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RESUMO

Trabalho de Graduacao em Fisica
Departamento de Fisica
Universidade Federal de Santa Maria

CARACTERIZACAO DA RUGOSIDADE EM SUPERFICIES
NITRETADAS A PLASMA DA LIGA TI6AL4V-ELI
Autor: Bruno Serpa Machado
Orientador: Prof®. Dra. Cristiane de Souza Javorsky
Data e Local da Defesa: Santa Maria, 07 de Janeiro de 2010.

O presente trabalho trata da caracterizacdo das modifica¢des topogréficas ocorridas em
superficies nitretadas a plasma da liga Ti6Al4V-ELI. A rugosidade constitui um pardmetro
importante de materias utilizados em situagdes que envolvam desgaste, corrosio e
biocompatibilidade, como € o caso de implantes ortopédicos. Sabe-se que superficies rugosas
exibem padrdes caracteristicos de espalhamento de luz, ou de distribuicao de intensidade de
brilho em imagens. Por outro lado, é bem estabelecido o fato de que a rugosidade influi na
diferenciagdo e atividade das células dsseas em contato com a superficie de implantes. Para
caracterizar as modificacdes ocorridas na topografia, nas diferentes condicdes de nitretacdo
das amostras, primeiramente obtém-se imagens de topo adquiridas por meio da técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV). Com a aplicag¢do da geometria fractal, realizou-se
um estudo sobre as camadas superficiais de nitreto de titdnio formadas sobre a amostra. Este
estudo consistiu em aplicar a anélise fractal, com a utilizacdo de um software de andlise, com
intuito de determinar as dimensdes fractais das superficies nitretadas a plasma para as
diferentes condi¢des de temperatura. A andlise apresentou diferentes valores para a medida de
dimensdo fractal nas diferentes condicdes de temperatura no processo de nitretagdo.
Entretanto, com base nesses dados obtidos, a andlise fractal de imagens de MEV da superficie
consiste num parametro que nao nos permite diferenciar duas condi¢des de nitretacdo, e
através desse estudo nido € possivel compreender melhor a dindmica do processo de
nitretacao.

Palavras-chave: caracterizacdo; nitretacdo; parametros de rugosidade; geometria

fractal



ABSTRACT

This paper deals with the characterization of topographic changes occurred on surfaces
of plasma nitrided Ti6Al4V-ELI alloy. Surface roughness is an important parameter of
materials used in situations involving friction, attrition, corrosion and biocompatibility, as the
case of orthopedic implants. It is known that rough surfaces exhibit characteristic patterns of
light scattering, or distribution of intensity of brightness in images. Moreover, it is well
established the fact that the roughness influences the differentiation and activity of bone cells
in contact with the implant surface. To characterize the changes in topography, in the different
conditions of nitriding of the samples, first we obtain images of the top acquired through the
technique of scanning electron microscopy (SEM). With the application of fractal geometry, a
study of the surface layers of titanium nitride formed on the samples was realized. This study
consisted of applying fractal analysis, using analysis software to determine the fractal
dimensions of surfaces on plasma nitrided for different temperature conditions. The analysis
showed different values for the measurement of fractal dimension in different temperature
conditions in the process of nitriding. However, based on these data, the fractal analysis of
SEM images of the surface is a parameter that is not possible to differentiate two conditions
for nitriding and through this study is not possible to understand the dynamics of the process

of nitriding.

Keywords: characterization; nitriding; roughness parameters; fractal geometry
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1 INTRODUCAO

Ligas de titanio t€m sido largamente aplicadas na confec¢do de proteses ortopédicas e
dentdrias, de parafusos, pinos, placas e arames usados em cirurgias ortopédicas, bem como de
instrumentos cirdrgicos. Porém, estas ligas possuem limitacdes como a baixa resisténcia ao
desgaste e a possivel toxidade dos elementos da liga em contato com o organismo humano.
Para resolver estes problemas, tratamentos superficiais t€ém sido usados, os quais produzem
uma estrutura de camadas com novas caracteristicas.

A caracterizacdo da rugosidade e da topografia de superficies tornou-se uma
ferramenta de muita importincia para muitas inddstrias, isto porque as propriedades
funcionais dos materiais sdo muitas vezes determinadas pela estrutura e caracteristicas da
superficie (CHAPPARD, D. et al., 2003, MAHOVIC POLJACEK, S. et al., 2008, MARTAN,
J. et al., 2005).

De acordo com estudos realizados nas ultimas décadas (RIE, K.T. et al, 1995,
JAVORSKY, 2002), camadas superficiais de nitreto de titdnio produzidas a plasma
apresentam elevado grau de biocompatibilidade. Também se sabe que a rugosidade influi na
diferenciacdo e atividade das células dsseas em contato com a superficie de implantes. Assim,
como a nitretacdo a plasma induz simultaneamente a formacdo de nitreto de titdnio e a
alteracdo da geometria da superficie, € grande o interesse na caracterizagcdo dessas alteracoes e
suas relacdes com as condi¢des de nitretacao (RIE, K.T. et al., 1995, JAVORSKY, 2002).

Em particular, a liga Ti6Al4V submetida ao processo de nitretagdo a plasma mantém a
sua biocompatibilidade, aprimora o processo de osteointegracdo, além de melhorar a
resisténcia a corrosdo, ao desgaste e a friccao.

Neste contexto, o objetivo do presente trabalho € caracterizar a superficie de amostras
da liga Ti6Al4V do ponto de vista das modificacdes topograficas produzidas no processo de
nitretacdo. Sabe-se que superficies rugosas exibem padrdes caracteristicos de espalhamento de
luz, ou de distribuicdo de intensidade de brilho em imagens de microscopia eletronica de
varredura (MEV). Assim, para caracterizar as amostras, foram adquiridas imagens de elétrons
secunddrios de topo das superficies nitretadas, as quais foram analisadas para medir as

respectivas dimensdes fractais.



2 PROCESSO DE NITRETACAO A PLASMA

2.1 Plasma e o Processo de Nitretacao

Desde aproximadamente o inicio dos anos 80, as técnicas de modificacdo superficial
de ligas metélicas tem experimentado um grande desenvolvimento. O uso de feixes de alta
energia, plasmas e técnicas de deposicdo em vicuo permitem modificacdes superficiais muito
mais controladas e de alta qualidade. Muitas destas novas técnicas foram originalmente
desenvolvidas e extensivamente usadas em aplicagdes em filmes finos na drea de eletronica,
mas, atualmente, estdo sendo aplicados em acos, aluminio, titdnio e suas ligas (KRAUSS,
1989).

A nitretagdo a plasma, também chamada de nitretacdo i6nica, ou nitretacdo por
descarga luminescente, ¢ uma tecnologia bem conhecida para tratamento superficial de
metais. O plasma pode ser definido como um gds altamente ionizado constituido por elétrons
livres, atomos neutros, radicais livres e moléculas ionizadas ou excitadas. O impacto dos
elétrons com moléculas gasosas e a consequente transferéncia de energia levam a excitagdo e
a subsequente relaxacdo do dtomo provocando a emissdao de fétons. O processo é auto—
sustentado, pois durante as colisdes novos elétrons sdo gerados assim como novos atomos ou
moléculas neutras que irdo colidir com estes elétrons e, assim, sucessivamente. O plasma €
formado pela aplicacdo de um campo elétrico, alto o suficiente para produzir elétrons e ions
livres, entre dois eletrodos (TIER, 1998, JAVORSKY, 2001).

O equipamento necessdrio para nitretacdo a plasma consiste de uma camara de aco
inoxiddvel, uma bomba de vdcuo, um sistema de distribuicio de gases e uma fonte de
alimentacdo. O material a ser tratado € colocado dentro da cdmara e conectado ao
catodo enquanto as paredes da cAmara s@o conectadas ao anodo. Uma diferenca de potencial é
entdo aplicada entre o citodo e o anodo, fazendo com que o plasma surja e circunde a
amostra. Os fons positivos e dtomos no estado excitado, produzidos na descarga movem-se
rapidamente em direcdo a amostra (carregada negativamente) e atingem sua superficie com
alta energia cinética.

