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Resumo da Tese apresentada & COPPE/UFRJ como parte dos requisitos necessérios
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CARACTERIZACAO DE REVESTIMENTOS DE NIQUEL COMPOSITO POR
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Luciana Loureiro da Silva
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Orientadores: Joao Marcos Alcoforado Rebello

Oscar Rosa Mattos

Programa: Engenharia Metaltrgica e Materiais

Este trabalho tem como objetivo desenvolver um método de caracterizacao nao
destrutiva utilizando a técnica de correntes parasitas em multifreqiiéncia em revesti-
mentos de niquel compdsito eletrodepositados com incorporacao de microparticulas
de carbeto de silicio (SiC). Sao desenvolvidos revestimentos com diferentes espes-
suras e fracoes volumétricas de SiC através de mudancas nas condigoes de deposicao.
Os resultados de impedancia obtidos pela técnica utilizada sao correlacionados com
os resultados de variacao de espessura e fracao volumétrica determinados por mi-
croscopia eletronica de varredura. Utiliza-se o modelo andlitico baseado na solugao
do potencial vetor para obter teoricamente as curvas de impedancia em funcao da
freqiiéncia. Através de um método de inversao compara-se as impedancias experi-
mentais e tedricas para estimar espessura e relacionar a fragao volumétrica com as
propriedades eletromagnéticas dos revestimentos. Os resultados demonstram o po-
tencial dessa técnica nao destrutiva para utilizacao no controle de espessura e fracao
volumétrica permitindo maior rapidez e confiabilidade no controle de qualidade dos

revestimentos.
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This study has the purpose of the development a nondestructive characterization
using the multifrequency technique of eddy currents for electrodeposited composite
nickel coatings with silicon carbide micron-sized particles incorporated. Nickel coat-
ings with different thickness and volumetric fractions of SiC were prepared under
different deposition conditions. The results of impedance which were obtained with
multifrequency technique of eddy currents are correlated with the results of varia-
tion of thickness and volumetric fraction measured by scanning electron microscopy.
The theoretical model based in the solution of the potential vector for calculat-
ing the frequency-dependent impedance is presented. The determination of coating
thickness and relationship between the volumetric fraction on electromagnetic prop-
erties of coatings is based on the comparison of the experimental and theoretical
impedance. The need to develop nondestructive tests to characterize the proper-
ties of coatings is very important for controlling this variables providing greatly

improving reliability and speed of quality control of coatings.
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Capitulo 1

Introducao

A diversidade de op¢oes em relacao ao emprego de revestimentos é um tema bas-
tante explorado pela industria, onde se devem aliar caracteristicas de desempenho a
fatores de custo de aquisicao e processamento, na escolha dos materiais mais adequa-
dos a uma aplicacao especifica. O interesse das industrias pelo desenvolvimento de
novos revestimentos cria uma nova exigencia que é o desenvolvimento concomitante
de métodos de caracterizacao nao destrutivos. A caracterizacao nao destrutiva dos
revestimentos é de extrema importancia, pois permite maior rapidez e confiabilidade
no controle de qualidade dos mesmos.

Existem diversos tipos de revestimentos empregados para aumentar a resistén-
cia ao desgaste de superficies. Processos como a projecao por plasma, aplicagao
de diferentes tratamentos termoquimicos de difusao como a cementagao e a nitre-
tacao, deposicao ou eletrodeposicao de metais de dureza relativamente elevada ou
que possam ter sua dureza modificada, por tratamento térmico posterior, e ainda
revestimentos compésitos em matriz metélica sao utilizados no sentido de melhorar
as propriedades de resisténcia ao desgaste nos mais variados tipos de pecas [1].

O desenvolvimento de revestimentos compositos, adequados para aplicagoes sob
condigoes severas como altas temperaturas e friccao [2-6], tem sido objeto de grande
interesse atualmente. Sistemas para geracao de energia elétrica e energia nuclear,
brocas de perfuracao, revestimentos de partes de méquinas em contato mecanico,

turbinas a gés e a diesel, pistoes e cilindros em maquinas diversas, especialmente



perfuracao na industria do petréleo, sao alguns exemplos onde ambas resisténcia
a corrosao e resisténcia ao desgaste sao exigidas, aumentando a confiabilidade de
pecas sujeitas a solicitacoes mecanicas.

A incorporacao de uma segunda fase homogénea dispersa em uma matriz metalica
melhora as propriedades superficiais do depédsito. A presenca das particulas de SiC
modifica, por exemplo, o comportamento de um revestimento de niquel frente ao
desgaste por abrasao [7].

Ja é mencionado na literatura que revestimentos de niquel [8-11] e revestimentos
de Ni-P [12-14] com incorporagao de particulas, como por exemplo, SiC, Al,O3 e
Cry0O3 apresentam melhores propriedades mecanicas do que os metais sem particulas.

A eletrodeposicao é uma das mais importantes técnicas de producao de composi-
tos de constituintes metalicos e nao-metdlicos. O processo de obtencao de revesti-
mentos compdsitos metal /particula elaborados por eletrodeposicao consiste em in-
corporar particulas a matriz metalica a partir de um eletrdlito contendo particulas
em suspensao. As particulas sao movidas por forcas de convecgao em diregao a
superficie a ser revestida, onde elas se adsorvem antes de serem definitivamente
incorporadas ao depdsito em crescimento. Este processo foi objeto de estudo em
muitos trabalhos de pesquisa, visando, de uma parte estudar os fatores elementares
que contribuiam para formacao do compédsito e, de outra parte, pesquisar novas
formulages para melhorar o desempenho e aplicagoes industriais [7,15].

O crescente interesse no tema se deve a facil manutencao e baixo custo de pro-
ducao desses revestimentos assim como a possibilidade de controle de suas pro-
priedades para adaptacao a diversas aplicagoes. Por outro lado, a disponibilidade
cada vez maior de particulas micrométricas ou nanométricas no mercado vem a
contribuir para esse interesse [15]. Essas particulas podem ser 6xidos ou carbe-
tos, como AlyO3, SiC, TiOy, WC, SiO5 ou diamante, um sélido lubrificante, como
um PTFE, grafite ou MoS, aumentando a resisténcia ao desgaste e/ou reduzindo
a friccdo [15-18]. Em particular tem sido enfatizado o estudo de revestimentos
compésitos obtidos a partir da incorporacao de particulas micrométricas a matriz
metalica que apresentem um desempenho satisfatorio com relagao as propriedades

mecanicas e sejam, ao mesmo tempo, resistentes a corrosao.



Muitos estudos ja foram desenvolvidos sobre a incorporacao de particulas de
carbeto de silicio em matriz de niquel eletrodepositada e sobre a caracterizagao
quanto as propriedades triboldgicas. Diversos autores mostram interesse quanto a
influéncia dos parametros operacionais, tais como: a concentracao de particulas em
suspensao, a velocidade de agitagao, a densidade de corrente, e o efeito da adicao de
tensoativos, dentre outros, sobre a taxa de incorporagao de particulas [7,19-21]. Eles
apoiam-se sobre esta caracteristica, dada em percentagem de volume, medida por
andalise quimica ou por andlise de imagens, para interpretar em seguida a evolugao
das outras caracteristicas dos depdsitos. No entanto, utilizando lotes de particulas
de tamanhos diferentes, Garcia et al. [7] mostraram que é impreciso interpretar
o comportamento tribologico dos revestimentos compédsitos Ni-SiC levando-se em
conta apenas o percentual em volume das particulas incorporadas sem envolver a
analise do seu tamanho.

Pode-se dizer que intimeros estudos tém sido aplicados ao entendimento da
influéncia das particulas nos processos de deposicao e as propriedades mecanicas
dos eletrocompdsitos, porém as propriedades elétricas e magnéticas resultantes dos
eletrocompésitos nao sdo muito exploradas. Em [22], os autores desenvolveram
eletrocompositos baseados em cobre contendo vérios tipos de particulas sélidas (SiC,
a-Aly O3, ZrOs, MoSiy, CaFy e grafite), e além de estudarem a relacdo entre a fragao
volumétrica das particulas e concentracao de particulas no banho, densidade de cor-
rente e velocidade de agitagao, estudaram também as propriedades elétricas. Foram
realizadas medidas de condutividade elétrica DC através da técnica de quatro pon-
tas, verificou-se a mudancga entre a condutividade elétrica do revestimento de cobre
puro e com particulas. A condutividade elétrica do cobre puro foi estimada com
o valor de 59MS/m e os eletrodepdsitos com particulas nao condutoras ou pouco
condutoras com uma fracao volumétrica de aproximadamente 10% exibem um de-
créscimo de condutividade elétrica em comparacao ao cobre puro. Para o caso de
particulas nao condutoras de SiC, os revestimentos apresentavam uma diminuicao
da condutividade elétrica de aproximadamente 15.7% e para outras particulas con-
dutoras como grafite (2.6x10*S/m), a condutividade elétrica ¢ reduzida de aproxi-

madamente 6%. Estes resultados indicam que a condutividade elétrica dos eletro-



compositos dependem tanto da condutividade elétrica da matriz e das particulas,
bem como o percentual em volume destas.

Em [23], os autores estudaram as propriedades magnéticas dos revestimentos de
niquel contendo baixa fracao em volume particulas de AlyO3 de tamanho médio
de 300nm. Foram encontradas que as propriedades magnéticas desses depodsitos
sao similares ao do niquel puro. J& em [24] encontrou-se que a coercividade dos
revestimentos nanocompositos aumenta com o aumento da quantidade de particulas
no depdsito, embora as propriedades fisicas dependam nao somente da quantidade
de particulas mas também da qualidade de dispersao no revestimento.

Existe, portanto, uma grande variedade de revestimentos compdsitos para es-
tudo. Nesta tese objetivou o desenvolvimento, através da técnica de eletrodeposicao
por corrente continua, de depédsitos de Ni com particulas micrométricas de SiC com
tamanho médio de 0.1 a 1 um. Para os revestimentos em questao, uma vez que as
caracteristicas mecanicas estao diretamente relacionadas com a quantidade, tamanho
e distribuicao das particulas incorporadas na matriz metélica de niquel, é de interes-
se desenvolver um método de caracterizacao nao destrutivo que possa informar as
grandezas como quantidade (em termos de percentagem de volume), tamanho e dis-
tribuicao das particulas incorporadas (nimero de particulas por unidade de drea),
bem como, a espessura dos revestimentos que é uma variavel de extrema importan-
cia. Inicialmente trabalha-se com os revestimentos de niquel puro (sem incorporagao
de particulas) para servir de referéncia, estabelecendo a sensibilidade da técnica em
estudo. E importante enfatizar que na literatura tanto o desenvolvimento de fabri-
cagao como as propriedades triboldgicas destes revestimentos ja sao bem conhecidas,
mas ainda nao existe nenhuma técnica NDT para caracterizacao dos mesmos, o que
viabiliza a rapidez no controle de qualidade dos revestimentos.

Com relagao as técnicas de ensaios nao destrutivos (END), atualmente vérias sdo
utilizadas para caracterizagao e inspecao de materiais compositos, como inspegao
ultra-sonica, radiografia, termografia e correntes parasitas [25]. Por muitas vezes,
essas praticas de inspegao aplicadas as condi¢oes do problema oferecem limitagoes
na capacidade de informar estimativas quantitativas de importantes parametros.

A utilizacdo da técnica de correntes parasitas (CP) é bastante difundida na



industria para deteccao, localizacao e dimensionamento de defeitos em estruturas
metalicas, sendo que para a caracterizacao de materiais é pouco explorada, embora
a técnica seja extremamente sensivel as mudangas microestruturais do material [26],
apresentanto, portanto, grande potencial para este fim. A formagao das correntes
parasitas no material depende principalmente de suas caracteristicas eletromagnéti-
cas, como condutividade elétrica e permeabilidade magnética. Por outro lado, de-
pende da nao-homogeneidade do material, o que influencia no comportamento destas
correntes.

Recentemente uma técnica de multifreqiiéncia de correntes parasitas chamada
de SFEC, do inglés swept-frequency eddy-current [27,28], foi desenvolvida e tem
sido muito bem sucedida estimar espessura, condutividade elétrica e permeabilidade
magnética de revestimentos condutores em substratos metalicos, ambos sendo mag-
néticos ou nao, com o auxilio de um modelo tedrico, desenvolvido em 1968 por Dodd
e Deeds [29]. Neste modelo é possivel prever valores de componentes normalizados
de impedancia de uma bobina em presenca de um material condutor, nao magnético
e livre de defeitos, sendo conhecidos os parametros da bobina e a condutividade
elétrica do material. Cheng et al. [30] estenderem o modelo para o caso em que o
material possa ser magnético.

Posteriormente, diversos avancgos foram obtidos em relacao a técnica de caracteri-
zagao de correntes parasitas, e diversos trabalhos utilizam o modelo do artigo citado
anteriormente. Exemplos incluem caracterizacao de revestimentos [27, 28, 31-35],
detecgao de corrosao interna [36] e deteccao de defeitos superficiais e sub-superficiais
[37].

Grande parte dos autores utilizam este modelo considerando que os revestimentos
possuem propriedades constantes ao longo da sua espessura [27-33]. Mais recente-
mente, alguns autores estenderam este modelo para o caso em que os revestimen-
tos metalicos possuam condutividade e permeabilidade variando continuamente em
fungao da profundidade [35,38], por exemplo, para o caso de endurecimento, trata-
mento térmico, bombardeamento de fons, ou por processos quimicos. Foi utilizado
com sucesso também para materiais compédsitos, realizando medidas de permeabili-

dade magnética efetiva em funcao da fracdo volumétrica de ferrita/austenita [39,40].



Este conjunto de trabalhos citados permite que se possa hoje realizar o pro-
blema inverso de correntes parasitas para caracterizar revestimentos, determinando
a espessura, a condutividade elétrica e a permeabilidade magnética do material
inspecionado (conhecendo pelo menos um desses parametros), estimando as pro-
priedades do material através da aproximacgao baseada na comparacao entre as
medidas experimentais e os resultados tedricos da solucao exata da impedancia
[27,28,31,39-41].

Portanto nos depédsitos em estudo, a espessura, quantidade, tamanho e forma
como as particulas estao distribuidas na matriz metélica, sao variaveis importantes
a serem controladas. Sao utilizadas correntes parasitas como ferramenta de caracteri-
zagao nao destrutiva para o controle destes parametros, além é claro, da ferramenta
convencional de caracterizacao, analise de imagens por microscopia para controle das
fases (fragdo volumétrica, tamanho de particulas e distribui¢ao) e de espessura. Estes
dados sao usados para correlacionar as caracteristicas obtidas para cada depésito.

Esta tese busca relacionar de forma quantitativa a mudanca de impedancia, em
diferentes freqiiéncias, de uma bobina utilizada no ensaio de correntes parasitas
colocada em contato com a superficie das amostras com revestimentos de diferentes
espessuras e quantidades de particulas incorporadas. Complementando o ensaio
nao-destrutivo, foi utilizado o modelo de Cheng et al. [30] para estimar a espes-
sura dos revestimentos de niquel com e sem particulas, a condutividade elétrica e
a permeabilidade magnética efetivas (equivalentes) dos revestimentos compdsitos,
relacionando estas quantidades com as fracoes volumétricas.

No capitulo 2 é feita uma revisao bibliografica evidenciando os aspectos tedricos
envolvidos, apresentando uma revisao de eletrodeposicao, revestimentos de niquel
eletrodepositados, revestimentos compositos de niquel e as técnicas de caracterizagao
por correntes parasitas.

No capitulo 3, sao descritas: as amostras, a técnica de eletrodeposicao para
obtencao das mesmas e as utilizadas para caracterizacao; o sistema de inspecao,
o modelo analitico para o cédlculo de impedancia de metais revestidos de materiais
condutores sejam magnéticos ou nao; o modelo de elementos finitos para simular

qualitativamente o comportamento das correntes parasitas nos materiais utilizados.



No capitulo 4 sao mostrados os resultados obtidos juntamente com a discussao.
As conclusoes deste trabalho sao apresentadas no capitulo 5. No capitulo 6 sao
apresentadas sugestoes para trabalhos futuros. Adicionalmente, o apéndice mostra
teoria da propagacao de campos eletromagnéticos em materiais condutores. No
apendice B é feito o desenvolvimento do modelo para o calculo da impedancia de
metais revestidos de materiais condutores apresentado no capitulo 3. O Apéndice
C apresenta curvas de impedancia das amostras revestidas de niquel puro em mais

detalhes.



Capitulo 2

Revisao Bibliografica

Este capitulo esta dividido em duas partes de acordo com os temas aqui trata-
dos. Na primeira é fornecida uma revisao enfatizando alguns conceitos basicos sobre
eletrodeposicao, os revestimentos de niquel e niquel compdsito, bem como suas pro-
priedades, tipos e aplicagoes. Na segunda parte € feita uma revisao sobre os aspectos
tedricos e experimentais da inspecao por correntes parasitas e os novos métodos em-

pregados para caracterizagao de revestimentos.

2.1 Eletrodeposicao

O processo de eletrodeposicao de metais foi desenvolvido por Alessandro Volta,
em 1799, a partir da observacao da geragao de corrente elétrica em reagoes quimicas.
Atualmente, o campo da eletroquimica passou de um procedimento empirico a uma
ciéncia com profunda fundamentagao teérica [42].

A eletrodeposicao é o processo pelo qual um revestimento metalico é aplicado
sobre uma superficie através de uma corrente elétrica, geralmente continua. Com o
proposito de se obter propriedades especificas, dois ou mais metais podem ser code-
positados como uma liga metélica, resultando em propriedades superiores aquelas
oriundas da eletrodeposicao de um simples metal. Em relagao a eletrodeposicao

de um tnico metal, as ligas depositadas podem se apresentar mais densas e mais



duras, mais resistentes a corrosao em determinadas faixas de composicao, melhores
em propriedades magnéticas e mais adequadas para um posterior revestimento por
eletrodeposicao [43]. Os eletrodepdsitos de niquel-cromo, por exemplo, sdo decora-
tivos, melhorando a resisténcia a corrosao e proporcionam durabilidade e resisténcia
a abrasao do metal subjacente.

A eletrodeposicao geralmente é efetuada com solugoes aquosas, utilizando sais
simples ou complexos. O eletrélito da eletrodeposicao, geralmente conhecido como
banho eletrolitico, contém primariamente os ions que vao ser depositados associados
a varios constituintes. Ditos constituintes compreendem o meio condutor necessario
para o fluxo da corrente e, também funcionam como um agente tamponador para
manter o pH da solugao no nivel requerido. Aditivos tais como agentes niveladores
podem, geralmente, ser acrescentados aos banhos para prevenir pites ou a acumu-
lacao de hidrogénio no catodo. As solucoes de sais complexos para eletrodeposicao
obviamente contém varios complexantes, com a finalidade de manter o fon metalico
como metal complexado na solugao [44]. Resultados experimentais mostram que a
qualidade das camadas eletrodepositadas é comparavel as produzidas pelas técnicas
convencionais, tanto no que se refere ao grau de pureza e tamanho de grao, quanto
as propriedades fisicas (elétricas, magnéticas, estruturais, etc.) [45].

As reacoes que convertem energia quimica em energia elétrica, e vice-versa, sao
produzidas em células chamadas eletroquimicas. Existem dois tipos de células eletro-
quimicas: as células galvanicas, onde a energia quimica é convertida em energia
elétrica, e as células eletroliticas, onde a energia elétrica é convertida em energia
quimica através de uma fonte externa de corrente [46]. Um sistema eletroquimico é
formado em geral por uma fonte e trés eletrodos imersos em uma solugao eletrolitica.
Este sistema é o que se conhece por célula eletroquimica, e os trés eletrodos sao de-
nominados eletrodo de trabalho, eletrodo auxiliar ou contra-eletrodo e eletrodo de
referéncia. A fonte pode atuar tanto como fonte de corrente, quanto como fonte de
tensao, dependendo do método que se quer utilizar. No método galvanostatico, a
fonte aplica uma corrente constante entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar,
medindo-se o valor de tensao entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo de referéncia

em funcao do tempo. No método potenciostatico, a tensao aplicada entre o eletrodo



de trabalho e o eletrodo de referéncia é constante, obtendo-se como resultado um
sinal de corrente entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar, em fun¢ao do
tempo. As reacgoes de interesse, decorrentes da aplicacao do potencial sobre a célula
eletroquimica, ocorrem no eletrodo de trabalho. Ao ligar a fonte, ha o aparecimento
de uma corrente elétrica, devido a reducao de fons no eletrodo negativo (eletrodo de
trabalho) e a oxidagao de espécies no eletrodo positivo (eletrodo auxiliar). Instanta-
neamente, inicia-se um processo de transporte de massa e transferéncia de elétrons,
de forma a manter a neutralidade da solugao. Do seio da solugao, os ifons se di-
recionam para a superficie do eletrodo, formando-se entao, uma corrente anddica,
de fons negativos (anions), em dire¢do ao eletrodo positivo (anodo), e uma corrente
catddica, de fons positivos (cdtions), em diregao ao eletrodo negativo (catodo). No
catodo, os cations se aproximam da superficie do mesmo e sao adsorvidos. Neste
momento recebem elétrons, se tornam neutros, desorvem e retornam a solu¢ao, como

mostrado na Figura 2.1.

Regiéo da superficie do eletrodo

Interior da solugéao

Eletrodo .
_ Reacdes _
quimicas Transferéncia
< de massa
d a L OV OV,
@ SOI’Q«’T/ ~ Osupen‘\_/_\_/_\_/_\} Oint
desorgao
o‘ads
Transferéncia
de elétrons
R,ads
desorcéo PGS
~ Rsuperf\/\/\/\} Rint
adsor¢ao Reacdes
quimicas
<7
- —

Figura 2.1: Representacao esquemaética dos processos de transporte de massa e de trans-
feréncia de carga que ocorrem na célula eletroquimica, na superficie do eletrodo de tra-
balho. Na Figura, R representa o processo de reducao e O o processo de oxidagao.
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2.2 Revestimentos de Niquel Eletrodepositados

Varios sao os processos através dos quais o niquel pode ser aplicado porém a
eletrodeposicao constitui-se o mais importante. Aproximadamente 90% dos eletrode-
positos de niquel sao aplicados para conferir ao substrato resisténcia a corrosao asso-
ciada ao aspecto decorativo, sendo o niquel, um revestimento que tem sido utilizado
em escala industrial desde 1869.

Existem varias composicoes de banhos de niquel eletrolitico. O banho tipo Watts
contém em sua composicao basica: sulfato de niquel, cloreto de niquel e acido bérico.

O sulfato de niquel é utilizado como a principal fonte de fons de niquel nos
banhos, devido a possibilidade de obtencao do mesmo com alta pureza e com custo
menor que o cloreto de niquel. Além disso, o sulfato de niquel é menos corrosivo
em relagao aos componentes metalicos utilizados no processo de eletrodeposicao;
nao ¢ volatil, possui alta solubilidade e os ions de sulfato sao estaveis nas condigoes
operacionais dos banhos de niquel.

