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Introducao

» Observacdo estrutural: macroestrutura e micro-
estrutura;

« Observacdo da macroestrutura: a olho nu ou com
baixos aumentos (até ~10x, superficie externa);

« Observacdo da microestrutura: microscopia optica e
microscopia eletronica.

Macroestrutura de um lingote
de chumbo apresentando os
diferentes gréos.
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« Estrutura x escala « Olho humano: o pioneiro instrumento de anélise
Defeitos visuais:
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Microscopia de varredura por sonda (AFM, STM) » astigmatismo —
. § falta de simetria
' Microscopia eletrdnica (SEM, TEM) ' radial do olho.
Microscopia 6ptica (MOM)
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Introducao

« Olho humano: o pioneiro instrumento de analise
- Retina: projecéo das imagens captadas pelo olho

Nervo Optico [Via Optica] - Estrutura da Retina
Esquema

cones:
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percepgao de cor 3 B et |
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b existente entre
astonetes:

as células foto-
sensiveis (~ 3um)
é responsavel
pela limitagao

do olho em
distinguir detalhes
muito pequenos.
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Introducao

» Os primeiros instrumentos 6ticos

Leeuwenhoek
icroscope
(circa late 1600s)

A. Leeuwenhoek (1632 - 1723) desenvolve uma
lupa com a qual estuda varios microorganismos
e células (Séc. XVII).

Antoni van Leeuwenhoek (1632 and 1723) designed
and built several hundred microscopes that were all
very small and had a very similar design and function.
“The dimensions of his microscopes were fairly
constant at approximately two inches long and one.
inch across. The main body of these microscopes
consists of two flat and thin metal (usually brass)
plates riveted together. Sandwiched between the
plates was a small bi.convex lens capable of
magnifications ranging from 70x to over 250,
depending upon the lens quality.

Imégen

== Lupa: lente de cristal, normalmente
biconvexa, cujo aumento & 1/f.

magnet.fsu. i html
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#27| Introdugao

« Séc. XVII Instrumentos 6ticos dotados de lentes objetiva
e ocular, que permitem maior ampliacédo na imagem.;

Microscépio usado por Hooke Eyepiece —g@

Hooke Microscope
(circa 1670)

Bactérias por Leeuwenhoek

Robert Hooke (1635 - 1703): descoberta da estrutura celular.
Antony van Leeuwenhoek (1632-1723): estudos de bactérias.
Marcello Malpighi (1628-1694): estudos histologicos em plantas.
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« Resolucdes* tipicas obtidas por diversas técnicas de
microscopia e a olho nu

Microscoépios | Resolucao Ampliacao Fonte Requisito
aproximada amostra
Olho humano 0,1 mm - Luz visivel (I\\fl;t:rgael)
Material
MO 100 nm até 2.000 x Luz visivel | (superficie)
polida
MEV 0,1 nm 10 - 1.000.000 x Feixe Material
eletrénico (volume)
MET 0,5 nm 1.000 - 3.000.000 x Feixe Filmes finos
eletrénico | (e ~100 nm)

* Resolugdo: menor distincia distinguivel entre dois pontos
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» Poder de Resolucao » Profundidade de campo (depth of field - d)
Poder de resolugao (3): capacidade do instrumento dptico em produzir Profundidade com que detalhes existentes em diferentes planos po
imagens separadas de finos objetos muito aproximados ser visualizados em foco. in n-NA
0,61-2 = —z+( ]‘5
== Critério de Rayleigh: O=—""" NA M
u-senf 7 - comprimento de onda;
o n — indice de refracéo;
== |uz visivel: 350 < . <800 nm NA |‘ NA — abertura numérica;
i High M — aumento;
= Raios-X: 1 <0,2nm hA 5 - resolugao;
== Elétrons: %< 0,015 nm Magnifi Numerical Depth
"'0%"' cation  Aperture of Field
Field (um)
. P == Olho humano: § ~ 0,2 mm 140xx 3:%2 135,'55
Limites praticos: N L, 20x 0.40 5.8
== Microscopio 6ptico: 5 ~ 0,2 um 40x 0.65 1.0
== Microscopio eletronico: § < 1nm 16(%( 3:32 82‘1‘8
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%[ O Microscépio Optico (Séc. XIX)
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Oculares
J» - Luz com incidéncia
Caminho da Luz

Microscopia Optica

(Metalografia)

perpendicular &

Espelho
amostra
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Prensa para
alinhar amostra
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Microscopia Optica - Tipos

Microscépio 6tico de luz refletida:

tipicamente usado para superficies opacas,

Microscépio 6tico de luz transmitida:
tipicamente usado para materiais transhicidos,

como as amostras metalicas.

como as amostras poliméricas ou biolégicas.

