AT N

Assinado
B Digitalmente

REPUBLICA FEDERATIVA DO BRASIL
MINISTERIO DA ECONOMIA

INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CARTA PATENTE N° Pl 1101897-6

O INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL concede a presente PATENTE
DE INVENCAO, que outorga ao seu titular a propriedade da invencdo caracterizada neste titulo, em todo o
territorio nacional, garantindo os direitos dela decorrentes, previstos na legislacdo em vigor.

(21) Nimero do Depésito: Pl 1101897-6

(22) Data do Depdsito: 29/04/2011

(43) Data da Publicacdo Nacional: 11/08/2015

(51) Classificacdo Internacional: GO1N 19/04; GO1L 1/00.

(54) Titulo: DISPOSITIVO E METODO DE MEDICAO DE TENSAO NORMAL ENTRE FILMES E
SUBSTRATOS

(73) Titular: FUNDACAO UNIVERSIDADE DE CAXIAS DO SUL - UCS, Instituicdo de Ensino e Pesquisa.
CGC/CPF: 88648761000103. Endereco: Rua Francisco Getulio Vargas, 1130, Caxias do Sul, RS, BRASIL
(BR), 95070-560; UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO SUL - UFRGS, Instituicdo de Ensino e
Pesquisa. CGC/CPF: 92969856000198. Endereco: Av. Paulo Gama, 110, 6° Andar, Farroupilha, Porto
Alegre, RS, BRASIL(BR), 90040-060

(72) Inventor: ALEXANDRE LUIS GASPARIN; RICARDO VINICIUS BOF DE OLIVEIRA; REGINA CELIA
REIS NUNES; ISRAEL JACOB RABIN BAUMVOL.

Prazo de Validade: 20 (vinte) anos contados a partir de 29/04/2011, observadas as condi¢des legais

Expedida em: 07/01/2020

Assinado digitalmente por:
Liane Elizabeth Caldeira Lage
Diretora de Patentes, Programas de Computador e Topografias de Circuitos Integrados



110

Relatdrio Descritivo de Patente de Invencao
DISPOSITIVO E METODO DE MEDICAO DE TENSAO NORMAL ENTRE
FILMES E SUBSTRATOS

Campo da Invencao

[0001] A presente invengdo descreve um dispositivo mecanico e método de
medicdo de tensdo normal entre filmes (5) e substratos (3). Mais
especificamente, a invencao descreve um dispositivo mecanico e método de
medi¢cado de tensdo normal de adesao de filme metalico (5) em substrato de
polimero (3), capaz de medir a forgca necessaria para descolamento de uma
determinada area de filme de superficie polimérica. A presente invengao se

situa no campo da Resisténcia dos Materiais.

Antecedentes da Invencao

[0002] Os polimeros sdo materiais de baixa densidade, isolantes elétricos e
térmicos e ainda, alguns sdo auto-lubricantes e possuem boa resisténcia
mecanica. Tais caracteristicas se contrapdem com a maioria dos materiais
metalicos, o que certamente torna a composicdo metal-polimero ainda mais
interessante na construcido de materiais compdsitos. A combinagdo de um
substrato polimérico permite que haja condutividade elétrica no composto
através de uma fina camada metalica na superficie do polimero, por exemplo.

[0003] A metalizagdo de polimeros é aplicada em diversas areas, tanto na
industria eletronica através de placas de circuito impresso, quanto na industria
de alimentos através de embalagens metalizadas e até mesmo na biomecanica
para melhorar as condicoes de desgaste superficial de proteses com
componentes poliméricos. Para um emprego de sucesso de polimeros
metalizados dentre suas diversas aplicacdes, se torna necessario um controle
de qualidade da adesao do filme metalico no substrato polimérico. Sabe-se que
a temperatura afeta significativamente as dimensdes e a resisténcia mecanica

dos polimeros, portanto, o controle desta variavel é de suma importancia no
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processo de deposicao do filme metdlico. Os polimeros estdo entre os
materiais com os maiores valores de coeficiente de dilatagao térmica.