O bombardeamento da superficie por estas particulas causa “sputtering”, isto €, a
remog¢do de dtomos da superficie por transferéncia de energia cinética, resultando na limpeza
e despassivacdo superficial. Uma superficie despassivada favorece a difusdo de espécies
quimicas, como o nitrogénio, do plasma para o material que estd sendo tratado possibilitando

a formac@o de nitretos superficiais.
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Este processo produz uma estrutura de camadas, as quais possuem diferentes valores
de dureza, de tal forma que se estabelece um gradiente de dureza que déd suporte mecanico aos
nitretos superficiais, pois a pequena diferenca entre os médulos de elasticidade das camadas
ajuda a evitar a decoesdo ou o trincamento tanto do revestimento como do substrato
(JAVORSKY, 2001).

Uma das vantagens do processo de nitretacdo a plasma em relagdo aos processos
convencionais é que além da espessura, também a estrutura da camada nitretada pode ser
variada. O controle de parametros como pressao, composi¢do do gas e temperatura oferece a
possibilidade de efetuar alteracdes na estrutura de camadas, conferindo-lhe propriedades
especiais e tornando-a adequada para diferentes condicdes de trabalho. A variacdo destes
parametros, juntamente com a voltagem e a densidade de corrente, € totalmente controlédvel,
assegurando a reprodutibilidade do tratamento (TIER, 1998, JAVORSKY, 2001).

Quando o titanio ou suas ligas sdo submetidos ao processo de nitretacao duas camadas
distintas podem se desenvolver na sua superficie: uma mais externa chamada de camada de
compostos € outra mais interna chamada zona de difusdo. A camada de compostos €
constituida por nitretos de titdnio 6-TiN (estrutura cibica de face centrada) e &-Ti,N (estrutura
tetragonal). Na zona de difusdo, o nitrogénio que se difunde através da camada de compostos
para o interior da amostra € incorporado dentro da rede do titdnio, formando uma solugdo
sOlida intersticial (ARZAMOSOV, 1996, MENTIN, 1989). Na Figura 1 ¢ representada a

estrutura de camadas resultante deste processo.

TiN
e T 2N

Zona de Difusao

TiBAlAY

Figura 1 - Representacdo esquematica da estrutura de camadas formadas sobre a liga Ti6Al4V apés nitretagdo

(JAVORSKY, 2001).



3 RUGOSIDADE

Rugosidade é o conjunto de irregularidades formado por saliéncias e reentrancias de
uma superficie. Os tamanhos e a distribuicdo espacial destas irregularidades t€m papel
importante no desempenho de pecgas e instrumentos.

No caso de superficies submetidas a processos fisico-quimicos, tanto naturais como
induzidos por tratamentos superficiais, estas grandezas podem tanto indicar a ocorréncia de
processos indesejados, como possibilita o controle das condi¢cdes de tratamento, visando uma
aplicagdo especifica.

Os parametros usados para a caracterizacdo da rugosidade sdo divididos em trés
classes, conforme o tipo de medida em que se baseiam, a saber, distancias verticais, distincias
horizontais e medidas proporcionais. Entre os que utilizam medidas de distancias verticais, ou

(ALVES, 2002, SALES PALMA,

max

de profundidade, encontram-se R,, R . R.. R eR
2006). Os parametros obtidos a partir de medidas horizontais incluem L, e 7, . Finalmente, os

principais pardmetros baseados em medidas proporcionais sdo K, e K, (SIQUEIRA et al.,

2003).
Estes parametros sdo utilizados quando perfis de eleva¢do uni- e bidimensionais sio
obtidos por perfilometria ou microscopia de forca atdmica, ou ainda, de imagens de cortes

transversais.
3.1 Parametros Baseados em Medidas Verticais
3.1.1 Rugosidade Média
Este é o parametro mais usado mundialmente. A rugosidade média é a média

aritmética dos valores absolutos dos afastamentos dos pontos do perfil superficial em relagdao

a linha média dentro do percurso de medicao,
b
R, =~ [|yld
= — X
o« = I M)
a

emque L=b—a, y=f(x)— < f (x)> e< f (x)> ¢ a linha média, calculada como o valor médio

de f(x)no intervalo [a,b],
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1 b
(Feo) =] feodx 2

Para uma amostra de perfil, como as obtidas em um perfilometro, calcula-se R, como

1 <&
Ra _;;‘yz

onde n é o nimero de pontos de perfil amostrados e a linha média, formada por um conjunto

: 3)

discreto de pontos do perfil, pode ser

m:%if(xi), (4)

A integral na Equacao (1) ou o somatorio da Equacdo (3) corresponde a drea em verde

na Figura 2 e, portanto, de acordo com a Equagdo (2) R, pode ser calculada pela divisdao

desta area pelo comprimento L.

<4

Figura 2 — A rugosidade média, R, corresponde a altura obtida pela divisdo da drea em verde pelo
comprimento L . (JAVORSKY, 2002).

O calculo de R, pelo método ilustrado na Figura 2 € conveniente quando se utilizam
imagens digitais de cortes transversais da amostra. Para estimar R, , a imagem do perfil é

inicialmente segmentada e, em seguida, € tracada a linha média do perfil superficial. Entdo, a
area entre o perfil e a linha média € marcada e medida. Finalmente, o resultado € dividido pela
largura da imagem L.

Em Javorsky (2002), o valor de R, da superficie da liga Ti6Al4V nitretada a plasma a

1073K foi medido aplicando este método a imagens de microscopia eletronica de varredura, e

o valor de 1,0um em segmentos de 73 um foi obtido.
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3.1.2 Desvio Quadratico Médio (R, )
Do mesmo modo que R, , este é outro parametro que mede o afastamento médio da

linha média. O desvio quadritico médio R, ¢ calculado como a raiz da média do quadrado
&)

(RMS - Root Mean Square) do afastamento da linha média,

Podemos ainda determinar R,, que seria a altura maxima do pico mais elevado de

rugosidade, situado acima da linha média, e o valor de R, que consiste na maxima

profundidade do vale mais profundo da rugosidade, situado abaixo da linha média. A figura 3

demonstra os parametros citados.

3.1.3 Rugosidade Parcial (Z,)
A rugosidade parcial Z, é definida como a soma dos valores absolutos das ordenadas

dos pontos de maior afastamento acima e abaixo da linha média existente dentro do
comprimento de amostragem, no i-ésimo intervalo de amostragem, conforme ilustrado na

t

Figura 3.
—Rq — Rp
i R g # zs
,I Ej .-l,'l " e - ", '
|3 & A n VA / F I :
P II AN | | TRY L | .-'.'4
I ' 'I'-I v Zr'. i Il_ 1 T .I'I i . ! / |
e S
o) o | | |
‘_ | 77 Z8 z9 Zi0
24
L Linha média L =
i) (SALES PALMA, 2006).

Rm c
Figura 3 — Rugosidades parciais, rugosidade maxima ( R
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3.1.4 Rugosidade Méaxima ( R

max )

Consiste no maior valor das rugosidades parciais Z, apresentadas no percurso de

medicao (ver Figura 3).
3.1.5 Rugosidade (R.)

Corresponde a média aritmética dos valores de rugosidade parcial ( Z,), representados

na Figura 3,
1 n
R =—>7Z7
Z 1 6)
N (

3.2 Parametros baseados em medidas horizontais

Dentre os parametros de medidas de rugosidade usados para caracterizacdo temos os

parametros baseados em medidas horizontais, estes consistem em L_ que € o comprimento do
contato a uma profundidade abaixo da saliéncia mais alta; e T, que consiste na fragdo de

contato a determinada profundidade (GONZALEZ, 1987 apud SIQUEIRA et al., 2003).

3.3 Parametros baseados em medidas proporcionais

Para os pardmetros de medicdo de rugosidade fundamentados em medidas

proporcionais temos K, que € definido como o coeficiente de esvaziamento e K, que

consiste no coeficiente de enchimento (GONZALEZ, 1987 apud SIQUEIRA et al., 2003).

3.4 Limitacoes dos Parametros de Rugosidade

O uso de diferentes pardmetros de medida de rugosidade estd ligado ao fato de que

diferentes perfis podem apresentar valores idénticos para alguns destes parametros.
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Assim, por exemplo, dois perfis podem apresentar o mesmo valor de medida vertical

como R, , e diferir grandemente nos valores de uma medida horizontal, como L. Desta

forma ndo podemos descrever as irregularidades apresentadas na superficie do material
usando um Unico parametro, pois, cada um deles, revela um aspecto da topografia estudada.

