,92 246,07
43 474,47 25,10 3.521.960,00 183.878,94 372,07
44 542,95 25,42 4.701.010,00 170.218,44 430,95
45 501,27 25,08 4.014.020,00 181.596,59 397,69
46 592,54 25,29 6.009.370,00 181.715,88 488,17
47 276,27 25,07 824.992,13 188.468,77 176,50
48 516,68 25,17 4.376.690,00 186.687,37 415,58
49 518,09 25,25 4.306.070,00 178.731,00 412,15
50 429,78 24,93 2.828.100,00 192.585,91 332,69
51 530,40 25,26 4.727.990,00 192.904,23 432,21
52 581,27 25,43 5.820.390,00 188.923,50 480,32
53 554,97 25,26 5.212.270,00 187.921,23 454,16
54 645,78 25,51 7.732.760,00 210.095,83 554,71
55 570,84 25,25 5.518.600,00 183.263,13 467,52

continua ...



56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
71
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100

... continuagdo
610,07
549,43
468,36
504,23
554,45
459,18
532,32
523,76
1.023,56
299,19
591,89
526,75
636,84
471,89
535,87
630,62
523,50
548,41
478,22
696,22
677,73
522,13
502,46
641,56
495,49
610,64
585,16
799,35
532,79
495,75
498,75
261,30
613,84
549,60
559,21
677,46
578,55
497,13
764,89
511,57
520,07
520,76
536,00
1.084,34
494,86

25,31
25,37
25,51
25,17
25,13
25,07
25,39
24,92
25,24
25,26
25,07
25,50
25,50
25,09
25,14
25,05
24,99
25,04
26,06
25,80
25,07
25,08
25,22
25,58
25,19
25,28
25,08
25,11
25,32
24,91
25,18
25,27
25,22
25,07
25,04
25,52
25,23
25,73
25,16
25,13
25,07
25,32
25,12
25,32
25,24

6.633.850,00
5.034.850,00
3.650.800,00
4.177.000,00
5.042.020,00
3.417.310,00
4.626.190,00
4.345.440,00
22.100.800,00
1.010.080,00
6.277.520,00
4.456.790,00
7.835.800,00
3.520.790,00
5.228.580,00
7.196.840,00
4.463.570,00
4.972.120,00
3.787.680,00
9.942.370,00
8.713.300,00
4.430.300,00
4.010.710,00
7.265.750,00
3.955.020,00
6.994.850,00
6.019.950,00
11.540.800,00
4.632.510,00
3.993.350,00
4.176.240,00
700.920,69
6.815.600,00
4.894.460,00
5.311.050,00
8.794.150,00
5.772.220,00
4.012.110,00
11.792.900,00
4.252.530,00
4.396.580,00
4.338.680,00
4.869.540,00
25.445.500,00
3.958.330,00

196.046,81
184.360,89
213.986,28
191.792,20
174.673,68
202.676,91
181.620,57
170.375,07
234.044,82
183.673,44
202.641,90
178.191,32
243.886,22
188.401,77
232.841,46
196.251,20
180.673,87
178.845,38
212.220,23
291.841,75
212.576,32
180.880,20
180.223,07
184.315,52
187.467,12
227.361,34
194.816,44
156.753,39
180.757,65
188.536,88
203.157,27
191.145,94
202.327,15
171.361,51
186.524,70
223.996,44
188.727,32
193.865,46
241.266,66
184.746,18
181.636,37
177.432,03
193.695,56
262.438,55
189.361,32

513,26
446,24
378,94
405,82
446,56
366,40
427,45
414,06
942,66
196,03
499,09
419,43
558,44
372,01
454,88
534,89
419,75
443 41
386,11
629,93
589,26
418,16
397,52
537,48
394,70
527,23
488,60
679,23
427,75
396,65
405,79
162,15
520,34
439,88
458,51
592,02
478,30
397,59
686,68
409,54
416,54
413,74
438,74
1.012,00
394,87
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Fonte: Mikowski e Krupechacke (2014).



Tabela 16 — Dados do nanoindentador — espécime de policarbonato — LabNano da UFPR.