[0004] O papel da interface no controle da adesédo entre materiais € garantir,
através de aspectos fisico-quimicos, que nao ocorra problemas de
ancoramento, como peeling, formagdo de micro trincas ou mesmo
descascamento e desgaste do filme fino.

[0005] Os mecanismos de adesdo devem também assegurar a fungdo do
material composto, e o par de materiais metal-polimero mais adequado,
através da analise de custo versus beneficio ou gasto de energia versus
propriedade. Existem diversas maneiras de se determinar a adesao de forma
qualitativa ou quantitativa. Quantitativamente os dados se referem ao calculo
da tensdo normal ou tangencial, a resisténcia ou a energia critica onde ocorra a
falha e deste modo delimitam-se os valores para as aplicacdes na selecao de
materiais compostos.

[0006] Os diversos trabalhos que estudam a ades&o de polimeros metalizados
focam nas condicoes de interface e possiveis alteracbes como forma de avaliar
a sua influéncia na resisténcia da junta. Determinadas mudancgas superficiais
na morfologia dos polimeros melhoram a adesdo do composto. Técnicas, como
flambagem, ataque &cido, imersdo em plasma e jato de silica ativam a
superficie dos polimeros, aumentando a sua energia livre superficial. A
aplicagdo destes procedimentos em poliolefinas, como o polipropileno,
aumenta a interacdo quimica na interface filme-substrato.

[0007] Por este lado, a medicao da adesao tem a finalidade de identificar os
processos que melhoram ou ndo a adesividade entre as partes da junta. Dentre
os diversos ensaios existentes destacam-se o de riscamento (scratch test), o
de descolamento com fita adesiva (tape test), o de descascamento (peeling
test) e os de tragdo normal e de cisalhamento. Muitos s&o qualitativos, onde a
comparacao dos resultados leva a caracterizagdo boa ou ma da adeséo, como
o de riscamento e o da fita adesiva. No entanto, outros métodos permitem obter

dados numéricos capazes de relacionar o esforgo externo que a junta sofre
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através de dados de tracdo normal e cisalhante com critérios de falha
especificos como o de Tresca, von Mises, Coulomb-Mohr ou até mesmo de
Rankine usado em juntas frageis. Assim se torna possivel projetar efetivamente
uma junta, obtendo-se um perfil de tensbes ou esforgos que definam a
resisténcia maxima para a aplicagdo desejada. Uma abordagem mecanica
pode ser feita utilizando-se os critérios de falha deste fendmeno. Porém esta
abordagem, ndo € vista usualmente na literatura e mesmo na industria, uma
vez que o que se tem interesse majoritario é se o filme suporta ou ndo um
determinado esforgo e ndo se 0 mesmo poderia ser mais ou menos espesso ou
mais ou menos aderente a um substrato.

[0008] A pergunta chave num sistema filme-substrato é: Como garantir que o
filme fino tenha determinada durabilidade sem o controle de um parametro de
resisténcia? A presente invencao trata da medi¢cao da adesao filme metalico
em substrato de polimero. Para tanto, foram desenvolvidos dispositivos de
medicdo da adesdo, assim como a correlacdo com as propriedades fisico-
quimicas da interface: filme metalico e substrato polimérico.

[0009] O processo convencional segundo a norma ASTM D5179 — 2002 utiliza
para tracionar ou “puxar” o filme aderido ao substrato um pino que é colado
sobre o filme. Esta cola deveria ficar somente entre o pino e o filme, porém ao
posicionar o pino no filme a cola escorre ao redor do pino, dificultando a
medicdo da area descolada.