O cloreto de niquel tem como principal funcao a dissolucao dos anodos de niquel,
que em auséncia do mesmo sofrem passivacao funcionando como anodos inertes.
Ainda, a presenca de ions cloreto melhora sensivelmente o poder de penetracao dos
banhos de niquel, melhorando a uniformidade da camada do revestimento obtido.
A presenca de fons cloreto aumenta o coeficiente de difusao dos ions de niquel, e
isto possibilita o aumento na densidade de corrente limite (valor méximo que pode
ser adotado nos processo de eletrodeposicao para obtencao de depdsitos com as
propriedades requeridas) [47].

O 4cido bérico tem fungao tamponante, principalmente na interface cadtodo/banho,
onde ocorre mais acentuadamente o aumento do pH devido ao consumo de fons H™
com a formacao de Hy. O acido bérico é acido fraco, e portanto dissocia-se parcial-
mente e se mantém em equilibrio com os cations de hidrogénio, de acordo com a

equacao:
HgBOg > HQBO; + H+.

Se houver um aumento do pH (diminui¢ao da concentragao de HT), a reagao

11



desloca-se no sentido da dissociacao do acido bérico aumentando desta forma a
concentracao de fons H*. O melhor desempenho do dcido bérico, como tamponante,
ocorre na faixa de pH de 4.0 a 6.0 [48].

Comumente, os revestimentos de niquel sao nobres e, por esta razao, sao uti-
lizados para a protecao contra a corrosao do substrato. Além disso o revestimento
de niquel pode propiciar ao substrato resisténcia ao desgaste. No entanto, as pro-
priedades de dureza e resisténcia ao desgaste dependerao da composicao do revesti-
mento obtido. Por exemplo, revestimentos Ni-P podem ser tratados termicamente
para obtencao de um revestimento com maior dureza e resisténcia ao desgaste. Al-
guns autores ainda citam vantagens para utilizacao de corrente pulsada, ao invés de
corrente continua, no processo de eletrodeposicao de niquel. Com a utilizacao de
corrente pulsada é possivel obter revestimentos com grao refinado, e portanto, mais
brilhante devido a reducao da rugosidade da superficie, a qual é conferida também
um aumento da dureza [49)].

Niquel eletrodepositado é um dos mais antigos revestimentos metalicos aplicado
sobre determinados substratos para conferir protecao a corrosao. E largamente
utilizado sobre substratos de aco, ligas de zinco, cobre e suas ligas, e em desen-
volvimento mais recentes o niquel tem sido depositado, até mesmo, sobre plastico
quimicamente metalizado.

As primeiras aplicacoes de eletrodepdsitos de niquel foram em fogbes e compo-
nentes utilizados em bicicleta.

Os eletrodepdsitos de niquel possuem uma ampla relagao de propriedades, visto
que as mesmas variam muito em func¢ao da prépria composicao do banho e parame-
tros operacionais. Com isso a relacao de aplicagoes para este tipo de revestimento

também ¢é bastante extensa.
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2.3 Revestimentos de Niquel Compésito

Uma forma de incrementar as propriedades mecanicas de revestimentos de niquel
é a incorporacao de particulas a matriz metdlica formando revestimentos composi-
tos. Métodos de obtencao desses revestimentos por eletrodeposi¢ao, a partir de
um eletrélito contendo particulas em suspensao, tem sido investigados desde 1962.
Desde entao esses revestimentos tém encontrado as mais diversas aplicagoes no setor
industrial, tendo como objetivo agregar ao substrato resisténcia ao desgaste, bem
como resisténcia a corrosao e oxidagao em superficies de acabamento [5,10].

O processo de incorporacao de particulas a matriz metélica consiste na code-
posicao de pequenas particulas, adicionadas intencionalmente ao banho, durante o
processo de deposi¢ao quimica ou eletroquimica, dando origem a um revestimento
compésito [7].

Os resultados obtidos em [50] mostram que a incorporagao de particulas SiC
dispersas numa matriz metalica de Ni-P altera o comportamento do revestimento
em relagao a resisténcia a corrosao e ao desgaste, entretanto, o tipo e tamanho de
particula incorporada pode influenciar nestas propriedades. J& os revestimentos de
Ni-SiC foram introduzidos pela industria automobilistia pois demostram eficiéncia
ao desgaste [51-53]. Existe ainda, a possibilidade de se tratar termicamente reves-
timentos de Ni-P com incorporacao de particulas, conferindo desta forma dureza e
resisténcia ao desgaste superiores em relagao ao revestimento de Ni-P sem particulas.

Tentativas também tem sido feitas no sentido de produzir superficies autolu-
brificantes com a adicao de grafite, sulfeto de molibdénio ou fluoreto de calcio; ou
ainda particulas poliméricas como politetrafluoretileno, policloreto de vinila e poli-
estireno para desta forma também aumentar a resisténcia ao desgaste da superficie

revestida [54, 55].
2.3.1 Mecanismos de Incorporacao

Muitos processos foram estudados, nas tltimas décadas, para explicar a co-

deposicao de particulas nao condutoras durante o processo de eletrodeposicao.
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O exato mecanismo de co-deposicao de particulas ainda nao esta completamente
entendido, no entanto, um dos mecanismos aceito sugere trés etapas basicas que
regem a incorporagao de particulas em uma matriz metélica, através do processo de
eletrodeposicao: eletroforese, adsorcao das particulas no catodo e aprisionamento
mecanico [56]. No eletrdlito as particulas inertes envolvidas por espécies ionicas
adsorvidas sao transportadas hidrodinamicamente para a superficie do catodo, no
qual ficam aderidas com as espécies ionicas adsorvidas.

Eletroforese é o fenomeno pelo qual as particulas carregadas, suspensas em
solugdo migram sob a influéncia de um campo elétrico. Celis et al. [56] e Hovestad et
al. [57] mencionam que em 1964, Martin propos que as particulas sdo conduzidas a
superficie do catodo devido a agitacao do eletrélito, e dependendo da velocidade de
agitacao as particulas colidiriam com o catodo com uma freqiiéncia maior ou menor.
A co-deposicao seria entao, governada pelo tempo de contato da particula com a
superficie do catodo, e pela velocidade de deposicao do metal.

Brandes, em 1967, ainda segundo Celis et al. e Hovestad et al. [57], refere-se a
um processo de adsorcao fisico-quimica das particulas. A co-deposicao de particulas
solidas resultaria da atuacao de forgas de atracao de Van der Waals entre as particu-
las e a superficie do catodo. Uma vez adsorvidas no catodo, as particulas seriam
incorporadas pelo crescimento da matriz metalica.

Em 1972, o modelo desenvolvido por Guglielmi [58] propde dois passos suces-
sivos de adsorcao no processo de co-deposicao, levando em consideracao eletroforese
e adsorcao. Em um primeiro passo, o qual é de natureza fisica, as particulas se
aproximam do catodo, ficando levemente adsorvidas sobre a superficie do mesmo.
Essas particulas levemente adsorvidas estariam envolvidas por ions adsorvidos em
sua superficie. Em um segundo passo, de carater eletroquimico, as particulas sao
fortemente adsorvidas sobre o catodo, dependendo desta forma do campo elétrico
do mesmo. Finalmente estas particulas fortemente adsorvidas sao aprisionadas pelo
crescimento da camada da matriz metélica.

Entao, em 1987, Celis et al. [59], propuseram um modelo matemético que in-
troduz o conceito de probabilidade de incorporacao ligado ao tipo e a concentragao

de fons adsorvidos a superficie das particulas. Esse modelo apresentado esquemati-
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camente na Figura 2.2 descreve o processo de incorporagao de particulas em cinco
etapas:

1* etapa - cada particula no seio da solucao é envolvida pela formacao de uma
dupla camada adsorvida (interagoes particula-eletrolito);

2% etapa - as particulas sao transferidas por convecgao até a fronteira hidrodinamica;

3% etapa - as particulas alcancam a superficie do catodo por difusao;

4* etapa - no catodo, ions metalicos livres e adsorvidos sobre as particulas sao
reduzidos;

5* etapa - quando os ifons adsorvidos a particula sao reduzidos, a particula é

capturada e incorporada irreversivelmente.

Eletrodo

Depésito

&7
41 Adsorgao + Redugéo

Camada Difusdo @

2 T Conveccéao

@ Formacéao da

Particula @ 1 camada ibnica

Seio da solugao

Figura 2.2: Modelo proposto por Celis et al. para descrever o mecanismo de incorporagao
de particulas em revestimentos metalicos [59].
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2.3.2 Fatores que Influenciam na Incorporacgao de Particulas

Dos parametros que afetam a taxa de incorporacao, os mais estudados tém sido
a concentracao de particulas em suspensao, a densidade de corrente elétrica e a

agitacao da suspensao.

Concentragao de Particulas em Suspensao

A concentracao de particulas no banho exerce uma grande influéncia sobre a taxa
de incorporacao. E um parametro utilizado na pratica para controlar a quantidade
de particulas incorporadas [7].

A concentracao de particulas em suspensao no eletrolito utilizado para co-deposi-
¢ao é um parametro de significativa importancia pois, como estudaram intmeros
autores [7], a taxa de incorporagao em volume de particulas no depésito é uma fungao
crescente da concentracao de particulas no eletrolito. Em grande parte desses estudos
ficou evidenciado que o aumento da quantidade de particulas em suspensao provoca
o aumento do percentual em volume de particulas incorporadas ao revestimento
composito até que um valor limite seja atingido.

Os resultados observados na literatura [7,60,61], de um modo geral, mostram que
a quantidade de particulas incorporadas possui uma forte relagao com a concentragao
de particulas em suspensao. Além disso, a concentragao de particulas em suspensao
interage com outros parametros influenciando na quantidade de particulas incorpo-
radas a matriz metalica. Um outro fenomeno observado por grande parte desses
autores, foi a saturacao da incorporacgao a partir de determinadas concentracoes de

particulas em suspensao.

Densidade de Corrente Elétrica

Depois da concentracao de particulas em suspensao a densidade de corrente

elétrica é certamente o parametro com maior evidéncia de efeito na incorporagao

16



de particulas e este tem sido objeto de estudo de vérios autores [2,7]. No entanto,
nao ha um consenso claro na literatura com relacao a influéncia da densidade de cor-
rente sobre a incorporacao de particulas, devido ao efeito interativo dos diferentes

parametros operacionais com a densidade de corrente.

Agitacao

A agitacao exerce grande influéncia no processo de incorporacao de particulas.
Celis et al. [7] utilizaram um sistema de disco rotatério para estudar o efeito da
agitacao. Para avaliar a influéncia da agitacao foram considerados trés diferentes
regimes de fluxo: regime laminar, regime de transicao e regime turbulento. No
regime de fluxo laminar o nivel de particulas incorporadas é constante, enquanto no
regime turbulento ocorre uma reducao na quantidade de particulas incorporadas. Ja
o regime de transicao é acompanhado por um aumento da quantidade de particu-
las incorporadas a matriz metalica [7]. De acordo com Orlovskaja [2] é possivel
obter camadas com diferentes propriedades em funcao do tamanho das particulas
incorporadas variando os regimes de agitacao do eletrélito.

A velocidade de rotacao que da o maximo valor de particulas incorporadas pode
variar consideravelmente. Em [62] foi encontrado um aumento na quantidade de
SiC codepositadas até 500rpm, acima desta velocidade comecava a ocorrer um de-
créscimo de incorporacao. Ja em [63], a quantidade de particulas chega a um maxi-
mo com velocidades de 900 e 1200rpm, respectivamente, quando a concentracao no
eletrdlito é de 50 e 150g/L, e entdo, com o aumento da velocidade a incorporacao

comeca a diminuir.
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2.4 Principios de Correntes Parasitas

A origem do teste de correntes parasitas se deu com a descoberta da inducao
eletromagnética em 1831 por Michael Faraday. Em 1879 Hughes descobriu mudangas
nas propriedades das bobinas quando postas em contato com metais de diferentes
condutividade elétrica e permeabilidade magnética, mas foi somente em meados de
1940, que Fiedrich Forster utilizou estes efeitos para testes praticos de materias
metalicos. Entre 1950 e 1960, as industrias nuclear e aeroespacial ja utilizavam a
técnica. Sendo, portanto, uma técnica baseada nos principios eletromagnéticos de in-
dugao. E utilizada para identificar ou diferenciar uma grande variedade de condigoes
fisicas, estruturais, metalirgicas em metais condutores, sendo eles, ferromagnéticos

ou nao [64]. A inspecao por correntes parasitas pode ser usada para:

e Medir ou identificar propriedades como: condutividade elétrica, tamanho de
grao, permeabilidade magnética, condigoes de tratamento térmico, dureza, e

dimensoes fisicas.
e Detectar defeitos superficiais ou sub-superficiais, corrosao, vazios e inclusoes.
e Detectar diferencas de composicao, microestrutura de metais similares.
e Medir espessura de revestimento nao condutor em metal condutor.

e Medir espessura de revestimento condutor em metal condutor.

O principio de correntes parasitas é similar a um transformador. Isto é, uma
bobina e um material condutor elétrico correspondem aos componentes primario e
secundario de um transformador, respectivamente. De acordo com a lei Maxwell-
Ampere, quando uma bobina é excitada com uma corrente AC, um campo magnético
alternado primario é gerado. Quando uma bobina é posta nas proximidades da
superficie de um material condutor elétrico, o campo magnético primério penetra
no material. Entao, correntes parasitas sao induzidas na amostra. Essas correntes,
entretanto, dao origem a um campo magnético secundario de sentido tal que se

oponha sempre as variacoes de amplitude do campo primario, como mostra a Figura
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2.3, pela lei de Lenz. Conseqiientemente, a impedancia da bobina sera afetada
pelo comportamento das correntes parasitas, como resultado da redugao do fluxo de
campo magnético resultante na bobina. Esta é a base para se obter informacao na

inspecao por correntes parasitas.

> bobina

» campo magnético
primario

» correntes parasitas

» CaMpo magnético
secunddrio

material condutor

Figura 2.3: Geragao de correntes parasitas.

Uma das vantagens da técnica de correntes parasitas sobre outros métodos nao-
destrutivos, como ultra-som e particulas magnéticas, é que nao necessita de contato
fisico entre a bobina e a peca, por ser baseada no principio de indugao eletromag-
nética.

Quando a bobina excitadora é posta em contato com duas amostras metalicas
com mesmas propriedades, sendo que uma livre de defeitos e a outra com defeitos,
os dois caminhos das correntes parasitas devem ser diferentes, pois a presenga de
defeitos pode ser visto como um aumento na resisténcia da passagem das correntes
naquela regiao, reduzindo o fluxo de correntes parasitas. Portanto, mudancas locais
de resistividade pelas variacoes microestruturais ou a interrup¢ao da passagem de
correntes parasitas por defeitos resultam em impedancias diferentes. Essa diferenca
de impedancia ¢é usada para analisar as propriedades dos materiais.

A maioria dos instrumentos comerciais de correntes parasitas é baseada em me-
didas através do plano de impedancia. Desde que a impedancia é representada por
um nuimero complexo, duas medidas podem ser feitas, a parte real da impedancia

(componente resistiva R) e a parte imaginaria da impedancia (componente reativa
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X1) [65].

Quando um defeito esta presente em uma profundidade em que as correntes
parasitas nao alcancam nao é possivel detecta-lo. Teoricamente, o campo magnético
primario que penetra no material condutor decresce com a profundidade, e a den-
sidade de correntes parasitas decresce exponencialmente com a profundidade. Este
fenomeno é conhecido como profundidade de atenuagao (skin depth). A profundi-
dade de penetracao padrao ¢, é definida como a profundidade em que a intensidade
de correntes parasitas é reduzida a (1/e) x 100% do seu valor superficial, onde
e = 2.718. O valor de ¢ é dado por

1

§= —— (2.1)

[ é a freqiiéncia [s7!]
p é a permeabilidade magnética [T m /A]

o é a condutividade elétrica. [S/m]

As equacoes de Maxwell tém solugoes especiais que descrevem ondas eletromag-
néticas em materiais condutores. No apéndice I apresenta-se as solugoes de ondas
planas monocromaéticas detalhadamente, considerando um meio linear e condutor,
que idealiza-se sendo infinito quanto a extensao, obtendo a expressao que descreve
a profundidade de atenuagao (skin depth). Pode-se ver que a freqiiéncia de inspe¢ao
determina a profundidade de penetracao, a medida que a freqiiéncia aumenta, a
penetracao diminui e a distribuicao das correntes fica mais densa na superficie do
material, ilustrada na Figura 2.4. A freqiiéncia de inspecao também influi sobre a
sensibilidade a mudancas nas propriedades do material e defeitos. Tanto as correntes
parasitas como o campo magnético diminuem com a profundidade. A condutividade
elétrica e a permeabilidade magnética também possuem influéncia na profundidade
de penetragao. Como resultado, materiais ferromagnéticos (niquel, ferro, agos fer-
riticos, etc) possuem grande permeabilidade magnética p, portanto as correntes

parasitas induzidas neles tém baixa penetracao [66].
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Profundidade de penetragdo padrdo

(1/e da densidade superficial)

Profundidade
Profundidade

— < >
Densidade de correntes Parasitas Densidade de correntes Parasitas
Alta freqiiéncia Baixa freqiiéncia
Alta condutividade Baixa condutividade
Alta permeabilidade Baixa permeabilidade

Figura 2.4: Profundidade de penetracao (Skin depth).

Além desta atenuacao, as correntes sofrem um atraso de fase com a profundidade.
Para um condutor semi-infinito (espesso) a equagao que descreve o fenomeno é dada

por [66]

J./Jy = e Psin(wt — ) (2.2)

onde J, é a densidade de corrente parasitas a uma profundidade z, .Jy é a densidade
de correntes parasitas na superficie e § é a relacao entre a profundidade z e a
profundidade de penetracao padrao d (5 = z/9).

A equagdo 2.2 pode ser dividida em duas componentes: J./Jy < e ?, que des-
creve a diminui¢ao exponencial da densidade de correntes parasitas com relagao
a profundidade e J,/Jy o sin(wt — (), que denota o aumento da defasagem da
densidade de correntes parasitas com a profundidade.

Portanto, o sinal produzido por um defeito depende tanto da amplitude como
da fase das correntes obstruidas. Conforme a defasagem aumenta com a profun-
didade, havera uma diferenca no vetor impedancia da bobina e este efeito permite
dimensiona-lo e localiza-lo.

Como fontes de campo, os sensores sao em geral bobinas, mas as bobinas nao
medem campo magnético, e sim a taxa de mudanca do fluxo que passa por ela. Uma

alternativa moderna para medicao de campo magnético é o uso de sensores como:
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sensor Hall, magneto-resistivo (MR), ou giant magneto-resistivo (GMR). Esses sen-
sores possuem uma série de vantagens como pequeno tamanho e alta resolugao [67].

A escolha do tipo de sensor ird depender da aplicacao em questao.

2.4.1 Meétodos Utilizando Correntes Parasitas

A impedancia da sonda de correntes parasitas pode ser afetada por diversos

fatores como:
e Variacoes de freqiiéncia de operacao.

e Variacoes na condutividade elétrica e permeabilidade magnética de uma es-
trutura, causado por mudancas microestruturais, como tamanho de grao, en-

durecimento, tratamento térmico, etc.

e Presenca de defeitos superficiais como trincas, e sub-superficiais como vazios

e inclusoes nao metalicas.

e Mudancas de dimensoes, por exemplo, afinamento das paredes de um tubo

devido a corrosao.

e Mudancas no lift-off (distancia entre a bobina e a amostra) por causa de ir-

regularidades na superficie da amostra.

Diversos desses fatores podem estar presentes simultaneamente na area de uma
inspecao, afetando a impedancia da bobina, e tornando a leitura dos sinais com-
plicada. A utilizacdo da técnica de multi-freqiiéncia visa superar o exigéncia de
que todos menos um dos parametros permanecam constantes, como serd visto mais
adiante.

Em principio, essas medidas podem ser usadas para avaliar, e conseqiientemente
eliminar, os efeitos de parametros que nao sao de interesse. E possivel isolar sinais
devido a variagoes de parametros de interesse, como defeitos. Como exemplo, pode-
se citar o caso onde ocorrem variacoes na condutividade elétrica e diminuicao da

espessura de um tubo, afetando a sonda simultaneamente. Entretanto, pode-se
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reduzir o efeito do parametro que nao ¢é de interesse, fazendo a subtracao de um
sinal de freqiiéncia diferente que seja mais sensivel a esta variagao.

Os instrumentos comerciais de correntes parasitas para determinar a espessura
de revestimentos nao condutores em substratos metalicos sao baseados no fato que
a mudanca da impedancia da sonda decresce exponencialmente com a distancia da
sonda e do metal (efeito conhecido como [ift-off ). Entretanto, esses instrumentos
nao sao capazes de determinar a espessura dos revestimentos metalicos em substratos
condutores [68].

Duas técnicas multi-freqiiéncias de correntes parasitas tém sido desenvolvidas
para aplicagoes de END. Elas sao swept-frequency eddy-current (SFEC) e pulsed
eddy-current (PEC). Através destas técnicas é possivel estimar a espessura, a con-
dutividade elétrica e a permeabilidade magnética de revestimentos metdlicos em
substratos (podendo ser ou nao magnéticos). A seguir apresenta-se um resumo

dessas duas técnicas.

Correntes Parasitas Pulsadas

A técnica de correntes parasitas pulsadas foi primeiramente utilizadas por Donald
Waidelich da Universidade de Missouri em 1950. Subseqiiente, foi utilizado como
teste nao destrutivo em inspegoes em equipamentos nas industrias nucleares.

A técnica de inspegao por correntes parasitas pulsadas (ou transientes) tém sido
alvo de interesse por causa do grande potencial de aplicacao para caracterizagao
de revestimentos metélicos em metais [28], sejam eles magnéticos ou nao, e para
detecgao de corrosao e defeitos [36]. O uso de correntes parasitas transientes trouxe
beneficio significativo em termos de tempo de inspecao e facil aquisicao e analise de
dados.

O sinal de correntes parasitas pulsadas (PEC), anédlogo ao sinal A-scan ultra-
sonico, é representado por uma resposta no dominio do tempo. No método de PEC
a sonda ¢é excitada por um pulso de onda quadrada de voltagem ou corrente e detecta
sinal que também é voltagem ou corrente, como mostra a Figura 2.5. Sabe-se que

uma onda quadrada consiste de uma larga banda de freqiiéncias. Entretanto, o
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método do PEC é mais rapido que o método SFEC, pois a resposta em diferentes

freqiiéncias pode ser obtida através da aplicagao de um tinico pulso.

V() &
Voltagem Aplicada

V()

i(t)

Corrente na bobina

Figura 2.5: Pulso excitador e a corrente que passa pela bobina.

A corrente induzida no condutor, gerada pela mudanca de fluxo em torno da
bobina, aumenta inicialmente, e posteriormente decai a zero. Essa mudanca de
corrente que passa através da bobina induz correntes parasitas no material e o
campo magnético associado se dissipa exponencialmente se aproximando ao estado
de equilibrio.

