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Resumo
A caracterizacéo tribolégica laboratorial de recobrimentos para aplicagdes de engenharia é
uma etapa muito importante no desenvolvimento de novos filmes. Varios sdo os ensaios que
permitem avaliar a performance desses materiais sob diversas condicbes de testes,
contudo, uma caracteristica do recobrimento é essencial: a sua espessura. De maneira
direta ou indireta, a espessura de um recobrimento pode ser medida utilizando-se diversas
técnicas, simples ou complexas, e dentre essas a perfilometria tem um papel de destaque.
Nesse trabalho foi mostrado como a técnica de perfilometria pode ser eficiente para a
medigao tanto de filmes finos quanto de filmes espessos. Filmes de carbono, silicio e niquel
fésforo tiveram sua espessura avaliada por perfilometria bidimensional, medindo-se degraus
feitos nos proprios filmes ou avaliando a mudancga de rugosidade nas amostras apés ensaio
micro-abrasivo do tipo Caloteste. Os valores de espessura obtidos para os filmes de
carbono (espessura = 2,13um) foram similares aos valores medidos nas imagens de MEV
da secao transversal do mesmo filme. Contudo, se o filme depositado € muito fino (caso dos
filmes de silicio, espessura = 86nm) a visualizacdo do degrau é prejudicada devido a
similaridade dos perfis efetivos do filme e do substrato. Vale realcar que essa metodologia
pode ser utilizada com sucesso para filmes transparentes e para casos onde a aderéncia
entre o filme e o substrato € ruim, ao contrario do método tradicional baseado em
observacgdes 6pticas.
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EVALUATION OF COATING THICKNESS BY CONTACT PROBE
PROFILOMETER AND CRATER GRINDING METHOD

Abstract
The tribological characterization of coatings for engineering applications is a very important
stage in the development of new films. Although many procedures can be used to estimate
the performance of these materials under different tests conditions and the determination of
thickness is an essential step of the characterization process. Coating thickness might be
measured using diverse techniques, one of them being the profilometer. In this paper, it was
shown that profilometry is an efficient technique to measure the thickness of both thin and
thick films. The thickness of C, Si and Ni-P films has been evaluated by 2-D profilometry. The
procedure consists of measuring steps made in the films or evaluating the roughness
changes in the samples tested with the crater grinding method. The thickness results for the
carbon films (t = 2.13 um) were similar to the values estimated from the SEM images of the
film transversal section. However, if the film is very thin (as for the Si films, t = 86 nm) the
visualization of the step is difficult due to the similarity of the effective profiles of the film and
the substrate. It is worth to stress that this methodology can be used with transparent films or
even when the film/substrate adhesion is low, in opposition to the traditional methods based
on optical analysis.
Key-words: Profilometer, Ball test, Thickness, Thin films.
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1 INTRODUGAO

Em todas as aplicagbes possiveis, os materiais de engenharia estdo em interacao
direta e constante com o meio onde se encontram, passando por situagées mais ou
menos agressivas, 0 que sugestiona uma programagdao de manutencao e/ou
substituicdo desses materiais até entdo projetados ou ja em utilizagdo. Em muitos
ramos da engenharia, para se obter uma melhoria do desempenho de um
componente torna-se necessario aplicar ao material em questdo um tratamento
superficial ou um recobrimento. Assim, existem razdes econémicas e de engenharia
direcionando tal necessidade para o desenvolvimento e a aplicagdo de modificacbes
superficiais que retardem falhas relacionadas a superficie, aumentando a vida util do
substrato ou material base.!" Existem dois objetivos comuns no uso da engenharia
de superficie para aplicagdes triboldgicas: aumentar a resisténcia ao desgaste da
superficie do material e modificar o seu comportamento friccional.””) Contudo, a
eficiéncia das técnicas de modificacdo e de recobrimento superficial depende do
conhecimento prévio das propriedades exigidas para uma determinada aplicagdo e
das caracteristicas obtidas com o produto final.