Uma descricdo alternativa da rugosidade superficial pode ser obtida com o uso da
geometria fractal. Esta nos possibilita a caracterizacdo de diferentes perfis, pois estes
apresentardo diferentes valores de dimensao fractal. Nao é possivel encontrar muitos trabalhos
que utilizaram a geometria fractal para descrever a topografia da superficie e as mudancas
morfoldgicas produzidas por vdrios tratamentos superficiais tais como: nitretacdo a plasma,
bombardeamento de fons, ataques quimicos (CHAPPARD, D. et al., 2003, MAHOVIC
POLJACEK, S. et al., 2008, MARTAN, J. et al., 2005). No entanto ndo encontramos
trabalhos que usam a medida da dimensdo fractal para descrever as alteracdes na rugosidade
superficial de ligas de titanio nitretadas a plasma.

Desta forma, o trabalho visa investigar as mudancas triboldgicas realizadas na
superficie dos materiais submetidas ao processo de nitretacdo a plasma, bem como utilizar a
geometria fractal como ferramenta de caracterizacdo, pois esta é sensivel as alteragcdes
ocorridas na superficie, mostrando maiores mudangas nas alturas das irregularidades da

superficie mais precisamente do que os parametros de rugosidade.



4 FRACTAIS

Fractal (do latim “fractus” que significa “irregular” ou “quebrado”) é definido como
um objeto cuja forma geométrica irregular ou fragmentada pode ser dividida em partes, as
quais, a0 menos aproximadamente, sdo copias em tamanho reduzido do todo (SOARES,
1994).

A teoria dos fractais foi organizada em um ensaio de Benoit Mandelbrot intitulado
“Objetos Fractais: forma, acaso e dimensiao”, publicado em 1975 (FRACTAL..., 1999.
p.2527). Objetos fractais ja eram conhecidos hd quase um século. Entretanto, eles s6 haviam
sido citados como anomalias ou contra-exemplos de certas no¢des geométricas. Na concepgao
de Mandelbrot, essas ‘“excegdes” deixam de ser marginais. Ao contrdrio, 0s casos
“interessantes” tornam-se habituais. De fato, a natureza fornece indmeros exemplos de
sistemas que apresentam um carater fractal, entre os quais podemos citar a ramificagdao dos
bronquios e bronquiolos, a ramificacdo de uma bacia hidrogréfica, a forma das cadeias de
montanhas, 0 movimento browniano, etc. A partir deste entendimento, novos “modelos” ou

figuras geométricas elementares nascem para enriquecer o alfabeto matematico.

4.1 Auto-Similaridade e Auto-Afinidade

Uma importante caracteristica dos objetos fractais é a auto-similaridade ou a auto-
afinidade. Um objeto € auto-similar quando, ao analisarmos uma pequena parcela ampliada do
mesmo, esta se parece com o objeto como um todo. Existem dois tipos de semelhanca: a exata
(réplicas perfeitas) e a estatistica (réplicas que apresentam os mesmos padrdes, as mesmas
caracteristicas).

Um objeto é denominado estritamente auto-similar quando pequenas parcelas do
mesmo reconstituem o objeto inicial. Cada uma destas parcelas é uma cdpia exata, s que em
escala menor, do todo. Um exemplo frequentemente encontrado na literatura para esse tipo de
fractal € a curva triddica de Koch. Esta curva pode ser obtida da seguinte forma: 1°) Em um
segmento com certo comprimento € dividido em trés outros iguais; 2°) No segmento central é
dividido em outros dois segmentos iguais em comprimento. Com o término dos passos citados
acima, obtém-se uma figura composta por quatro segmentos. Repetindo nesses segmentos 0s

passos acima se obtém uma figura com 16 lados.
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A curva de Koch resulta da repeticdo deste processo ad infinitum, conforme ilustra a
Figura 4. Agora, ampliando uma por¢ao dessa curva poderemos reproduzir a curva completa,

ou seja, a por¢ao ampliada sobrepde-se perfeitamente a curva original.
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Figura 4 - Curva triddica de Koch. Em (a) o segmento de reta é dividido em trés partes iguais; em (b) o segmento
central é substituido por dois segmentos iguais; em (c) processo € repetido nos segmentos resultantes do primeiro
e segundo passos; em (d) dos passos anteriores sdo repetidos indefinidamente CHAVES (1989 apud SOARES,
1994).

Para a maioria dos objetos fractais, as partes sdo miniaturas "deformadas" do todo, isto
€, para reproduzir o objeto original € necessdrio ampliar cada uma de suas partes
diferentemente em cada uma das dire¢cdes do espaco. Neste caso, quando a ampliacdo ¢é

anisotropica, diz-se que os objetos sdo auto-afins.

4.2 Fractais Estatisticos

Muitos objetos presentes na natureza apresentam formas fractais, porém muitos destes

ndo apresentam uma auto-similaridade exata, isto €, uma pequena parcela nao possui a forma

completa do todo.
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Entretanto, quanto mais de perto estes objetos forem observados, mais detalhes serdo
revelados. Um exemplo muito conhecido é o da costa de uma ilha ou continente, conforme
ilustrado na Figura 5. Nesse tipo de fractal natural o resultado imediato de cada amplia¢do nao
pode ser mapeado exatamente sobre o todo. Contudo, observa-se que existe uma semelhanca
qualitativa, isto é, se forem feitas ampliacdes em diferentes pontos, entdo, em média, as
caracteristicas estruturais dessas ampliagdes tenderdo para um valor préximo das
caracteristicas médias do todo. Objetos que apresentem auto-afinidade ou auto-similaridade

apenas em média sdo conhecidos como fractais estatisticos.

Figura 5 - Estrutura Fractal de um contorno de uma regidao Julien (1987 apud SOARES, 1994).

4.3 Dimensao Fractal

Mandelbrot propds como definicdo que um fractal € “um objeto que apresenta uma
dimensao caracteristica maior do que a sua dimensao topoldgica, mas inferior a dimensao do
espaco em que estd imerso” (1977 apud SOARES, 1994). A caracterizacdo de um objeto
segundo esta descri¢do consiste em determinar as diferentes dimensdes caracteristicas que se
encontram entre as duas tltimas.

A principal informacdo que se obtém das definicdes de dimensdo usadas para
caracterizar objetos irregulares que apresentam auto-similaridade ou auto-afinidade € sobre a
maneira como estes objetos ocupam o espaco em que estdo imersos, € cuja dimensdo é

definida em termos do niimero de coordenadas necessdrias para localizar um ponto.
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A ocupacdo do espaco pode ser qualificada em termos da conectividade entre os
pontos que formam o objeto ou quantificada conforme variam as medi¢des sobre o objeto
com o tamanho da escala de medida. No primeiro caso fala-se em dimensdo topoldgica e, no
segundo, em dimensdo de medida. Assim, por exemplo, uma curva é um objeto de dimensao
topoldgica 1 que pode tanto ocupar um espago bidimensional (um plano) como um espago
tridimensional, enquanto uma superficie, que tem dimensao topoldgica 2 ocupa parcialmente
um espaco tridimensional.

Segundo Russ (1992), a dimensdo fractal determina a taxa com a qual a medida (o
perimetro, a drea ou volume) de um objeto aumenta com a reducdo da escala de medicdo.
Existem variadas maneiras de se medir dimensdo fractal. As técnicas mais utilizadas sio as
de Richardson (dimensdo de escala), de Minkowski e de Kolmogorov (dimensdao de Box-
counting), as quais sdo representadas esquematicamente na Figura 6 e detalhadas nas secdes

subsequentes.
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Figura 6 - Técnicas para medir dimensdo fractal. A esquerda a técnica de Kolmogorov, de contagem do nimero
de caixas através da qual passa a curva em fun¢do do tamanho da caixa. No centro a técnica de Richardson, de
contagem do nimero de réguas, ou passos, necessirios para cobrir a curva em funcao do comprimento da régua.
A direita a técnica de Minkowski, que consiste em medir a drea varrida por um circulo que se desloca
continuamente ao longo da curva em fun¢do do tamanho do circulo. (RUSS, 1992).
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4.3.1 Dimensao de Auto-Similaridade

A dimensao de auto-similaridade, D, € definida com o expoente da relacdo entre o
ndmero, N, de partes auto-similares em que o objeto é dividido e o fator de escala, 4, pelo

qual é reduzida a escala de medida,

|

o (7
N D

Assim, por exemplo, dividindo um segmento de reta de comprimento L, em N =3

A=

1 1 1
partes iguais, o seu comprimento fica reduzido a L=A.L, =—.L,. Portanto, A=—=—¢
3D
D =1. Ja no caso da curva de Koch, definida na Secdo 3.3.1, observa-se que cada uma das
. . . 1 .
N =4 partes da curva da Figura 4 (b) tem comprimento L igual a 3 do comprimento L, da

curva na Figura 4(a). O mesmo fator se obtém quando se compara a Figura 4(c) com a Figura

e L, :Ll. Isolando D na Equacdo (7)

4D

4(b) e assim, sucessivamente. Portanto, L =

W | =

obtém-se

1, (8)

log4

que, para o caso da curva de Koch vale D =
log3

=1,2618. Neste exemplo, diferentemente

do caso de um segmento de reta, a dimensdo de auto-similaridade excede a dimensdo
topoldgica do objeto, assumindo um valor ndo inteiro menor do que a dimensdo do espago
bidimensional em que estd imerso. O valor ndo inteiro desta medida € que a define como uma
"Dimensao Fractal".