Os instrumentos convencionais de correntes parasitas aplicam excitacao de ondas
continuas e harmonicas de uma ou mais freqiiéncias, ja os sistemas de correntes
parasitas transientes ou pulsados aplicam um pulso de banda larga na sonda, para
gerar um pulso de campo magnético. Esse campo se propaga no material gerando
correntes parasitas transientes que se opoem a mudanca do campo incidente. O
campo resultante é a soma do campo incidente e do campo “refletido’ pelas correntes
parasitas.

A analise das caracteristicas do sinal de PEC é tema de diversos trabalhos [69-71].
Para sensores sendo unicamente compostos por bobinas, tem-se que os parametros
de interesse sao a amplitude, o tempo onde ocorre o pico e o tempo que o sinal cruza
o eixo das abscissas. Essas caracteristicas de um sinal tipico estao definidas grafica-
mente na Figura 2.6. Esses parametros sao sensiveis a localizacao e a quantidade de
perda de material devido a corrosao entre multi-camadas, ou bem como, informacoes
sobre a condutividade ou permeabilidade dos materiais [72], j& que a mudanca da

forma do sinal estd diretamente relacionada com as mudancas microestruturais do

24



material.
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Figura 2.6: Caracteristicas de um sinal tipico de PEC.

Ja que o sinal produzido possui um espectro largo de freqiiéncias, o sinal re-

fletido contém informacoes sobre a profundidade do material. Fisicamente, o pulso

¢é atenuado e atrasado na

medida que se propaga mais profundamente em um meio

dispersivo. Anomalias préximas a superficie irao afetar a resposta das correntes para-

sitas em tempos mais curtos do que em relacao a defeitos mais profundos. Como

exemplo, a Figura 2.7 mostra a resposta tipica de um sinal PEC para uma amostra

de aluminio com diferentes espessuras comparada com uma amostra de referéncia

de grande espessura [73].

Campo magnético

1 mm

2 mm

3 mm

4 mm

mm
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Figura 2.7: Sinal de PEC para amostras de aluminio com diferentes espessuras

E possivel verificar que tanto a amplitude quanto o tempo em que ocorre o pico

do sinal estao relacionados com a espessura do material, ou seja, para espessuras
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menores o sinal ocorre em tempos menores e com maior amplitude em relacao aos
sinais de espessuras maiores.

Tai et al. em [28] desenvolveram o método transiente de correntes parasitas
(PEC) que pode simultaneamente determinar a condutividade (com erros nao su-
periores a 30%) e a espessura de revestimentos metalicos (com erros nao superiores
a 13%) em substratos também metdlicos. Foram medidas as espessuras e condu-
tividades em uma série de combinagoes de revestimentos em substratos, incluindo
revestimentos de aluminio, Ti-6Al-4V e cobre sobre substratos de aluminio, liga de
titanio e aco inoxidavel.

Danton et al. em [74] conseguiram identificar as fases alfa e beta de camadas
finas de Tantalum (12.5-30 pm) depositadas sobre aco. Esses revestimentos sao
obtidos pelo método sputtering e uma fase indesejavel, conhecida como beta, cinco
vezes mais dura que a fase alfa, pode deixar o revestimento quebradico. Como as
condutividades elétricas das fases sao bastante distintas, os autores conseguiram
através do método PEC em conjunto com modelo de Cheng et al. [30] medir a
condutividade elétrica das fases fazendo a comparacao entre os dados experimentais
e tedricos, uma vez que a espessura dos revestimentos era conhecida. Portanto,
através deste método pode-se caracterizar a qualidade dos revestimentos, ja que a
condutividade elétrica dos revestimentos depende do processo de sputtering.

Revestimentos de Nb (15-50pum) em ago foram caracterizados relacionando as
propriedades de densidade e pureza com a resistividade elétrica medida por PEC
em [75]. Mais a frente através da técnica PEC, Mulligan et al. [76] conseguiram
relacionar a resistividade elétrica de revestimentos de cromo com a densidade de

micro-trincas.

Swept-Frequency Eddy Current

O principio do método SFEC consiste em excitar a sonda usando diferentes faixas
de freqiiéncias de Hz-MHz, sendo a sua resposta dada no espectro de freqiiéncias.
A penetragao das correntes parasitas nos metais é governada pelo efeito de pelicula.

As correntes parasitas penetram mais profundamente nos metais quando a sonda
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¢ excitada por baixas freqiiéncias devido ao fenomeno ja descrito de skin depht.
Em contraste, em freqiiéncias maiores as correntes parasitas permanecem perto da
superficie da amostra analisada. Ou seja, através de diferentes freqiiéncias tem-se
diferentes profundidades de penetracao, portanto diferentes valores de impedancia,
que trazem informacoes de diferentes localizagoes do material.

Para o uso desta técnica é utilizado um analisador de impedancia, que pode ser
configurado para fazer uma varredura automatica através da faixa de freqiiéncias de
interesse. A Figura 2.8 mostra um esquema ilustrativo do uso de um analisador de

impedancia para caracterizacao de revestimentos.

Y
-
[
[
[/
/A (W
Analisador de
impeddancia
.
@ Sonda

— Revestimento

— Substrato

Amostra

Figura 2.8: Esquema do ensaio utilizando um analisador de impedancia para caracte-
rizacao de revestimentos.

Os métodos multifreqiiéncia de correntes parasitas estao sendo cada vez mais
utilizados para medidas de propriedades elétricas e magnéticas de diversos mate-
riais. E sabido que a densidade relativa de diferentes fases dos materiais pode afetar
significativamente as correntes parasitas induzidas nas amostras. Pela medidas de
impedancia, a natureza dos materiais pode ser inferida pela correlacao da impedancia
de uma bobina usando aproximagoes analiticas e/ou experimentais para caracteris-
ticas de interesse como condutividade elétrica e permeabilidade magnética. A seguir
faz-se uma revisao de alguns trabalhos nesta area.

Uma série de trabalhos apresentados por de Peyton [79-81] caracterizam metais
porosos relacionando a condutividade elétrica e permeabilidade magnética com a

densidade relativa de porosidade e tamanho do poros. Uma vez que as propriedades
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elétricas e magnéticas desses materiais estao diretamente relacionadas com suas pro-
priedades, a técnica permite um controle de qualidade na fabricacgao.

Peyton et al. [83] utilizaram um sensor eletromagnético e mediram as impedan-
cias em uma faixa de freqiiéncia de 100Hz a 1MHz de amostras de ago AISI 434L
contendo diferentes fragoes volumétricas da fase ferromagnética (ferrita). Resul-
tados de simulagao da impedancia utilizando um modelo 3D em elementos finitos
considerando uma estrutura compésita de matriz ferromagnética (ferrita) com a in-
sergao de esferas randomicas simulando a fase austenitica (paramagnética) mostrou
que os valores de impedancia sao aproximadamente lineares com relacao a fracao de
ferrita a porcentagens acima de 40%. O mesmo grupo em [39,40] utilizou o mode-
lo analitico da impedancia de Cheng et al. [30] para determinar a permeabilidade
magnética em funcao da fracao de ferrita obtendo erros menores que 8%.

Ja para a caracterizagao de revestimentos, a técnica SFEC foi bem demonstrada
na literatura para medidas de espessura, condutividade elétrica e permeabilidade
magnética de revestimentos condutores em metais [27,31-33].

Cheng et al. [31] utilizaram revestimentos de niquel (25-200um) em substratos
de cobre, camadas de cobre (25-200um) em substratos de niquel, e camadas de
zinco (40-400pm) sobre substratos de a¢o para demonstrar a técnica. A impedancia
elétrica foi medida utilizando uma pequena bobina de nucleo de ar na faixa de
freqiiéncia de 1kHz a 1MHz. A determinacao da espessura, condutividade elétrica e
permeabilidade magnética dos revestimentos foi feita através da comparagao entre
os dados experimentais e os célculos tedricos usando a solucao analitica de Cheng
et al. [30].

Ja Halleux et al. [32] utilizaram uma série de fios de ago carbono de didmetro
de 2.2mm revestidos de zinco tendo espessuras entre 2.7-64um. A espessura ou
a condutividade elétrica dos revestimentos foi determinada independentemente da
variagoes dos parametros elétricos e magnéticos dos substratos, utilizando medidas
de impedancia elétrica de 100Hz a 1IMHz comparadas com as medidas tedricas. Foi
encontrado um excelente acordo entre a teoria e o experimento para revestimentos
com espessuras menores que 12um.

Percebe-se que dos trabalhos citados de caracterizagao de materiais, sejam eles
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materiais compositos ou revestimentos metdalicos, a técnica de correntes parasitas
de multi-freqiiéncia quase sempre esté associada com o modelo analitico de Cheng
et al. [30]. A introducdo deste modelo associado aos resultados experimentais de
correntes parasitas pode viabilizar estimativas quantitativas sobre parametros como
espessura, propriedades elétricas e magnéticas. Portanto, este modelo possui um
grande potencial para aplicacao em diferentes ensaios, o que nos motivou a introduzi-
lo neste trabalho. A seguir faz-se uma introducao aos métodos numéricos que sao

utilizados para descrever os fenomenos relacionados com correntes parasitas.

2.5 Meétodos Numéricos para Solucoes de

Problemas de Correntes Parasitas

Faz-se aqui uma breve introdugao sobre os métodos mateméticos que permitem
descrever os fenomenos relacionados as correntes induzidas em materiais condu-
tores pela aplicagao de campo magnético variavel no tempo. Todos os problemas
que dizem respeito as correntes parasitas envolvem campos magnéticos e fluxo de
corrente, conseqiientemente esses problemas podem ser formulados por meios de
equagoes integrais ou diferenciais. Usando equagoes diferenciais, o fluxo de cor-
rentes parasitas é dada pela equacao diferencial de difusao, que pode ser expressa
em termos da densidade de corrente J, do potencial vetor A, ou em termos de
densidade de fluxo magnético B.

Existem duas maneiras de resolver estas equagoes diferenciais: métodos analiticos
e numéricos. Analiticamente, a equacao é resolvida pelo método de separacao de
variaveis dentro de uma determinada regiao. A influéncia das fontes fora desta regiao
de interesse é dada pelas condigoes de contorno. Em linhas gerais, as solucoes obtidas
por esse método s6 podem ser resolvidas para geometrias simples, por outro lado, as
solugoes numéricas podem ser usadas para geometrias mais complexas considerando

tanto meios lineares como nao lineares.
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2.5.1 Equacoes Basicas dos Campos

Os fenomenos eletromagnéticos sao descritos pelas equagoes de Maxwell, que sao

mostradas a seguir

Lei de Gauss para o campo elétrico:

V.D=p (2.3)

e Lei de Gauss para o campo magnético:
VB=0 (2.4)
e Lei de Faraday:
0B
E = - 2-
V x o (2.5)
e Lei de Ampere:
oD
H=J+— 2.
V X + 5 (2.6)

onde E é o campo elétrico, H é o campo magnético, J densidade de corrente, p é
a densidade de carga. Em um meio linear e isotrépico valem as seguintes relagoes

B =uHeD =cE. A densidade de corrente J é escrita como J = oE (lei de Ohm).

Escreve-se também a lei de de conservacao de carga, dada por

dp
V.J+ 5% 0. (2.7)

O tratamento dos problemas de correntes parasitas é baseado na solucao de uma
ou mais equagoes diferenciais derivadas das equacoes de Maxwell, assumindo-se, em
geral, que o termo de densidade de corrente de deslocamento 9D /0t, em um meio
condutor pode ser desprezado para as freqiiéncias suficientemente baixas usadas nos
problemas de correntes parasitas.

A Equacao 2.4 é satisfeita automaticamente usando-se o potencial vetor A, dado
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por

VxA=8B (2.8)

Potenciais sao fungoes auxiliares freqiientemente utilizadas para determinar as
solugoes dos campos eletromagnéticos. Mostra-se agora esses potenciais introduzindo

a equacao diferencial de Helmholtz para um meio linear,

V(V.F) -V xVxF+kF=VF+kF=0 (2.9)

O campo vetorial é unicamente determinado se as fontes sao dadas por

VF=5 (2.10)
e
VxF=C. (2.11)
sendo
V.C=V.(VxF)=0. (2.12)

O vetor F como solucao da Equacao 2.9 pode ser dividido em duas partes, a longi-

tudinal F; e a transversal, F;:

F=F+F, (2.13)

Para a parte longitudinal escreve-se:

F, = V. (2.14)

A funcao 1) é um potencial escalar que satisfaz a relacao V.(Vi)) = S. Para a parte
transversal pode-se escrever:

F, =V x A, (2.15)

onde A é o potencial vetor. O campo total F, na presenca de ambas as fontes C' e
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S pode ser escrito como:

F=Vi+VxA. (2.16)

As duas componentes sao independentes uma da outra desde que

VAV xA) =0 (2.17)

V x Vi = 0. (2.18)

Da equagao 2.5 e de 2.8, pode-se chegar a relacao entre E e 0A /Ot

0B 0 0A 0A

logo,

E=——"—Vy (2.20)

O uso de ¥ e A permitem resolver um grande nimero de problemas. A seguir
apresenta-se a formulacao mais utilizada, conhecida como A — 1. Nesta formulacao,
a densidade de fluxo magnético B e o campo elétrico E sao dados em termos dos
potenciais A e 1, por 2.20 e 2.8, respectivamente. A Equacao 2.6 (sem o termo

0D /0t ) pode ser escrita como

V x (lv X A) =J (2.21)
1
ou
1 0A
\Y —-VxA)=—-0|—+V 2.22
(rea) = (G ) 22
sendo J = J. 4+ J, dado por,
0A
J.=—— 2.23
5 (2.23)
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¢ o termo gerado pelas correntes parasitas, e

J, = —oVi (2.24)

é o termo da densidade de corrente externa representando os efeitos eletrostaticos
da densidades de cargas superficiais.
A Equagao 2.22 governa os fenomenos associados as correntes parasitas e é uti-

lizada na formulac¢ao de Cheng et al. [30] como serd visto no Apéncice B.
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Capitulo 3

Materiais e Métodos

Neste capitulo sao apresentados os tipos de amostras utilizadas, bem como o
método de eletrodeposicao utilizado para fabrica-las. E feita uma descricao do sen-
sor (bobina) e da metodologia do ensaio de correntes parasitas de multifreqiiéncia
desenvolvido para medidas de impedancia e das técnicas aplicadas para caracteri-
zacao da microestrutura. Duas simulacoes de correntes parasitas sao apresentadas:
uma analitica utilizando a solugdo de Cheng et al. [30] para medidas tedricas de
impedancia, bem como o método de inversao que utiliza este modelo empregado
para estimar as espessuras dos revestimentos de niquel e niquel compésito e as pro-
priedades efetivas elétricas e magnéticas dos revestimentos de niquel compdsito para
serem relacionadas com as fragoes volumétricas de particulas incorporadas determi-
nadas por microscopia; a outra simulagao numeérica, usando método de elementos
finitos (FEM) através do software FEMLAB (Comsol Ltd.) estudou-se o comporta-

mento qualitativo das correntes parasitas nos materiais utilizados.
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3.1 Materiais

Para alcangar o objetivo de caracterizagao nao destrutiva de revestimentos de

niquel compésito (Ni-SiC), algumas perguntas devem ser respondidas:

Qual a influéncia do substrato nas medidas de correntes parasitas?

Qual a sensibilidade da técnica de correntes parasitas com relacao a variagao

de espessura?

A técnica consegue diferenciar revestimentos de niquel sem particulas e niquel

compdsito?

A técnica € eficaz na discriminacao de revestimentos compoésitos com diferentes

quantidades de particulas?

Existe sensibilidade com relagao ao tamanho e a distribuicao de particulas nos

depdsitos?

Para responder a essas perguntas, inicia-se o estudo através da escolha dos
substratos (metal base), no intuito de saber qual a influéncia nas medidas de cor-
rentes parasitas (seja ele magnético ou nao). Utiliza-se, portanto, substratos de
cobre (ndo magnético) e de aco baixa liga SAE 4340 (magnético). Foram confec-
cionados corpos de prova planos e cilindricos de aco e cobre, com diametros de 35mm
e espessuras de bmm. A espessura do substrato deve ser sempre muito maior do que
a penetracao das correntes parasitas para que nao interfira nas medidas através de
efeitos de borda, simplificando assim o problema tedrico com a aproximacao de um
plano semi-infinito como sera visto na secao 3.5.

Foram depositados revestimentos de niquel puro (referéncia) com trés espessuras,
obtidos através de diferentes tempos de deposicao (30, 60 e 120 minutos) nos dois
tipos de substratos. A deposigao é feita com densidade de corrente de 20 mA /cm? e
velocidade de rotacao do eletrodo de 500 rpm. A Tabela 3.1 mostra os tipos de de-
positos obtidos. As respectivas espessuras de cada revestimento serao quantificadas

no capitulo 4.
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Tabela 3.1: Amostras com revestimentos de niquel sem particulas.

Substrato Revestimento Quantidade e Nomenclatura
Tempo de deposigao

5 de 30 min NiT30A1 até NiT30A5
Acgo 4340 Niquel Puro 5 de 60 min NiT60A1 até NiT60A5

5 de 120 min NiT120A1 até NiT120A5

3 de 30 min NiT30A6 até NiT30A9
Cobre Niquel Puro 3 de 60 min NiT60A6 até NiT60A9

3 de 120 min NiT120A6 até NiT120A9

Em seguida, para obter depdsitos de niquel com incorporacao de microparticulas
de carbeto de silicio (tamanho médio de 0.1 a 1 pm) com diferentes distribuigoes
e quantidades, foram feitas amostras com revestimentos de niquel compdsito, sem
variacao de espessura em substrato de aco. Para isto é utilizado o mesmo banho
de niquel, sendo que agora com a insercao de particulas com uma concentragao de
50g/1. Sao usadas diferentes condigoes de deposigao, ou seja, variando-se a densidade
de corrente (i4ep) € a velocidade de rotagao do eletrodo (wgep), como mostra a Tabela

3.2.

Tabela 3.2: Revestimentos de Ni-SiC obtidos com diferentes condicoes de deposicao com
mesma espessura em substratos de ago.

Revestimentos de Ni/SiC em substrato de ago

Gdep (MA/cm?)  Weep(rpm) Quantidade e Nomenclatura
Tempo de deposicao

20 100 3 de 60 min NiSiCV100A1 até NiSiCV100A3
20 300 3 de 60 min NiSiCV300A1 até NiSiCV300A3
20 500 3 de 60 min NiSiCV500A1 até NiSiCV500A3
20 700 3 de 60 min NiSiCV700A1 até NiSiCV700A3
10 500 3 de 120 min NiSiCI10A1 até NiSiCI10A3

50 500 3 de 24 min NiSiCI50A1 até NiSiCI50A3
100 500 3 de 12 min NiSiCI100A1 até NiSiCI100A3

Por 1ltimo, sao obtidos os revestimentos de niquel compdsito com diferentes
espessuras, seguindo os mesmo tempos de deposicao realizados com os depdsitos
de niquel puro e as mesmas condigoes de deposi¢ao (densidade de corrente de 20

mA /cm?, velocidade de rotacao do eletrodo de 500 rpm e com uma concentragao
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de particulas no banho de 50g/1). Espera-se que mantendo as mesmas condigoes de
deposicao, a quantidade de particulas adicionadas nos depédsitos seja a mesma. A

Tabela 3.3 contém os diferentes tipos de revestimentos, bem como suas quantidades.

Tabela 3.3: Revestimentos de Ni-SiC com diferentes espessuras.

Substrato  Revestimento Quantidade e Nomenclatura
Tempo de deposicao
3 de 30 min NiSiCT30A1 até NiSiCT30A3
1 de 45 min NiSiCT45A1
Aco 4340 Ni/SiC 3 de 60 min NiSiCT60A1 até NiSiCT60A3
1 de 90 min NiSiCT90A1
3 de 120 min NiSiCT120A1 até NiSiCT120A3

3.2 Eletrodeposicao

Processo de obtencao dos revestimentos de niquel puro e compdésito foi realizado
no Laboratério de Corrosao do PEMM /COPPE/UFRJ. A preparacao dos substratos
consiste em embuti-los com resina epoxy de maneira que somente a secao reta fique
exposta exposta ao banho, isolando as bordas. Esta superficie foi lixada com lixas
do grao 100 até a de grao 1000, em seguida é feita limpeza alcalina dos substratos
com um tempo de 10 min em NaOH + 0.1 g/l lauril sulfato de sédio a 80°C e
finalizando com da decapagem dos substratos de aco em HCl 12% e substrato de
cobre em HNO;3 30%, ambos com tempos de 1 min e na temperatura ambiente.

O dispositivo para eletrodeposi¢ao consiste de um recipiente em vidro (400 ml)
chamado de célula eletroquimica, dentro da qual sao imersos eletrodo de trabalho de
disco rotatério (catodo), onde o material desejado é depositado e o contra eletrodo
(anodo) feito de uma rede cilindrica de platina. Os eletrodos estdo conectados a
um potenciostato modelo PG-09 da Omnimetra Instruments. Este potenciostato
possui um médulo de trabalho que pode operar como galvanostato (controlando
corrente) ou potenciostato (controlando voltagem) entre os eletrodos de trabalho e

o contra-eletrodo. Neste trabalho utiliza-se o modo galvanostatico.
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Um sistema de agitacao magnética permite manter as particulas em suspensao
e movimenta-las em direcao ao catodo, conforme pode ser visto na Figura 3.1. A
eletrodeposicao foi efetuada a uma densidade de corrente de 20 mA/cm? e com
velocidade de rotacao do eletrodo de 500 rpm.

As eletrodeposicoes foram feitas a corrente continua sobre um eletrodo de disco

2 a partir de um banho de Watts

rotatério de aco ou cobre com area de 7.lcm
contendo 240g/1 de NiSO46H,0, 60g/1 de NiCly6H,, 20g/1 de H3BO3, 6.8 ml de
acido Acético, 0.2g/1 de lauril sulfato de sédio e concentragao de 50g/1 de particulas
de SiC com tamanho médio de 0.1 a 1 um, com pH 4 e temperatura de ambiente. O

procedimento que antecede a eletrodeposicao consiste primeiramente em colocar a

solugao por 1 hora no ultra-som e depois manteé-la em agitacao magnética por duas

horas.
Conftrolador de velocidade
Galvanostato
Motor
C.E W.E.
©) @) N

Contato de Mercurio

Solucdo
Subs’rroig - |~ ©

—> Contra-eletrodo

IMa«—t——=

Agitador magnético

Figura 3.1: Esquema mostrando o método de eletrodeposicao.

3.3 Ensaio de Correntes Parasitas

O esquema experimental e o método de medi¢ao por correntes parasitas serao
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descritos nesta secao. O aparato para realizacao deste método é mostrado na Figura
3.2. As medidas de impedancia foram realizadas com um analisador de impedéncia
4194A (100Hz - 40 MHz) da HP em colaboragdo com o Instituto de Pesquisas da
Marinha.

N

impeddancia

> Analisador de

@ Sonda —

— Revestimento

—— Substrato

Amostra

Figura 3.2: Esquema mostrando o ensaio utilizando um analisador de impedancia para
caracterizacao de revestimentos.