A avaliagdo das caracteristicas de um sistema conjugado recobrimento/substrato
pode ser realizada por diversos ensaios que procuram qualificar e quantificar
aspectos relacionados a microestrutura, dureza, aderéncia, resisténcia ao desgaste,
sua capacidade de propagar ou reter trincas, entre outras, e muito dessa avaliagao
pode ser realizada através de investigagbes tribologicas. Sendo assim, a
determinacao da espessura dos filmes se faz importante porque fornece dados que
complementam essa analise tribologica e permite calculos de parédmetros do
processo de deposicdo dos filmes, propriedades optica-eletrénicas, etc. Contudo,
nem sempre € tao simples realizar essa medigao.

Atualmente, a medicao de espessura de filmes por ser feita de maneira direta ou
indireta. Microscopia optica (MO) e Caloteste sdo as técnicas mais utilizadas para a
medicao indireta da espessura. Utilizando um microscépio Optico acoplado a um
micrometro é possivel, variando-se o foco entre a superficie do substrato e a
superficie do filme, se estimar a espessura de filmes espessos. Contudo, essa
técnica sofre grande influéncia do erro associado ao operador no tocante ao ajuste
de foco nas superficies e a visualizagao da coloragao do filme. E ainda, se o filme for
transparente, ndo sera possivel realizar a medigdo. A técnica de Caloteste,
desenvolvida a principio para medicao da resisténcia a abrasao de filmes,® permite
o calculo da espessura de filmes espessos a partir da medigcdo do didametro das
calotas de desgaste do filme e do substrato em microscopio dptico.® Contudo, se
essas calotas nao estiverem bem definidas e geometricamente circulares ndo sera
possivel medir esses didametros.

Ja para medicao direta da espessura de filmes, a metodologia mais utilizada é a que
utiliza como recurso um degrau feito no filme. As técnicas mais usadas a
perfilometria, a microscopia de forga atdbmica (MFA) e a microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Comparativamente, a técnica de perfilometria apresenta maior
confiabilidade do que a de MO para filmes diversos. Entretanto, ela somente sera
eficiente se no filme estudado tiver um degrau bem definido de forma que se possa
medir a diferenca de altura entre o substrato e o filme.”) Essa afirmacdo também
vale para a MFA, contudo para aplicacao em filmes finos. E finalmente, utilizando
imagens de MEV da secéo transversal dos filmes € possivel se medir a espessura
de filmes diversos.® Contudo, dependendo da condutividade elétrica do material, se
faz necessaria a metalizagcéo do filme com uma pelicula de ouro ou de carbono para
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melhorar sua condutancia. E para filmes muito finos, a focalizagdo da imagem torna-
se mais dificil o que requer equipamentos mais sofisticados. Sendo assim, esses
recursos complementares para a analise em MEV fazem dessa técnica a mais cara
entre as outras. Vale lembrar que também é possivel se medir espessuras acima de
1 micron visualizando a sec¢ao transversal de filmes com MO.

Dessa forma, buscando desenvolver uma metodologia de ensaio confiavel e com
relativo baixo custo operacional esse trabalho se propde a mostrar que a técnica de
perfilometria é eficiente para a medigéo de filmes finos (0,1 a 3 um de espessura) e
filmes espessos (> 3 um de espessura) produzidos por processos de deposigcao
diversos.

2 MATERIAL E METODOS

A espessura dos filmes finos sera medida utilizando a técnica de perfilometria.!” O
degrau necessario para a medigao sera produzido com a colocagao de uma gota de
material ceramico (nitrato de boro) na superficie do substrato que recebera o filme a
ser depositado.

A topografia e textura da superficie de um material sdo resultados direto do seu
processo de produgdo ou acabamento. Ampliando uma pequena parte de uma
superficie, Figura 1, podemos observar certos elementos que compdem essas
caracteristicas:® rugosidade, ondulagao, orientacdo das irregularidades, passo das
irregularidades, altura ou amplitude das irregularidades.

Figura 1. Representagdo esquematica do perfil efetivo de uma superﬁcie:(g) (A) rugosidade; (B)
ondulagéao; (C) orientagéo das irregularidades; (D) passo das irregularidades; (E) altura ou amplitude
das irregularidades.