[0010] O problema de se medir adesao conforme a norma ASTM D5179 —
2002 é que a forca de coesao do filme influencia a adesédo do filme no
substrato, ou seja, para arrancar o filme do substrato deve-se “quebrar” o filme
e depois descola-lo, mas nao ha garantias que o filme saia inteiro. O dispositivo
criado propicia que todo o filme seja arrancado do substrato, nao ficando
fragmentos de filme que comprometam a medi¢cao da adesao.

[0011] No ambito patentario, foram localizados alguns documentos relevantes
que serdo descritos a seguir.

[0012] O documento US 6918305 descreve um processo para a medigdo da
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adesédo de um filme sobre um substrato através da emissdo de ondas ultra-
sbnicas e medicdo dos ecos resultantes das mesmas na interface. A presente
invencgao difere deste documento por se tratar de um teste de tracao direta.
[0013] O documento US 6,918,305 revela um método para medi¢cado da adeséao
de um ligante de emulsdo de polimero a um substrato aquecido
compreendendo as etapas de contatar a referida emulsdo ao substrato
aquecido sobre uma placa de metal, esperar um periodo de tempo, e medir a
forca requerida para remover o substrato da superficie de metal. A presente
invencao difere deste documento por tratar da medicdo da adesao entre um
filme metalico e uma superficie polimérica.

[0014] O documento US 4,606,225 revela um método para se testar a adesao
de um filme a um substrato por tragcdo compreendendo etapas de se unir o
filme a um suporte com um furo centralizado axialmente com forga de adesao
superior a forga entre o filme e o substrato, e pressionar uma estaca sobre o
filme através do furo por um pistdo, até que se crie a tensao requerida entre o
substrato e o filme. A presente invencado difere deste documento por nao
requerer uma pressao sobre o substrato na regido central, e, pelo contrario,
criar uma tensao na regiao central entre o filme e o substrato.

[0015] Do que se depreende da literatura pesquisada, ndao foram encontrados
documentos antecipando ou sugerindo os ensinamentos da presente invengéo,
de forma que a solugdo aqui proposta possui novidade e atividade inventiva

frente ao estado da técnica.

Sumario da Invencao

[0016] Em um aspecto, a presente invencio descreve um dispositivo mecanico
e método de medigao de tensdao normal entre filmes (5) e substratos (3). Mais
especificamente, a invencao descreve um dispositivo mecanico e método de
medi¢cao de tensdo normal de adesao de filme metalico (5) em substrato de
polimero (3). A vantagem da presente invencdo em relacdo ao estado da

técnica é a capacidade de proporcionar um contato uniforme, ndo deixando
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fragmentos do filme (5) sobre o substrato (3), eliminando as forgas de coesao
na medi¢do da adeséo.
[0017] E, portanto, um objeto da presente invencdo o método de medicdo de
tensdo normal entre filmes e substratos compreendendo as etapas de:

a) colocar uma mascara de deposic¢ao de filme (1) compreendendo um
furo centralizado (2) com face significativamente cénica ou cdncava sobre o
substrato;

b) depositar o filme (5) sobre a mascara (1);

c) depositar meios para unir a mascara (1) sobre o filme (5);

d) exercer tragao para a remog¢ao da mascara (1) do substrato (3); e

e) medir as variaveis envolvidas.
[0018] Em uma realizagdao preferencial, o substrato & polimérico (3), mais
preferencialmente selecionado do grupo que compreende polipropileno,
poliamida 6, poliestireno, politereftalato de etileno, e combinacbes dos
mesmos.
[0019] Em uma realizagao preferencial, um meio para unir a mascara (1) sobre
o filme (5) é através do uso de cola (4).
[0020] Em uma realizagéo preferencial, o filme (5) depositado é metalico, mais
preferencialmente de cobre.
[0021] Em uma realizagdo preferencial, os materiais sao tracionados através
de um pino de tracao (6).
[0022] E um objeto adicional da presente invencao o dispositivo de medicdo de
tensao normal entre filmes e substratos compreendendo:

a) mascara de deposicdo de filme (1) compreendendo um furo
centralizado (2) com face significativamente cénica ou céncava;

b) meios para se acoplar um substrato (3); e

C) meios para se exercer tragdo para a remogao da mascara de
deposicao de filme (1) do substrato (3).
[0023] Em uma realizagao preferencial, o meio para se exercer tragéo para a

remogao da mascara de deposigéo de filme (1) do substrato (3) € um pistdo de
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tracao (6).
[0024] Estes e outros objetos da invencido serdo imediatamente valorizados
pelos versados na arte e pelas empresas com interesses no segmento, e seréo

descritos em detalhes suficientes para sua reprodug¢ao na descrigéo a seguir.

Breve Descricdo das Figuras

[0025] A Figura 1 (a) contempla uma possivel concretizacdo do invento em
perspectiva compreendendo a mascara (1) e o substrato polimérico (3),
enquanto a Figura 1 (b) revela uma vista em corte apresentando o furo
centralizado (2) e o substrato polimérico (3).

[0026] A Figura 2 ilustra o filme de cobre (5) utilizando cola (4) apds a
deposicao sobre a mascara (1) e o substrato (3): (a) antes do ensaio de tragcéao
(b) ap6s o ensaio de tragao.

[0027] A Figura 3 ilustra a mascara (1) ap6s o descolamento do fiime (a) e o
descolamento total do filme do substrato polimérico (b).

[0028] A Figura 4 revela uma amostra pronta para descolamento do substrato
do filme (3) através de pino de tragao (6).

[0029] A Figura 5 revela diferentes vistas do pino de tracédo (6) (a, b, c) e
polimero (3) descolado da mascara (1) com filme de cobre de didmetro 2 mm
(d).

[0030] A Figura 6 ilustra graficos do ensaio conforme ASTM D5179 (a) e

ensaio conforme a presente invengéao (b).

Descricao Detalhada da Invencao

[0031] Os exemplos aqui mostrados tém o intuito somente de exemplificar uma
das inUmeras maneiras de se realizar a invengdo, contudo, sem limitar o
escopo da mesma.

Método de Medicdo de Tensdo Normal Entre Filmes e Substratos

[0032] O método de medigéo de tensdo normal entre filmes (5) e substratos (3)

da presente invencao compreende as etapas de:
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a) colocar uma mascara de deposic¢ao de filme (1) compreendendo um
furo centralizado (2) com face significativamente cénica ou cdéncava sobre o
substrato;

b) depositar o filme (5) sobre a mascara de deposigao de filme (1);

c) depositar cola (4) sobre o filme (5);

d) exercer tragao para a remogao da mascara (1) do substrato (3); e

e) medir as variaveis envolvidas.
[0033] Em uma realizagdo preferencial, o substrato é polimérico (3), mais
preferencialmente selecionado do grupo que compreende polipropileno,
poliamida 6, poliestireno, politereftalato de etileno, e combinagcbes dos
mesmos.
[0034] Em uma realizacao preferencial, o filme (5) depositado é metalico, mais
preferencialmente de cobre.
[0035] Em uma realizagao preferencial, os materiais sdo tracionados através
de um pino de tragao (6).

Mascara de Deposicao de Filme

[0036] De acordo com a presente invengado, entende-se por mascara de
deposicao de filme (1) qualquer material com furo centralizado (2) com face
significativamente conica ou cbncava, capaz de receber o filme (5) a ser
depositado, permitindo apenas que uma area central do filme entre em contato
com o substrato, tornando a descolagem uniforme e menos propensa a erros
de medigao.

Dispositivo de Medicido de Tensdo Normal Entre Filmes e Substratos

[0037] O dispositivo de medicado de tensao normal entre filmes (5) e substratos
(3) da presente invengao compreende:

a) mascara de deposicdo de filme (1) compreendendo um furo
centralizado (2) com face significativamente conica ou cdncava;

b) meios para se acoplar um substrato (3); e

C) meios para se exercer tragdo para a remogao da mascara de

deposigao de filme (1) do substrato (3).
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[0038] Em uma realizagao preferencial, o meio para se exercer tragéo para a
remocao da mascara de deposicao de filme (1) do substrato (3) € um pistdo de

tracao (6).