Fonte luz A
Lampada— ()

Olho Lente Condensadora —»

Oculary @
% Amostia —»
Lente Objetiva—>
(c) \ P ] r ?(:?“'/\ Fonte de Luz
(©) ./ 4‘//(/ 9 o p~——Lente Objetival
7= S Ocular—
L ) 7
[ RN, N, " AT
@ (a) e (b) Formagéo da imagem dos contornos Ohe —
(a) e (b) Formagdo do contraste entre gréos. de gréo. A
(c) Micrografia optica de um latdo (Cu-Zn) (¢c) Micrografia optica de uma liga Fe-Cr.
policristalino. Aumento: 60X. Aumento: 100X.
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¢ Microscopia Optica ¢ o Microscopia Optica
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« Luz Visivel « Lentes convergentes
Electromagnetic spectrum u ~— Vi Propriedades das lentes:
[ >

/ Visible *,
X-rays / \ Microwave
'
Gamma rays Ultrawole:‘t . I 1 Infrared Radio
'
Bl

T T T 7 I7 T [ 7

Wavelength (m) 10-1t 10 107--" 10 103 10

VWA NVA VA VAN

Para analise de raios-X ,
comprimentos de onda entre
0,1 e 2,5 A sao usados.

Os comprimentos de onda dos raios-X
sdo da mesma magnitude que as
distancias atomicas.

1nm=10A=10°m

= o feixe de luz paralelos
ao eixo dtico da lente sédo
refratados para um ponto,
denominado foco.

n
\
\ im, = o feixe de luz que passa

V[ Im, pelo centro de simetria da
lente néo sofrem refragéo
(desvio).

Eaquacéo das lentes Ampliacdo:

R ="

fou v u
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« Caracteristicas da Lente Objetiva

Homogeneous
Immersion

Numerical
/ Aperture

0/:"*‘
Linear e Working

Magnification Distance

Mechanical Tube Length

@ P
IZ"’ I Microscopia Optica

 Resolucao

| R=(0,61.M)/(N.A.) |

- Aresolugdo (R) é definida como sendo a capacidade
do sistema otico discernir com nitidez dois riscos
muito préximos. (¥ resolucdo, T nitidez)

- Menor a resolucao (distancia entre 2 pontos) maior
serd o detalhe estrutural que pode ser analisado
pelo microscépio 6tico com nitidez

17
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If'fﬁl Microscopia Optica

éGtico

» Resolucao

| R=(0,61.0)/(N.A,) |

- R : é a resolucdo do sistema 6tico do microscopio

- A : é o comprimento de onda da fonte de luz
utilizada no sistema 6tico
- N.A. : é a abertura numérica da lente objetiva. Esta

diretamente associado com a qualidade da lente
utilizada na ocular e na objetiva.

R
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Preparagao da Amostra

« Corte das Amostras;

« Embutimento;

PRESSAO

19 20
R ~ REE 5
@L Preparacao da Amostra 7| Preparagao da Amostra
» Embutimento * Resinas

- A quente

Mais comum.

- Afrio

- A vacuo

Amostras porosas e também para amostras
onde existem paredes finas que ndo podem ser
alteradas ou quebradas

Tubo de PVC (cano plastico de agua) de 3 a 5
cm de altura e uma placa de vidro retangular
de aproximadamente 10 x 25 cm, com
aproximada-mente 5 mm de espessura.

Resinas termofixas Resinas termoplasticas
Baquelite PMMA - Acrilico

21 22
HEH = m _
#:| Preparacao da Amostra #i#i| Preparagao da Amostra
» Resinas o « Lixamento e Polimento;
- Baquelite B % Ko Groseis

Manual, com
lixas # 240, S

320, 400, 600.

Mecaénica, com lixa # 800 e pano de feltro
com solugéo de alumina 1 pm.