A dimensdo de auto-similaridade, embora util para o entendimento do conceito de
dimensdo fractal, aplica-se apenas para objetos estritamente auto-similares, cuja regra de

construgdo € conhecida, o que ndo € o caso da maioria dos objetos encontrados na natureza.
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4.3.2 Dimensao de Escala

A dimensdo de escala € a primeira das medidas de dimensao usadas para figuras cuja
complexidade ndo deixa transparecer imediatamente a sua auto-similaridade.

A técnica de Richardson consiste em realizar uma "caminhada" ao longo da curva,
colocando sobre ela, sucessivamente, uma régua com comprimento 7 .

O numero de réguas utilizadas para cobrir toda a curva multiplicada pelo tamanho da
mesma uma medida L para o comprimento. Agora se o tamanho da régua usada para realizar
esta medida for reduzido, entdo o numero de irregularidades contornadas serd maior e o
comprimento medido tende a aumentar. Portanto, durante esse processo diferentes valores
para o comprimento serdo obtidos.

Colocando esses resultados em uma tabela, duas situacdes podem ocorrer: o
comprimento converge para um valor limite ou cresce indefinidamente. No primeiro caso,
encontram-se as curvas da geometria euclidiana, como circulos, elipses, pardbolas e outras
cujo comprimento podem ser calculados por uma integral de linha. No segundo caso,

encontram-se 0s objetos fractais. Entdo, lancando estes resultados em um grifico de
r . . .

log L contra log—, a inclinagdo da reta ajustada aos pontos desse gréafico fornece D—1, em
r

que D ¢é a dimensdo de escala.
4.3.3 Dimensao de Capacidade

Definida como um procedimento de contagem de caixas, a técnica de Kolmogorov
mede a dimensdo de capacidade, também conhecida como dimensdo de "box-couting". O
procedimento para medir esta dimens@o consiste em cobrir 0 objeto com uma grade e contar o
nimero N de quadrados em que existe pelo menos um ponto do objeto. O procedimento é
repetido para caixas de tamanhos r variados. A dimensdo de capacidade é obtida lancando os

valores obtidos em um gréfico de log N versus logr e medindo o coeficiente angular da reta

obtida. Este € um método rapido, mas de menor precisdo numérica.

A técnica de Minkowski € baseada na relacdo entre a drea de influéncia da curva
analisada e o espaco métrico que ela ocupa. Para obter o seu valor, a curva a ser caracterizada
¢ dilatada usando-se um circulo com raio r que percorre todo o seu tracado, formando o
desenho de uma "salsicha". Desta forma, teremos uma drea formada pela figura que estd sobre

posta a curva.
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O procedimento consiste em utilizar circulos de raios sucessivamente menores e langar
os resultados em um grafico do logaritmo da drea versus o logaritmo do raio, obtendo uma
reta cujo coeficiente angular da mesma fornecerd o valor da dimensdo fractal daquela curva,

ou contorno em estudo.

4.4 Relacao Brilho e Superficie

Segundo Russ (1994), a andlise das variacdes de brilho pode ser usada para descrever
a rugosidade. E se o ser humano é capaz de pressentir a rugosidade ou a aspereza de uma
superficie pelo seu aspecto visual, entdo deve ser possivel extrair informacdes sobre a
dimensao fractal e caracteristicas de uma imagem que estejam relacionadas com a rugosidade.
A luz espalhada pela superficie contém as informacdes necessdrias para quantificar a textura
(a maioria dos pesquisadores descreveria um padrao de brilho com “suave” ou “texturizado”,
dependendo da variacdo local de brilho ser pequena ou grande).

Os valores de textura obtidos ndo concordam com a dimensdo fisica do material,
porque dependem dos detalhes da iluminacdo, do albedo da superficie (refletividade absoluta),
resposta da camera, etc. No entanto, esses valores, variam na propor¢cdo da dimensao fractal
da superficie.

Na Figura 7 € mostrado um exemplo de correlacdo entre a dimensao fisica medida em
uma secdo transversal e a dimensdo da textura de imagens de MEV e de microscopia optica.
Para fins de comparagdo, a textura da imagem, determinada tanto em baixa como em alta
ampliacdo mostra a mudanca na rugosidade superficial fisica. Entretanto, uma vez que
existem muitos fatores que determinam a relagdo entre brilho absoluto e a inclinagdo da
superficie, e uma vez que o fractal € auto-afim ao invés de auto-similar, a comparacao
numérica dos perfis de elevacao e de brilho pode nédo ser acessivel.

Segundo Russ (1994), os valores das dimensdes de superficie dos mesmos materiais
sob condicdes de iluminacdo e visualizacdo semelhantes podem ser comparados, utilizando
ferramentas de imageamento. Porém dados quantitativos sdo dificeis de obter, uma vez que,
os coeficientes de proporcionalidade decorrentes da iluminacdo, os processos fisicos da
producdo da imagem e o processo de detec¢do sdo complexos. Portanto, a relacdo quantitativa

entre a dimensdao da imagem, isto &, da distribuicdo de brilho, e a dimensdo fisica da

superficie, isto €, do perfil de elevacdo, sé podem ser estabelecidos, empiricamente.
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Figura 7 — Correlag@o entre a dimensao fisica medida em uma secéo transversal e a dimensdo da textura da

imagem da superficie (RUSS, 1994).

Uma andlise entre a relacdo das elevagdes e as inclinagOes da superficie € mais bem
entendida utilizando um perfil de elevacdo simples. Ou seja, para um plano em estudo que
contém o perfil, trabalhando somente no espago bidimensional, a inclina¢do da linha serd a
primeira derivada da elevacao.

Se este perfil de elevacdo for um fractal entdo as inclinacOes acabam por ser uma
questdo dificil, pois fractais matemdticos, como a curva de Koch, ndo possuem derivada
definida em nenhum ponto.

Em métodos que medem a elevacdo da superficie e o conhecimento do desvio-padrao
das elevacOes ndo € suficiente para descrever a rugosidade da superficie. A dimensao fractal
inclui a informacdo necessdria sobre a correlacio de valores como uma fung¢do da sua

separacao.
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A partir de dados em uma tabela destas elevacOes € possivel calcular a dimensao
fractal. Mas essas unidades de brilho ndo possuem qualquer relacdo absoluta com qualquer
coisa sobre a superficie. Para uma iluminagdo perfeitamente espalhada (difusa), a intensidade
segue uma lei Lambertiana que varia com o co-seno do angulo com a normal da superficie.
Consequentemente, as variacdes de brilho representam uma mudanga na inclinacdo da
superficie, e ndo de elevagdo (todo mapa de elevagao pode ser convertido em uma imagem, ou
mapas de brilho, mas nem todo mapa de niveis de brilho ¢ um mapa de elevacdo). Ou seja, o
brilho ndo € sindbnimo de elevacdo e de fato, na maioria das vezes, o brilho estd associado a

inclinacao da superficie e nao de sua elevacdo (RUSS, 1994).

4.5 Métodos de Medida de Dimensao Fractal em Func¢io do Brilho

Para superficies, o perfil de elevacdo obtido por técnicas experimentais, como MEV,
AFM, etc., é auto-afim. E isto determina quais técnicas de medida de dimensao fractal podem
ser utilizadas.

Segundo Russ (1994), a interse¢do de um plano horizontal com uma superficie fractal
auto-afim produz linhas de contorno que sido auto-similares, ao invés de meramente auto-
afins, e assim, pode-se usar métodos de medidas de dimensdo fractal para linhas auto-
similares. Desta forma, algumas técnicas que podem ser utilizadas sdo: Método das Ilhas de
Korcak, Método de Analise Dimensional, Método do Edredom de Minkowski € o Método de
Medida de Textura Local.