Exemplo 1. Realizacdo Preferencial

[0039] A seguir sera descrito uma realizagdo preferencial de construgdo do
invento. Considerando um substrato polimérico (3) de volume similar de um
paralelepipedo (aprox. 3 x 6 x 12 milimetros), se o filme de cobre (5) for
depositado na superficie (6 x 12 mm), haveria um filme com area retangular de
6 x 12 mm, depositado nesta superficie. Colocando uma mascara (1) com furo
cbnico (2) com didametro menor de 2 mm, é possivel depositar no polimero um
filme de cobre circular de didametro de 2 mm, conforme mostra a Figura 1 (b).
[0040] Ao se depositar o filme de cobre (5) sobre a mascara (1) € formada uma
camada de filme (5) com superficie cdnica na mascara (1) e no fundo uma
superficie plana circular depositada no substrato de polimero (3), similar a uma
taca de cabega para baixo, ver Figura 2 (a). Apds o filme de cobre ser
depositado € aplicado sobre o filme de cobre (5) uma cola acrilica (4), com a
finalidade de sustentacdo do filme no manuseio da peca. Preenchendo deste
modo a taga e dando sustentagéo do filme (5) para posterior descolamento da
mascara no substrato, ficando apenas a mascara com a area circular (A1)
descolada do substrato, conforme mostra a Figura 2 (b).

[0041] O invento abrange desde a utilizagdo da mascara (1) para aplicar o
filme de cobre (5) sobre o polimero (3) até o dispositivo e método de ensaio
para descolamento do filme no substrato. A Figura 3 mostra a mascara (1) com
furo cénico (2) e o filme (5) que ficou totalmente aderido na mascara, assim
como o polimero (3) onde foi arrancado o filme. Ao comparar a Figura 3 (b)
com o método convencional se observa que na primeira o filme ficou totalmente
aderido na mascara, enquanto que, no método convencional, parte do filme fica
no pino de tragao e parte fica no substrato.

[0042] O método de ensaio se baseia em puxar o substrato polimérico (3) do
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filme (5), através de um pino de tracdo (6) colado na superficie oposta a
superficie onde o filme (5) de cobre foi depositado sobre a mascara (1). O
contrario do procedimento da ASTM D5179, onde o pino de tracdo é colado
diretamente no filme a ser descolado, gerando for¢as de coeséo e escorrimento
da cola ao redor do pino no contato com o filme. A Figura 4 mostra o dispositivo
inventado para nova metodologia de medi¢ao de forga de adesao.

[0043] Ao se deslocar o pino de tragéo (6), o filme de cobre (5) é descolado do
polimero (3) e fica aderido a mascara (1), conforme mostra a Figura 5. O pino
de tragdo (6) é colado na superficie oposta do polimero (3), onde nao ha filme,
Figura 5 (a). No furo (2) da mascara foi aplicada cola (4) para sustentagcao do
filme (5) no dispositivo, Figura 5 (b). O pino (6) é tracionado, levando junto
consigo o polimero (3), pois a area do pino (diametro 6 mm) & muito maior que
a area do filme de cobre aderido (didmetro 2 mm), portanto, a falha ocorrera no
didametro de 2 mm, propositalmente no descolamento do filme (5) do polimero
(3), ver Figura 5 (c). O filme de cobre (5) descolado do polimero (3) fica
totalmente aderido a mascara (1), portanto, a medigdo ocorre sem a influéncia
de forcas de coesdo ou de excesso de cola no pino de tragcdo, pois o pino é
colado no lado do substrato (3) sem o filme, ver Figura 5 (d).