Sendo assim, uma técnica de baixo custo bem eficiente para esse tipo de

caracterizagao é a de perfilometria. Ela permiti o calculo da rugosidade da superficie
e da espessura de filmes além de possibilitar, via perfilometria tridimensional, uma
analise da textura superficial em escala nanométrica e a visualizagdo da topografia
da superficie, Figura 2. A espessura do filme é medida avaliando-se a diferenca de
altura entre o filme e o substrato (degrau), Figura 2b.
A leitura perfilométrica consiste no apalpamento de uma superficie através de um
estilete (apalpador) que desloca um sistema de LVDT (Linear Variable Differential
Transformer - transformador diferencial linear variavel), Figura 2a. Esse
deslocamento, transmitido mecanicamente para o sistema LVDT, gera impulsos
elétricos que sao digitalizados e transmitidos a um computador onde € feita a
montagem da imagem e sua posterior analise.
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Figura 2. Equipamento para analise de topografia e textura superficial: (a) mecanismo de leitura, (b)
Imagem 3D da superficie de um filme de carbono.

A medicdo da espessura de filmes espessos sera também realizada por
perfilometria, contudo, primeiramente a superficie da amostra sofrerd um desgaste
micro-abrasivo tipo Caloteste de maneira a gerar nessa amostra uma calota de
desgaste tanto no filme quanto no substrato. A diferenca entre as texturas da
superficie de desgaste do filme e do substrato permitira a avaliagdo da espessura,
Figura 3.
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Figura 3. Perfil da calota de desgaste. Em destaque, regido onde ocorre a mudanga entre as texturas
da superficie de desgaste do filme e do substrato.

O ensaio de desgaste micro-abrasivo tipo Caloteste consiste numa micro-abraséo a
trés corpos: amostra, contra-corpo (esfera) e abrasivo, Figura 4. O desgaste
provocado na amostra produzira calotas esféricas na mesma, calotas que permitirdo
medir no recobrimento e no substrato valores de didametros que serao utilizados para
calcular a espessura do filme® (Figura 5A).
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Figura 4. Representacdo esquematica da dindmica do ensaio de desgaste micro-abrasivo tipo
Caloteste.

Com os valores de diametro obtidos, equacbes matematicas sao usadas para
calcular a espessura do filme e o coeficiente de desgaste tanto do recobrimento
quanto do substrato.®® Porém, se essas calotas nao tiverem boa definigdo (circulos
perfeitos) ou os filmes forem transparentes, a medi¢gdo dessas calotas em MO sera
dificultada, comprometendo a exatidao dos resultados, Figura 5b.

Figura 5. (a) Fotografia de uma calota esférica num filme de carbono, produzida por um desgaste
micro-abrasivo tipo Caloteste, onde D é o didmetro da calota no substrato e D; é o didmetro da calota
no filme. (b) Fotografia de uma “calota” num filme de niquel fésforo também produzida por desgaste
tipo Caloteste.

3 RESULTADOS

Utilizando a técnica de deposicao fisica de vapor (Physical Vapour Deposition —
PVD), fiimes finos de silicio e de carbono foram gerados pelo processo de
evaporagao por feixe de elétrons de um alvo de silicio (processo e-beam) e por
pulverizagdo catédica de um alvo de grafite (processo sputtering), respectivamente.
Ambos os filmes foram depositados sobre substratos de silicio e analisados com a
técnica de perfilometria bidimensional. Filmes espessos de niquel fosforo (Ni-P)
depositados sobre substratos de ago carbono por banho quimico foram avaliados
com a técnica de Caloteste assistida por perfilometria. Filmes de carbono
depositados sobre ago também foram analisados. Os resultados dessas medigdes
estdo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1. Valores de espessura de filmes obtidos para diversas técnicas de ensaio.

Amostra | Perfilometria' Perfilometria® Caloteste MEV
Carbono 2,13 £ 0,01 um 2,13 £ 0,02 um 2,12 + 0,05 um 2,14 + 0,01 um
Carbono® - 2,11+ 0,03 um - -
Silicio 86 5 nm - - -
Ni-P - 6,21 + 0,04 um 6,09 + 0,71 um -

" Medida da espessura no degrau; 2 Medida da espessura na calota; 3 Medicéo feita em amostra com calota
deformada.