4.5.1 Edredom de Minkowski

Este método pode ser aplicado tanto para medi¢do de superficies auto-similares e auto-
afins e para superficies estritamente auto-similares um elemento é movido por cada ponto da
superficie para varrer um volume (chamado de edredom de Minkowski, do mesmo modo que
a salsicha de Minkowski € colocada em torno de uma linha), e este elemento é chamado de
“elemento estruturante”. Modificagdes nesse elemento estruturante permitem que este método
também possa ser utilizado para superficies auto-afins.

Uma imagem possui valores de elevacdo (nesse caso o brilho € atribuido conforme o

valor de elevacdo), e a medida de Minkowski pode ser realizada por muitos sistemas de
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andlise de imagens usando procedimentos de vizinhangas locais as vezes chamados de
dilatacdo em escala de cinza ou operadores de classificacao.

Estes operadores examinam uma regido de pixels em torno de cada pixel da imagem
original, encontram os valores mais brilhantes ou mais escuros (maior ou menor “elevagdo”)
naquela vizinhanca, e criam uma nova imagem na qual o pixel central recebe um dos valores
extremos, ou a diferenca entre os dois. Se a diferenca nao € diretamente acessivel, entdo,
guardando separadamente as imagens de minimo e mdximo, e aplicando uma subtracdo
subseqiiente dard a mesma informacao de faixa de valores.

Se a vizinhanga € feita circular, ou o mais proximo possivel de um circulo,
considerando uma grade quadrada entdo, o valor integrado total de brilho da imagem de
diferenca ou de faixa é o volume do edredom de Minkowski para um tamanho de disco,
correspondente ao tamanho da vizinhanga. A repeti¢do da operagdo para muitos tamanhos
variados de vizinhangas fornecerd os dados para montar um gréfico log-log, do volume contra
o raio do elemento estruturante, a partir do qual a dimensdo fractal de superficie € obtida

(RUSS, 1994).

4.5.2 TIlhas de Korcak

Sabendo-se que existe uma relacdo entre a rugosidade das fronteiras expressas como
uma dimensdo fractal e a rugosidade da superficie, isto nos fornece um dos meios utilizados
para medir dimensao fractal, neste contexto como a relagdo de Korcak.

Passando um plano através de uma superficie numa direcdo vertical produz um perfil
de elevacdo que € auto-afim, ao invés de auto-similar e desta forma deve ser feito medidas
utilizando métodos de medida para perfis auto-afins. Contudo, se passarmos um plano
horizontal através de uma superficie nos resulta em um perfil de interse¢do, cujo mesmo
obedece a uma relacdo (D-1), desde que a superficie seja isotropica. Esta intersecdo com o
perfil produz uma série de pontos de interse¢do cujo espacamento entre eles € fractal.

Toda essa abordagem descrita acima, da intersecao de um plano horizontal com uma
superficie fractal, consiste em medir a drea das ilhas ou lagos que se encontram acima ou
abaixo desta superficie que foi seccionada. Portanto, uma imagem segmentada em um limar
de brilho produzira as tais ilhas ou lagos e o processo de segmentacdo (“treshold”) pode ser
repetido em muitas “elevacdes” (niveis) diferentes e o ndmero de ilhas ou lagos pode ser
contado. Um gréafico do nimero de ilhas ou lago cuja drea excede o valor de A em funcdo de

A, em escala log-log, produz um grafico com uma linha reta cujo valor da inclinacio, por
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meio da qual, pode-se determinar a dimensdo fractal da superficie. Este € o chamado Método
de Korcak para a medida da dimensdao de uma superficie e embora ineficiente o método
produza valores corretos. Ele tem sido aplicado a casos que variam desde fraturas de metais

até a superficie terrestre (RUSS, 1994).

4.5.3 Analise Dimensional

Segundo Russ (1994), uma outra aplicacdo para as ilhas ou lagos produzidos pela
intersecdo da superficie fractal com um plano seria usar tanto a drea como o valor do
perimetro de cada ilha ou lago. Se estes objetos produzidos por este método forem
Euclidianos, a relacdo entre a drea e uma dimensao linear como o perimetro seria que a drea é
proporcional ao perfmetro ao quadrado. Um grafico log-log do Perfmetro vs. Area tem uma
inclinacao igual a metade da dimensao fractal da borda, que por sua vez € 1,0 menor do que a
dimensao da superficie. Uma observacdo deve ser notada aqui, pois temos duas abordagens a
serem selecionadas. A primeira seria utilizar a drea liquida das ilhas sem qualquer “lago”
interno e o perimetro total incluindo aquele em torno de tais regides internas, e a segunda em
que a area inclui os lagos e o perimetro € apenas o da borda externa.

Analisando o gréfico destas duas abordagens nota-se que a inclinagdo € um pouco
diferente para estes casos uma vez que as dreas preenchidas (“‘cheias™) sdo maiores que as
areas liquidas (diferenga entre a drea total da ilha e a drea dos lagos no seu interior) e o
perimetro externo € menor que o perimetro total.

Existe uma dificuldade com o método do Log P vs. Log A para determinar a dimensao
fractal que consiste na grande dificuldade de medir o perimetro ao invés de contar as ilhas. A
area € relativamente fécil de determinar (contagem de pixels) e pode ser utilizado para
construir diferentes graficos de Korcak para as mesmas ilhas. Além disso, este método pode
ser tendencioso, pois os menores valores de perimetro sdo medidos com menor precisdo e
com um tamanho de pixel que é maior em relacdo ao tamanho total do que para as ilhas com
maiores perimetros. Isto € uma conseqiiéncia devido ao tamanho finito de pixels de uma
imagem e da natureza fractal das bordas, o que significa que o perimetro varia com o tamanho
do elemento de medigdo. E por isso que as ilhas menores devem ser descartadas para o ajuste,
devido ao pouco nimero de pixels que elas possuem e que a medicdo do perimetro e até
mesmo da drea torna-se muito dificil. E ainda, as ilhas maiores podem ser resultados de vérias

ilhas menores em contato, ou emendadas (RUSS, 1994).
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4.5.4 Textura Local

A luz espalhada por uma superficie rugosa contém as informagdes necessarias para
quantificar a textura entdo, é possivel distinguir diferentes rugosidades e esta capacidade esta
relacionada com a utilizacdo de vérios operadores de textura para a segmentagdo de imagens.

Desta forma, para imagens obtidas de topo, onde o fator de anélise consiste no brilho,
torna-se necessario classificar cada pixel da imagem de acordo com alguma caracteristica da
superficie, analisar em regides todos os pixels que se tocam e realizar medidas sobre as
caracteristicas resultantes. Um valor de textura local que mede a dimensao fractal a partir das
diferencas de brilho entre cada pixel e seus vizinhos, em funcdo da distincia entre os mesmos,
pode produzir uma imagem em que o brilho local do pixel é proporcional a rugosidade local.
Isto tem sido aplicado a fotos aéreas de cadeias de montanhas, fotos macroscopicas de fraturas
de metais, e imagens de microscopia eletrOonica de estruturas dentro de células humanas
(RUSS, 1994).

Existem dois métodos que sdo capazes de analisar a textura local. Ambos os métodos
usam valores do pixels em uma vizinhanca, onde o elemento de varredura (ou andlise) pode
ser de forma circular, e consideram a distincia de cada pixel ao pixel situado no centro do
elemento de varredura. Uma abordagem lanca em um grafico, como de costume log-log, a
diferenga média entre o brilho do pixel central e dos seus vizinhos em fun¢do da sua distancia.
A inclinacdo deste grifico € dimensionada e atribuida como o valor de brilho para aquela
localizagdo de pixel na imagem. E o processo € repetido para cada pixel da imagem.

O segundo método encontra o pixel mais brilhante e o mais escuro dentro do elemento
de varredura (um disco ou uma grade quadrada) em funcdo do raio. O pixel central pode ndo
ser um dos valores extremos. O log-log do intervalo entre 0 mais escuro e o mais brilhante em
funcdo do raio do elemento de varredura produz um valor para a inclinacdo que €
dimensionada e atribuida ao pixel local. Ambas as abordagens dio uma medida de uma
dimensao local. Se os valores de brilho do pixel sdo imaginados como representacdo de uma
elevacdo, entdo os discos ou a grade sdo os elementos estruturante.