A bobina utilizada nos ensaios é um dos topicos mais importante. Como é sabido,
a escolha das sondas depende de uma série de fatores, como resolugao, intensidade de
sinal e freqiiéncia. Como fontes de campo, os sensores sao em geral bobinas, sendo
que as bobinas nao medem campo magnético, e sim a taxa de mudanca do fluxo
que passa por ela. Neste trabalho utiliza-se uma bobina de ntcleo de ar (Figura
3.3). A grande maioria dos resultados encontrados na literatura mostram que os
ensaios feitos com pequenas bobinas de ntcleo de ar para caracterizar revestimentos
micrométricos tém sido amplamente utilizados e aceitos [28,31], uma vez que também

facilita a modelagem numérica.
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g |
N 3 I

Figura 3.3: Geometria e dimensoes de uma bobina com nicleo de ar usada nos ensaios
de CP.

E especialmente complexa a escolha de qual a melhor bobina para determinada
inspecao. Tradicionalmente, a indutancia é um critério utilizado para determinar a
sensibilidade da sonda. Bobinas com alta indutancia possuem maior sensibilidade
no teste de correntes parasitas. De um modo geral, a optimizagao das bobinas é
baseada no conceito de skin depht que informa até que ponto os campos penetram
no material [84]. Assim, uma sonda maior é mais eficiente para inspe¢ao em metais
com espessura maior, e para metais de pequena espessura, como € o caso tratado
aqui, uma vez que utiliza-se revestimentos de espessuras da ordem de dezenas de
pm, deve-se utilizar sondas menores, de tal modo que aumente a resolugao cobrindo
pequenas areas. A bobina utilizada para os ensaios possui os seguintes parametros

mostrados na Tabela 3.4:

Tabela 3.4: Parametros da bobina.

’ Parametros da bobina ‘

1 1.3mm
T9 3.1lmm
I 0.42mm
Iy 2.9mm
N 280

A técnica proposta foi avaliada em todas as amostras descritas na secao 3.1 !, a
resposta é dada pela mudanca de impedancia em funcao da freqiiéncia induzida na

bobina colocada na superficie das amostras. As medidas de impedéncia sao feitas de

Excluindo apenas as amostras NiSiCT45A1 e NiSiCT90A1 (Tabela 3.3) que foram utilizadas
no proposito de investigar o comportamento da taxa de incorporacao em funcao do tempo de
deposicao, como sera visto na segao 4.2.1.
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1kHz a 1MHz espacadas de 1kHz, resultando em 1001 pontos. As impedancias sao
obtidas na presenga dos substratos com recobrimento (Z,.,) e nos substratos sem
recobrimento (Zs,p,). A diferenca das duas impedancias, AZ = Zoy, — Zgu, € feita
para cada freqiiéncia.

E possivel fazer uma varredura automatica em uma faixa de freqiiéncias escolhi-
da com um analisador de impedancia. Tirou-se a média de 5 medidas em regioes
diferentes das amostras proximas ao centro, evitando efeitos de borda e de variagoes
sinificativas de espessura que sao obtidas em amostras cilindricas durante o processo
de eletrodeposicao, devido a nao homogeneidade da distribuicao de corrente.

A bobina é conectada ao analisador de impedéncia, sendo a mesma colocada em
um suporte que fixa a bobina a uma distancia da superficie da amostra, de modo que
possa reproduzir a mesma situacao todas as amostras. As impedancias sao obtidas
na presenca dos substratos com recobrimento e nos substratos sem recobrimento. A
diferenca das duas impedancias, AZ ¢ feita para cada freqiiéncia, conforme a Figura
3.4.

AZ(0)=Z,(0)-Z,,(®)

_ Bobina
Z_(o) Z.(©)
/' Ky
Gpokly Revestimento
S)11) Gk
Substrato Substrato
(a) (b)

Figura 3.4: Representacao esquematica da metodologia do ensaio de correntes parasitas,
em (a) Zyev(w) da bobina é obtida na presenca dos substratos com recobrimento e em (b)
sinal de referéncia Zg,,(w) da bobina é obtida com substratos sem recobrimento.
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As medidas de impedancia serao comparadas com a teoria de Cheng et al. [30],
que idealiza as medidas assumindo a capacitancia da bobina como nula. Entretanto,
nas medidas existe o efeito de capacitancia da bobina que pode alterar os sinais
medidos em freqiiéncias mais altas. Este desvio do comportamento ideal deve ser
levado em conta caso se queira um bom acordo entre a teoria e o experimento em
mais altas freqliéncias. Harrison et al. [85] introduziram uma corregao dos efeitos
de capacitancia nas medidas de impedancia. Todas as medidas aqui feitas foram
corrigidas usando este método.

Os dados de impedancia sao corrigidos da seguinte maneira: a impedancia da
bobina Z, é medida ao ar sobre a faixa de freqiiéncia de interesse; os valores DC de
resisténcia Ry e de indutancia Ly sao determinados no limite de baixa freqiiéncia e

usados para calcular a admitancia ideal

Yo(w) =1/Z0 = 1/(Ro + jwLo) (3.1)

que ¢é subtraido da admitancia ao ar Y(w) = 1/Z4 resultando na admitancia ideal,

Yp(w) = Ya(w) — Yo(w). (3.2)

Em seguida, mede-se a impedancia Zy medida sobre o substrato. A admitancia
ideal mostrada na equacao 3.2 é subtraida da admitancia Y, dando o valor correto
da impedancia,

1

sendo a mudanca de impedancia para a amostra de referéncia é obtida a partir de

AZY  =7Y  — 7. (3.4)

corr corr

Usando a mesma légica para amostras com revestimento, o valor corrigido é dado
por
1 1

AZE = — . 3.5
corr YR _ YP YU _ YP ( )
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3.4 Microscopia Eletronica de Varredura

Apos a obtencao das amostras e medigao da impedancia pela técnica de cor-
rentes parasitas, foi feita a caracterizacao microestrutural das amostras através da
microscopia eletronica de varredura (MEV).

A observacao das secoes longitudinais forneceu informacoes sobre a morfologia
da superficie e transversais (perpendicular & superficie do revestimento) para as
informagoes relevantes como, a espessura de revestimentos, e para o caso dos reves-
timentos compositos, a fracao volumétrica, tamanho e niimero de particulas incorpo-
radas por unidade de area, com o auxilio do aplicativo Image—Pro® versao 4.5.029,
produzido pela Media Cybernetics.

A técnica para se calcular a fracdo volumétrica das particulas incorporadas no
revestimento por microscopia basea-se na equivaléncia estatistica de concentragoes
de elementos no material entre a drea e o volume [2]. Foram colhidas 20 imagens,

obtidas no modo de elétrons retroespalhados. O procedimento consiste de:

e (Calibracao da imagem utilizando a sua barra micrométrica como referéncia;
e Balanceamento da imagem;
e Medida da area total do revestimento;

e Ajuste dos niveis de cinza para selecao exclusiva das particulas incorporadas

no revestimento;

e Divisao da drea ocupada pelas particulas pela area total do revestimento, onde
foi calculada a sua média nas 20 imagens de cada revestimento e o desvio

padrao que foi utilizado como estimativa do erro.

Para as medidas de distribuicao, estima-se o tamanho médio das particulas e

2 sendo realizada a média e o desvio

a contagem do numero de particulas por pum
padrao para ser utilizado como estimativa do erro.
As estapas da preparacao metalografica para fazer as observacoes das secgoes

transversais dos depdsitos sao mostradas na Figura 3.5. As bordas das amostras
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foram cortadas para que pudessem caber na forma da méaquina de embutir e de
forma que pudessem ficar fixas na posicao vertical como mostra a Figura 3.5. O
embutimento foi feito com PROBEMET da empresa Buchler® que possui uma
formulagao ideal para preservar as bordas do revestimento, tanto durante o corte
como durante o polimento pela sua elevada dureza, sendo ideal para MEV pois é
condutor. Apds o embutimento, as amostras foram cortadas na regiao central e
em seguida submetidas a um processo de polimento. Por tltimo as amostras com
substratos de aco passaram por ataques quimicos de Nital 1% por cerca de de 10
segundos e as amostras com substratos de cobre por cloreto férrico solucao aquosa
a 5% por cerca de 10 segundos.

Amostra Vista de Topo

Corte

Revestimento

Substrato

Corte no meio da amostra Embutimento

Vista da Secéo Transversal

Figura 3.5: Etapas da preparacao metalografica que precedem o polimento.
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3.5 Modelo para o Calculo da Impedancia

O método empregado para simular a impedancia de uma sonda cilindrica com
nucleo de ar préoxima a um metal semi-infinito revestido com uma camada metalica
pode ser obtido utilizando a solucao analitica para bobinas perto de arranjos de
condutores usando a solu¢ao de Dodd and Deeds [29]. Em seguida, Cheng et al. [30]
estendeu o modelo para o caso onde o revestimento e/ou o substrato possa ser
magnético. O desenvolvimento do modelo é apresentado no Apéncice B. De acordo
com os principios do teste de correntes parasitas, uma vez que as propriedades
elétricas do material (condutividade elétrica e permeabilidade magnética) e a geo-
metria da sonda sao determinadas, a impedancia elétrica da sonda pode ser calculada
de acordo com as solugoes eletromagnéticas.

A Figura 3.6 mostra o diagrama esquematico do modelo proposto para estudo.
A condutividade elétrica e permeabilidade magnética do revestimento sao dadas por
o1 e jy e do substrato por g9 e s, respectivamente. A espessura do revestimento
¢ denotada por c¢. A base da bobina estd a uma altura [; da superficie e a parte
de cima da bobina estd a uma distancia z = [y da superficie, e o comprimento da
bobina é L = Iy — [;. Os parametros da bobina sao o numero de voltas N, o raio
interno 71, o raio externo r, e o comprimento L. A espessura do substrato é sempre
muitas vezes maior que a profundidade de penetracao padrao, portanto neste calculo

tedrico pode-se aproximar o substrato a um plano semi-infinito.

L
(NN revestimento | ¢

GZ’HZ

substrato

Figura 3.6: Diagrama esquematico do modelo.
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A impedancia da bobina sobre um metal semi-infinito revestido com uma camada

metélica é dada por [31]

Zrey(w) = Kjw / % {2L + é [2e7*" =2+ A(a) ¢ (a)] } da (3.6)

0

onde
2
K = TN (3.7)
(lo = )" (r2 — 1)
P2 (rp, 1) = / vy () da (3.8)
Ala) = [e7 — o] (3.9)
6 (a) = (g + i pg) (o pie — copn) + (ovpin — o i) (Qopiy + Qi pip) €21€ (3.10)

(apn — apio) (Qapig — aopn) + (apn + aupig) (Qapey + aypig) €21¢

a; = v/ a? + jwu;o; (3.11)

sendo J; a funcao de Bessel do primeiro tipo e primeira ordem, po é a permeabilidade
do vacuo, w é a freqiiéncia angular e v é uma constante de separacao.

Diversas medidas experimentais utilizando correntes parasitas sao feitas com a
diferenca entre duas medidas de impedancia, uma delas conhecida como referén-
cia. A referéncia pode ser a sonda sobre de um metal de referéncia (substrato sem
revestimento) ou uma sonda no ar, ou seja, afastada de qualquer metal. Com isto

pode-se definir a impedancia da bobina sobre um substrato sem revestimento usando
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01 = 09,

[e.e]

Zon(w) = Kjw / P rs,m) {2L + é {Qe_aL —2+4 A() M} } da.

) a’d (aupta + aapg)

(3.12)
A impedancia da bobina no ar pode ser obtida usando a; = as = a, escrita como

OOP2(’I“2,T‘1)

Zo(w) = Kjw / {2L + é [2e7F — 2] } da. (3.13)

o’
No caso em que é escolhido o substrato sem revestimento como referéncia escreve-

se a diferenca de impedancia AZ = Z,.o, — Zgup COMO,

AZ(W) = Kjw / %A () {¢ (@) + %} da. (3.14)

Estas equagoes foram simuladas utilizando a linguagem Fortran. Uma compara-
¢ao entre as curvas obtidas por Dodd e Deeds [29] e a simula¢do em Fortran é
feita para validacao do cédigo feito em Fortran, vista na Figura 3.7. A impedan-
cia da bobina (Equagao 3.14) é obtida fazendo p = po para todos os materiais e
¢ normalizada pelo raio médio da bobina 7 = (11 + 72)/2. A impedancia também
é normalizada pela impedancia no ar (Equagao 3.13). A Figura 3.7 mostra a re-
sisténcia versus reatancia. Verifica-se um bom acordo entre os resultados. Para
reproduzir as curvas foram utilizados as dimensoes e propriedades descritas pelos

autores mostradas nas Tabelas 3.5.
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Tabela 3.5: Parametros da bobina, propriedades do material e freqiiéncia de excitacao
utilizados por [29].

’ Parametros da bobina ‘ ’ Propriedades ‘
r /T 0.8333 substrato 1, wugo, 7 40.00
ro /T 1.1667 substrato 2, wygoar> 24.66
I/7 0.0476 revestimento, wugo 72 | 77.05
l2/f 03809 c= espessura dofrevestimento O a 030

0,74 00
i c=U.
o3 | revesz‘umento . Dodd
oucr =77,05 \ —Fortran
0,72 |-
© 0,71 -
2 r
® 070
o L
Qo 089 c=0.0, substrato 2
c i 2_
GCJ 068 | ouct =24,66
o
8 L
E 067}
3 - substrato 1 -
0,66 i mp6r2=40.0 .
0,65 | /
0,64 [ =30
0,63 [ T c=espessura do revestimento/r
l 1 l 1 l 1 l 1 l 1 l 1

0,10 0,11 0,12 0,13 0,14 0,15 0,16
componete resistiva

Figura 3.7: Comparacao entre as curvas obtidas por Dodd e Deeds [29] (linhas ponti-
lhadas) e a simulagdo em Fortran (linhas cheias), mostrando a variacao da impedancia
normalizada com a espessura do revestimento.
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3.5.1 Meétodo de Inversao

O método de inversao é usado para obter quantativamente a espessura ou a
condutividade elétrica e a permeabilidade magnética de revestimentos. O método
¢ baseado na comparagao entre os valores de impedancia experimentais AZg, €
tedricos AZie, obtidos através da Equacao 3.14.

O procedimento para estimar a espessura de revestimentos consiste em simular
a Equagao 3.14 (na mesma faixa de freqiiéncia que a curva experimental foi obtida)
para varios valores de espessuras. Para isto é necessario conhecer os parametros da
bobina, a condutividade elétrica e a permeabilidade magnética do revestimento e do
substrato. Comparam-se as curvas tedricas AZ X freqiiéncia (para varias espessuras)
com a experimental através da Equacao 3.15. Esta equacao determina o desvio entre
a curva experimental e a curva simulada. A curva tedrica que apresenta o menor
desvio () em relacao a experimental determina a espessura estimada pelo método de

inversao. Este procedimento pode ser visto na Figura 3.8.

N
Q=) (RealAZo — RealAZy,)” (3.15)

i=1
sendo que calculou-se o valor de () utilizando a componente resistiva das medidas
de impedancia. Conforme [27], esta componente é a menos afetada pelas incertezas
da geometria da bobina. A soma é dada por um conjunto de N freqiiéncias, que no

caso fol escolhido sendo N = 50.
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Entrada dos parametros da
bobina e das popriedades elétricas
e magnéticas do revestimento

e do substrato

espessuras Ci
*

Célculo de AZ,, para
varias freqliéncias

Entrada valor
experimental
AZ

exp

Comparar AZ,, calculado
com o experimental AZ,,
para N freqiiéncias através de Q

1
1
1
1
1
I
1
1
|
1
1
I
1
1
1
1
1
I
1
1
1
1
1
1
I
1
1
1
1
1
I
1
1
1
1
1
[

Q, para cada valor de espessura
Busca do valor minimo Q

Espessura Final

Figura 3.8: Metodologia de inversao para estimar a espessura dos revestimentos.

O mesmo método ¢é realizado para buscar a condutividade elétrica e permeabi-
lidade magnética dos revestimentos compoésitos, uma vez que a espessura destes
revestimentos é conhecida.

Ja é bem demonstrado na literatura que as propriedades elétricas e magnéticas
sao fortemente dependentes das concentracoes de diferentes fases nos materiais [39].
Utilizando este raciocinio, é feita a mesma analogia para os revestimentos de Ni-SiC
uma vez que ¢ sabido que a insercao de particulas nao condutoras e nao magnéticas
(SiC) em uma matriz metdlica e magnética (no caso niquel) ird afetar a condu-

tividade elétrica e a permeabilidade magnética, de forma que espera-se que com
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o aumento da densidade relativa de SiC ocorrera a reducao tanto a condutividade
elétrica como a permeabilidade magnética, conforme visto em [22-24].

No modelo de Cheng et al. [30], tanto o revestimento como o substrato devem ser
assumidos homogéneos e com propriedades lineares, ja que sao feitas estas aproxi-
magcoes durante o desenvolvimento das equagoes que governam o fenomeno de cor-
rentes parasitas, obtendo assim uma soluc¢ao analitica para a impedancia (Apéndice
B). Logo, para fazer as estimativas de condutividade elétrica e permeabilidade mag-
nética utilizando o modelo proposto é necessario assumir que o revestimento é ho-
mogeneo, Figura 3.9, com propriedades efetivas. Esta aproximacao é extremamente
utilizada na literatura para compdsitos, ou seja, considera-se que o compdsito com
diferentes fases, cada uma possuindo propriedades elétricas e magnéticas distintas,
ao ser colocado em um campo magnético/elétrico externo possui o mesmo efeito
causado por um objeto de idéntica geometria sé que agora com uma permeabilidade
magnética e condutividade elétrica efetivas dependentes das propriedades das fases

constituintes e da fragdo volumétrica destas [39)].
o §°
L) ® — > K
@
Q D)
@

Figura 3.9: Um esquema de um material heterogéneo com duas fases randomicas (es-
querda) e a aproximacao de um material homogéneo com propriedade efetiva k. (direita).
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3.6 Modelo de Elementos Finitos

3.6.1 Correntes Parasitas

O modelo de elementos finitos foi inicialmente introduzido no trabalho visando
simular os resultados de impedancia experimental da mesma forma que o método
analitico de Cheng et al. [30]. O uso de elementos finitos para se calcular a impedan-
cia de uma bobina em um teste de correntes parasitas nao é muito freqiiente, uma
vez que discrepancias entre as medidas experimentais e numeéricas sao bastante
comuns. Sheng-Feng Wang [86] ndo conseguiu reproduzir as impedancias expe-
rimentais de [31], embora tenha conseguido reproduzir qualitativamente os seus
comportamentos. Para calcular a impedancia da bobina Z = ((wL)? + R?)%5 pelo
método de elementos finitos, a componente indutiva L pode ser obtida usando a

energia magnética W, através da relacao [87]

L =2W,,/I? (3.16)

ja a componente R que representa os efeitos de perda de energia devido as correntes

parasitas da amostra, que pode ser obtida através da energia dissipada P
R=P/I”. (3.17)

Sendo que estas aproximagoes dificilmente conseguem reproduzir os resultados ex-
perimentais sem que seja feito algum método de calibragao [87]. Em frente a esta
limitacao, decidiu-se utilizar esta simulacao de forma puramente qualitativa para
descrever a densidade de correntes parasitas levando em consideracao revestimentos
de niquel em substratos de aco e cobre para diferentes freqiiéncias. Para isto utiliza-
se o software comercial FEMLAB (COMSOL, version3.3) que apresenta um médulo
eletromagnético [88].

A variavel dependente é a componente azimutal do potencial vetor A, que obe-
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dece a relacao:

1
JwoA, +V m x (VxAy)=J; (3.18)
onde w ¢ a freqiiéncia angular, o a condutividade elétrica, u a permeabilidade magné-

tica, € a permissividade e J§ ¢ a densidade de corrente devido a uma fonte externa.

Sendo a corrente I dada por:

/SJg.ds =1 (3.19)

A densidade de correntes parasitas é calculada da seguinte forma

de = —jwaAq,. (320)

Sera apresentado o comportamento da densidade de correntes parasitas em funcao
da espessura do material para diversas freqiiéncias. Mostra-se agora os passos mais
importantes para montar o problema:

1° PASSO: Para o problema em questéo, utiliza-se o médulo AC/DC, escolhendo
trabalhar com correntes induzidas azimutais em duas dimensoes (2D) com simetria

axial (harmonico no tempo), Figura 3.10

A Model Navigator E”EE-]
Mew | model Library | User Models | Open | Settings

Space dimension: Aial symmetry (20) v

= | Appl}cation Modes ~
| COMSOL Multiphysics
=4 ACIDC Module
M | Statics
# | Quasi-Statics, Electric
= 4 Quasi-Statics, Magnetic
= # Azmuthal Induction Currents, Yector Pate

*

(#-# Metidional Induction Currents, Vector Poke Bescription:

(#-# Meridional Induction Currents, Magnetic Fi :Qﬁ.as.i-s.tatics of conducking, magnetic, and
=+ | Quask-Statics, Electromagnetic dielectric materials with electric currents
| Electro-Thermal Interaction Flowing in the angular direction.

[# | Acoustics Module Time-harmonic analysis.
r | Chemical Engineeting Module v
4 4

Dependent variables:  Aphidr
Application mode name:  emga

Element: Lagrange - Quadratic v [ Mulkiphysics |

[ ok ][ Cancel H Help ]

Figura 3.10: Escolha do médulo de trabalho.
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2° PASSO: Montar o esquema: desenhar a bobina, o revestimento e o substrato.
Cada uma dessas regioes ¢ chamada de subdominio. O eixo horizontal representa o

eixo r, e o vertical o eixo z no plano rz em coordenadas cilindricas, Figura 3.11

AC/DC Module - Azimuthal Induction Currents, Vector Potential (emga) : teste.mph

sh Sole Postprocessing Multiphysics Help

Lbho RA=2 @ RPEs f0maDP T

T T T T T T T T T

Ar

Bobina
Revestimento

|
| Rt “substrato
i
i
|
H
|
1
i
—
]
0.4 0.08 0.06 0.04 0.02 0 0.02 004 0.08 0.08 0.4 042
= with label 'R2', ~
= with label 'RZ',
L file teste.mph v
|GRID 'EQUAL [ShAP S0LD Memory: (134 [ 193)

Figura 3.11: Montagem do problema.

3° PASSO: Especificar as propriedades magnéticas e elétricas de cada subdominio,
bem como a densidade de corrente externa do subdominio que representa a bobina,

Figura 3.12.
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Subdomain Settings - Azimuthal Induction Currents, Vector Potential (emga)

Equation
{jue - wzaﬂer)ntp + 7 sy, e x Bg)-o¥ X (T x B ) =ty fonr wr,
Subdomains Graups Infinite Elements. Forces Init Elernent
Subdamain selection b R Electric Paramstets
i 2 Magnetic material properties and velocity
2 Library material: w
4 Constitutive relation
@B=iyH OB=H+pM OB=HH+8,
Quantity Yalue/Expression Unit Description
() M, lisctropic) (19 Relative permeatility
() u, {anisatropic) Relative permeability
w
M Afm Magrietization
Group: ¥
B, T Remanent flux density
[] Select by group 5 0 o mis Velacky
Active in this domain
[ K, ] [ Cancel ] [ Appby ] I Help ]

Figura 3.12: Insercao das propriedades magnéticas e elétricas de cada subdominio.