#Amostra Displacement Into Surface Load On Sample Contact Area Stiffness Contact Depth
Hinax (nM) P g (mN) A. (nm?) S (N/m) h. (nm)
1 11.731,47 403,01 2.436.233.159,80 181.093,19 10.062,40
2
3 11.830,82 411,36 2.473.522.768,06 182.381,52 10.139,21
4
5 11.791,29 409,40 2.460.387.217,10 182.870,23 10.112,22
6
7 11.847,55 410,51 2.482.677.284,10 182.223,98 10.157,98
8
9 11.834,35 410,55 2.479.413.989,10 182.946,85 10.151,30
10
11 11.839,83 409,41 2.480.335.718,00 182.050,31 10.153,19
12 11.745,45 402,90 2.440.662.142,90 180.520,39 10.071,55
13 11.791,05 408,50 2.457.183.089,06 181.777,77 10.105,63
14 11.834,05 415,00 2.471.640.538,77 183.227,33 10.135,35
15 11.823,78 408,04 2.473.423.727,97 181.643,04 10.139,01
16 11.988,40 424,19 2.538.668.579,80 185.357,07 10.272,04
17 11.827,59 409,28 2.474.263.151,49 181.971,41 10.140,73
18 11.841,45 409,59 2.480.934.349,43 182.089,01 10.154,41
19 11.830,73 411,99 2.474.403.640,79 182.866,80 10.141,02
20 11.968,40 423,44 2.529.403.044,39 185.163,09 10.253,25
21 11.767,52 402,64 2.451.877.983,10 180.520,23 10.094,70
22 11.623,14 409,73 2.375.046.376,09 182.042,28 9.935,07
23 11.727,42 408,76 2.425.612.449,64 181.725,23 10.040,41
24 11.794,81 408,28 2.457.949.336,79 181.446,64 10.107,20
25 11.367,00 409,75 2.254.467.281,23 182.086,05 9.679,26
26 11.553,60 403,37 2.349.129.743,92 180.833,71 9.880,65
27 11.819,03 409,64 2.467.646.934,26 181.589,73 10.127,15
28 11.521,29 410,44 2.325.960.952,44 182.197,26 9.831,74
29 11.728,02 408,07 2.425.402.786,72 181.306,32 10.039,98
30 11.805,04 408,61 2.461.122.272,20 181.194,58 10.113,73
31 11.799,34 408,83 2.456.759.900,41 180.941,88 10.104,76
32 11.817,66 409,29 2.465.199.552,31 181.042,42 10.122,12
33 11.801,19 408,72 2.459.714.210,20 181.345,62 10.110,84
34 11.831,58 410,36 2.473.967.661,60 181.954,43 10.140,13
35 11.847,92 410,36 2.480.726.168,45 181.689,39 10.153,99
36 11.735,84 403,28 2.432.944.355,18 180.011,32 10.055,60
37 11.818,51 409,57 2.469.718.351,79 182.075,38 10.131,40
38 11.847,71 410,55 2.481.778.116,75 182.026,44 10.156,14
39 11.816,12 408,74 2.465.690.615,85 181.071,28 10.123,13
40 11.825,39 410,04 2.470.782.761,21 181.779,11 10.133,59
41 11.727,02 402,90 2.432.723.307,19 180.739,40 10.055,14
42
43 11.734,77 402,76 2.434.440.654,07 180.222,36 10.058,69
44
45 11.859,51 410,40 2.489.029.910,51 182.289,33 10.170,99
46
47 11.740,01 402,92 2.440.225.148,13 181.021,17 10.070,65
48
49 11.776,53 400,42 2.452.632.067,90 178.729,43 10.096,25
50
51 11.802,07 408,60 2.460.945.095,82 181.470,98 10.113,37
52 11.851,16 409,10 2.487.887.651,22 182.362,98 10.168,65
53 11.745,45 402,74 2.440.345.131,63 180.377,85 10.070,90
54 11.728,94 407,73 2.427.851.400,68 181.602,58 10.045,05
55 11.809,95 408,35 2.464.386.683,85 181.271,74 10.120,45

continua ...
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56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
71
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110

... continuagdo
11.837,44
11.781,55
11.726,51
11.753,57
11.845,40
11.784,42

11.733,66

11.830,69

11.814,52

11.816,80

11.727,45
12.027,62
11.735,36
11.752,12
11.812,27
11.858,31
11.716,69
11.728,24
11.746,24
11.811,98
11.814,50
11.857,14
11.680,50
11.762,99
11.850,88
11.786,85
11.799,33
11.833,67
11.833,43
11.718,84
11.768,34
11.732,74
11.738,86
11.730,15
11.846,88
11.819,38
11.801,90
11.841,50
11.730,69
11.759,42
11.761,82
11.818,11
11.605,55
11.645,91
11.825,48
11.287,30
11.640,43
11.841,61
11.494,87
11.677,49

414,25
408,17
402,71
408,59
409,74
407,16

403,10

409,18

408,98

409,38

408,13
424,96
402,84
402,84
411,38
410,33
402,86
402,27
402,75
408,17
414,26
410,17
402,78
407,75
409,60
415,48
410,34
409,80
415,93
408,62
402,53
405,43
403,07
403,03
410,49
409,26
409,02
413,43
402,81
402,65
409,17
414,57
408,59
402,67
415,40
401,50
409,29
410,42
414,89
414,68

2.472.879.544 91
2.452.029.358,94
2.430.457.082,94
2.440.447.703,16
2.481.845.296,70
2.452.997.943,28

2.434.249.375,41

2.473.022.975,61

2.468.470.012,58

2.466.519.920,87

2.427.879.834,00
2.557.366.894,03
2.434.073.217,92
2.442.507.989,11
2.465.536.354,33
2.487.621.970,71
2.423.212.467,06
2.434.679.893,10
2.441.044.940,67
2.463.432.004,19
2.465.253.620,41
2.488.578.910,12
2.408.795.727,81
2.444.763.456,33
2.486.810.229,67
2.448.729.913,22
2.459.320.934,48
2.475.833.485,43
2.472.261.954,99
2.420.049.531,66
2.450.745.438,13
2.432.117.466,93
2.435.660.678,87
2.430.640.774,44
2.483.080.276,69
2.468.014.334,07
2.456.982.150,08
2.476.244.272,80
2.431.901.101,37
2.445.611.316,69
2.442.841.253,11
2.464.720.774,50
2.367.424.432,42
2.394.734.336,30
2.466.900.027,84
2.224.380.662,58
2.386.166.830,95
2.480.170.680,34
2.309.984.336,94
2.399.257.298,00