Encontrar a diferenca entre 0 minimo e o mdximo € o mesmo que calcular a espessura
do edredom de Minkowski. Para uma superficie, o volume deste edredom € equivalente a
espessura da salsicha ao longo de uma linha de um perfil. Como o processo pode ser realizado
de forma bastante eficiente, simplesmente encontrando os valores minimos € maximos em
funcdo da distincia, o procedimento também € o equivalente para a superficie da medicao de

Hurst para perfis (RUSS, 1994).



5 MICROSCOPIA

Atualmente, os microscopios sdo aparelhos complexos capazes de revelar estruturas
invisiveis a olho nu. A sua utilizacdo desempenha um papel importante para os estudos
cientificos em Biologia, Medicina, Geologia, Fisica, Metalurgia, Engenharia, Ciéncia dos
Materias e muitas outras areas. Os microscopios sdo divididos em: Microscépio Otico (Luz),
Microscépio Eletronico de Transmissdo, Microscopio Eletronico de Varredura, Microscopia

Crioeletronica e Microscopia de Forca Atomica.

5.1 Microscépio Otico

O tipo mais simples de microscopio € uma lente de aumento, que permite observacao
de estruturas com diversos tipos de aumento, mas com o avango das tecnologias o
microscopio foi ficando mais complexo sendo constituido de dois sistemas de lentes que

funcionam com duas lentes convergentes, a lente que fica mais proxima do objeto €

(€N

denominada objetiva e aquela por meio da qual a pessoa observa a imagem ampliada
denominada de ocular. Sendo este aparelho que nos permite a observacdo com aumentos de
algumas dezenas até um maximo de 1500 a 2000 vezes.

Os primeiros microscopios 6ticos usavam um sistema de luz transmitida assim, a luz
gerada em uma fonte € colimada por lentes condensadoras, passando por diafragmas e filtros e
depois atravessa a amostra, nesse caso a amostra deve ser preparada em laminas finas e
transparentes, produzindo os contrastes que nos permitem identificar estruturas de interesse.
Porém se os objetos em estudo forem materiais opacos, no caso metais, outro sistema de
observacdo deve ser utilizado, este sistema chama-se microscopia de luz refletida. Neste, a
iluminacdo € feita através da objetiva com o auxilio de um espelho semitransparente que, ao
mesmo tempo em que dirige a luz da fonte de iluminacdo para a amostra, permite que a luz
refletida pela amostra chegue até as oculares (ROSA, 2008).

A adaptacdo de cameras fotograficas para o registro das imagens pode ser feita
diretamente na posi¢ao das oculares ou dividindo o feixe incidente sobre as oculares com um
espelho semitransparente e dirigindo-o para um tubo destinado a receber as cameras. Este tipo

de dispositivo é conhecido como tubo trinocular.
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A microscopia de luz refletida é frequentemente referenciada como a microscopia de
luz incidente ou a microscopia metalirgica. Esta técnica é escolhida para realizar o
imageamento de materiais quando 0s mesmos permanecem opacos em espessuras de até cerca
de 30 microns, como € o caso da maioria dos metais, minerais, ceramicas, muitos polimeros,
semicondutores, carvao, plastico, papel, madeira, couro, vidro e muitos outros. Este arranjo
também € usado para analisar a capacidade de uma substincia de emitir luz quando exposta a
outras radiacdes diferentes da luz visivel (radiacdo ultravioleta, raios X ou raios catédicos)

sendo este fendmeno conhecido como fluorescéncia (ROSA, 2008).

5.2 Microscopia Eletronica de Varredura

Na Microscopia Eletronica de Varredura (MEV ou SEM - Scanning Electron
Microscopy) um feixe colimado de elétrons, com intensidade e energia bem definido, varre a
superficie das amostras. Elétrons de diferentes energias sdo emitidos da regido superficial
perturbada pelos elétrons primdrios do feixe incidente. Estes incluem elétrons primarios retro
espalhados (BSE - Backscattered Electrons), elétrons Auger e, na sua maior parte, elétrons
secundéarios (SE - Secondary Electrons), isto é, elétrons ejetados da superficie do alvo como
resultado da interacdo dos elétrons primdrios com os elétrons fracamente ligados aos nicleos
dos dtomos da amostra.

No MEV pode-se obter um melhor detalhamento com uma ampliacdo superior a
250.000 vezes. Nesse aparelho, as amostras s3o iluminadas por um feixe de elétrons,
focalizados por um campo eletrostatico ou eletromagnético. O MEV tem seu potencial ainda
mais desenvolvido com a adaptacdo na cadmara da amostra de detectores de raios-X
permitindo a realiza¢do de andlise quimica na amostra em observacdo. Através da captacdo
pelos detectores e da andlise dos raios-X caracteristicos emitidos pela amostra, resultado da
interacdo dos elétrons primdrios com a superficie, € possivel obter informacdes qualitativas e
quantitativas da composicao da amostra na regido submicrometrica de incidéncia do feixe de
elétrons. Este procedimento facilita a identificagdo de precipitados e mesmo de variagdes de
composi¢do quimica dentro de um grao.

Atualmente quase todos os MEV sao equipados com detectores de raios-X, sendo que
devido a confiabilidade e principalmente devido a facilidade de operagdo, a grande maioria

faz uso do detector de energia dispersiva (EDX) (JAVORSKY, 2001).
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5.3 Microscopia de Forca Atomica (AFM)

Principio de funcionamento do microscépio de forca atomica € a medida das deflexdes
de um suporte em cuja extremidade livre estd montada uma sonda que percorre a superficie da
amostra. Estas deflexdes sdo causadas pelas forcas que agem entre a sonda e a amostra. Seu
funcionamento € semelhante a uma agulha de toca-discos (vinil) que no lugar da agulha
(sonda), se encontra o “cantilever”, que consiste em uma haste flexivel em cuja parte inferior
€ crescida uma ponta com dimensao de poucos microns.

Para percorrer a amostra de forma a se obter uma imagem, um sistema de
posicionamento utiliza ceramicas piezoelétricas, capazes de realizar movimentos nas trés
direcdes (x,y,z), com precisdo de angstrons (A) (DAMIANI, 2000, FILHO, 2003). Durante
esta varredura, é utilizado um sistema de alinhamento, em que um feixe de laser incidente
sobre o “cantilever” € refletido em um sensor que fornece informa¢do de posi¢do para o
sistema de realimentacdo e controle. Este sistema corrige a posi¢do do “cantilever” de forma a
manter o contato com a amostra, durante a varredura e permitir a obtengdo da imagem.

Durante a varredura da amostra podem atuar forcas de atracao ou repulsdo, de natureza
diversa que variam em funcdo da distincia entre o cantilever e a amostra. A imagem obtida na
AFM ¢€ resultante da convolucdo da topografia real da amostra com a forma da agulha do
cantilever. Assim, diferentemente das outras formas de microscopia aqui descritas, em que a
intensidade de brilho estd relacionada a inclinagdo local, na AFM a intensidade de brilho esta
relacionada ao perfil bidimensional de elevagdo da superficie e pode ser usada para avaliar
rugosidade fisica.

Alteragdes na rugosidade superficial da liga Ti6Al4V nitretada a plasma (DA SILVA,
MM, et al, 2006), bem como de camadas de nitreto de titanio fisicamente depositadas
(CARBONARI, M.J., et al, 2001) tem sido observadas com o uso desta técnica. No entanto, o
estudo de alternativas para a caracterizacdo quantitativa destas alteracdes ndo tem sido

explorado.



6 MATERIAIS E METODOS DE CARACTERIZA(;AO
6.1 Materiais
O material utilizado no presente trabalho, consiste em uma liga de Titanio, Ti6Al4V,

cuja composicdo quimica € apresentada abaixo na Tabela 1.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica da liga Ti6Al4V-Grau 5 (massa %).

Carbono (C) Ferro (Fe) Aluminio (Al) Vanadio (V) Titanio (T1)

0.0170 0.0170 5.85 3.69 Bal.

As amostras analisadas foram nitretadas no Laboratério de Metalurgia Fisica da
Escola de Engenharia da UFRGS pela Profa. Cristiane Javorsky, do Departamento de Fisica
da UFSM, orientadora deste trabalho. As condi¢des de nitretacdo estdo descritas em

(JAVORSKY, 2001), de acordo com a Tabela 2,

Tabela 2 — Parametros utilizados no processo de nitretacao

Amostras | Temperatura | Gds de Nitretacdo Tempo de Nitretacao Pressdao  do
Gas
A21700 973K Gas Marrom (76% N, | 6 horas para todos os | 300 Pa
+ 24% H,) processos de nitretacao
A21800 1073K Gés Marrom (76% N, | 6 horas para todos os | 300 Pa
+ 24% H,) processos de nitretacao
6.2 Métodos

Nesta secdo sdo descritas as técnicas que foram utilizadas para a caracterizagdo do
material em estudo e as ferramentas de tratamento e andlise de dados. O imageamento da
topografia foi efetuado por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV), no modo de
elétrons secunddrios, pela Profa. Cristiane Javorsky, orientadora deste trabalho, no
Laboratorio de Metalurgia Fisica da Escola de Engenharia da UFRGS (SANTIAGO, 2005).