Imagem de MEV do filme de carbono foi gerada para validar a medida da espessura
desse filme pela técnica de perfilometria e Caloteste, Figura 6.

Para as amostras que sofreram desgaste, a espessura também foi calculada pela
metodologia sugerida pela norma.® Os perfis dos degraus feitos nas amostras de
carbono e silicio sdo mostrados na Figura 7. Os perfis das calotas geradas nas
amostras de Ni-P sdo mostradas na Figura 8 e das amostras de carbono, na
Figura 9.
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Figura 6. Imagem de MEV da sec¢&o transversal do filme de carbono depositado sobre substrato de
silicio.

4 DISCUSSAO

Os valores de espessura obtidos com a medi¢cdo da altura do degrau feito nos filmes
de carbono depositados sobre substratos de silicio foram similares aos valores
medidos nas imagens de MEV da secé&o transversal do mesmo filme. Isso mostra
que, para a criacao de um degrau para a realizagdo das medidas de espessura em
filmes finos, a utilizagdo de um material ceramico (nesse caso especifico, o nitrato de
boro) € muito eficiente. Contudo, se o filme depositado é muito fino (espessuras
menores que 100 nm) a visualizagcdo do degrau é prejudicada devido a similaridade
dos perfis efetivos do filme e do substrato, piorada pela ampliacdo das
irregularidades desses perfis uma vez que a distancia entre o ponto mais alto e o
ponto mais baixo da imagem foi muito reduzida. Sujeiras na superficie do filme
também prejudicam muito essa medida dentro desse contexto.
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Figura 7. (a) Degrau gerado na superficie do filme de carbono. (b) Degrau gerado na superficie do
filme de silicio.
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Figura 8. Perfil das calotas geradas nos filmes de Ni-P.
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Figura 9. Perfil da calota gerada no conjugado filme de carbono/substrato de aco: (a) para uma calota
perfeita e (b) para uma calota deformada. Em destaque, fotos das calotas.

Quanto a utilizacdo de perfilometria para apoiar a metodologia de obtencdo da
espessura de filmes por Caloteste, a técnica se mostrou eficiente tanto para as
calotas ditas perfeitas quanto para as calotas deformadas, Figura 9. Porém, foi
observado que o sucesso da técnica de desgaste tipo Caloteste esta intimamente
associado com a boa aderéncia do filme ao substrato e com a uniformidade do filme.
Se essa condicdo de aderéncia nao for satisfeita, ao colocar a amostra em
condicbes de ensaio o filme delaminara gerando calotas deformadas,
impossibilitando o célculo da taxa e coeficientes de desgaste. Quanto a topografia
do filme, foi observado que recobrimentos depositados por PVD apresentam uma
maior uniformidade na espessura do filme, comparativamente aos outros processos
(banho quimico, por exemplo), e isso facilitou em muito a medigdo da espessura do
filme. Por fim, foi observado também que para filmes com espessuras abaixo de
1um fica dificil de se calcular a espessura dos filmes segundo a norma® porque a
observagao por MO das calotas de desgaste fica muito prejudicada.

5 CONCLUSAO

A técnica de perfilometria € viavel para a medicdo de espessura de filmes numa
ampla faixa de valores (filmes com espessura acima de 100 nm) se forem atendidas
duas condigbes basicas: boa definicdo do degrau referéncia para a medida da
espessura e pouca ondulacdo da superficie do filme. O nitrato de boro se mostrou
um bom material para a fabricacdo desse degrau referéncia.
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A técnica de desgaste micro-abrasivo tipo Caloteste se mostrou eficiente para o
célculo de espessura para filmes com camadas acima de 1 um, com boa aderéncia
e boa uniformidade da camada de filme. A técnica de perfilometria é eficiente para a
medigdo da espessura em calotas de desgaste perfeitas e em calotas ditas
deformadas.
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