182.807,25
181.513,24
180.202,09
182.141,42
181.932,32
180.967,51

180.455,18

181.318,64

181.966,81

181.467,06

181.949,68
185.541,68
180.115,97
180.186,65
182.624,68
182.076,35
179.712,85
180.761,66
180.456,39
180.765,64
183.594,60
182.345,79
180.349,78
181.709,84
182.373,98
183.444,54
182.178,71
181.895,27
183.844,06
181.344,15
180.134,13
181.120,36
180.194,43
179.995,92
182.376,73
181.466,43
180.800,60
182.747,66
180.122,62
180.004,38
182.042,26
183.225,08
181.707,41
180.871,65
183.278,68
179.996,41
182.491,00
182.273,42
183.364,99
183.830,04

10.137,89
10.095,01
10.050,45
10.071,11
10.156,28
10.097,01

10.058,30

10.138,19

10.128,84

10.124,83

10.045,11
10.309,84
10.057,93
10.075,37
10.122,81
10.168,11
10.035,44
10.059,19
10.072,34
10.118,49
10.122,23
10.170,07
10.005,50
10.080,02
10.166,45
10.088,21
10.110,03
10.143,96
10.136,63
10.028,88
10.092,36
10.053,89
10.061,22
10.050,83
10.158,81
10.127,90
10.105,21
10.144,80
10.053,44
10.081,77
10.076,05
10.121,14
9.919,10

9.976,22

10.125,61
9.614,37

9.958,33

10.152,85
9.797,87

9.985,65

Fonte: Krupechacke (2014).
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Tabela 17 — Dados do nanoindentador — espécime de grafite (Carga 1 mN) — LabNano da UFPR.
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#Amostra Displacement Into Load On Sample Contact Area Stiffness Contact Depth
Rmax (NM) Pax (mN) A, (nm?) S (N/m) h. (nm)
1 158,75 1,02 252.313,12 11.916,24 94,49
2 158,32 1,02 252.848,75 11.979,78 94,60
3 160,19 1,02 261.833,30 11.950,91 96,42
4 163,15 1,03 270.090,44 11.862,05 98,06
5 164,43 1,02 252.974,93 10.991,54 94,63
6 159,81 1,02 259.391,30 11.999,32 95,93
7 164,26 1,05 262.889,49 11.638,63 96,63
8 160,93 1,00 266.254,79 11.799,08 97,30
9 165,27 1,04 283.913,24 12.145,63 100,76
10 162,96 1,02 279.144,16 12.163,41 99,83
11 161,88 1,02 277.520,47 12.247,72 99,52
12 163,37 1,02 266.831,60 11.633,16 97,42
13 163,53 1,00 280.022,56 11.847,46 100,00
14 166,26 1,02 287.660,11 11.807,16 101,47
15 163,34 1,02 277.212,43 11.989,47 99,46
16 168,46 1,02 294.935,78 11.667,30 102,86
17 166,42 1,00 289.648,03 11.652,49 101,85
18 167,74 1,02 289.678,67 11.629,06 101,86
19 169,14 1,00 275.760,38 10.724,15 99,18
20 169,50 1,02 310.821,62 12.024,58 105,81
21 168,08 1,03 293.901,65 11.751,56 102,66
22 169,82 1,02 302.417,96 11.688,93 104,26
23 169,26 1,02 310.219,00 12.059,18 105,70
24 168,04 1,03 298.285,27 11.966,36 103,49
25 169,06 1,02 301.050,46 11.757,37 104,00
26 167,57 1,02 296.859,93 11.889,21 103,22
27 168,99 1,03 289.497,99 11.477,89 101,83
28 168,61 1,00 300.230,35 11.578,58 103,85
29 168,97 1,04 305.589,10 12.110,26 104,85
30 170,90 1,00 314.634,97 11.655,40 106,51
31 170,17 1,04 302.175,24 11.827,17 104,21
32 169,36 1,02 311.899,12 12.095,59 106,01
33 168,06 1,02 286.214,95 11.464,35 101,20
34 169,56 1,03 298.634,20 11.680,18 103,55
35 167,66 1,02 289.083,77 11.607,49 101,75
36 169,56 1,02 310.924,57 12.007,04 105,83
37 167,50 1,02 291.613,46 11.710,11 102,23
38 171,75 1,02 313.657,67 11.687,74 106,33
39 170,00 1,00 306.470,14 11.549,00 105,01
40 167,09 1,02 286.601,64 11.612,48 101,27
41 169,76 1,02 310.158,15 11.951,56 105,69
42 170,23 1,02 313.135,05 11.945,97 106,24
43 167,39 1,02 294.527,11 11.842,19 102,78
44 166,10 1,00 291.786,45 11.778,68 102,26
45 169,20 1,02 307.903,43 11.982,00 105,28
46 169,72 1,02 294.704,18 11.396,44 102,81
47 168,83 1,02 289.776,53 11.426,90 101,88
48 166,01 1,00 281.938,17 11.442,10 100,37
49 170,04 1,02 302.061,68 11.566,82 104,19
50 167,95 1,01 304.583,65 11.943,40 104,66
51 169,40 1,02 300.947,44 11.715,94 103,98
52 169,85 1,02 313.666,67 12.041,76 106,34
53 172,05 1,02 315.630,68 11.710,20 106,69
54 170,14 1,00 311.009,75 11.692,55 105,85
55 168,09 1,02 298.607,06 11.846,03 103,55

continua ...