As imagens foram analisadas com o uso de um software, desenvolvido por Hiroyuki
Sasaki. Este foi selecionado entre outros, tanto de dominio ptblico como sob licenga de uso,

por estarem acompanhados da descri¢ao dos métodos numéricos empregados.
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O software efetivamente utilizado foi testado com imagens padrdo, de objetos
estritamente auto-similares ou auto-afins, cujas dimensdes medidas sdo previamente

conhecidas, por construc¢ao.

6.2.1 Aquisicao de Imagens

As imagens de microscopia eletronica de varredura foram obtidas no modo de elétrons
retroespalhados, cujas intensidades de brilho sdo fortemente determinadas pelas inclinagdes
superficiais, isto €, estdo relacionadas a topografia da superficie. Uma vez que a
caracterizacdo quanto a dimensdo fractal envolve medidas realizadas em diferentes escalas, as
imagens foram adquiridas em diferentes magnificacdes. As demais condi¢des de aquisi¢ao
(tensdo de aceleracdo, corrente, ganho e offset), foram fixadas de modo que as intensidades

nao fossem afetadas por outras causas diferentes das inclinagdes locais.

6.2.2 Processamento e Andlise de Imagens

As imagens de microscopia foram processadas e analisadas segundo as técnicas
de medida da dimensdo fractal, adequadas para a andlise de distribuicdes de intensidade de
brilho, descritas nas secdes anteriores, a saber, como a técnica do “Box-Counting” para
andlise de imagens em tons de cinza.

A utilizacdo de software com o intuito de determinar as caracteristicas das superficies,

as quais foram relacionadas com as condi¢cdes impostas para as amostras tratadas.



7 RESULTADOS NUMERICOS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos por meio das ferramentas de

aquisi¢do, processamento e andlise de imagens.

7.1 Estudos Preliminares

A Figura 8 mostra algumas imagens de microscopia eletronica de varredura obtidas de

topo, utilizada no presente trabalho.

L

Accy Mag ‘wD ] 20um M ag
200kY  x 500 A1 200 k¥ «500

Figura 8 - Imagem de topo obtidas por meio de MEV da Liga Ti6Al4V-ELI. Em a) Imagem da amostra nitretada
a 973K e em b) uma imagem da amostra nitretada a 1073K; Ambas com a especificacdo das condi¢des de
aquisigdo.

7.2 Testes Preliminares

No presente trabalho foi empregado o software empregado foi o Fractal Analysis
System (versdo 3.4.7) - Fractal3e -, desenvolvido por Hiroyuki Sasaki, da Secretaria da
Agricultura do Japao, como ferramenta para andlise das imagens e obten¢do para os valores
de dimensao fractal. O programa permite analisar imagens em tons de cinza pelo método do
"Box-Counting". Para garantir a exatidao dos resultados obtidos com este programa, € preciso

que a altura e largura das imagens, medidas em pixels, correspondam a poténcias de 2.
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Primeiramente, utilizam-se imagens de testes para se adquirir confiabilidade nos
valores que o programa, para determinar a dimensdo fractal, ird nos fornecer e cuja dimensao
das imagens € conhecida. Como teste inicial, gera-se uma imagem completamente plana (em
preto ou em branco), cuja dimensdo fractal € exatamente 2 (dois), emprega-se esta imagem no
programa Fractal3e para determinar a sua dimensao fractal. O resultado é exatamente o valor
esperado, D = 2,00. Em seguida, aplica-se o Tridngulo de Sierpinski, cujo valor tedrico da
dimensdo fractal é D=1,5850. Entdo, de acordo com o programa utilizado, a dimensao
calculada para o tridngulo é de D=1,5743. As Figuras 9 e 10 demonstram o procedimento para

este teste.

e =

File Edit Image processing Fractal dimension  Define area  Fiker Hep

s

Resuls I

Width, heighr |1nz4,1nz4
= Cover of BrichtDiff |5-2
AR i3 R (r) -0,8986 (9
Fractal dimeaszion I 15743

4
i

l J.u.au ;-u-F T ;-"luuuu"lu m‘" TP

b oo B

Figura 9 — Calculo da Dimensio fractal utilizando o software fractal3e para o tridngulo de Sierpinski.
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Figura 10 — Gréfico, em eixos log-log, entre a contagem do nimero de caixas vs. o raio das mesmas para o
tridngulo de Sierpinski.

O resultado obtido para o Triangulo de Sierpinski ndo é exato devido ao fato de que as
linhas que formam os angulos de 60° ndo sdo compostas por pontos espacados
uniformemente, ou seja, os pixels ao longo da reta ndo estdo espacados uniformemente e,
portanto ndo formam um continuo nessas linhas.

Alem disso, testes com imagens geradas pelo programa Fractal Modeling and
Analysis, de versdo para Windows e desenvolvido por M.S. Esterman, proveniente do livro
Fractal Surfaces, foram aplicadas ao software Fractal3e com o intuito de adquirir uma maior
confiabilidade nos dados a serem obtidos na determinacdo da dimensdo fractal para as
imagens adquiridas por MEV. As Tabelas 3, 4, 5 e 6 mostram os resultados para estes testes.
O coeficiente de correlagdo, R(n), consiste na relagdo entre, por exemplo, o logaritmo da
contagem de caixas e o logaritmo do tamanho das caixas. Portanto, com o software do Russ
geram-se imagens, em tons de cinza, cuja dimensdo € conhecida, de valor D=2.5, para
superficies fractais tais como: Fractal Browniano, Fractal de Midpoint Displacement,

Multifractal e Fourier Series.



Tabela 3 — Teste 1 com Imagens Geradas pelo Programa Fractal Modeling and Analysis.

Fractal Russ/ | Minkowski Kolmogorov | Fractal3e
Técnica Cover (testel)
MidPoint 2,2817 2,5284 2,3311
Displac.

Broniano 2,2592 2,4573 2,2866
Multifractal | 2,2887 2,5249 2,3491
Fourier 2,5836 2.8346 2,8870

Tabela 4 — Teste 2 com Imagens Geradas pelo Programa Fractal Modeling and Analysis.

Fractal Russ/ | Minkowski | Kolmogorov | Fractal3e
Técnica Cover (teste2)
MidPoint 2,2833 2,5488 2,3478
Displac.

Bronian 2,2160 2,4439 2,2561
Multifractal | 2,2671 2,4892 2,3006
Fourier 2,5877 2,8663 2,8868

Tabela 5 — Teste 3 com Imagens Geradas pelo Programa Fractal Modeling and Analysis.

Fractal Russ/ | Minkowski | Kolmogorov | Fractal3e
Técnica Cover (teste2)
MidPoint 2,2963 2,5752 2,4195
Displac.

Bronian 2,1966 2,3245 2,1873
Multifractal | 2,2728 2,4869 2,2940
Fourier 2,5820 2,8294 2,8517

36
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Tabela 6 — Teste 4 com Imagens Geradas pelo Programa Fractal Modeling and Analysis.

Fractal Russ/ | Minkowski | Kolmogorov | Fractal3e
Técnica Cover (teste2)
MidPoint 2,3007 2,6129 2,4288
Displac.

Bronian 2,1796 2,3859 2,2083
Multifractal | 2,3089 2,5620 2,3806
Fourier 2,5822 2,8689 2,8465

Os valores obtidos pelas diferentes técnicas apresentadas pelo software do Russ
comparando com os valores adquiridos pelo Fractal3e denotam resultados adequados, sendo
que os valores numéricos ndo variam muito entre si. Para os valores para R(n), obtidos pelo
programa Fractal3e, mostraram-se apropriados, onde R(n) = -0,9999, pois este valor indica a
correlacdo entre os dados na medida fractal.

Esta estatistica descreve a “medida” em que a relacdo entre os logaritmos de escala e
detalhe € linear. As Figuras 11 e 12 demonstram a aplica¢do do software Fractal3e em uma

imagem de teste gerada pelo programa do livro do John Russ, Fractal Surfaces.