[0044] Os resultados de ensaios de adesdo de filme de cobre sob diferentes
polimeros obtidos para aos materiais de substrato: polipropileno (PP),
poliamida 6 (PA), poliestireno de alto impacto (HIPS) e politereftalato de etileno
(PET) sao apresentados na Tabela 01. A coluna do meio desta tabela traz os
ensaios segundo a norma ASTM D5179; enquanto que, os resultados dos
ensaios de tracdo para os mesmos materiais substrato, utilizando o invento

esta apresentada na ultima coluna.

Tabela 1: Resultados comparativos entre ASTM D5179 e invento

Substrato Método ASTM D5179 | Método novo -
(MPa) invento (MPa)
Polipropileno 0,98 0,39
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Poliamida 6 5,64 3,67
Poliestireno de  alto | 1,65 0,89
impacto

Politereftalato de etileno 1,37 0,74

[0045] O grafico de tensdo de adeséo pelo método ASTM apresenta, apds o
pino maximo, outros picos que indicam que houveram outros fendmenos além
da adeséao filme polimero, mas coesao do filme e também a influéncia da
resisténcia da cola do pino de tragao ao filme, conforme mostra a Figura 6 (a).
No entanto, o grafico obtido através do invento apresenta apds o pico de
tensdo, uma queda brusca vertical, indicando descolamento total do filme, ver
Figura 6 (b). O descolamento do filme feito pelo método do invento possibilita
um descolamento total do filme, sem que haja interferéncia da forga de coesao,
influéncia na tensao de adesao devido ao excesso de cola no pino e ruptura
parcial do filme (5) de cobre, ficando parte aderida ao polimero (3) e outra parte
ao pino de tragdo (6), conforme acontece com o ensaio utilizando a ASTM
D5179.

[0046] Os versados na arte valorizarao os conhecimentos aqui apresentados e
poderdo reproduzir a invencido nas modalidades apresentadas e em outros

variantes, abrangidos no escopo das reivindicagdes anexas.
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Reivindicacoes

1. Dispositivo de medi¢cado de tensdo normal entre filmes e substratos
caracterizado por compreender:

a) mascara de deposicdo de filme (1) compreendendo um furo
centralizado (2) com face significativamente conica ou cdncava;

b) meios para se acoplar um substrato (3); e

C) meios para se exercer tracdo para a remogao da mascara de
deposicao de filme (1) do substrato (3).

2. Dispositivo, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo
meio para se exercer tragao para a remog¢ao da mascara de deposicao de filme
(1) do substrato (3) € um pistao de tracao (6).

3. Método de medicdo de tensdo normal entre filmes e substratos
caracterizado por compreender as etapas de:

a) colocar uma mascara de deposic¢ao de filme (1) compreendendo um
furo centralizado (2) com face significativamente cbénica ou cdncava sobre o
substrato (3);

b) depositar o filme (5) sobre a mascara (1);

c) depositar meios para unir a mascara (1) sobre o filme (5);

d) exercer tragao para a remogao da mascara (1) do substrato (3); e

e) medir as variaveis envolvidas.

4. Método, de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado pelo
substrato (3) ser polimérico.

5. Método, de acordo com a reivindicacdo 4, caracterizado pelo
substrato (3) polimérico compreender polipropileno, poliamida 6, poliestireno,
politereftalato de etileno, e combinagbes dos mesmos.

6. Método, de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado pelo meio
para unir a mascara (1) sobre o filme (5) ser através do uso de cola (4).

7. Método, de acordo com a reivindicagao 3, caracterizado pelo fiime

(5) depositado ser metalico.
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8. Método, de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado pelo filme
(5) depositado ser cobre.
9. Método, de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado pelos

materiais serem tracionados através de um pino de tragéo (6).
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Figuras

Figura 1 (a) Figura 1 (b)

Figura 2 (a) Figura 2 (b)
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