56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
71
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99

... continuagdo
206,24
172,92
170,00
172,41
172,67
170,86
171,77
171,46
236,91
178,43
168,43
169,53
171,48
176,23
165,67
247,28
168,18
173,08
171,91
172,09
234,44
170,33
181,57
175,07

171,63
174,30
185,94
169,55
173,94
168,54
171,71
170,31
171,30
168,86
170,58
172,19
231,61
171,91
226,43
169,20
236,26
173,65
232,34

1,02
1,02
1,00
1,02
1,02
1,02
1,05
1,01
1,00
1,00
1,02
1,00
1,03
1,02
1,00
1,01
1,00
1,03
1,02
1,02
1,02
1,02
1,02
1,00

1,04
1,03
1,02
1,00
1,07
0,99
1,00
1,02
1,02
1,02
1,02
1,01
1,02
1,02
1,02
1,00
1,00
1,02
1,04

567.711,28
314.536,72
305.088,99
325.499,96
320.916,18
305.642,20
309.161,70
326.228,68
863.967,06
362.190,25
295.259,21
304.575,65
309.539,04
337.677,15
280.610,60
905.398,12
294.395,67
316.427,54
325.222,89
313.227,51
786.847,87
302.307,35
373.722,18
347.456,41

302.579,55
336.650,19
414.810,10
309.852,68
319.375,37
278.172,70
323.291,91
312.721,65
314.374,77
302.731,03
306.248,64
325.267,06
743.830,23
313.630,05
731.772,40
302.794,79
824.240,30
315.159,22
789.409,66

12.614,60
11.545,10
11.503,86
11.971,19
11.796,67
11.589,59
11.882,15
12.100,30
13.542,85
11.817,55
11.695,42
11.606,02
11.684,61
11.688,48
11.466,95
12.425,98
11.466,13
11.634,82
12.072,74
11.638,66
12.437,55
11.593,83
11.804,46
11.959,56

11.592,12
12.059,34
12.236,44
11.750,77
12.027,06
10.825,13
11.782,68
11.870,84
11.788,32
11.886,48
11.688,89
11.938,44
12.002,63
11.703,60
12.773,40
11.597,15
12.780,94
11.433,41
13.239,12

145,85
106,49
104,76
108,48
107,65
104,86
105,51
108,61
181,69
114,89
102,92
104,66
105,58
110,64
100,12
186,17
102,75
106,84
108,43
106,26
173,06
104,24
116,83
112,35

104,29
110,46
123,52
105,64
107,37
99,65

108,08
106,16
106,47
104,32
104,97
108,44
168,05
106,33
166,62
104,33
177,30
106,61
173,35

174

Fonte: Mikowski e Krupechacke (2014).



Tabela 18 — Dados do nanoindentador — espécime de grafite (Carga 4 mN) — LabNano da UFPR.
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#Amostra  Displacement Into Surface Load On Sample Contact Area Stiffness Contact Depth