23
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#| Preparacao da Amostra #i7:| Preparacao da Amostra
« Lixamento e Polimento;

« Lixamento e Polimento;
= Agentes de polimento

Lixas de agua Pano de polimento Pasta :'suspe: sdo de de alumina, silica,
lamante oxido de cromo

25 26
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« Cuidados com as amostras. * Ataque Quimico;
Efeito do ataque quimico em uma superficie metalica polida
- Metalicas = susceptivel a deformacao; R e
- Ceramicas = facilidade de surgimento de trincas; PR o
AP
- Poliméricas = material entre laminas de vidro :g'.' '&:I
(microscépio o6tico de luz transmitida
(a) amostra polida e ndo atacada quimicamente;
(b) amostra polida e atacada quimicamente;
(c) amostra polida e atacada quimicamente com maior intensidade.
27 28
) p 50 da A L p 50 da Amost
#ii| Preparagdo da Amostra i#ii| Preparacdo da Amostra
b b
» Ataque Quimico; » Ataque Quimico;
Cu-30%Zn deformado e recozido

Efeito do ataque quimico em uma superficie metdlica polida

Cobre atacado com reagente Corpo de prova de cobre atacado em
adequado delineando os excesso (queimado) compare com o p—r—
contornos de gréos microestrutura ao lado
Estrutura de gréios da fase }— Com baixos aumentos dificil de observar

29 30
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Escala

« Nunca escrever o aumento no texto ou legenda!!!!

ﬁgfﬁé Microscopia Optica

«A forma de distribuicdo, morfologia e
dimensao dos cristais;

 Presenca de periclasio e cal livre;

« Consideragdes sobre o processo de moagem,
tempo e temperatura de clinquerizacdo e
condicdes de resfriamento;

» Ataques quimicos com reagentes;
 Quantificacado

- Contagem de pontos.

31

Raeases
i | Amostras de Clinquer

Microestrutura dos clinqueres calcinados a 1340°C, obtidas por
microscopia dptica. (A) Referéncia, (B) 0,5% de TiO;, (C) 1,0%
de TiO; e (D) 2,0% de TiO;.

cristais de
belita

cristais de
alita

Mariani (2017)

iteris ,
#7:| Amostras de Clinquer

= 1 ~
Fotomicrografia 2 - amosira B6 - cristais de alita sub-
idiomérficos com bordas sub-retilineas (verde  azul); cristais
de belita arredondados (laranja) dispostos em zona.

Fotomicrografia 1 - amostra A3 - cristais de alita idiomorficos,
com bordas retilineas e fase intersticial variando de vitrea a
semicristalizada.

Atéque quimico: HNO; para observagdo dos silicatos e KOH + sacarose para visualizar a fase
intersticial.

Gobbo (2003)

33

Amostras de Clinquer

Fotomicrografia 4 - amostra C5 - cristais de alita sub-
idiomorficos, com bordas sub-retilineas (azul)  fase
intersticial varia de semicristalizada a cristalizada.

Fotomicrografia 3 - amostra B5 - cristais de alita idiomorficos.
(azul), com bordas retiineas; presenca de zona de beiita

Ataque quimico; HNO; para observagéo dos silicatos e KOH + sacarose para visualizar a fase
intersticial.

Gobbo (2003)

ﬁggg Amostras de Clinquer

Fotomicrografia 5 - amostra D1 - cristais de alta sub-  Fotomicrografia 6 - amostra E7 - oristais de alta sub-
idiomérficos; a fase intersticial é cristalizada e o élcali-  idiomorficos com bordas sub-retilineas; fase intersticial &
aluminato pode ser observado (cinza). cristalizada.

Ataque quimico: HNO; para observagdo dos silicatos e KOH + sacarose para visualizar a fase
intersticial

Gobbo (2003)

35
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“| Amostras de Clinquer

Gobbo

Ataque quimico: agua para a observagéo da cal livre; nenhum ataque foi realizado para a (2003)
verificagao do periclsio.

Amostras Metalicas

i

ita

37 38
%‘_ Amostras Metalicas i Amostras Metalicas

Estrutura Aluminio: a) puro b) baixa liga c) Al-silicio d) Al-Cu

Aco inoxiddvel duplex (22Cr-6Ni-3Mo)
estrutura: ferritica / austenitica

39

#| Amostras Ceramicas

Melhor imagem

« Realce de contraste.