4° PASSO: Colocar as condigoes de contorno do problema, Figura 3.13.

Boundary Settings - Azimuthal Induction Currents, Vector Potential (emga)

Equation
r=0
Boundaries | Groups Conditions
EBoundary selection Boundary sources and constrainks
w A Boundary condition! | goqa) symmetry v
2
3 Quantity Yalue/Expression Unit Description
H, A Magnetic field
5 Lo Al Surface current density
7 v P Wh/m Magnetic potential
n Q Surface impedance
Group: Ew Vi Surface electric field
[] Select by group H Relative permeability
[ trterior boundaries d W Wi
I K I [ Cancel ] [ Apply ] [ Help ]

Figura 3.13: Escolha das condicGes de contorno do problema.

5° PASSO: Escolher as variaveis escalares. Como o problema requer a freqiién-
cia variavel, ao invés de escolher um valor para a freqiiéncia na janela Application
Scalar Variables, cria-se uma variavel chamada “freq”, onde na janela solver pa-

rameters escolhe-se a freqiiéncia inicial, final e nimeros de steps, visto como lines-

pace(100000,1000000,10), Figura 3.14.
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unit | Deseipton |

5.8541587317e-12

Solyer Parameters

v freq

linspace(100000, 1000000, 10}

Stationary
Time dependent
Eigenvalue

Figura 3.14: Escolha das variaveis escalares.

6° PASSO: Cria-se a malha adaptativa, refinando-a principalmente na regiao do

revestimento, Figura 3.15.
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Figura 3.15: Criacao da malha.
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Capitulo 4

Resultados

Neste capitulo sao apresentados os resultados de microscopia eletronica de varre-
dura, da técnica de correntes parasitas e os resultados numéricos, um utilizando
o modelo analitico para o calculo da impedancia e o outro utilizando o programa
de elementos finitos FEMLAB para a analise qualitativa do comportamento das
correntes parasitas para os revestimentos de niquel em substratos de aco e cobre. A

organizacao dos resultados é feita por tipo de revestimento.

4.1 Revestimentos de Niquel Sem Particulas

4.1.1 Microscopia Eletronica de Varredura

A caracterizacao topolédgica e da secao transversal dos revestimentos de niquel
eletrodepositados foram realizadas pela observacao de microscopia eletronica de
varredura, MEV. O revestimento de niquel sem incorporacao de particulas possui
graos bastante grosseiros, ver Figura 4.1, devido ao fato de que nao foi utilizado
nenhum aditivo comercial (nivelador, abrilhantador, etc) para refinar o grao do

revestimento.
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Figura 4.1: Micrografia da morfologia da superficie da camada de niquel eletrodepositado
com um aumento de 2.000x.

As imagens da se¢ao transversal foram utilizadas para estimar a espessura dos
revestimentos de niquel puro. As Figuras 4.2, 4.3 e 4.4 mostram os depdsitos de
niquel obtidos com os tempos de deposicao de 30, 60 e 120min em substrato de
aco, respectivamente. Ja as Figuras 4.5, 4.6 e 4.7 mostram os depdsitos de niquel
obtidos com os tempos de deposicao de 30, 60 e 120min em substrato de cobre,

respectivamente.
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Figura 4.2: Micrografia da secao transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
30 min, depositada em substrato de aco com um aumento de 5.000x%.
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Figura 4.3: Micrografia da secao transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
60 min, depositada em substrato de aco com um aumento de 5.000x%.
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Figura 4.4: Micrografia da secdo transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
120 min, depositada em substrato de aco com um aumento de 2.000x.
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Figura 4.5: Micrografia da secao transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
30 min, depositada em substrato de cobre com um aumento de 5.000x.
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Figura 4.6: Micrografia da secao transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
60 min, depositada em substrato de cobre com um aumento de 5.000x%.
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Figura 4.7: Micrografia da secao transversal da camada de niquel, obtida com tempo de
120 min, depositada em substrato de cobre com um aumento de 2.000x.
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A tabela 4.1 mostra as respectivas espessuras medidas de cada revestimento.

Tabela 4.1: Nomenclatura das amostras com revestimentos de niquel puro em substratos
de ago e cobre e seus valores de espessura obtidos pelas imagens de MEV.

Substrato Nome da amostra Espessura (pm)
NiT30A01 6.61 + 1.02
NiT30A02 2.65 £ 0.83
NiT30A03 6.58 + 1.31
NiT30A04 5.35 = 0.70
NiT30A05 3.91 £ 0.88
NiT60A01 11.75 £ 1.71
NiT60A02 13.95 £ 1.85
Aco NiT60A03 12.89 4+ 0.76
NiT60A04 13.13 £ 1.71
NiT60A05 10.93 = 1.21
NiT120A01 24.02 + 1.44
NiT120A02 25.15 £ 1.27
NiT120A03 27.95 £ 1.90
NiT120A04 22.25 £ 1.51
NiT120A05 22.05 £ 1.82
NiT30A06 5.66 + 1.37
NiT30A07 2.21 £ 0.96
NiT30A08 4.01 &= 0.69
NiT60A06 11.83 £ 0.94
Cobre NiT60A07 11.24 £ 0.78
NiT60A08 10.07 = 0.98
NiT120A06 18.10 £ 1.49
NiT120A07 17.03 = 1.00
NiT120A08 19.35 £ 1.11

4.1.2 Ensaio de Correntes Parasitas

Primeiramente, mostra-se os resultados obtidos somente utilizando os substratos
sem revestimento, para que se possa avaliar a diferenca de comportamento das cor-
rentes parasitas em metais magnéticos e nao magnéticos. A Figura 4.8 mostra o
grafico da parte imaginaria da diferenca de impedancia da bobina colocada sobre os

substratos (cobre e aco) e no ar, ou seja, AZ = Zg, — Z, em fungao da freqiiéncia.
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Figura 4.8: Parte imaginaria da diferenca de impedancia para a bobina sobre os substra-
tos (ago e cobre) e no ar em funcdo da freqiiéncia.

Ao comparar-se as curvas da Figura 4.8, a caracteristica mais perceptivel é o
comportamento distinto da parte imaginéria de AZ(w) entre os substratos magnético
(ago) e nado magnético (cobre). Materiais magnéticos e ndo magnéticos apresentam
diferentes comportamentos eletromagnéticos; nos materiais condutores e nao magné-
ticos as correntes parasitas geradas pelo campo magnético aplicado (primério) dao
origem a um campo magnético secundario, de sentido tal que se oponha as variagoes
de amplitude do campo aplicado, portanto, como resultado a impedancia da bobina
sera afetada, observando a reducao liquida da reatancia da bobina; em materiais
magnéticos, ao contrario ocorre um aumento da reatancia da bobina, pois seu campo
magnetiza o metal, aumentando o fluxo magnético através dela. Entretanto, se a
freqiiéncia da corrente AC aplicada for alta o suficiente, a influéncia das correntes
parasitas se torna predominante, e como resultado, tem-se o decréscimo da reatancia
com o aumento da freqiiéncia.

Apresenta-se agora os resultados das amostras revestidas de niquel descritas na
Tabela 3.1. As impedancias sao obtidas com a bobina sobre os substratos com e
sem revestimento, Ze,(w) € Zgu(w), respectivamente. Por fim, é feita a diferenca

das impedancias para cada freqiiéncia, AZ = Zo,(w) — Zsup(w). Define-se a partir
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de agora que sempre que o termo diferenga de impedancia (AZ) for utilizado, deve
ser entendido que ¢ a diferenca da impedancia da bobina em presenca do substrato
com revestimento e sem revestimento (referéncia).

A Figura 4.9 mostra a parte real de AZ em funcao da freqiiéncia para o caso
de revestimentos de niquel em substratos de aco. Ja a Figura 4.10 mostra a parte
real de AZ em fungao da freqiiéncia para revestimentos de niquel em substratos de
cobre!. As legendas dos graficos sao referentes aos grupos de amostras depositados

com tempos de deposi¢ao (Ty) de 30, 60 e 120 min.

Real AZ (Q)

[ ---- Ni T,=30min
-30 - —— Ni T,=60min
Lo Ni T,=120min
40 A ] A ] A ] A ] A N
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Frequéncia (MHz)

Figura 4.9: Parte real da diferenca de impedancia das amostras de ago revestidas de
niquel com 3 diferentes tempos de deposi¢ao em funcao da freqiiéncia.

1Como sdo apresentadas muitas curvas no mesmo grafico, ficaria confuso e pouco didético a
insercao de legendas para associar cada curva com sua amostra respectiva. Portanto, escolheu-
se fazer um apéndice que contenha todos os graficos de impedéncia, evidenciando cada sinal a
respectiva amostra, ver apéndice C.

64



25

-——- Ni Td=30min
—Ni Td=60min
20 F ---a-es Ni T =120min

15 -

10 |-

Real AZ (Q)

Frequéncia (MHz)

Figura 4.10: Parte real da diferenca de impedancia das amostras de cobre revestidas de
niquel com 3 diferentes tempos de deposi¢ao em funcao da freqiiéncia.

Nas Figuras 4.9 e 4.10 vé-se os sinais de 3 grupos bem distintos de amostras.
Cada grupo possui amostras cujos revestimentos de niquel foram eletrodepositados
utilizando o mesmo tempo de deposicao. As respectivas espessuras de cada revesti-
mento sao mostradas na secao 4.1. Em média, o grupo de amostras de niquel em aco
com 30min possui espessura de bum, 60min espessura de 12um e 120min espessura
de 25um, e para caso do grupo de amostras de niquel em cobre com 30min possui
espessura de 5um, 60min espessura de 11pm e 120min espessura de 18um.

A técnica de multifreqiiéncia de correntes parasitas é sensivel a variacao de es-
pessura de niquel da ordem de 5-25um. Consegue-se uma boa reprodutibilidade
entre as amostras com espessuras aproximadamente iguais. Também pode-se dizer
que existe uma boa discriminacao entre os grupos, ou seja, os sinais das amostras
com diferentes espessuras possuem boa separacao em freqiiéncias de pelo menos
0.8MHz para o caso onde o substrato é magnético (ago) e 0.6MHz para o caso onde
o substrato é ndo magnético (cobre). Esta discriminacdo que acontece em freqiién-
cias mais altas é bastante razoavel uma vez que nestas freqiiéncias a densidade de
correntes parasitas estd mais localizada na regiao superficial (efeito de profundidade

de penetragdo), ou seja na regiao do revestimento.
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Os comportamentos opostos dos sinais de AZ quando o substrato é magnético
ou nao magnético mostra que a técnica é sensivel ao substrato. Para o caso onde
o revestimento possui condutividade elétrica maior que a do substrato, porém per-
meabilidade magnética relativa do revestimento menor que do substrato (ver Tabela
4.2), caso mostrado na Figura 4.9, a parte real de AZ comega do zero atinge um
valor méximo positivo e segue para valores menores com o aumento da freqiiéncia.
Ja quando o revestimento possui condutividade elétrica menor que a do substrato,
porém a permeabilidade magnética relativa do revestimento é maior que a do subs-
trato, caso mostrado na Figura 4.10, a parte real de AZ comeca do zero atinge um
valor maximo negativo e segue para valores cada vez maiores com o aumento da fre-
qliencia. As interagoes em materiais magnéticos sao complexas, tendo a competigao
entre dois fatores, o efeito da condutividade elétrica e da permeabilidade magnética,
por esta razao, na secao 4.1.3 é feita uma analise destes diferentes comportamentos
levando em consideracao a formacao da densidade de correntes parasitas em funcao
da freqiiencia para revetimentos de niquel sobre aco e cobre.

Feita a analise da componente real de AZ, mostra-se agora o comportamento da
componente imaginaria de AZ entre os revestimentos de niquel depositados em subs-
trato magnético (ago) e nao magnético (cobre). Vé-se que componente imaginaria de

AZ também apresenta caracteristicas opostas, Figuras 4.11 e 4.12, respectivamente.
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Figura 4.11: Parte imaginaria da diferenca de impedancia das amostras de aco revestidas
de niquel com 3 diferentes tempos de deposicao em funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.12: Parte imagindria da diferenca de impedéancia das amostras de cobre revesti-
das de niquel com 3 diferentes tempos de deposi¢ao em funcao da freqiiéncia.
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Vé-se que ao utilizar o substrato magnético (ago) a componente imaginaria de
A7 assume valores cada vez menores com o aumento da freqiiéncia, Figura 4.11,
e o contrario acontece quando o substrato é nao-magnético (cobre), Figura 4.12.
Observa-se que a componente imaginaria de AZ também apresenta boa separacao
entre os grupos de amostras revestidas de niquel com espessuras diferentes, mas
diferentemente da parte real de AZ (Figuras 4.9 e 4.10), mesmo no limite de mais
baixas freqiiéncias nao existe sobreposi¢ao das curvas de diferentes grupos.

Uma forma particularmente utilizada para mostrar os resultados dos ensaios de
correntes parasitas é através do plano de impedancia. A Figura 4.13 mostra o plano
de impedancia para as amostras de aco revestidas de niquel e a Figura 4.14 para as

amostras de cobre revestidas de niquel.

0
50 |
a
N L
< B
% H
g -100
150 k- ---= Ni T ;=30 min
—Ni Td=60 min
------- Ni Td=120 min
[ 1 . ] . ] . ] . ]
-45 -30 -15 0 15

Real AZ (Q)

Figura 4.13: Plano de impedancia das amostras de aco revestidas de niquel com 3
diferentes tempos de deposicao em funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.14: Plano de impedancia das amostras de cobre revestidas de niquel com 3
diferentes espessuras em funcao da freqiiéncia.

Como foi visto ao utilizar subtratos de aco e cobre, observa-se que tanto as com-
ponentes reais como imaginarias de impedancia possuem comportamentos opostos
entre si em funcao da freqiiéncia, por consegiiinte o plano de impedancia também
apresenta este resultado. Pode-se ver a diferenca entre os trés grupos de amostras
no plano de impedancia (Figuras 4.13 e 4.14), porém a diferenga entre os grupos fica
melhor discriminada utilizando os graficos da parte real e imaginaria de AZ, ambos,
em funcao da freqiiéncia. Na Figura 4.13, as curvas de impedancia que representam
as amostras obtidas com tempo de deposicao de 30 min nao ficam tao bem sepa-
radas das amostras obtidas com tempo de deposi¢ao de 60 min. J& na Figura 4.14
as curvas de impedancia que representam as amostras obtidas com tempo de 30 min
apresentam uma amplitude bem menor em relagao as outra curvas, sugerindo que a
sensibilidade em relagao aos revestimentos de niquel foi bem pequena.

Através destes resultados, vé-se que qualitativamente foi possivel discriminar as
amostras com revestimentos de niquel com diferentes espessuras, tanto com subs-
tratos de aco como de cobre. Na secao 3.5.1 utiliza-se o modelo analitico do potencial
vetor para simulagao da impedancia, sendo conhecidos os parametros da bobina, as

propriedades elétricas e magnéticas do revestimento e do substrato, no intuito de
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se determinar quantativamente a espessura dos revestimentos. Antecedendo este
estudo, mostra-se os resultados obtidos no Femlab (Comsol Ltda.) para uma andlise
qualitativa dos efeitos das correntes parasitas nestes materiais para entender o com-

portamento distinto das curvas de impedancia para substratos de cobre e ago.

4.1.3 Simulagao do Comportamento das Correntes

Parasitas utilizando FEMLAB

A andlise qualitativa da formacao das correntes parasitas nos materiais estudados
através das variaveis de freqiiéncia, condutividade elétrica e permeabilidade magné-
tica do substrato e do revestimento dao uma base para o entendimento dos fenémenos
envolvidos.

A Figura 4.15 mostra o médulo da densidade de correntes parasitas, |Jinql, cal-
culada numericamente através da Equagao 3.20, em fungao da espessura para: (a) o
substrato de ago sem revestimento e (b) para o substrato de ago com revestimento
de niquel com 12 pm. Sao utilizadas as freqiiéncias de 0.1, 0.4, 0.7 e 1.0 MHz. A
Figura 4.16 mostra um aumento da Figura 4.15(b) para ampliar a regiao de interface

revestimento /substrato.

(a) —— 0.1 MHz 2L (b) ——0.1MHz

—— 04 MHz —— 04 MHz
— 0.7 MHz —— 0.7 MHz
4 — 1.0MHz 10 — 1.0MHz
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0 ! | 0 \“ n
0 -100 -200 -300 0 -100 -200 -300
Espessura (um) Espessura (um)

Figura 4.15: Médulo da densidade de correntes parasitas em funcao da espessura para:
(a) substrato de aco sem revestimento e (b) substrato de a¢o com revestimento de 12um
de Ni.
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Figura 4.16: Mdédulo da densidade de correntes parasitas em fungao da espessura para o
substrato de ago com revestimento de niquel de espessura de 12um, em destaque a regiao
de interface revestimento/substrato. Ampliacao da Figura 4.15(b).

Como esperado, a densidade de correntes induzidas diminui com o aumento da
profundidade para todas as freqiiéncias. Pode-se ver que a densidade de correntes
parasitas cai a zero a profundidades cada vez menores com o aumento da freqiiéncia,
Figuras 4.15(a) e 4.15(b). Outro fato observado ¢ que com a diminuicao da freqiiéncia
ocorre maior indugao em profundidades maiores. Estes efeitos estao totalmente de
acordo com a teoria de correntes parasitas vista na secao 2.4.

Nas Figuras 4.15(a) e 4.15(b) observa-se que com a inser¢ao de uma camada de
niquel no substrato de ago, a penetracao das correntes parasitas cai mais rapidamente
que no ago puro. Uma explicacao para este fendomeno pode ser visto em mais detalhes
na Figura 4.16, pois na regiao do revestimento, a densidade de correntes em médulo
¢ bem maior que no aco, para qualquer que seja a freqiiéncia. Ou seja, esta formagao
exerce uma funcgao de “barreira” provocando uma reducao consideravel na penetragao
das correntes parasitas no aco. As correntes que se formam na superficie podem ser
consideradas obstaculos ao campo magnético da bobina, diminuindo a penetracao do
campo magnético a profundidades maiores e assim reduzindo as correntes parasitas
induzidas.

Feita a andlise para o substrato de aco, agora é de interesse usar o cobre como
substrato. A Figura 4.17 mostra em (a) e em (b) o médulo da densidade de correntes

parasitas em funcao da espessura para o substrato de cobre sem revestimento e para
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o substrato de cobre com revestimento de niquel com 12 um, respectivamente, para
freqiiéncias de 0.1, 0.4, 0.7 e 1.0 MHz. A Figura 4.18 mostra um aumento da Figura

4.17(b) para ampliar a regiao de interface revestimento/substrato.

ol (AVT)
[yl (AVT?)

0 .1Ioo -200 300 0 -100 -200 -300 -400 -500
Espessura (um) Profundidade (um)

Figura 4.17: Médulo da densidade de correntes parasitas em funcao da espessura para:

(a) substrato de cobre sem revestimento e (b) substrato de cobre com revestimento de
12um de Ni.
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Figura 4.18: Modulo da densidade de correntes parasitas em funcao da espessura para
o substrato de cobre com revestimento de niquel de espessura de 12um, em destaque a
regiao de interface revestimento/substrato. Ampliagao da Figura 4.17(b).
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Comparando as Figuras 4.15(a) e 4.17(a), pode-se ver que no cobre (nao-magné-
tico) a penetragao é maior do que no ago. J& com a inser¢ao da camada de niquel no
substrato de cobre, conforme mostra a Figura 4.17(b), a penetracdo das correntes
parasitas cai mais rapidamente que no cobre puro.

Na regiao onde ocorre a interface revestimento/substrato mostrada nas Figuras
4.16 e 4.18 é possivel visualizar uma diferenca consideravel no comportamento de
correntes produzidas nos revestimentos de niquel sobre ago e cobre, ocorrendo uma
queda de amplitude ao longo do revestimento bem mais acentuada quando o substra-
to é de cobre.

O modulo da densidade de correntes parasitas geradas a diferentes freqiiéncias em
funcao da profundidade possui comportamentos distintos ao se utilizar substratos
diferentes, no caso cobre e aco, devido as diferentes propriedades elétricas e mag-
néticas destes materiais. Estes resultados sao puramente didaticos e permitem o

entendimento mais profundo dos fenomenos envolvidos no trabalho.

73



4.1.4 Simulacao da Impedancia

Para utilizar o modelo descrito na secao 3.5 é necessario conhecer os parametros
da bobina utilizada no ensaio (Tabela 3.4), restando estimar a condutividade elétrica
e a permeabilidade magnética relativa do revestimento e dos substratos. Utilizou-se
os valores de condutividade elétrica e permeabilidade magnética de niquel (filme),
cobre e ago 4340 apresentados na literatura [31,45], ver Tabela 4.2. Conseguiu-se
uma boa correlacao numérico-experimental entre os valores de impedancia experi-
mentais e tedricos utilizando estes valores nas Equacoes 3.6 e 3.12. Nao foi levada
em consideracao a possivel diminuicao das propriedades elétricas dos revestimentos

devido a presenga possiveis impurezas e micro-defeitos como rugosidade.

Tabela 4.2: Propriedades dos revestimentos e dos substratos utilizados.

| Mate.rial | o(MS/m) | p, |

Ni 14.6 19
Ago 4340 5.0 48
Cu 58.0 1

As curvas experimentais mostradas na se¢ao 4.1.2 mostram a sensibilidade da
técnica de multifreqiiéncia de correntes parasitas em discriminar, a principio, quali-
tativamente as amostras com revestimentos de niquel eletrodepositados com espes-
suras diferentes. O interesse agora ¢é saber se a técnica é capaz de informar quanti-
tativamente as espessuras dos depésitos. Para isto utiliza-se o método de inversao
apresentado na secao 3.5.1. Neste método é feita a comparacao entre a curva ex-
perimental de impedancia de uma determinada amostra e varias curvas tedricas
(Equacao 3.14), uma para cada diferente espessura. O melhor acordo entre uma
curva tedrica e a curva experimental, determina entao a espessura que melhor re-
produz o ensaio experimental.

Mostra-se na Tabela 4.3 os resultados do procedimento de inversao que estima a

espessura dos revestimentos de niquel depositados em substratos de aco e cobre.
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Tabela 4.3: Nomenclatura das amostras e as espessuras estimadas pela técnica de cor-
rentes parasitas.