Bmax (NM) P o (mN) A. (nm?) S (N/m) h. (nm)
1 648,35 4,06 6.853.755,44 28.214,69 540,29
2 444,98 4,03 2.553.276,10 25.127,23 324,74
3 742,22 4,02 9.788.132,72 32.012,03 648,10
4 504,55 4,04 3.642.506,60 26.552,60 390,42
5 737,47 4,02 9.594.555,83 31.413,70 641,54
6 597,25 4,04 5.644.294,76 28.032,86 489,14
7 678,48 4,07 7.862.459,30 30.835,55 579,58
8 749,34 4,00 9.930.006,99 31.089,81 652,87
9 691,31 4,03 8.182.345,86 30.271,12 591,50
10 687,41 4,14 7.988.792,98 30.103,46 584,31
11 592,83 4,11 5.586.403,77 28.991,66 486,56
12 589,69 4,03 5.520.272,56 28.513,78 483,60
13 757,23 4,10 10.297.419,85 33.345,90 665,07
14 814,03 4,07 12.047.910,55 32.628,17 720,38
15 894,38 3,98 15.076.807,80 34.313,99 807,30
16 660,84 4,02 7.408.565,83 30.561,85 562,23
17 669,21 4,15 7.558.171,56 30.757,84 568,01
18 611,60 4,03 6.098.653,19 29.454,29 508,95
19 716,57 4,14 8.987.709,07 32.289,46 620,52
20 577,40 4,02 5.133.361,46 27.013,44 465,89
21 750,54 4,07 10.062.908,34 32.771,28 657,31
22 513,19 4,08 3.701.847,24 25.639,16 393,70
23 808,78 4,09 11.940.045,34 33.413,68 717,09
24 762,44 4,09 10.389.601,88 32.473,99 668,09
25 635,34 4,09 6.640.656,00 29.544,19 531,63
26 787,92 3,94 11.173.276,65 31.236,31 693,28
27 675,92 4,08 7.542.627,13 28.199,88 567,41
28 594,86 4,09 5.559.911,15 28.026,16 485,38
29 531,91 4,09 4.066.660,70 25.839,77 413,26
30 429,88 4,05 2.286.184,21 24.656,95 306,58
31 616,55 4,02 6.216.022,66 29.382,39 513,94
32 637,73 4,09 6.596.430,44 28.401,85 529,82
33 667,96 4,07 7.527.605,28 30.188,53 566,83
34 715,13 4,10 8.871.045,27 31.173,08 616,40
35 705,86 4,11 8.513.305,09 30.118,73 603,59
36 923,46 3,99 16.402.416,30 36.982,07 842,56
37 776,17 4,08 10.683.993,07 31.080,49 677,66
38 814,25 4,13 12.089.519,41 33.447,94 721,64
39 763,12 4,18 10.336.971,22 32.383,18 666,37
40 803,30 4,07 11.783.594,21 33.521,44 712,30
41 721,55 3,95 9.617.991,35 37.385,91 642,34
42 801,32 4,06 11.718.793,96 33.474,45 710,30
43 838,55 4,08 12.947.391,50 33.526,86 747,23
44 618,73 4,14 6.161.076,29 28.989,72 511,61
45 699,46 4,09 8.448.465,79 31.209,67 601,24
46 579,00 4,09 5.130.844,35 27.101,67 465,77
47 715,45 4,01 8.683.326,40 28.425,62 609,71
48 478,99 4,10 3.118.527,45 25.872,10 360,28
49 727,81 4,00 9.365.192,56 31.893,61 633,68
50 641,37 4,08 6.764.896,71 29.263,44 536,70
51 710,45 4,08 8.620.316,97 29.704,63 607,45
52 872,76 4,00 14.423.346,26 35.993,13 789,35
53 571,97 4,14 5.105.679,27 28.908,95 464,60
54 555,76 4,03 4.640.036,40 26.661,87 442,31
55 780,49 4,14 11.077.458,41 34.387,12 690,25

continua ...
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58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
71
78
79
80
81
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83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
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778,02
696,25
587,12
617,19
870,97
767,38
636,98
846,01
712,02
857,64
640,99
686,22
477,93
826,80
854,32
850,84
747,21
580,01
547,58
778,22
516,74
694,72
654,82
593,75
696,80
708,76
635,01
806,33
826,46
685,10
773,33
628,21
706,63
729,43
771,85
743,12
612,56
558,74
725,97
633,12
544,15
667,34
712,96
639,80

4,02
4,14
4,04
4,01
4,07
4,13
4,03
4,00
4,05
4,14
4,09
4,07
3,97
3,98
4,00
3,99
411
4,03
4,09
4,08
4,10
4,00
4,03
4,01
4,07
4,09
4,03
4,07
4,06
4,01
4,19
3,95
4,09
4,16
4,08
4,00
4,10
3,94
424
4,03
411
4,09
421
4,14

11.022.154,36
8.460.817,41
5.398.693,40
6.072.672,95
14.127.826,37
10.400.182,17
6.628.309,49
13.251.955,37
8.406.666,75
13.678.291,29
6.706.253,21
8.039.543,74
3.097.042,62
12.620.018,75
13.489.913,95
13.489.858,31
9.912.882,48
5.294.586,03
4.512.024,68
10.910.591,07
3.862.295,17
8.346.988,31
7.253.765,47
5.585.624,08
8.382.349,88
8.671.519,44
6.588.965,68
11.838.858,90
12.553.082,35
7.980.206,04
10.632.886,62
6.401.042,89
8.675.479,57
9.379.834,20
10.640.902,42
9.679.364,84
5.795.375,63
4.647.018,67
9.146.941,21
6.502.448,76
4.352.824,48
7.479.597,02
8.791.673,26
6.645.266,03

33.660,66
32.831,58
27.770,21
27.521,27
33.944.,45
31.279,11
28.538,20
33.352,14
27.063,64
34.741,94
28.761,75
30.528,35
25.026,32
33.434,86
32.811,28
34.036,07
32.503,39
28.346,52
27.517,15
32.778,25
26.882,60
30.904,56
30.678,41
28.080,39
31.180,01
30.810,47
28.651,00
33.047,45
33.539,79
29.779,31
32.283,95
27.797,54
31.561,10
32.722,90
32.025,31
30.427,46
26.331,71
25.486,96
31.827,72
28.229,01
26.530,89
29.934,44
31.797,47
28.755,52

688,50
601,69
478,10
507,84
781,09
668,44
531,13
756,11
599,72
768,37
534,31
586,21
358,99
737,57
762,98
762,98
652,30
473,35
435,99
684,94
402,41
597,55
556,20
486,53
598,84
609,29
529,51
713,99
735,58
583,99
676,01
521,72
609,43
634,18
676,27
644,42
495,81
442,65
626,10
525,94
428,00
564,98
613,58
531,82
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Tabela 19 — Compilagdo para o mddulo de elasticidade e dureza (com e sem corre¢do do thermal drift —

DC: Drift Correction) para a silica, vidro lixado e policarbonato.