41
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= Melhor imagem

¥ 77
f;g
AL

%

Y
3

« Correcao de foco.

Analise Quantitativa

« Realizadas em superficies opacas ou projecoes
(laminas finas);

* Medidas em duas dimensdes podem representar
parametros em trés dimensoes;

« Pode-se determinar:
- Tamanho/forma/distribuicdo/quantificacdo de grao;

- Tamanho/forma/distribuicdo/quantificacdo de particu-
las, fibras, microconstituintes, fase cristalina, poros,
defeitos;

- Proporcéo de fases (fracdo volumétrica).

43
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| Analise Quantitativa

 Proporgéo de fases

- Norma ASTM E 562 - 11 (“Standard Test Methods for Determining Volume
Fraction by Sistematic Manual Point Count”)

1
g
i

¢

@® 0,5 ponto @ 1,0 ponto

P p_Pix100
P(i) Pr

&

Pi = N° de pontos

Pr = N° de nés na rede

o P

Analise Quantitativa

» Proporcao de fases

- Tratamento Estatistico (n determinacées) - ASTM E 562

_ 1 | e
Pp:;;Pp(i) “:> SZ{EZ(PPU)_PP)Z}

=1

o
95%CL £ 1% = = | %ra = 22,

Jn P,

\

RA < 10% - OK!

100

Dado pela Tabela 1 da ASTM E 562

t = f(n° de medidas)
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i‘:‘%‘i Anidlise Quantitativa =7| Analise Quantitativa

 Proporcéo de fases
- Tratamento Estatistico (n determinacées) - ASTM E 562

TABLE 1 95 % Confidence Interval Multipliers

No. of Fields n t No. of Fields n t

5 2.776 19 2101
6 2.571 20 2.093
7 2.447 21 2.086
8 2.365 22 2.080
9 2.306 23 2.074
10 2.262 24 2.069
11 2228 25 2.064
12 2.201 26 2.060
13 2179 27 2.056
14 2.160 28 2.052
15 2145 29 2.048
16 2131 30 2.045
17 2120 40 2.020
18 2.110 60 2.000
o 1.960

« Tamanho médio de gréaos

- Norma ASTM E 112 - 96 (“Standard Test Methods for Determining Average
Grain Size”)

L

t

L=
pxm

- p = nimero de interceptos;
Li = comprimento do intercepto linear
médio;
Lt =1 cm (10 mm);

m = aumento.

Casos Especiais

tangencial jungdo de 3 grios
112intercepto 112 intersecgdo | intersecc 1.5 intersecgéo

47
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Analise Quantitativa

« Tamanho médio de gréos (G)

- Norma ASTM E 112 - 96 (“Standard Test Methods for Determining
Average Grain Size”).

Aumento de 100x

G =-10-6,64log Li

Aumento diferente de 100x

m = aumento;

N 2log(m/100)

G=G
0 log2

Go = Férmula basica.

e
20000
L
0

Q

Analise Quantitativa

« Tamanho médio de gréaos

- Tratamento Estatistico (n determinagées) - ASTM E 562

L=-Y1, = s =[nl_12<L(,.) —L)zr

i=1

95%CL £ 1% —— = |oppa = 227CL 100
Jn L

\

RA < 10% > OK!

Dado pela Tabela 1 da ASTM E 562
t = f(n° de medidas)
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Analise Quantitativa

gen

» Tamanho médio de graos (ASTM)

N = n° médio de graos por polegada quadrada a uma
ampliacdo de 100x;

n = n° de tamanho de grao ASTM.

N — 211—1

50

Microscopia Eletréonica de
Varredura

(MEV)

51

Micr. Eletronica de Varredura

* Breve Historico

1937: Manfred von Ardenn
- Bobinas de varredura adaptadas ao MET
- 20 minutos para gerar uma imagem
- Amostras delgadas e aumento maximo de 8.000x.
- 1942: primeiro MEV para observacdao de amostras
espessas
- Resolugdo: 1 pm - Resolucdo do MO: 0,5 pm
- 1965: primeiro MEV comercial, montado pela

Cambridge Scientific Instrument Company,
adquirido pela DuPont.

asaavt
o6

2| Micr. Eletronica de Varredura

v
EEzes

 Objetivo

- Observacdo e analise microestrutural de materiais
sélidos.

o Caracteristicas

- Aumentos da ordem de10“ x;