Substrato ~ Nomenclatura Espessura (um)

NiT30A01 3.76
NiT30A02 4.72
NiT30A03 4.04
NiT30A04 5.18
NiT30A05 3.24
NiT60A01 11.54
NiT60A02 11.74
Aco NiT60A03 11.94
NiT60A04 11.54
NiT60A05 11.33
NiT120A01 26.89
NiT120A02 29.68
NiT120A03 29.48
NiT120A04 26.22
NiT120A05 27.39
NiT30A06 2.05
NiT30A07 2.31
NiT30A08 1.54
NiT60A06 10.75
Cobre NiT60A07 9.80
NiT60A08 9.53
NiT120A06 17.25
NiT120A07 17.52
NiT120A08 18.54

A seguir mostra-se o acordo entre as curvas experimentais e tedricas de impedan-
cia. Para ilustrar estes resultados escolheu-se apenas uma amostra para cada tempo
de deposicao em substratos de ago e cobre. As Figuras 4.19, 4.20 e 4.21 mostram as
curvas experimentais e tedricas para as amostras NiT30A04, NiT60A01, NiT120A03.
Ja as Figuras 4.22, 4.23 e 4.24 mostram as curvas experimentais e tedricas para as

amostras NiT30A06, NiT60A08, NiT120A07.
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Figura 4.19: Parte real da diferenca de impedéancia experimental e tedrica das amostras
de aco revestidas de niquel com 3 diferentes tempos de deposi¢ao em fungao da freqiiéncia.

Figura 4.20: Parte imaginaria da diferenca de impedancia experimental e tedrica das
amostras de ago revestidas de niquel com 3 diferentes tempos de deposicao em funcgao da

freqiiéncia.
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Figura 4.21: Plano de impedancia experimental e tedrico das amostras de ago revestidas
de niquel com 3 diferentes tempos de deposicao em fungao da freqiiéncia.
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Figura 4.22: Parte real da diferenca de impedéancia experimental e tedrica das amostras

de cobre revestidas de niquel com 3 diferentes tempos de deposicao em funcao da freqiién-
cia.
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Figura 4.23: Parte imaginaria da diferenca de impedancia experimental e tedrica das
amostras de cobre revestidas de niquel com 3 diferentes tempos de deposi¢ao em fungao
da freqiiéncia.
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Figura 4.24: Plano de impedancia experimental e tedrico das amostras de cobre revesti-
das de niquel com 3 diferentes tempos de deposicao em funcao da freqiiéncia.
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Observa-se uma boa concordancia entre as curvas experimentais e teéricas. Na
Figura 4.19 vé-se que a curva tedrica da parte real de AZ em func¢ao da freqiiéncia
nao possui reproduz tao fielmente a curva experimental da amostra NiT120A03
como das amostras NiT30A04, NiT60A01. Este comportamento também pode ser
encontrado na Figura 4.24 no caso da amostra NiT30A06. Vé se que nao foi possivel

obter um bom acordo entre a curva experimental e a curva tedrica.

4.1.5 Comparacao dos Resultados de Correntes Parasitas e

Microscopia

Mostra-se a seguir a comparacao entre os resultados de espessura obtidos pelo
método de inversao dos sinais de correntes parasitas e os de microscopia para cada
depésito (Tabela 4.1.5). A Figura 4.25 mostra a espessura medida por MEV ver-
sus espessura estimada pelo método de inversao utilizando a técnica de correntes
parasitas dos revestimentos de niquel em substratos de aco. A Figura 4.26 mostra
a espessura medida por MEV versus espessura estimada pelo método de inversao
utilizando técnica de correntes parasitas dos revestimentos de niquel em substratos

de cobre.
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Espessura pym

Substrato Nome da amostra Atual Inferida Erro (%)
NiT30A01 6.61 £ 1.02 3.76 43.1
NiT30A02 5.65 £ 0.83 4.72 16.4
NiT30A03 6.58 + 1.31 4.04 38.6
NiT30A04 5.35 £ 0.70 5.18 3.1
NiT30A05 3.91 +£ 0.88 3.24 17.1
NiT60A01 11.75 £ 0.76  11.54 1.7
NiT60A02 13.95 £ 185 11.74 15.8
Aco NiT60A03 12.89 £ 0.76  11.94 7.3
NiT60A04 13.13 + 1.71 11.54 12.1
NiT60A05 10.93 + 1.21 11.33 3.6
NiT120A01 24.02 = 1.44  26.89 11.9
NiT120A02 25.15 £ 1.27  29.68 18.0
NiT120A03 2795 + 1.90 29.48 5.4
NiT120A04 22.25 + 1.51  26.22 17.8
NiT120A05 22.05 +1.82  27.39 24.2
NiT30A06 5.66 + 1.37 2.05 63.7
NiT30A07 5.21 + 0.96 2.31 55.6
NiT30A08 4.01 £ 0.69 1.54 2.61
NiT60A06 11.83 £ 094  10.75 9.1
Cobre NiT60A07 11.24 £+ 0.78 9.80 12.8
NiT60A08 10.07 + 0.98 9.53 5.3
NiT120A06 18.10 £1.49  17.25 4.6
NiT120A07 17.03 £1.00 17.52 2.8
NiT120A08 19.35 £ 1.11  18.54 4.1
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Figura 4.25: KEspessura medida por MEV versus espessura estimada pela técnica de
correntes parasitas dos revestimentos de niquel em substratos de aco.
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Figura 4.26: Espessura medida por MEV versus espessura estimada pela técnica de
correntes parasitas dos revestimentos de niquel em substratos de cobre.

Como ja esperado, os resultados de revestimentos de niquel com espessuras da

ordem de 25um em aco (Figura 4.25) apresentam erros maiores que os outros de-

positos de niquel com espessuras menores, afastando-se da linha de tendéncia. Esta

discordancia pode ser vista na Figura 4.19, onde a curva numérica apresenta certa
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discrepancia em relacao a experimental. Uma possivel justificativa para este resul-
tado pode estar na possivel penetragao do campo magnético incompleta na regiao do
revestimento no limite de altas freqiiencias. Ja os depdsitos de niquel com espessuras
da ordem de 5um em substratos de cobre (Figura 4.26) sdo os que apresentam maior
desvio. Este resultado também pode ser explicado ao comparar-se a curva experi-
mental e tedrica na Figura 4.24. Uma possivel justificativa é que como a penetragao
de corrente parasitas ¢ maior quando se usa substratos nao magnéticos, a sensibil-
idade a revestimentos muito finos fique comprometida. Pode-se dizer portanto que
o substrato, seja ele magnético ou nao, possui uma influéncia importante no ensaio
de multi-freqiiéncia de correntes parasitas.

Em linhas gerais, o método de inversao utilizando a simulagao teéria da impedan-
cia permitiu estimar as espessuras dos revestimentos de niquel, sendo conhecidos os
parametros da bobina, os parameros elétricos e magnéticos do revestimento e dos
substratos. Mostrou-se entao que é possivel estimar a espessura de revestimentos de
niquel eletrodepositados em substratos magnéticos e nao magnéticos utilizando a téc-
nica de multifreqiiéncia de correntes parasitas. A correlagdo numérico-experimental
para materiais magnéticos nao é tao boa como para os nao magnéticos apresen-
tados na literatura, fato que pode estar associado a permeabilidade magnética ser
aproximada no modelo como constante (indepentente da freqiiéncia e intensidade de
campo magnético), o que de fato néo é real.

E possivel, portanto, utilizar este modelo para prever os sinais de impedancia
para diversas espessuras com boa reprodutibilidade. Mas para fins praticos, boa
parte dos métodos de inspecao utilizando correntes parasitas feitos na industria sao
realizados com uma unica freqiiéncia, principalmente por tornar o ensaio mais rapido
e de facil andlise. Baseando-se no modelo proposto, faz-se uma extrapolacao assu-
mindo diferentes espessuras. As Figuras 4.27 e 4.28 mostram o plano de impedancia
para 1 freqiiéncia ((a)1MHz, (b)0.8MHz, (c¢) 0.6Mhz e (d)0.4Mhz) variando a es-
pessura dos revestimentos de niquel em substratos de ago e cobre, respectivamente.
Pode-se portanto utiliza-las como curvas de calibracao, estimando a espessura dos
revestimentos através de comparagao entre estas curvas com uma medida feita em

uma unica freqiiéncia utilizando, por exemplo, o equipamento convencional de cor-
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rentes parasitas com a mesma sonda.

0F

fanei Ou B P Oum
Freqténcia de 1MHz (a) FreqUéncia de 0.8MHz tam (b)
.50 |
—~ espessura —~ 50k espessura 5um
N N
< <
(o] (]
@ (0]
E E
-100 | (oum
-100 |
30um 30pm
_150 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
40 30 20 10 0 10 20 30 20 10 0 10 20
Real AZ (Q) Real AZ (Q)
0 |- Freqiiéncia de 0.6MHz Oum Gencia de 0.
q Tum (c) Freqiéncia de 0.4MHz (d)
0k
Oum
25 L
5um
— espessura —
g S st
ﬁ -50 'E‘ espessurev 10um
> o)
o ©
E E
<75 50
30um 30um
_100 1 1 1 1 1
20 -10 0 10 20 0 10 20
Real AZ (Q) Real AZ (Q)

Figura 4.27: Curva de impedancia em funcdo de espessura de revestimentos de niquel
em substratos de ago para uma unica freqiiéncia: (a)1MHz, (b) 0.8MHz, (c) 0.6MHz e (d)
0.4MH.

83



150
150 |- Freqiiéncia de TMHz (a) Freqiiéncia de 0.8MHz (b)
30um
100
100 |
g g
N 10um D)
2 (espessura e
E s0f E s0f espessura
5um
pm
or Oum ot Il Il Il Il
1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 0 10 20 3 40 50
Real AZ (Q) Real AZ (Q)
100 L Frequéncia de 0.6MHz (C) 80 +- Freqléncia de 0.4MHz (d)
80 60 L
20pum
g 60 c
z' N a0r
% % espessura
EYr E
20
20 |
- 0k
0 1 Ollm 1 1 1 1 OHm 1 1
0 10 20 30 0 5 10 15
Real AZ (Q) Real AZ (Q)

Figura 4.28: Curva de impedancia em funcao de

em substratos de cobre para uma unica freqiiéncia:
(d) 0.4MH.

espessura de revestimentos de niquel
(a)1MHz, (b) 0.8MHz, (c) 0.6MHz e

84



4.2 Revestimentos de Niquel Compdésito

Nesta secao contempla-se os revestimentos de niquel compoésito. Mostra-se os
resultados de microscopia eletronica de varredura, seguindo dos resultados experi-

mentais e tedricos de correntes parasitas.

4.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura

A caracterizacao da superficie e da secao transversal dos revestimentos de niquel
com particulas de SiC incorporadas foram realizadas pela observacao de microscopia
eletronica de varredura.

A Figura 4.29 mostra a superficie do revestimento de niquel com incorporacao
de particulas de SiC obtido com a densidade de corrente de 20mA /cm? e 300rpm.
Verifica-se que existe boa uniformidade em relacao a dispersao de particulas de
SiC incorporadas e que algumas particulas possuem tamanhos maiores, sugerindo
a formacao de aglomerados. Pode-se dizer também que este revestimento possui
graos menos grosseiros que o depdsito de niquel sem particulas (Figura 4.1). Este
resultado concorda com os resultados obtidos por outros autores [8] que observaram
o papel inibidor das particulas dispersas na matriz metélica sobre o crescimento do
grao, que por sua vez acentua o endurecimento estrutural.

A inibicao do crescimento de grao da matriz metalica para os revestimentos
compésitos Ni-SiC é atribuido ao bloqueio causado pelas particulas que provocariam
o aumento do numero de sitios ativos na superficie do catodo. Este aumento seria
devido a defeitos causados pelo impacto das particulas ou ainda ao efeito indireto

do bloqueio dos sitios de crescimento devido ao hidrogénio reduzido [8].
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Particula de SiC Matriz de Niquel

A SCOPPESUFRY

Figura 4.29: Micrografia da morfologia da superficie do revestimento de Ni-SiC com um
aumento de 2.000x.

Neste estudo, avalia-se a espessura dos revestimentos, a taxa de incorporacao em
percentual de volume (fragdo volumétrica) ou em nimero de particulas incorporadas
por unidade de drea (a,) e também o diametro médio das particulas.

Como ja mencionado, para os revestimentos obtidos variando a velocidade de
rotacao ou densidade de corrente (Tabela 3.2), espera-se que ocorra diferenca con-
sideravel na taxa de incorporacao de particulas. Esses depositos sao obtidos tentando
chegar em espessuras aproximadamente iguais aos depdsitos de niquel sem particu-
las obtidos com tempo de deposicao de 60 min. Na literatura nao sao encontradas
variacoes consideraveis de espessuras entre os depdsitos de niquel sem particulas e
niquel com particulas de SiC, o que reforca os resultados obtidos aqui, como sera
mostrado na Tabela 4.4.

As figuras 4.30, 4.31, 4.32 e 4.33 mostram as segoes transversais das amostras
obtidas com densidade de corrente constante de 20mA /em? e velocidades de rotagao
de 100, 300, 500 e 700rpm, respectivamente. Ja as figuras 4.34, 4.35, 4.36 mostram as
secoes transversais das amostras obtidas mantendo a velocidade de rotacao constante
de 500rpm e diferentes densidades de corrente de 10, 50 e 100 mA /cm?, respectiva-

mente.
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Figura 4.30: Micrografia da segao transversal de Ni-SiC obtido com velocidade de 100rpm
e 20mA /cm? (5.000x).

Figura 4.31: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com velocidade de 300rpm
e 20mA /cm? (5.000x).
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Figura 4.32: Micrografia da segao transversal de Ni-SiC obtido com velocidade de 500rpm
e 20mA /cm? (5.000x).

Figura 4.33: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com velocidade de 700rpm
e 20mA /cm? (5.000x).
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Figura 4.34: Micrografia da segao transversal de Ni-SiC obtido com densidade de corrente
de 10mA /cm? e 500rpm (5.000x ).

Figura 4.35: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com densidade de corrente
de 50mA /cm? e 500rpm (5.000% ).
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Figura 4.36: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com densidade de corrente
de 100mA /cm? e 500rpm (5.000x).

As imagens das secoes retas dos depositos revelam que as particulas de SiC estao
relativamente bem dispersas, ou seja, homogeneamente distribuidas, para todas as
condicoes de deposicao. Conforme a velocidade de rotacao aumenta a quantidade
de particulas incorporadas também aumenta e o contrario ocorre para aumento da
densidade de corrente de deposicao. Em todos os depdsitos observa-se particulas
de diferentes tamanhos, sugerindo a aglutinacao de particulas durante a deposicao.
Esses resultados sao quantificados a seguir.

A Tabela 4.4 apresenta os resultados de espessura dos revestimentos e a fracao

volumétrica de particulas de SiC incorporadas nos mesmos.
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Tabela 4.4: Nomenclatura das amostras com revestimentos de Ni-SiC e seus respectivos
valores de espessura e fracdo volumétrica de SiC.

Condigoes de Nome da amostra Espessura (um) Fragao Volumétrica

deposicao
20 mA /cm NiSiCV100A1 12.42 + 0.91 1.76 + 0.51
e NiSiCV100A2 11.07 + 0.63 2.02 + 0.61
100 rpm NiSiCV100A3 12.80 + 1.01 1.40 £+ 0.74
20 mA /cm? NiSiCV300A1 12.13 + 1.17 7.33 + 0.91
e NiSiCV300A2 12.92 + 1.27 5.19 + 1.35
300 rpm NiSiCV300A3 11.23 + 1.03 4.25 + 1.49
20 mA /cm? NiSiCV500A1 11.04 + 1.37 12.15 + 1.64
e NiSiCV500A2 12.63 + 1.61 10.04 + 1.79
500 rpm NiSiCV500A3 13.45 + 1.79 9.86 + 2.31
20 mA /cm? NiSiCV700A1 10.96 + 2.32 27.91 £+ 3.02
e NiSiCV700A2 11.15 + 1.53 29.73 £ 3.14
700 rpm NiSiCV700A3 12.69 + 1.65 25.10 £+ 2.33
10 mA /cm? NiSiCI10A1 11.11 + 1.46 16.16 + 2.0
e NiSiCI10A2 12.50 + 0.83 18.41 + 1.75
500 rpm NiSiCI10A3 12.96 + 2.23 15.84 + 2.51
50 mA /cm? NiSiCI50A1 11.09 + 1.08 7.68 + 1.74
e NiSiCI50A2 13.52 + 0.70 6.58 + 1.23
500 rpm NiSiCI50A3 12.51 + 0.87 6.10 + 1.63
100 mA /cm? NiSiCI100A1 9.50 + 0.65 3.81 + 1.52
e NiSiCI100A2 10.34 + 0.90 2.16 + 0.45
500 rpm NiSiCI100A3 10.60 + 2.65 3.01 + 1.27

A Figura 4.37 mostra em (a) a curva que representa a evolugao da fra¢ao volumé-
trica e em (b) a curva que representa o numero de particulas incorporadas por
unidade de 4rea, ambas em funcao da velocidade de rotacao 2. Observa-se que tanto
a fragao volumétria de SiC como a quantidade de particulas por unidade de area

aumentam juntamente com o aumento da velocidade de rotacao.

2As legendas dos graficos correspondem ao ntimero da amostra, por exempo, Amostra 1 na
legenda corresponde as amostras com nomenclaturas terminadas em Al.
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Figura 4.37: Evolugao da taxa de incorporagao expressa em termos de: (a) fragao
volumétrica e (b) nimero de particulas por unidade de area (), em funcdo da velocidade
de rotacao do eletrodo.

Como as particulas de SiC devem ser transportadas para o catodo para serem
co-depositadas, a velocidade de rotagao afeta consideravelmente a fracao de volume
de SiC codepositada. A Figura 4.37(a) mostra o aumento da fracao volumétrica de
particulas incorporadas em fungao do aumento da velocidade de rotagdo. Em [62]
foi encontrado um aumento na quantidade de SiC codepositadas até 500rpm, uma
vez que as colisoes contra o catodo sao mais freqiientes, resultando em um aumento
na quantidade de particulas incorporadas, porém acima de 500rpm foi observado
um decréscimo pelo grande niimero de impactos. Mas esses resultados podem variar
muito, como exemplo, pode-se citar [63] onde a quantidade de particulas chega a um
maximo em velocidades de 900 e 1200rpm, respectivamente, quando a concentragao
nos eletrélito é de 50 e 150g/L, porém acima desses valores de velocidade de rotagao
comecava a ocorrer o decréscimo de incorporagao.

Na Figura 4.38(a) tem-se a curva que representa a evolugao da fracao volumétrica
e em (b) o numero de particulas incorporadas por unidade de drea, ambas em fungao
da densidade de corrente de deposicao. Neste caso tanto a fragao volumétria de SiC,
como a quantidade de particulas por unidade de area diminuem com o aumento da
densidade de corrente de deposicao. Estes resultados aqui obtidos estao de acordo

com os resultados mostrados em [62], que atribui este resultado de modo que, com
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aumento da densidade de corrente, os ions de niquel dissolvidos do anodo sao trans-
portados mais rapidamente que as particulas pela agitagao mecanica, resultando em

uma diminuicao de quantidade de particulas codepositadas.
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Figura 4.38: Evolugdo da taxa de incorporagao expressa em termos de: (a) fragao
volumétrica e (b) nimero de particulas por unidade de area (ay), em fungao da densi-
dade de corrente de deposicao.

Uma caracteristica desses resultados é que embora ocorra um desvio maior em
termos de oy, em depdsitos obtidos com velocidade de rotagao de 500rpm e densidade
de corrente de 20mA /cm?, as fragoes volumétricas se mantém bastante préximas
umas das outras, o que sugere que a ocorréncia de variagao em termos de tamanho
de particulas, Figuras 4.37 e 4.38. Vé-se que nos outros depositos obtidos com mesma
condicao de deposicao, a distribuicao de particulas entre eles nao varia muito.

As distribuigoes de tamanhos de particulas de SiC nos diferentes revestimentos
sao mostradas nas Figuras 4.39 e 4.40. Vé-se que em média as particulas com tama-
nhos entre 100nm e 600nm sdao dominantes nos depdsitos. A pouca freqiiéncia de
particulas maiores sugere que sao mais dificies de serem incorporadas nos depésitos.
Particulas maiores que 1 um estao presentes em algumas condicoes de deposigao

sugerindo a formacao de aglomerados.
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Figura 4.39: Distribuicao dos tamanhos de particulas de SiC nos revestimentos de Ni-SiC
obtidos com velocidades de rotacao de: (a) 100, (b) 200, (c) 500 e (d) 700rpm.
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Figura 4.40: Distribuicao dos tamanhos de particulas de SiC nos revestimentos de Ni-SiC
obtidos com densidade de corrente de: (a) 10, (b) 20, (c) 50 e (d) 100 mA /cm?.

Através das distribuicoes de tamanhos de particulas de SiC estima-se o tamanho
médio de SiC para cada condicao de deposicao, Figura 4.41. Vé-se que nos depoésitos
que possuem maior fragao volumétrica de particulas, o tamanho médio destas é
menor que nos outros depositos, com excessao dos depdsitos obtidos com densidade
de corrente de 100mA /cm?. Uma provavel explicagao para este resultado é que como
o tempo de deposi¢ao para estes depositos é pequeno, nao houve tempo suficiente
para ocorrer o mecanismo de incorporagao de particulas maiores, ou até mesmo
formar aglomerados. Vé-se também que nos depdsitos obtidos com velocidade de
rotagao de 500rpm e densidade de corrente de 20mA /cm? o desvio do tamanho médio
das particulas é bem maior que nos outros casos, o que explica o maior desvio em

termos de o, vista nas Figuras 4.37 e 4.38.
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Figura 4.41: Diametro médio das particulas de SiC em fun¢ao das condigoes de deposicao:
(a) velocidade de agitacao e (b) densidade de corrente.

Os resultados descritos até aqui sao para os depositos de Ni-SiC obtidos através
de variacoes das condicoes de deposicao mantendo-se a espessura constante. Mostra-
se agora os resultados das amostras de Ni-SiC com diferentes espessuras obtidas
através de condigoes de deposicao constante (20mA /cm? e 500rpm), Tabela 3.3. As
Figuras 4.42, 4.43, 4.44, 4.45e¢ 4.46 mostram as secoes transversais das amostras

obtidas com tempos de deposicao de 30, 45, 60, 90 e 120 min, respectivamente.

Figura 4.42: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com tempo de deposicao
de 30min (5.000x).
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Figura 4.43: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com tempo de deposicao
de 45min (5.000%).

».:Ieg
\.( -x ﬂ“"f‘ '

Figura 4.44: Micrografia da segao transversal de Ni-SiC obtido com tempo de deposi¢ao
de 60min (5.000x ).
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Figura 4.45: Micrografia da segao transversal de Ni-SiC obtido com tempo de deposi¢ao
de 90min (5.000x ).

Figura 4.46: Micrografia da secao transversal de Ni-SiC obtido com tempo de deposicao
de 120min (5.000%).
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A Tabela 4.5 apresenta os resultados de espessura dos revestimentos e a fracao

volumétrica de particulas de SiC incorporadas nos mesmos.

Tabela 4.5: Nomenclatura das amostras com revestimentos de Ni-SiC e seus respectivos
valores de espessura e fracao volumétrica de SiC.