Silica Vidro Lixado Policarbonato
Amostra| E |EMDC)| H |HDC)| DC E E(DC)| H |H(DC)| DC E |E(DC)| H |H(DC)| DC
GPa | GPa | GPa | GPa nm/s GPa GPa GPa GPa nm/s | GPa | GPa | GPa | GPa nm/s
71,32 71,31 9,09 9,08 0,012 | 83,26 84,62 6,64 690 -0,064|293 293 0,16 0,17 -4,333
71,64 71,63 897 896 0,014 | 71,24 71,96 4,77 489 -0,048
72,53 72,51 9,02 9,02 0,014 | 76,40 77,52 571 590 -0,06 | 293 293 0,6 0,17 -4,117
72,26 7224 9,06 9,05 0,018 | 69,27 70,18 4,72 487 -0,059
72,43 7241 9,02 9,01 0,019 [104,41 10489 421 426 -0,023|294 294 0,16 0,17 -3,993
72,56 72,53 897 896 0,027 | 73,12 7424 589 6,11 -0,065
71,19 71,16 9,03 9,02 0,026 | 79,07 80,80 6,19 6,50 -0,087 292 292 0,16 0,17 -4,42
71,08 71,06 9,01 9,00 0,018 | 94,67 96,41 691 721 -0,07
71,81 71,78 9,08 9,07 0,024 | 76,38 7745 582 6,02 -0,06 |293 293 0,6 0,17 -4,989
71,10 71,09 896 895 0,013 | 72,48 7390 6,13 639 -0,076
7198 71,94 9,06 9,05 0,034 | 8529 8744 726 7,67 -0,09 | 292 292 0,6 0,17 -4,558
12 71,79 71,79 9,07 9,05 0,024 | 70,81 7223 545 571 -0,085|292 292 0,6 0,17 -4375
13 71,75 71,74 898 897 0,013 | 99,09 100,52 9,56 9,86 -0,043 {293 293 0,16 0,17 -4,114
14 71,92 7191 9,06 9,05 0,012 | 74,52 7598 563 590 -0,087 (294 294 0,17 0,17 -3,754
15 70,83 70,81 891 890 0,015 | 77,87 7990 644 681 -0,099|292 291 0,16 0,17 -4,135
16 72,06 72,05 9,11 9,10 0,011 | 66,84 67,99 4,15 433 -0,091|294 293 0,16 0,17 -3,867
17 70,92 70,90 9,00 9,00 0,015 | 73,30 75,06 5,50 5,80 -0,1 (292 292 0,16 0,17 -4,551
18 71,52 71,51 8,84 8,83 0,024 | 73,71 7541 506 535 -0,102(292 292 0,16 0,17 -4,546
19 71,20 71,18 9,01 9,00 0,017 | 76,22 7745 6,11 633 -0,064|293 293 0,16 0,17 -4383
20 71,37 71,37 898 899 -0,001 | 10545 108,60 11,23 11,95 -0,08 |294 294 0,16 0,17 -4216
21 70,99 70,96 892 891 0,027 | 7595 77,23 633 6,59 -0,069 291 291 0,16 0,17 -5,045
22 70,86 70,83 8,91 890 0,024 | 63,18 64,20 4,12 429 -0,087 (298 298 0,17 0,18 -4,506
23 71,80 71,79 9,04 9,04 0,015 | 87,20 88,56 744 7,70 -0,055]|295 295 0,17 0,17 -3,771
24 71,39 71,37 892 891 0,023 | 69,97 71,17 496 515 -0,078 292 292 0,16 0,17 -4,134
25 71,84 71,82 9,08 9,07 0,021 | 88,37 89,13 6,65 6,78 -0,033 3,06 3,06 0,18 0,18 -4,021
26 71,98 71,97 9,10 9,10 0,011 | 73,96 74,78 5,16 530 -0,052298 298 0,17 0,17 -4,167
27 72,57 72,57 9,12 9,12 0,004 | 87,41 8320 7,16 7,31 -0,033|292 292 0,6 0,17 -4,153
28 71,25 7126 9,03 9,03 -0,005| 6729 68,66 4,71 493 -0,096 | 3,02 3,02 0,17 0,18 -4,433
29 71,73 71,76 9,03 9,04 -0,025| 79,36 80,57 6,83 7,08 -0,059 (294 294 0,17 0,17 -3,514
30 73,72 73,774 9,27 928  -0,01 | 9523 9827 10,51 11,22 -0,088 292 291 0,16 0,17 -4,134
31 71,08 71,09 897 898 -0,009 | 8545 86,75 7,87 8,13 -0,051|291 292 0,16 0,17 -3,8
32 71,78 71,80 891 892 -0,02 | 82,03 8364 695 726 -0,072|291 291 0,06 0,17 -3,737
33 70,79 70,81 9,09 9,10 -0,019 | 69,06 70,67 540 569 -0,099 292 292 0,16 0,17 -3,378
34 71,90 71,93 9,01 9,02 -0,022 | 89,73 91,05 7,51 7,75 -0,05 1292 292 0,16 0,17 -4,492
35 71,29 71,31 9,01 9,02 -0,024 | 69,29 70,52 4,73 494 -0,088|291 291 0,06 0,17 -4,493
36 71,62 71,67 9,06 9,08 -0,049 | 70,33 72,30 501 534 -0,123 291 291 0,06 0,17 -3,771