File Edit Image processing  Frackal dimension  Define area Fiker  Help

ElErE

\Width, height I 266, 256
Cover or BrightDift |219,D

R m I-D,EIQQEI (@)
Fractal dimension IQIQHE

| p

Figura 11 — Imagem de um Fractal Browniano gerada pelo programa Fractal Modeling and Analysis do livro do
John Russ, Fractal Surfaces aplicada ao programa Fractal Analysis System.
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Figura 12 — Gréfico do cdlculo para a dimensao fractal, em eixos log-log, do Fractal Browniano mostrada na
Figura 11.

7.3 Calculo da Dimensao Fractal para Imagens Obtidas por MEV da Liga Ti6Al4V-ELI

A Figura 13 e a Figura 14 mostram imagens de microscopia eletronica de varredura da
amostra de Ti6Al4V a 973K e a 1073K respectivamente, adquiridas no Laboratério de
Metalurgia Fisica - LAMEF/PPGEM - Centro de Microscopia da UFRGS, onde as imagens
foram obtidas em diferentes magnificacdes no intervalo de x500, x3000, x5000, x13000 e

x33000 e cujos parametros utilizados para o processo de nitretacdo estdo indicados na Tabela

2 da secdo 7.1 - Materiais.
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Figura 13 — Imagens da topografia da Liga Ti6Al4V a 973K adquiridas por MEV — a) Imagem da liga de Titanio
com ampliag@o de 500x; b) Imagem da liga de Titdnio com ampliacdo de 3000x; c¢) Imagem da liga de Titanio

com ampliagdo de 5000x;
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Figura 14 — Imagens da topografia da Liga Ti6Al4V a 1073K adquiridas por MEV — a) Imagem da liga de

Titdnio com ampliagc@o de 500x; b) Imagem da liga de Titdnio com ampliacdo de 3000x; ¢) Imagem da liga de

Titanio com ampliagdo de 5000x;
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E notdvel nas imagens das Figuras 13 e 14 que quanto maior & ampliacio novos
detalhes aparecem, demonstrando as caracteristicas da superficie evidenciando um aspecto
similar a objetos auto-afins. Devido as limita¢des apresentadas pelo programa Fractal3e, a
dimensao fractal foi calculada para diferentes atributos (largura e altura). Este procedimento
do calculo para diferentes atributos teve como intuito verificar se o valor para a dimensdo
fractal teria muitas variagdes e se nao iria resultar em valores absurdos. Como pode ser visto
nas Tabelas 7 e 8, ela mostra o célculo da dimensdo fractal para as diferentes ampliacdes e
para as diferentes condi¢des de temperatura. A Figura 15 demonstra o grafico para um dos

calculos efetuados pelo programa.

Tabela 7 — Célculo da Dimensao Fractal para as Imagens das amostras nitretadas a 973K.

Atributos / | Imagem x500 | Imagem Imagem Imagem Imagem
MEV x3000 x5000 x13000 x33000
1024x512 | 2,4833 2,3192 2,2777 2,3192 2,3141
512x512 2,4737 2,3169 2,2762 2,3169 2,3089
256x512 2,4930 2,3587 2,3194 2,3587 2,3445
512x256 2,5332 2,3387 2,3214 2,3387 2,3410
256x256 2,5157 2,3534 2,3028 2,3534 2,3478
Média 2,49978 2,33738 2,2995 2,33738 2,33126
Desvio 0,2024331399 | 0,019123729 | 0,021821091 | 0,019123729 | 0,018290517
Padrio

Tabela 8 — Célculo da Dimensao Fractal para as Imagens das amostras nitretadas a 1073K.

Atributos / | Imagem x500 | Imagem Imagem Imagem Imagem
MEV x3000 x5000 x13000 x33000
1024x512 | 2,4810 2,3485 2,4030 2,4322 24212
512x512 2,4892 2,3429 2,4103 2,4372 2,4262
256x512 2,4568 2,3483 2,4571 2,4825 2,4559
512x256 2,4296 2,3495 2,4712 2,4712 2,4184
256x256 2,4510 2,3594 2,4688 2,4936 2,4260
Média 2,46152 2,34972 2,44208 2,46334 2,42954
Desvio 0,023966059 | 0,005995165 | 0,032881408 | 0,027374952 | 0,015101258
Padrao
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Figura 15 — Gréfico para o cdlculo da dimensio fractal, em eixos log-log, da imagem x500 na temperatura 973K
para os atributos 1024x512, mostrado na Tabela 7.

Os resultados da andlise de medida de dimensdo fractal, obtidos pelo programa
Fractal3e, calculado para as diferentes condi¢des de nitretacdo, apresentaram diferentes
valores de dimensao fractal nas diferentes condi¢des de temperatura, 973K e 1073K.

Com os valores obtidos nas Tabelas 7 e 8, os resultados indicam que para a
temperatura de 973K a dimensdo fractal mostrou que a média para D foi de 2,36 com um
desvio padrao de 0,0791. E para a anélise da temperatura de 1073K a média para a dimensdo
fractal corresponde a 2,43 com um desvio padrdao de 0,0466. A Tabela 7 apresentou um valor
de dimensdo fractal, para a magnificacao de x500, que difere muito para os obtidos nas outras
magnificagdes. O mesmo acontece na Tabela 8, onde a dimensdo para a magnificacdo de x300
apresenta um resultado menor em comparagdo com as outras magnificacdes. De acordo com
Mahovic Poljacek, S., et al, 2008, constata em seu artigo que o valor para a dimensao fractal é
independente da magnificagdo e isto seria uma verdadeira caracteristica da morfologia da
superficie.

Juntamente com a andlise das dimensdes também se verificou os valores para os
coeficientes de correlacdo (R(n)). Para ambas as condi¢des de temperatura analisados os
valores de R(n) mostraram se aceitaveis € o seu valor é proximo de -0,9999. Estes valores
indicam que existe uma boa correlacio na medida, que estd associada a correlacdo entre a
contagem de caixas e o tamanho das mesmas. Isto é, explica como uma variacdo em detalhe
(medido como o logaritmo da contagem de caixas) € interpretada pela variacdo na escala

linear (medido como o logaritmo do tamanho da caixa) de acordo com uma lei de poténcia.



8 CONCLUSAO

A rugosidade superficial de materiais tornou-se um importante parametro a ser
considerado quando implantes metdlicos sdo projetados. Portanto, a finalidade deste trabalho
foi investigar as mudancas topograficas ocorridas apds o processo de nitretacdo a plasma da
liga Ti6Al4V-ELI De acordo com a literatura a rugosidade superficial pode ser descrita por

meio de muitos pardmetros € o mais comum calculado € a rugosidade média (R, ). Esta

técnica foi desenvolvida na década de 50 e possui uma grande aplicacdo na drea industrial.
Porém muitos objetos observados na natureza apresentam formas complexas e irregulares e
nao podem ser descritos pela geometria Euclidiana. Contudo, a geometria fractal vem sendo
largamente utilizada para descrever os materias e nos permite uma melhor compreensao fisica
nas mudancgas da rugosidade topogréfica das superficies desses materiais (CHAPPARD, D. et
al, 2003).

A andlise fractal foi empregada, com a utilizacdo do software Fractal3e, cujo mesmo
utiliza o método do "Box-counting", e esta andlise apresentou diferentes valores para a
medida de dimensdo fractal nas diferentes condi¢des de temperatura durante o processo de
nitretacdo. Entretanto, a andlise fractal de imagens de MEV da superficie consistiu num
parametro que nao nos permitiu diferenciar duas condi¢des de nitretacao.

A compreensdo da dindmica do processo de nitretacdo ndo € possivel, pois a medida
da dimensao fractal € a dimensdo de um perfil de inclinacio e ndo de um perfil bidimensional.
Dessa forma, ndo se pode estabelecer uma relacdo entre elas, a ndo ser empiricamente. Assim,
nao se pode concluir nada sobre a dinAmica com base nesses resultados, pois a dimensdo € um
mapa de inclinacio (MEV) e nido um perfil bidimensional da superficie fisica. Entdo, de
acordo com Mahovic Poljacek, S., et al, 2008, a andlise fractal fornece informagdes da
caracteristica quantitativa sobre a topografia da superficie e pode fornecer uma visao sobre os
processos responsdveis pelas mudancas topogréaficas quando € possivel estabelecer uma

relacdo entre perfil de inclinacao e um perfil bidimensional da superficie fisica.
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