Tempo de  Nome da amostra Espessura (um) Fracao Volumétrica

deposicao
NiSiCT30A1 4.53 + 0.67 1.92 £ 0.38
30min NiSiCT30A1 5.89 + 0.64 1.60 £ 0.33
NiSiCV30A3 517 £ 1.18 2.31 £ 0.58
45min NiSiCT45A1 7.62 £ 0.86 6.62 £+ 0.81
NiSiCT60A1 11.04 £ 1.37 12.15 £+ 1.64
60min NiSiCT60A2 12.63 £ 1.61 10.04 £+ 1.79
NiSiCT60A3 13.45 £ 1.79 9.86 + 2.31
90min NiSiCT90A1 14.83 £+ 1.32 7.29 £ 1.71
NiSiCT120A1 17.79 £ 2.31 4.22 + 0.87
120min NiSiCT120A2 18.39 £+ 1.49 4.06 + 1.71
NiSiCT120A3 18.12 £ 1.57 4.88 + 1.01

Na Figura 4.47 pode-se ver em (a) a curva que representa a evoluc¢ao da fragao
volumétrica e em (b) a curva que representa o nimero de particulas incorporadas
por unidade de area, ambas em funcao do tempo de deposi¢ao. Inicialmente foram
feitas apenas amostras com tempos de 30, 60 e 120min, mas como foi encontrado
comportamento de aumento de incorporacao de particulas de 30min para 60min e
depois reducao para o tempo de 120min, foram fabricadas amostras com tempos
intermediarios de 45 e 90min para verificar o comportamento da taxa de incor-
poracao de particulas. Através destes resultados, observa-se um valor maximo de
incorporacao com o tempo de 60min. Portanto, encontra-se variacoes da taxa de
incorporacao de particulas utilizando tempos de deposicao diferentes. A principio,
na literatura nao foram relatados resultado de dependéncia de taxa de incorporagao
com o tempo de deposicao.

As distribuigoes de tamanhos de particulas de SiC nos diferentes revestimentos
¢ mostrada na Figura 4.48. Veé-se que os tempos de 30 e 45 minutos apresentam
particulas com tamanhos entre 100nm e 200nm sao dominantes nos depdsitos, para

tempos maiores encontra-se uma dispersao maior.
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Através das distribuigoes de tamanhos de particulas de SiC estima-se o tamanho
médio de SiC para cada condicao de deposicao, Figura 4.49. Vé-se que nos depositos
obtidos com tempos de 30 e 45 min o diametro médio das particulas é bem menor

do que os obtidos com tempos maiores.
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Figura 4.49: Diametro médio das particulas de SiC em funcao tempo de deposigao.

Tendo feita a analise dos depdsitos quantificando suas espessuras e caracteris-
ticas como fracao volumétrica, nimero de particulas incorporadas por unidade de
area e tamanho médio de particulas, utiliza-se a técnica de correntes parasitas para

correlacionar sua resposta com estas grandezas.
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4.2.2 Ensaio de Correntes Parasitas

Inicia-se esta secao apresentando os resultados das amostras revestidas de Ni-SiC
que foram obtidas variando as condigoes de deposi¢ao descritas na Tabela 3.2. As
Figuras 4.50, 4.51 e 4.52 mostram a parte real e imaginaria de AZ em funcao da
freqiiéncia e o plano de impedancia de AZ, respectivamente para amostras revestidas
de Ni-SiC obtidas com densidade de corrente constante e com velocidades de rotagao
de 100, 300, 500 e 700 rpm. E tracada uma curva de uma amostra com revestimento
de niquel sem particulas com tempo de deposigao de 60 min (NiT60A01) como

referéncia.

25

—— NiSiCV100A1
- - -- NiSiCV100A2
R NiSiCV100A3
—— NiSiCV300A1
20 |- - - - NiSiCV300A2
------ NiSiCV300A3
—— NiSiCV500A1
[ - - - - NiSICV500A2
------ NiSiCV500A3
15 |-—— NiSiCV700A1
- - --NiSiCV700A2
------ NiSiCV700A3
NiT60A01 /7,

97,

Real AZ (Q)

10

0.0 0.4 0.8 1.2
Frequéncia (MHz)

Figura 4.50: Parte real da diferenca de impedéancia das amostras Ni-SiC obtidas com
diferentes velocidades de rotacao em funcao da freqiiéncia.
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—— NiSiCV100A1
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- - - - NiSiCV300A2
80 ------ NiSiCV300A3
—— NiSiCV500A1
- - --NiSiCV500A2
------ NiSiCV500A3
—— NiSiCV700A1
- - --NiSiCV700A2 S
------ NiSiCV700A3 NN
-120 | NiT60A01 .

Imag AZ (Q)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Frequéncia (MHz)

Figura 4.51: Parte imagindria da diferenga de impedancia das amostras Ni-SiC obtidas
com diferentes velocidades de rotacao em funcao da freqiiéncia.

— NiSiCV100A1
----NiSiCV100A2
------ NiSiCV100A3
— NiSiCV300A1
----NiSiCV300A2
40 - - NiSiCV300A3
— NiSiCV500A1
----NiSiCV500A2
------ NiSiCV500A3
— NiSiCV700A1
----NiSiCV700A2
------ NiSiCV700A3
-80 - NiT60A01

Imag AZ ()

120 | e

-5 0 5 10 15 20 25
Real AZ (Q)

Figura 4.52: Plano de impedéncia das amostras Ni-SiC obtidas com diferentes veloci-
dades de rotacao em funcao da freqiiéncia.
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Os resultados das amostras revestidas de Ni-SiC obtidas com velocidade de ro-
tacao constante e com densidades de corrente de 10, 20, 50 e 100 mA /cm? descritas
na Tabela 3.2 sao mostradas nas Figuras 4.53, 4.54 e 4.55 que sao referentes a parte
real e imaginaria de AZ e o plano de impedancia de AZ, respectivamente. Também
traca-se a curva de uma amostra com revestimento de niquel sem particulas com

tempo de deposi¢ao de 60 min (NiT60A01) como referéncia.

25

—— NiSiCI10A1
- ---NiSICI10A2
Foeeee NiSiCI10A3
—— NiSICI20A1
20 |- - - NiSiCI20A2
------ NiSICI20A3
——NiSiCIS0AT oommmmmemeel

- - - - NiSICI50A2 g i

------ NiSICI50A3 2 L L,
15 |—— NiSiCI100A1 g :
-=--NiSICH00A2  “2Z 7<=

Real AZ (Q)

10 -

0 1 1 1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Frequéncia (MHz)

Figura 4.53: Parte real da diferenca de impedéancia das amostras Ni-SiC obtidas com
diferentes densidades de corrente em fungao da freqiiéncia.
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Figura 4.54: Parte imaginéria da diferenga de impedancia das amostras Ni-SiC obtidas
com diferentes densidades de corrente em funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.55: Plano de impedéncia das amostras Ni-SiC obtidas com diferentes densidades
de corrente em funcao da freqiiéncia.
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Analisando as Figuras 4.50 e 4.53 pode-se dizer que a parte real de AZ em funcao
da freqiiéncia para grupos de amostras obtidas sob mesmas condi¢oes de deposi¢ao
possuem um bom grau de reprodutibilidade.

Observa-se que existe variacado da componente real AZ em func¢ao da freqiiéncia
para amostras obtidas com diferentes condigcoes de deposicao. Uma vez que as
espessuras sao aproximadamente iguais entre si (Tabela 4.4) e entre as amostras
de referéncia de niquel sem particulas (Tabela 4.1), pode-se afirmar que a varia¢ao
de AZ é proveniente da mudanca consideravel de quantidade de particulas que sao
incorporadas nos revestimentos sob diferentes condigoes de deposicao.

Utilizando-se o parametro fracao volumétrica como forma de analise, vé-se que
a componente real (Figuras 4.50 e 4.53) a partir de 0.8MHz comega a ter uma
boa separacao entre as curvas que correspondem as amostras com diferentes fragoes
volumétricas (aproximadamente 2% a 30% para variagao de 100 a 700 rpm e de 18%
a 4% para variagao de 10 a 100 mA /cm?) atingindo amplitudes cada vez maiores
com o aumento desta. Observa-se também que o valor maximo das curvas acontece
em freqiiéncias cada vez maiores com o aumento da fracdo volumétrica (As curvas
foram tracadas até a freqiiéncia de 1.2MHz para que se pudesse visualizar melhor
este fenomeno).

Obtém-se uma diminuigao da componente imaginaria (em médulo) (Figuras 4.51,
4.54) acompanhada do aumento da fragdo volumétrica. Pode-se ver também que o
comportamento de ambas as componentes para o aumento da fragao volumétria de
particulas é analogo ao de diminuicao de espessura dos revestimentos de niquel sem
particulas (ver Figura 4.9 e 4.11).

Nas Figuras 4.50, 4.51 e 4.52 observa-se que os revestimentos de Ni-SiC obtidos
com velocidade de rotagao de 100rpm, ou seja com baixa fragdo volumétrica ( até
2%), nao possui boa separacao em relagdo ao revestimento de niquel sem particu-
las. Este resultado sugere que esses revestimentos possuem caracteristicas muito
parecidas, o que dificulta a discriminacao entre estas amostras.

As curvas da componente real de AZ em funcao da freqiiéncia, Figuras 4.50 e
4.53, possuem uma separagao melhor do que as curvas da componente imaginaria de

A7 para revestimentos com diferentes fragoes volumétricas, Figuras 4.51 e 4.54. Com
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isto as curvas tracadas no plano de impedancia acabam nao tendo uma separagao
tao visivel, Figuras 4.55 e 4.52. Este resultado entra em acordo com resultados
na literatura que mostram que embora a componente imaginaria seja dominante
(sinais com maiores amplitudes), os autores em geral utilizam a componente real
para mostrar a sensibilidade da técnica em relagao a variacao tanto de espessura
como condutividade elétrica e permeabilidade magnética dos revestimentos [27,31].

O efeito proveniente do aumento da quantidade de particulas nao condutoras
incorporadas na matriz (condutora e magnética) pode ser visto através do efeito de
reducao da condutividade elétrica (o) e da permeabilidade magnética (i), como ja
foi observado experimentalmente para eletrocompésitos em [23,24].

Uma forma clara de ver que a adicao de particulas nos revestimentos pode ser
associada a variagoes de o e pu é através do uso da simulacao da impedancia dada
pela Equagao 3.14 do modelo de Cheng et al. [30] utilizando diferentes valores de o
e pu. A Figura 4.56 mostra a simulagao de um caso de ago revestido de niquel puro
(espessura de 12 pum) e outros dois revestimentos hipotéticos de mesma espessura
mas com propriedades eletromagnéticas idealizadas distintas do niquel puro. Em
(a) e (b) vé-se o comportamento da parte real e imagindria de AZ, respectivamente,
para o caso de dois revestimentos que possuem condutividades elétricas 20% e 40%
menores em relacao ao niquel puro, porém a permeabilidade magnética é mantida
igual para todos. Observa-se que as curvas da componente resistiva tende a atingir
um valor maximo a freqiiéncias cada vez maiores com a diminui¢ao da condutivi-
dade elétrica, embora a amplitude destes maximos permaneca praticamente igual.
J& a componente imaginaria diminui em médulo com a diminuicao da condutividade
elétrica. Ja em (c) e (d) tem-se o caso em que a condutividade elétrica é mantida
com um valor constante para os 3 revestimentos, sendo que a permeabilidade mag-
nética é reduzida de 20% e 40% em relacao ao niquel puro. Observa-se que os
valores maximos da componente real de AZ atingem valores cada vez maiores com a
diminuicao da permeabilidade magnética, mas estes méximos ocorrem a freqiiéncias
muito préoximas. Paralelamente a componente imaginaria atinge valores cada vez
maiores em moédulo com a diminuicao da permeabilidade magnética.

Por fim, em (e) e (f) tem-se que ambas, condutividade elétrica e permeabilidade
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magnética diminuem de 20% e 40%. Os efeitos que antes eram vistos separadamente
em (a) e (c) agora estdo presentes na componente real de AZ ao mesmo tempo, e
o mesmo vale para a parte imaginaria de AZ. Agora ao compararmos estas curvas
tedricas com as curvas experimentais da impedancia obtidas pra revestimentos de
niquel com diferentes fragoes volumétricas de particulas de SiC, pode-se observar um
comportamento bastante semelhante, sugerindo, portanto, que o aumento da fragao
volumétrica de particulas de SiC tem o efeito de diminuir a condutividade elétrica

e permeabilidade magnética dos revestimentos.
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Figura 4.56: Andlise dos efeitos da mudanca de condutividade elétrica e permeabilidade

magnética para revestimentos hipotéticos de mesma espessura simulados utilizando modelo
de Cheng et al. [30].
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Por 1ultimo, mostra-se a Figura 4.57 que é uma maneira mais facil de visualizar

a relacao entre a fragao volumétrica de particulas incorporadas nos revestimentos

e as componentes de impedancia. Este grafico é feito tracando-se a componente

real e imaginaria de AZ, ambas em funcao da fracao volumétrica de particulas

mostrada na Tabela 4.4 escolhendo-se uma tunica freqiiéncia. Pode-se ver que com

o aumento da fracao volumétrica de particulas tem-se um aumento bem compor-

tado da componente real de AZ para as trés freqiiéncias escolhidas (a)1.2MHz,

(c)1.0OMHz e (e)0.8MHz. J4 a componente imaginaria de AZ nao é tao bem compor-

tada mostrando uma maior dispersao nos resultados para as freqiiéncias escolhidas

(b)1.2MHz, (d)1.0MHz e (£)0.8MHz.
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Figura 4.57: Componente real e imagindria de AZ ambas em funcao da fracao
volumétrica de particulas nos revestimentos para uma unica freqiiéncia.
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A sensibilidade da técnica de corrente parasitas com relacao a distribuicao e
tamanho de particulas incorporadas é um tema de dificil analise. Isto decorre que
uma vez que a impedancia medida é funcao da espessura e das propriedades elétri-
cas e magnéticas dos revestimentos compdsitos, que por sua vez sao fortemente
relacionadas com o parametro fragao volumétrica, os depdsitos obtidos nas mesmas
condicoes de deposicao possuem flutuacoes de parametros tais como espessura e
fracao volumétrica, a tentativa de associar os resultados de impedancia fica com-
prometida. Portanto, os sinais de impedancia foram relacionados somente com os
parametros de fracao volumétrica de particulas.

Feita a analise dos revestimentos de Ni-SiC de espessuras aproximadamente
iguais mas obtidos com diferentes velocidades de rotacao e densidades de corrente,
apresenta-se por tultimo os resultados das amostras de Ni-SiC obtidos com mesmas
condicoes de deposicao e diferentes tempos de deposicao mostradas na Tabela 3.3.
As Figuras 4.58, 4.59 e 4.60 mostram a parte real e imaginaria de AZ em fungao
da freqiiéncia e o plano de impedancia de AZ, respectivamente. Também tracam-se
as curvas de impedancia das amostras com revestimento de niquel sem particu-
las com tempo de deposicao de 30min (NiT30A01), 60 min (NiT60A01) e 120min
(NiT120A01) para servirem de referéncia.
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Figura 4.58: Parte real da diferenca de impedéancia das amostras Ni-SiC obtidas com
diferentes tempos de deposicao em funcgao da freqiiéncia.
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Figura 4.59: Parte imaginaria da diferenca de impedancia das amostras Ni-SiC obtidas
com diferentes tempos de deposicdao em funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.60: Plano de impedancia das amostras Ni-SiC obtidas com com diferentes
tempos de deposigao.

Nas Figuras 4.58, 4.59 e 4.60 vé-se os sinais de 3 grupos bem distintos de
amostras. Cada grupo possui amostras cujos revestimentos de niquel com particulas
foram eletrodepositados utilizando o mesmo tempo de deposicdo. As respectivas
espessuras de cada revestimento sao mostradas na Tabela 4.5. Em média, o grupo
de amostras depositadas com 30min possui espessura de bum, 60min espessura de
12pm e 120min espessura de 18um. Consegue-se uma boa reprodutibilidade entre
as amostras com espessuras aproximadamente iguais. Também pode-se dizer que
existe uma boa discriminacao entre os grupos, ou seja, os sinais das amostras com
diferentes espessuras possuem boa separacao em freqiiéncias de pelo menos 0.9MHz
(Figura 4.58).

Nos graficos, além das curvas para as amostras de Ni-SiC, também mostra-se
as amostras de Ni puro (uma para cada tempo de deposi¢ao). Comparativamente
para as amostras depositadas com 30 min, nao é possivel discriminar a diferenca
entre as amostras com revestimento de Ni puro com as de Ni-SiC. Este resultado é
bastante razoavel, uma vez que estes depdsitos possuem espessuras muito proximas

e os revestimentos de Ni-SiC possuem baixa fragdo volumétrica de SiC (da ordem
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de 2%) resultando em depdsitos muito parecidos. J& para as amostras com tempos
de deposigao de 60 min, observa-se uma diferenca consideravel entre os depodsitos
de Ni-SiC e os Ni puro, apesar de terem espessuras bem préximas, portanto, pode-
se afirmar que a quantidade de particulas incorporadas (da ordem de 9% a 12%)
resulta em mudancga das propriedades elétricas e magnéticas dos revestimentos de
Ni-SiC. Ja para as amostras depositadas com o tempo de 120 min, a diferenca
dos sinais de impedancia sao provenientes além da diferenca de espessura entre os
revestimentos de Ni-SiC (da ordem de 18 pum) e os de Ni puro (da ordem de 25
pm), da fragdo volumétrica de particulas de SiC incorporadas nos revestimentos de
Ni-SiC (da ordem de 6%).

Pode-se ver que é possivel discriminar as amostras com revestimentos de Ni-SiC
através das curvas de impedancia da mesma forma que os revestimentos de niquel
sem particulas. Mas para que se possa estimar quantitativamente as espessuras dos
revestimentos de Ni-SiC, utilizando o mesmo procedimento que foi realizado para
os revestimentos de niquel sem particulas, através do método de inversao utilizando
o modelo de Cheng et al. [30], é necessario conhecer os parametros o e u desses
revestimentos, que devem ser diferentes dos utilizados para niquel puro. A seguir
mostra-se o método de inversao utilizado para determinar o, pu dos revestimentos
com espessuras aproximadamente iguais, ou seja das amostras descritas na Tabela

3.2 e a espessura dos revestimentos das amostras descritas na Tabela 3.3.

4.2.3 Simulacao da Impedancia

Utiliza-se modelo Cheng et al. [30] descrito na se¢ao 3.5 para simular a impedan-
cia dos revestimentos de niquel compdésito.

Os revestimentos de Ni-SiC obtidos com diferentes velocidades de rotagao e den-
sidades de corrente, mostrados na Tabela 3.2, apresentam espessuras muito proximas
de um valor médio de 12 um e fracoes volumétricas variando de aproximadamente
1% a 30%, ver Tabela 4.4. O efeito proveniente do aumento da quantidade de
particulas ndo condutoras incorporadas na matriz (condutora e magnética) pode

ser visto através do efeito de redugao da condutividade elétrica (o) e da permeabi-
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lidade magnética (i), como ja foi observado experimentalmente para eletrocompési-
tos em [23,24].

A estimativa das propriedades elétricas e magnéticas é feita através do método de
inversao apresentado na secao 3.5.1. Este método foi utilizado para os revestimen-
tos de niquel puro para estimativa de espessura, sendo conhecidas as propriedades
elétricas e magnéticas do niquel (6=14.6MS/m e u,,=19), apresentado na secao 4.1.4.
Faz-se agora uma estimativa desses valores para os revestimentos compdsitos.

Neste método é feita a comparacao entre a curva experimental de impedancia
de uma determinada amostra e vérias curvas tedricas (Equagao 3.14), uma para
cada valor de condutividade elétrica e permeabilidade magnética. O melhor acordo
entre uma curva tedrica e a curva experimental, estima-se entao, a condutividade
elétrica e permeabilidade magnética que melhor reproduz o ensaio experimental.
Para este fim, assume-se que que o revestimento de niquel com particulas de SiC
pode ser aproximado a um meio homogéneo com propriedades elétricas e magnéticas
efetivas, uma vez que o modelo proposto de Cheng et al. [30] s6 é vélido nestas
condigoes. Varios autores ja utilizaram esta aproximacao com sucesso para estimar
as propriedades eletromagnéticas para outros tipos de materiais [39,40,74], ver se¢ao
2.4.

Como foi anteriormente apresentado, a espessura dos revestimentos de niquel
e niquel compdsito para o tempo de deposicao de 60 min sao bastante préximas
de um valor médio de 12um. Este valor ¢ utilizado no modelo, mas sabe-se que
as espessuras dos revestimentos obtidos apresentam desvios em relagao a este valor
médio. Uma proposta de calibracao associada a erros referentes a variagoes de
espessura foi apresentada por [74], onde as variagoes de espessura da ordem de 1um
assume-se que é esperado um erro de 1MS/m para medidas de condutividade elétrica.

As Figuras 4.61 e 4.62 mostram, respectivamente, os resultados do procedimento
de inversao para condutividade elétrica e permeabilidade magnética relativa em
funcao da fragao volumétrica de particulas dos revestimentos de Ni-SiC obtida por

MEV (Tabela 4.4).
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Figura 4.61: Relacao entre a condutividade elétrica e a fragdo volumétrica de particulas
de SiC medida pelo método de correntes parasitas.
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Figura 4.62: Relacao entre a permeabilidade magnética relativa e a fragdo volumétrica
de particulas de SiC medida pelo método de correntes parasitas.
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Através do modelo proposto faz-se uma estimativa das propriedades de condu-
tividade elétrica e de permeabilidade magnética a partir das curvas de impedan-
cia em funcao da freqiiéncia para cada revestimento com sua fragao volumétrica
determinada. Observa-se nas Figuras 4.61 e 4.62 que a condutividade elétrica e
de permeabilidade magnética relativa diminuem em funcao do aumento da fragao
volumétrica de particulas.

A seguir mostra-se o acordo entre as curvas experimentais e tedricas de impedan-
cia. Para ilustrar estes resultados escolheu-se apenas uma amostra para cada condi-
¢ao de deposigao. As Figuras 4.63, 4.64 e 4.65 mostram as curvas experimentais e
tedricas de impedancia. Observa-se uma boa concordancia entre as curvas experi-
mentais e tedricas, ou seja, os valores de condutividade elétrica e permeabilidade
magnética determinados pelo método de inversao reproduzem muito bem o compor-

tamento das curvas experimentais.
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Figura 4.63: Parte real da diferenca de impedéancia experimental e tedrica das amostras
com revestimentos de Ni-SiC obtidas com diferentes condigoes de deposigao em fungao da
freqiiéncia.
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Figura 4.64: Parte imaginaria da diferenca de impedancia experimental e tedrica das
amostras com revestimentos de Ni-SiC obtidas com diferentes condigoes de deposi¢ao em
funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.65: Plano de impedéancia experimental e teérico das amostras com revestimentos
de Ni-SiC obtidas com diferentes condicoes de deposicao em funcao da freqiiéncia.
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Por fim, é necessério validar os resultados de condutividade elétrica (Figura 4.61)
e a permeabilidade magnética (Figura 4.62) dos revestimentos de niquel compdsito
obtidos através do método de inversao. Para isto, utiliza-se os revestimentos de
Ni-SiC obtidos com diferentes tempos de deposi¢ao mostrados na Tabela 3.3. Estes
revestimentos terao um papel fundamental na verificagao destes resultados. E de in-
teresse quantificar as espessuras destes revestimentos da mesma forma que as espes-
suras dos revestimentos de niquel puro, sendo que a principio as propriedades elétri-
cas e magnéticas sao desconhecidas para os revestimentos compédsitos. Como sabe-
se os resultados de fracao volumétrica determinado por MEV para cada amostra,
apresentado na Tabela 4.5, utiliza-se os graficos mostrados nas Figuras 4.61 e 4.62
que relacionam as medidas de fragao volumétrica com condutividade elétrica e de
permeabilidade magnética. Uma vez que, agora, todas as amostras possuem seus
respectivos valores determinados de o e p, utiliza-se o método de inversao baseado
no modelo Cheng et al. [30] para estimar as espessuras desses revestimentos.