37 71,80 71,84 9,04 9,06 -0,038)| 75,72 77,45 560 591 -0,098|293 292 0,16 0,17 -4,526
38 71,64 71,68 894 896 -0,045| 7525 77,44 6,10 6,50 -0,112292 292 0,16 0,17 -4,398
39 71,64 71,68 899 9,01 -0,038 | 73,47 7544 568 6,05 -0,115|291 291 0,06 0,17 -3,765
40 7191 71,95 897 899 -0,039 | 75,777 77,69 628 6,64 -0,096|292 292 0,16 0,17 -4,121
41 70,84 70,92 9,09 9,13 -0,072| 76,97 79,63 6,08 6,58 -0,138 293 292 0,16 0,17 -4,38
42 71,86 71,92 9,04 9,07 -0,056 | 101,24 105,53 10,65 11,61 -0,115
43 71,17 7122 897 899 -0,049 | 79,10 82,02 6,55 7,09 -0,136|292 292 0,16 0,17 -4412
44 71,85 71,90 9,09 9,11 -0,05 | 69,70 71,99 552 594 -0,133
45 71,77 71,84 9,02 9,05 -0,06 | 79,37 8221 642 694 -0,135|292 292 0,16 0,17 -4,483
46 71,81 71,85 9,03 9,05 -0,045]| 68,94 71,03 4,776 5,11 -0,141
47 71,69 71,75 9,00 9,03 -0,058|107,20 112,87 12,10 13,44 -0,131 (293 293 0,16 0,17 -4,966
48 71,71 71,73 893 8,96 -0,046 | 7527 77,58 597 6,40 -0,123
49 71,89 71,96 897 9,00 -0,065| 73,60 76,06 580 624 -0,131|2,88 2,88 0,16 0,17 -4,164
50 72,41 7245 9,09 9,11 -0,042 | 90,09 9290 8,13 870 -0,104
51 71,03 71,07 9,10 9,12 -0,041 | 83,11 90,66 6,54 6,98 -0,11 | 292 292 0,16 0,17 -4,084
52 71,27 71,32 893 895 -0,046 | 72,13 73,75 4,68 493 -0,107(292 292 0,16 0,17 -5301
53 71,08 71,13 8,99 9,01 -0,049 | 80,41 82,40 594 6,29 -0,1 (292 291 0,6 0,17 -4445
54 72,17 7225 9,02 9,05 -0,071 | 70,08 71,18 3,88 4,03 -0,083|294 294 0,17 0,17 -4,128
55 7141 7147 898 9,00 -0,06 | 7566 77,37 549 578 -0,094|292 291 0,16 0,17 -4,138
56 71,43 7146 9,03 9,06 -0,056| 72,80 75,14 517 557 -0,142 1293 294 0,16 0,17 -3,82
57 71,64 71,69 9,07 9,09 -0,05 | 69,21 71,53 527 569 -0,1441293 293 0,16 0,17 -4,15
58 71,31 71,37 897 9,00 -0,057 | 88,56 91,27 724 7,773 -0,108 292 292 0,16 0,17 -4438
continua...
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...continuagio
59 71,97 72,04 9,00 9,03 -0,069 | 74,78 77,05 585 6,25 0,122 294 294 0,16 0,17 -3,0648
60 71,78 71,84 9,09 9,12  -0,05 | 66,18 6820 481 517 -0,143|292 292 0,16 0,17 -4,532
61 72,89 72,94 9,07 9,10 -0,048 | 89,99 92,79 7,58 812 -0,109 {292 292 0,16 0,17 -4,147
62 71,77 7183 9,03 9,06 -0,055| 73,37 7551 559 598 -0,123
63 71,63 71,69 9,07 9,09 -0,058 | 73,86 76,34 5,74 6,19 -0,138 292 292 0,06 0,17 -4,402
64 71,36 71,45 897 899 -0,064 | 61,15 61,87 2,59 2,67 -0,084
65 7184 71,89 9,03 9,06 -0,054 |111,01 116,12 12,70 13,94 -0,113 291 291 0,16 0,17 -4,091
66 71,53 71,58 893 896 -0,053 | 74,58 76,07 494 518 -0,095
67 72,01 72,08 899 9,01 -0,06 | 74,27 76,39 578 6,17 0,116 (292 292 0,16 0,17 -4,613
68 71,37 71,43 9,01 9,04 -0,06 | 7996 81,50 549 575 -0,081
69 71,89 71,95 9,00 9,04 -0,071 | 80,13 8290 696 7,50 -0,124]292 292 0,16 0,17 -4,1
70 71,86 71,92 9,01 9,04 -0,06 | 9409 9590 7,88 824 -0,068
71 71,98 72,03 9,07 9,09 -0,052| 67,83 69,17 448 4,69 -0,095|295 295 0,17 0,17 -4,113
72 71,40 71,45 895 898 -0,044 | 70,61 72,61 545 581 -0,119 293 293 0,16 0,17 -424
73 71,02 71,09 9,17 920 -0,062 | 71,05 73,07 544 582 -0,125|291 291 0,06 0,17 -4,279
74 72,38 72,43 897 899 -0,053 | 81,54 83,72 695 739 -0,098|291 291 0,06 0,17 -4,423