- Fonte: feixe de elétrons;

- Profundidade de campo - topografia de superficies
irregulares;

- Versatilidade;

- Andlise quimica localizada;

- Facil preparacdo da amostra (corte/seccionamento e
cobertura com material condutor)

53
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« Principais componentes do MEV

- Coluna otico-eletronica P

(canhdo de elétrons e e K)

sistema de demagnifi-
cacdo)

- Unidade de varredura

—CanhSo de Blérons

- Camara de amostra

- Sistema de detectores

- Sistema de visualizacao ﬁ\*“
da imagem

Esquema de um MEV.
(MALISKA)

55
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Micr. Eletronica de Varredura

(a) Filamento de Tungsténio
(b) Hexaboreto de Lantaneo (LaB6)
(c) FEG (Field Emission Gun)

Micr. Eletronica de Varredura

» Filamento de tungsténio
- Cerca de 100 um de diametro

- Aplica-se uma corrente até que atinja a
temperatura de 2700K, quando sao emitidos
elétrons do filamento por um processo
conhecido por emissdo termidnica.

57
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Micr. Eletronica de Varredura

« Filamento de Hexaboreto de Lantaneo (LaB6)

- Possibilita a geracdo de densidade de corrente
mais alta, além de baixa taxa de evaporacéo;

- Vida atil até 100x maior que o de tungsténio;

- Desvantagens: elevada reatividade do material, o
que requer grandes pressdes, além do aquecimen-
to indireto do filamento, por meio dos suportes de
C e custo.

Micr. Eletronica de Varredura

» FEG (Field Emission Gun)
- Utiliza uma agulha fina de W (r < 100 nm);

- Emite forte campo elétrico em regido altamente
localizada, em condic¢des de alto-vacuo;

- Desvantagens: Custo muito elevado.

=

|\ Juente eLemmosties

SaoLA

*v 06 FARADAY
Esquematizagio de um | =)

canhao de emisséo de campo

(FEG)
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Neeasy

=22 Micr. Eletronica de Varredura

3
7
6é7i$\\

« Interacdes Elétron-Amostra

- Originam radiacées que podem ser detectadas e
mensuradas por diferentes tipos de detectores.

Feixe primério

Elétrons secundarios

Elétrons retroespalhados

Elétrons Auger

Luminescéncia Catodica
Raios X caracteristicos

Material Raios X continuos

Raios X fluorescentes

Sinais resultantes da interacao do feixe de elétrons primario com a amostra.

Micr. Eletronica de Varredura

« Interacdes Elétron-Amostra

- Elétrons Auger
- Ao preencher uma vacancia, o elétron pode langar
outro elétron do 4tomo em uma transicdo de baixa
emissdo de radiacdo, chamada de efeito Auger.
Ex: Se um eletron da camada interna K é langado e um
eletron da camada L preenche essa vacancia, temos uma
transicao Auger KL.

- E importante na caracterizacio de camadas
superficiais. e

61

62

Micr. Eletronica de Varredura

« Interacées Elétron-Amostra

- Elétrons Secundarios (SE)

- Resultantes do espalhamento inelastico de um
elétron de alta energia com elétrons de valéncia mais
externos;

- Apenas os elétrons da superficie da amostra podem
escapar e contribuir com o sinal detectado;

- Sinais mais comuns para a formac¢ao de imagem

Mmoo @ Eltrons Nomersde €

7 et T

- Ouwttcto e Enage o

Micr. Eletronica de Varredura

« Interacdes Elétron-Amostra

- Elétrons Retroespalhados (BSE)
- Resultantes da re-emissao de elétrons incidentes que
atingem uma amostra grossa;

- A intensidade do espalhamento esta relacionada ao
nimero atémico do atomo (1 Z, 1 eficiéncia);

Numero de Elétrons Namero de SE

Mtos SE possuem
‘energia ertre 0.0 SeV/

Energia

Distrbuiao de Erergla Distibulgao ds Energla do SE
de SE 0 BSE

63
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Neeasy
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=2 Micr. Eletronica de Varredura

7
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« Interacdes Elétron-Amostra

- Raios X

- Resultantes da interacdo de um elétron de alta
energia com um atomo, podendo resultar na ejecao
de um elétron de uma camada atémica interna;

- A variacdo de energia é Unica para um dado
elemento.