Neste método é feita a comparacao entre a curva experimental de impedancia
de uma determinada amostra (Figura 4.58) e varias curvas tedricas (Equagao 3.14),
uma para cada valor de espessura. O melhor acordo entre uma curva tedrica e
a curva experimental, determina entao a espessura que melhor reproduz o ensaio
experimental. A Figura 4.66 mostra a espessura medida por MEV versus espessura

estimada pela técnica de correntes parasitas dos revestimentos de niquel compdsito.
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Figura 4.66: Espessura medida por MEV versus espessura estimada pela técnica de
correntes parasitas dos revestimentos de niquel compdésito (Ni-SiC).

Este resultado mostra que é possivel estimar a espessura dos revestimentos de
niquel compdsito com uma razoavel concordancia em relacao as espessuras reais
medidas por MEV (com erros menores que 15%), mas para isto foi necessério con-
hecer a fragao volumétrica de particulas do depdsito e associar este parametro aos
parametros de condutividade elétrica e de permeabilidade magnética, através dos
graficos mostrados nas Figuras 4.61 e 4.62.

A seguir nas Figuras 4.67, 4.68 e 4.69 mostra-se o acordo entre as curvas ex-
perimentais e tedricas de impedancia (utilizando o valor de espessura estimado pelo
método de inversao). Vé-se um bom acordo entre elas, estes resultados compro-
vam que a estimativa das propriedades eletromagnéticas para os revestimentos de
Ni-SiC é bastante razoavel, uma vez que quando utilizadas para estimar a espes-
sura de depodsitos, cujas a condutividade elétrica e a permeabilidade magnética sao

desconhecidas, dao um bom resultado.
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Figura 4.67: Parte real da diferenca de impedéancia experimental e tedrica das amostras
com revestimentos de Ni-SiC obtidas com diferentes tempos de deposi¢ao em fungao da
freqiiéncia.
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Figura 4.68: Parte imaginaria da diferenca de impedancia experimental e tedrica das

amostras com revestimentos de Ni-SiC obtidas com diferentes tempos de deposi¢do em
funcao da freqiiéncia.
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Figura 4.69: Plano da diferenca de impedéancia experimental e teérica das amostras com
revestimentos de Ni-SiC obtidas com diferentes tempos de deposigao.

Os resultados do método de inversao utilizando o modelo de Cheng et al. [30]
para revestimentos compositos mostram a grande versatilidade do modelo, desde
a capacidade de estimar valores de condutividade elétrica e permeabilidade mag-
nética até valores de espessura. Pode-se associar os valores condutividade elétrica
e permeabilidade magnética com os resultados de fracao volumétrica de particulas
de SiC, obtidos por MEV. As medidas de condutividade elétrica e permeabilidade
magnética sao constantemente utilizadas na busca de caracterizacao dos materias,
uma vez que estas medidas podem ser relacionadas com as variagoes da microestru-
tura de interesse. Vé-se que a estimativa feita destas grandezas resultou em uma
boa concordania na estimativa de espessura dos revestimentos de niquel compdsito

obtidos posteriormente.
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Capitulo 5

Conclusoes

A técnica de multifreqiiéncia de correntes parasitas utilizando uma bobina de
pequenas dimensoes e de nticleo de ar é sensivel a variagao de espessura de niquel
eletrodepositado da ordem de 5-25um, utilizando freqiiéncias no intervalo de 1kHz
a 1IMHz.

O método de inversao que o modelo de Cheng et al. [30] mostra-se ser um muito
eficiente para estimar quantitativamente as espessuras dos revestimentos de niquel
depositados tanto em ago como em cobre.

Encontrou-se diferentes quantidades de particulas incorporadas utilizando difer-
entes densidades de corrente e velocidades de rotacao do eletrodo, medidas através
de fracao volumétrica por microscopia eletronica de varredura. Com o aumento da
velocidade de rotacao do eletrodo obtém-se um aumento da quantidade de particu-
las incorporadas, e com o aumento da densidade de corrente ocorre diminuicao da
mesma. Foram obtidas amostras com fracao volumétrica de SiC variando entre 1% a
30%. Os depdsitos de niquel compdsito obtidos com diferentes tempos de deposicao
também apresentaram variacoes na taxa de incorporacao.

A técnica de multifreqiiéncia de correntes parasitas mostrou ser sensivel aos de-
positos de niquel com diferentes fracoes volumétricas de particulas de SiC incor-
poradas, sugerindo portanto, que as propriedades elétricas e magnéticas dos reves-
timento de niquel compdsito podem ser relacionadas com a fragao volumétrica de

particulas.
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O método de inversao utilizando o modelo de Cheng et al. [30] foi utilizado para
estimar valores de condutividade elétrica e permeabilidade magnética dos revesti-
mentos de espessuras conhecidas. Encontrou-se uma relacao entre os valores condu-
tividade elétrica e permeabilidade magnética com os resultados de fracao volumétrica
de particulas de SiC. Utilizando os resultados condutividade elétrica e permeabi-
lidade magnética foi realizada uma estimativa de espessura dos revestimentos de
niquel composito, conhecendo-se a fragdo volumétrica dos mesmos, resultando em
uma boa concordancia.

Os resultados obtidos indicam o potencial do método nao destrutivo por correntes
parasitas para determinacao da espessura e da fracao volumétrica das particulas de

SiC incorporadas nos revestimentos de niquel compdsito.
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Capitulo 6

Trabalhos Futuros

Para futuros trabalhos de pesquisa a cerca do tema da caracterizacao nao-
destrutiva por correntes parasitas de revestimentos de niquel compdsito, alguns
temas podem ser sugeridos, tais como o desenvolvimento do método de correntes
parasitas pulsadas para caracterizacao desses revestimentos; o aprimoramento do
problema inverso utilizando redes neurais artificiais para identificagao de espessura,

condutividade elétrica e permeabilidade magnética dos revestimentos.
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Apeéendice A

Propagacao de Campos
Eletromagnéticos em Materiais

Condutores

As equacoes de Maxwell tém solugoes especiais que descrevem as ondas eletro-
magnéticas em metais. Examina-se agora as solucoes de ondas planas monocromati-
cas detalhadamente considerando um meio linear e condutor, que idealiza-se sendo
infinito quanto a extensao. Supoe-se que nao haja carga prescrita nem distribuigoes
de corrente, porém agora pode haver uma densidade de corrente induzida em res-

posta ao E da onda, J = oE.

VE=0 (A1)
VB=0 (A.2)
0B
E=_-"" A.
A T (A.3)
V xB = uoE + ueaa—]? (A4)

Aplicando o rotacional as equagoes (A.3) e (A.4), nés obtemos as equagoes de onda
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0’E OE

2 - - i
VE—,ueat2 +u06t
V’B = ei—l— oB

e T

essas equacoes admitem solugoes de ondas planas

E(r,t) = Ege!"r ")

B(I‘, t) _ Boei(n.rfwt)
onde o vetor de propagacao é complexo, sendo escrito como:
2

K: = pew? +ipow

Tirando a raiz quadrada, ou seja, Kk = Ky + 1k_, temos

2
1+(1>i1
el

E(I‘7 t) — Eoefﬁ_.rei(n+.r7wt)

1
2
EpL
Ry = Wy [ —
2

logo

B(I‘, t) — Boefn_.rei(m_;_.rfwt)

(A.5)

(A.6)

(A7)

(A.8)

(A.9)

(A.10)

(A.11)

(A.12)

Estas sao solugoes de ondas planas propagando-se no sentido ., com compri-

mento de onda A = 27 /K, porém ao invés de ter uma amplitude constante, a parte

imagindria de k resulta na atenuagao da onda (decréscimo da amplitude com o au-

mento de r). A distancia que reduz a amplitude em um fator de 1/e é denominado

profundidade de penetragao padrao (skin depht)

5= L

K_
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Para um bom condutor a aproximacao o > we ¢é valida, portanto neste caso

O pw

ou seja

f é a freqiiéncia
it é a permeabilidade magnética

o ¢ a condutividade elétrica
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Apendice B

Desenvolvimento do Modelo para

o Calculo da Impedancia

Neste apéndice mostra-se o desenvolvimento do modelo de Cheng et al. [30]. A

base do tratamento numérico e analitico das correntes parasitas induzidas é dada

pela equacao diferencial envolvendo o potencial vetor. As equagoes diferenciais do

potencial vetor sao derivadas das equacoes de Maxwell:

oD

0B
VB =0 (B.3)
VD=p (B.4)

O meio é dado como linear e isotrépico, mas nao homogéneo. Em um meio

linear e isotropico, segue as relagoes B = pyH e D = cE. A densidade de corrente J
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é escrita como J = oE (lei de Ohm). A equagao (B.1) pode ser escrita como'

VXH:0E+8§—:E, (B.5)

ja a inducao magnética B pode ser expressa como o rotacional do vetor potencial

A levando a equacao (B.2) a,

0 0A
VxE——§VxA——VxW
ou
O0A
E=—f1-- :Ezn Ea ice
ot Vw d+ pl

O termo v ¢é interpretado como um potencial escalar aplicado. Para o problema em

questao ¢ aplicado a bobina uma voltagem v, logo

lim (—oVh) = iy,

c—0,Vip—00

a funcao é expressa como uma densidade de corrente alternada com amplitude con-
stante, iy. Tem-se entao,
0A

E=—-0—+1. B.6
o Uat +1p ( )

Substituindo a equacao (B.6) no lado direito da equagao (B.5) obtém-se,

B 1 A
VXH:VX—:VX[—VXA}:—Ua——FiO, (B.7)
Iz It ot

utilizando identidades vetoriais chegamos a,

V x leA = V S x(VxA)+lV><(V><A):
[N } (M) %

1 1 1,
- Vv (;) (VX A)+ Y (V.A) = VAL (B

'Para freqiiéncias abaixo de 10MHz termo 8;? é muito menor que ¢E, podendo portanto ser

desprezado.
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Para problemas de inducao utiliza-se o Gauge de Coulomb, V.A = (. Substituindo
(B.8) em (B.7), chega-se a

0A ) 1
Esta é a equacao para o vetor potencial em um meio isotrépico, linear e inomogéneo.
Assumindo simetria axial (Figura B.1), o potencial vetor serd simétrico em relacao

ao eixo da bobina, existira somente a componente 6 de I e por conseguinte de A.

Expandindo a componente 6 da equagao (B.9) temos

’ ®

CN : 7=
] _
@ 7=0

7=-C

AT

Gy Hy

Figura B.1: Bobina com uma espira (funcao delta) sobre um plano semi-infinito revestido
de um material condutor.

PA 104 A A oA o) (1oAY | 901/ oA
orz2  ror 022 2 fito T Ko ot a or r or 0z 0z |

Assumindo iy como uma onda senoidal no tempo, iy = i, €/, tem-se que o potencial

"

vetor também é uma funcéo senoidal no tempo, A = A'e?@t9) = A" eiwt,

PA 10A A A 8(1/p) (10rA\ 0 (1/u)0A
a7 T ror w—r—z——moww—”[ ar (2&)* 92 a—}

Esta é a equacao diferencial do potencial vetor em um meio linear e inomogéneo com
uma onda de corrente senoidal. Assume-se agora que o meio é linear, isotrépico e
homogéneo. Quando I é a corrente excitadora total escrita como uma funcao delta

na espira posicionada em (7¢, zp), a equagao geral pode ser reescrita como:
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PA 10A 0*A A
52 ;W—I—W—ﬁ—juwaA+u15(T—T0)5(z—zo):O.

Uma vez resolvida a equacgao diferencial para uma configuracao particular de con-
dutores, pode-se impor qualquer nimero de funcoes deltas de espiras circulares para
desenhar a forma de uma bobina.

Resolve-se primeiramente a configuracao de uma espira acima de dois planos

condutores planos mostrado na Figura (3.6), dividindo o problema em quatro regioes:

e No ar (regices I e II)

D?A 10A P?A A

2 o T 20
e No condutor (regioes III e IV)
A 10A 9*A A
a7 oy T am g2 Jwned =0
Fazendo A(r, z) = R(r)Z(z) pode-se escrever
1 0*R 1 OR 10*Z 1 .
Rorz T rRar T Zom g2 Jemoi =0 (B-10)

Para a dependéncia de z, temos

18°Z .
EW = constante = a“ + Jwu;o;
ou
Z(z) = Aexp(v/ a2 + jwpo:z) + Bexp(—v/ a2 + jwp,o;z).
Define-se

; =\ + Jwpo,

a equacao (B.10) se torna
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1R 10R 10°Z 1
)

Rorr "iRor T Zo= ¢

Esta é a equacao de Bessel de primeira ordem e tem solugao do tipo

R(r) = CJy(ar) + DYi(ar)

combinado as solugoes tem-se:

A(r, z) = [Aexp(a;2) + Bexp(—a;2)] [CJi(ar) + DY (ar)]

E necessario determinar as constantes A, B, C, e D. Elas sao fungoes da cons-
tante de separacao « e sao diferentes para cada valor de a. A solugao completa serd
a soma sobre todas as solucoes individuais, se « for uma variavel discreta, mas como
« é uma variavel continua, a solucao completa é uma intregral sobre . A solucao

geral é portanto escrita como:

o0

A(r,z) = / [Aexp(;z) + Bexp(—a;2)] [CJi(ar) + DY (ar)] da

0
Sendo A(a)) = 0 na regiao I onde z vai para infinito. Devido a divergéncia de Y} na
origem, D () = 0 em todas as regides. Na regiao IV, onde z vem de menos infinito,

B () = 0 deve se anular. Entao a solugao para cada regido se torna:

/31 a) exp(—az)Ji(ar)da
0

A@(r 2) = / [C2(a) exp(az) + Ba(a) exp(—az)] Ji(ar)da
A®(r, 2 :/ a) exp(aiz) + Bs(a) exp(—ay2)] Ji(ar)da

AD(r 2) = /C4(a) exp(agz)Jy(ar)da
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bobina de z até [5. Se substituir [y

As condigoes de contorno entre diferentes regioes sao

AW (r, 2) = A (1, 2)

9AM 9A@
a_ (7’, Z) = 8_ (T, Z) l —/,615 (T _TO)
AP (r, 2 =0) = A® (1, 2 = 0)
A 0A®)
252- (T7Z> = E;;' (T,Z)
z=0 z=0

zZ=—C zZ=—C

As equacoes A1) e A sao vélidas para as regides acima e abaixo da bobina, res-

cia da bobina. Para um ponto (r, z) na regido I-II, pode-se usar a equacio A

para a porcdo da bobina de z acima de l; e a equacio Al

chega-se a:

[ o
AD(r _H TO/ (arg)Ji(ar)e @U+)
0

(apy — aqpio) (o + arpg) e

2a1c

{e2al + {(‘Wl + aipo) (o pte — aopi
(apr — capo) (Qapia — Qo

+
+
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(apy + apio) (Qopn + aqpig) €2e1¢

pectivamente. Essas sao as equagoes que sao de interesse para descrever a impedan-

(r,2)

2 (r, z) para a porcio da

= 2 na equacio de AV (r,2) ely = zem A®(r, 2)
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A(2) pj?”o

o0
/J1 arg)Ji(ar)e” ol
0

{62al + {(alﬁl + aipto) (Qapie — aopn) + (apn — aapio) (Qopin + apia) emc] } da
(opy — aapo) (Qupta — agpa) + (apy + aapo) (Qapn + aypig) €291
Estas equacoes sao produzidas por uma tnica funcao delta de espira. Pode-se

aproximar qualquer bobina pela superposicao de funcoes delta de espiras. Portanto,

Agotar (1, 2) ZA T, Z) zn:A(r,z,li,m)
i=1

Ao aproximar a distribuicao de corrente da bobina representada por uma funcao

delta como uma distribuicao continua de corrente, obtem-se:

Avotar (1,2) = /A (r,z,1,r0) d(area)
onde A (r,z,l,19) é o potencial produzido por uma densidade de corrente iq (,79).

re g
Atotal (7“,2) _//A(T,Z,Z,T’(]) drodl

ri
Assumindo-se que a densidade de corrente aplicada g (I,79) é uma constante pelas
dimensoes da bobina, entao a corrente em cada volta tem a mesma fase e amplitude.

Aplicando este conceito para as equagoes que descrevem o potencial vetor,

oo 1o lo

(r, 2) ///WOTOJl arg)Jy (ar)e~tez)

r1 l1

(s [ e e ag ] foons

Expressa-se a integral sobre ry como:

T2 ar2

1 1
/TQJl(OéT())dTO = g / .Z'Jl(ilf)dilf = ?P(TQ,rl)

] r=ary

144



e a integral sobre [

lo

/e—a(l-i-az) {62al + 1} dl =

l1

—Qz

(e — o) — (= — emom)}

Para um ponto (r,z) na regido I-II, usa-se a equacdo AW (r,z) para a porcio da
bobina de z acima de [; e a equacdo A (r,2) para a porcdo da bobina de z até .
Ao substituir I, = z na equacio de AV (r,2) e l; = z em A®(r, 2), tem-se que

o0

1
A41:2) _ M2ZO _3 (ra, 1)1 (ar) {2 _ ez=la) _ g—a(z—h)
o
0

+€az (eall o ealz) ¢(&)}d&

onde
(g + aapio) (e — azpin) + (apn — aupig) (@vzpin + apip) €241

) = .
? (@) (apn — aapio) (o pte — aopn) + (apn + anpug) (Qopiy + aypig) €21

Uma vez determinado o potencial vetor, deve-se calcular a voltagem induzida na

bobina com simetria axial de raio r e com N voltas

j2mwn

Scoil

V = j2rw ZriA(n-, ;) &

onde n é o nimero de voltas por unidade de drea da secao reta (S.;). A voltagem

induzida é portanto:

ro g
//TA(l’z)(r, z)drdz

r1 I

j2mwn

V= (ro —r1)(la — 1)

Uma vez que a voltagem induzida na bobina é determinada, pode-se calcular a
impedancia da bobina Z = V/I, onde a corrente que atravessa uma volta da bobina

pode ser escrita como:

) nl
Z =
T (=)l — 1)
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logo a impedancia da bobina pode ser escrita da forma,

o0

zzky{/fﬂgﬁﬁ{2@-40+é{%ﬂi_2+A«n¢mﬂ}ay

onde
_ TN
(s — 1) (rg — )%
arg
P2 (7’27T1) = /$J1(x)dm,
A(a) [e_alQ e_all}z
e
o (o) = (ovpy + apig) (o pig — copin) + (oupin — o ig) (Qapiy + Qi jip) €21°

(apn — aapio) (o pte — aopin) + (apn + aupig) (Qopiy + apig) €201
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Apeéendice C

Detalhamento das Curvas de
Impedancia das Amostras de

Niquel Sem particulas

As curvas de impedancia apresentadas na secao 4.1.2 identificam somente a dife-
rencga entre cada grupo de amostras, sem discriminar cada curva a sua respectiva
amostra. Neste apéndice mostra-se as curvas associando a sua respectiva amostra.

Na figura C.1 mostra-se a parte real da diferenca de impedancia para as amostras
de niquel puro sobre a¢o em funcdo da freqiiéncia, onde vé-se em (a) os trés grupos
de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com
tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras

obtidas com tempo de 120min.
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Figura C.1: Parte real da diferenca de impedancia para as amostras de niquel puro sobre
ago em funcao da freqiiéncia. (a) Os trés grupos de amostras obtidas com tempos de 30,
60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com
tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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Na figura C.2 mostra-se a parte imaginaria da diferenga de impedancia para as

amostras de niquel puro sobre ago em fungao da freqiiéncia, onde vé-se em (a) os

trés grupos de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras

obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as

amostras obtidas com tempo de 120min.
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Figura C.2:

-20

-40

-60

-50

-100

-150

—o— Amostra NiT30A01
—0— Amostra NiT30A02
—4— Amostra NiT30A03
—a— Amostra NiT30A04
—e— Amostra NiT30A05

.0 0.2 0.4 0.6
Freqiiéncia (MHz)

—o— Amostra NiT120A01
—0o— Amostra NiT120A02
—4a— Amostra NiT120A03
- —=— Amostra NiT120A04
—e— Amostra NiT120A05

0.0 0.2 0.4 0.6

Freqiiéncia (MHz)

Parte imaginaria da diferenga de impedancia para as amostras de niquel

puro sobre ago em funcao da freqiiéncia. (a) Os trés grupos de amostras obtidas com
tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras
obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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Na figura C.3 mostra-se o plano da diferenca de impedancia para as amostras

de niquel puro sobre ago, onde vé-se em (a) os trés grupos de amostras obtidas com

tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as

amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de

120min.
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Figura C.3: Plano da diferenca de impedancia para as amostras de niquel puro sobre

aco.

(a) Os trés grupos de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as

amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e
(d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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Na figura C.4 mostra-se a parte real da diferenca de impedancia para as amostras
de niquel puro sobre cobre em fungao da freqiiéncia, onde vé-se em (a) os trés grupos
de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com
tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras

obtidas com tempo de 120min.
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Figura C.4: Parte real da diferenca de impedancia para as amostras de niquel puro
sobre cobre em funcao da freqiiéncia. (a) Os trés grupos de amostras obtidas com tempos
de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas
com tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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Na figura C.5 mostra-se a parte imaginaria da diferenga de impedancia para as

amostras de niquel puro sobre cobre em funcao da freqiiéncia, onde vé-se em (a) os

trés grupos de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras

obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as

amostras obtidas com tempo de 120min.
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Figura C.5:
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Parte imaginaria da diferenga de impedancia para as amostras de niquel

puro sobre cobre em funcdo da freqiiéncia. (a) Os trés grupos de amostras obtidas com
tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras
obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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Na figura C.6 mostra-se o plano da diferenca de impedancia para as amostras
de niquel puro sobre cobre, onde vé-se em (a) os trés grupos de amostras obtidas
com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as amostras obtidas com tempo de 30min, (c)

as amostras obtidas com tempo de 60min e (d) as amostras obtidas com tempo de

120min.
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Figura C.6: Plano da diferenca de impedancia para as amostras de niquel puro sobre
cobre. (a) Os trés grupos de amostras obtidas com tempos de 30, 60 e 120 min, (b) as
amostras obtidas com tempo de 30min, (c) as amostras obtidas com tempo de 60min e
(d) as amostras obtidas com tempo de 120min.
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