75 71,08 71,16 9,00 9,03 -0,07 | 89,81 90,45 3,09 3,16 -0,057|294 294 0,16 0,17 -4,052
76 72,11 72,16 9,06 9,09 -0,059 | 71,18 72,16 3,78 392 -0,079 | 291 291 0,16 0,17 -4,526
77 72,01 72,07 9,03 9,05 -0,055| 73,60 75,68 583 622 -0,116 291 291 0,16 0,17 -3,27
78 72,56 72,61 9,09 9,11 -0,053 | 7506 77,31 6,18 6,61 -0,117]292 293 0,16 0,17 -4,442
79 72,67 72,73 9,10 9,13  -0,05 | 6543 6649 3,73 389 -0,092 (292 291 0,16 0,17 4,77
80 71,33 71,37 896 9,00 -0,064 | 8526 87,53 6,65 7,06 -0,101|291 291 0,16 0,17 -3,822
81 71,36 71,42 9,08 9,11 -0,053 | 79,15 80,39 581 6,02 -0,067|295 295 0,17 0,17 -424
82 71,10 71,17 898 9,00 -0,05 | 7550 7745 548 582 0,113 292 292 0,06 0,17 -5089
83 7145 71,51 893 896 -0,055| 56,14 57,44 2,774 290 -0,154 {293 293 0,16 0,17 -4414
84 72,74 72,80 9,08 9,10 -0,054 | 70,93 72,72 544 577 -0,108 293 293 0,16 0,17 -4,157
85 72,44 72,49 886 888 -0,053 | 72,80 7523 534 577 -0,145]292 292 0,06 0,17 -5158
86 70,98 71,03 9,04 9,06 -0,049 | 77,97 80,01 6,69 7,08 -0,09|296 296 0,17 0,17 -3,752
87 7186 71,92 9,09 9,12 -0,059 | 112,31 117,32 13,56 14,82 -0,101 | 2,93 293 0,16 0,17 -4,127
88 72,05 72,11 9,12 9,15 -0,059 | 77,54 79,03 5,05 531 -0,094|292 292 0,16 0,17 -4,531
89 72,29 7236 9,10 9,13  -0,06 | 62,69 64,18 496 525 -0,11 | 295 295 0,17 0,17 -4,145
90 71,29 71,36 890 893 -0,062 | 70,84 72,54 551 584 -0,107 294 294 0,17 0,17 -3,472
91 71,76 71,79 9,06 9,09 -0,048 | 63,46 64,45 4,02 4,18 -0,083 |29 290 0,16 0,17 -4422
92 71,23 71,29 9,06 9,09 -0,063 | 73,34 75,01 444 470 -0,113 293 293 0,16 0,17 -4,248
93 73,44 73,50 927 929 -0,053 | 7996 81,96 6,67 7,07 -0,096 291 291 0,16 0,17 -441
94 71,55 71,62 9,04 9,08 -0,073 | 52,67 52,80 1,50 1,51 -0,03 | 291 291 0,16 0,17 -3,758
95 71,48 71,54 895 897 -0,059 | 76,95 78,57 6,11 642 -0,086 (292 292 0,16 0,17 -5087
96 71,79 71,88 9,07 9,10 -0,06 | 69,20 71,18 548 585 -0,117 292 291 0,16 0,17 -4,106
97 70,72 70,78 9,20 9,23  -0,054 | 72,74 7499 581 6,23 -0,121|291 291 0,06 0,17 -3,363
98 73,10 73,17 890 893 -0,069 | 79,21 81,07 595 6,28 -0,096|293 293 0,06 0,17 -3,937
99 72,22 72,32 9,10 9,13 -0,073 | 53,86 54,28 2,15 221 -0,076 2,92 292 0,16 0,17 442
100 71,16 71,22 9,07 9,10 -0,058| 79,80 81,82 6,38 6,77 -0,097 {291 291 0,16 0,17 -4,428
101 72,22 7227 890 892  -0,05 294 294 0,16 0,17 -3,515
102 71,30 71,38 9,14 9,18 -0,075 295 295 0,17 0,17 -3,787
103 71,72 71,79 9,08 9,12  -0,08 298 298 0,17 0,17 4,113
104 71,45 71,49 9,09 9,12 -0,053 295 295 0,17 0,17 -4,019
105 71,53 71,59 9,08 9,11 -0,053 295 295 0,17 0,17 -3,614
106 71,58 71,63 9,05 9,07 -0,049 3,05 3,05 0,18 0,18 -4,062
107 71,73 71,78 9,02 9,04 -0,048 298 298 0,17 0,17 -4,099
108 72,34 72,40 9,09 9,12 -0,057 292 292 0,16 0,17 -4,492
109 71,55 71,59 9,09 9,12 -0,053 3,05 3,05 0,18 0,18 -3,768
110 72,51 72,56 9,01 9,04 -0,058 3,00 3,00 0,17 0,17 -3,596
média 71,72 71,76 9,03 9,04 -0,035 | 77,58 79,43 6,01 6,36 -0,095 1293 293 0,16 0,17 -4204
desvio 0,55 0,56 0,07 0,08 0,033 | 11,18 11,72 1,94 2,12 0,029 | 0,03 0,03 0,00 0,00 0404

Fonte: Krupechacke (2014)
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