Micr. Eletronica de Varredura

« Interacdes Elétron-Amostra

- Raios-X
- Possibilitam a microanalise.

Intensity In, 2
ek, Espectro de um Anodo

t Ke] de Molibdénio
Kd Radiagao Caracteristica =
// Linha Espectral
Bremsstrahlung =
Espectro Continuo

0 02 04 0.6 08 1.0-10™m
— Wavelength A

65
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Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccdo de Sinais

- Tipos de detectores:

Elétrons secundarios (SE) - mais utilizado
Elétrons retroespalhados (BSE)

Raios-X

Corrente da amostra

“sovio
50 J
F - cilindro de Faraday (-SOV +250V)

S — cintilador

LG - guia de luz

PM - fotomultiplicador

Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccdo de Sinais

Detectores de Elétrons Secundarios (SE) - mais
utilizados

SE ocorrem devido as interagdes inelasticas entre o feixe
de elétrons primario e a amostra;

Permite maiores detalhes morfologicos;

Superficies mais proximas do detector ficam mais claras.

GAIOLA DE

FARADAY FOTOCATODO (Sb-Cs)
FOTOMULTIPLICADOR

1500 v

- i
\CRISTAL
[~ 50Ve+200V] CINTILADOR (Nel,Csl,.),RECOBERTO COM AL

Detector de elétrons secundarios do tipo Evehart-Thornley.

68

Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccao de Sinais

- Detectores de Elétrons Secundarios (SE) - mais
utilizados

(b) Imagem de elétrons secundarios de  (c) Contraste topografico de material
uma amostra de mica, mostrando organico achado em uma amostra de
contraste devido & composicao e lama coletada do fundo de um lago.

i (25 trn

acoleta de elétrons de

aparecerdo mais claras
ue aquelas mals
Gitames aests S @) Suericie e fawra ce um

Y| pedaco de siicone.

Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccao de Sinais
- Detectores de Retroespalhados (BSE)

- O numero de elétrons retroes-
palhados que chegam ao
detector é proporcional ao seu
numero atomico (Z) ;

tocsl - Melhor contraste de numero

atomico, adequado para amos-

tras polifasicas, com poucos
relevos superficiais;

Menos sensiveis ao carrega-

mento (amostras sem recobri-

, mento superficial)

Exemplos de imagens formadas com elétrons retroespalhados em

comparagéo a imagens com elétrons secundarios

70
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« Sistemas de Deteccdo de Sinais
- Detectores de Raios-X

- Espectrometro de dispersdao de comprimento de onda
(WDS) - cristal polarizado de Si dopado com Li

- Espectrometro de dispersao de energia (EDS) - cristais
analisadores de difracdo (mais modrno)

- Possibilitam microanalises qualitativas e quantitativas
e obtencdo do mapa composicional da regido observada

Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccdo de Sinais

- Detectores de Raios-X
Comparacao F— wos eos

Alta - tipico 0,005 a 0,1
steradianos”. Detetor
pode ser colocado
perto da amostra
Alta -minima tipica de | Baixa-corrente pode
Corrente dofeixe  10%-8 A devido & baixa | ser tio baixa quanto
eficiéncia de coleta

Eficiénciade | Baixa - dngulo sdlido
Coleta de raios-X  tipico ao redor de
0.001 steradianos *

Boa -dependedo | Depende da energia
cristal, mas tipico < 133 eV
Resolugdo tipicamente da ordem | medida em Mn Ka
o

de5atoeV (5,3KeV)

<0,01%. Dependendo

Limite de do elemento ou da

Detecgdo matriz pode chegar a
partes por milhio
Baixa - apenas um
elemento pode ser

Velocidade de analisado em qualquer a

Andlise instante, defocgdo simultaneamente

sartal detecgao paralela

Tipicamente 0,1 2 0,5%

Complexa-necessirios
Andlise Fcil-Medida do pico | algoriimos para a
Quantitativa menos o background | deconvolucao de picos|
e subracao do
background
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Al

Ti

0, C, Ti, Ca, Si, Fe, Se Al

73
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Micr. Eletronica de Varredura

76
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Due to the fine phases intermixing of hydrates in toms, eds spectra
bring 5

Problem : how to determine the contribution of each hase 7 IN(ILI NN

Micr. Eletronica de Varredura

« Sistemas de Deteccdo de Sinais

- Identificagcdo Qualitativa de Fases: SE, BSE (+)
- Determinagao da Composicao das Fases: EDS
- Morfologia: SE

- Quantificagdo por meio do uso de imagens (poros,
fases principais, etc.): BSE

- Distribuicao de Fases: BSE
- Distribuicao elementar: EDS, WDS

E muito mais...
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 Preparacdo das Amostras (recobrimento)

- Deposicao de ions (sputtering): Au-Pd; Au-Pt
- Evaporacao de Carbono

Podem mascarar a superficie real

Cuidado com a microanalise!

MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA ZEISS EVO 50 METALIZADOR E EVAPORADOR BAL-TEC SCD 050

Micr. Eletrénica de Varredura i

b |

48

i

Micr. Eletronica de Varredura

s
3 3

* Cuidados

- Preparagdo das Amostras (secagem, impregnacao,
polimento);
- Necessidade de Aquisicdo Automativa (elevado

numero de analises para um resultado
estatisticamente representativo);

- Ferramentas de Aquisicdo e Analise Automatica
precisam ser desenvolvidos!

79 80
HEE| g P EEYT -
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« Aplicagbes

- Andlise micromorfolégica (estudos de fraturas,
morfologia de pos etc);

- Andlises de texturas;
Identificacdo, composicdo e quantificacdo de fases

82
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« Exemplos - Clinquer

B Mariani (2017)

83 84
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« Exemplos

85 86
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5-40%Quartz 13um
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Micr. Eletronica de Transmissao

« Objetivo
- Observacdo e analise microestrutural de materiais
Microscopia Eletronica de solidos.
Transmissao « Caracteristicas
- Aumentos da ordem de10¢ x;
(MET) - Fonte: feixe de elétrons;
- Permite analise de defeitos e fases internas;
- Imagens 2D (média através da espessura da amostra -

cuidado na interpretacdo);

- Preparacéo laboriosa das amostras.

90
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« Principais componentes do MET

- Coluna submetida a vacuo

« Canhao de elétrons fonte
termoi6nica ou FEG

« Lentes magnéticas, aberturas
e diafragmas
- Lentes condensadoras
- Lente objetiva
- Lentes projetivas

- Camara de amostras

- Tela fluorescente, chapa
fotografica ou camara de
video

Micr. Eletronica de Transmissao

« Preparacao das Amostras
- Espessura de 500 a 5000 A
- Superficie polida e limpa dos dois lados
- Tipos:

« Ldminas finas do proprio material
- Metais/Ligas: corte de laminas, afinamento por polimento
mecanico, polimento eletrolitico final.
- Polimeros/organicos: microtomia
- Ceramicas: desbaste idnico
« Réplicas de superficie
- Plastico, Carbono ou Oxido
- O contraste tem origem nas variacdes de espessura.

91
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*Origem do contraste: diferenca de
espessura, p, coeficiente de absorcao de
elétrons, difracao, etc.

Micr. Eletronica de Transmissao

i monocristal policristal |u>uoo amorfo
|

A 57 [

(]

(A) Materiais monocristalinos
(B) Materiais policristalinos
(C) Materiais amorfos

93
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Permitem identificar
a estrutura cristalina
e os parametros do
reticulado, assim co-
mo a orientacdao da
microrregido analisa-
da.

Difracéo de elétrons do ferro alfa

Padrao de difracéo de Cr20s policristalino
(esq) e monocristalino (dir)
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Trabalho (10,0 pontos)

« Parte 01 (7,0 pontos)

- Caracterizar um material fornecido por Analises
Térmicas (TG/DTG) e microscopia (MEV).

- Escrito

- Oral (10 min)

« Parte 02 (3,0 pontos)

- Apresentar um artigo QUALIS A1-B2 que
envolva as duas técnicas (FTI-R e DRX)
- Oral (15 min)

Data: 05/12/2018 - 14h50 as 17h35
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T UNIVERSIDADE FEDERAL DA BAHIA

| Escola Politécnica
%W DCTM - Departamento de Ciéncia e Tecnologia dos Materiais

Técnicas de Caracterizacao
de Materiais

Técnicas de Caracterizacdo Microestrutural
(MO, MEV, MET)

Prof. Dr. Daniel Véras Ribeiro

verasribeiro@hotmail.com
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