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Introducéao

Nos anos 70 do século passado foram desenvolvidos diferentes ensaios
mecanicos e térmicos in-situ voltados a acompanhar e estudar o
comportamento dos materiais sob a aplicacdo de condi¢gbes térmicas ou
mecanicas externas. Inicialmente foram propostos ensaios associados a
microscopios o6ticos, mas logo apareceram reportes de ensaios ligados a
microscopios eletrénicos tanto de varredura como de transmisséo. Este tipo
de experimentos onde uma condicdo externa € aplicada ao material de
interesse e a resposta do mesmo € acompanhada em tempo real sao
conhecidos como in-situ. No caso dos ensaios mecanicos e de aquecimento,
a medida ou acompanhamento da resposta mecanica do material a condicao
de carga externa aplicada caracteriza um ensaio convencional. Porém, se
além da resposta mecanica, por exemplo, a evolucdo da microestrutura é
acompanhada durante a execugdo do ensaio observada em tempo real
mediante o uso de um microscopio, caracteriza-se um teste ou ensaio in-situ.

O desenvolvimento de testes in-situ geralmente requer de modificagdes nas
condicbes do ensaio convencional e na infra-estrutura empregada,
especialmente quando o teste envolve temperatura elevada o suficiente para
causar degradacao ou modificagdo na amostra, dificultam as medidas pela
degradacgéo da relagdo sinal/ruido e danos a infra-estrutura utilizada para o
ensaio e seu acompanhamento. A principal vantagem do teste mecanico in-
situ envolvendo microscopia é a possibilidade de obter imagens do fenbmeno
em tempo real e com uma resolugdo espacial acorde com a técnica de
microscopia usada. Hoje diversos fendmenos relacionados com
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transformacdo de fases e até da falha de materiais sdo estudados
empregando esta metodologia.

Portanto, a motivagao do presente projeto de pesquisa € estudar a cinética
de precipitagdo de fase sigma no ago inoxidavel superduplex UNS S32750
mediante teste in-situ no MEV.

Objetivos

O objetivo geral é o desenvolvimento e implementagdo de teste in-situ no
microscopio eletrobnico de varredura, para o estudo da cinética de
precipitacdo de fase sigma no aco inoxidavel superduplex UNS S32750.

Os objetivos especificos podem-se dividir em trés partes:
- Desenvolvimento de Instrumentacao

= Projetar e executar as modificagbes no MEV Quanta
650F que permitam testes em temperaturas até 1000 °C.

= Comparar o desempenho das instalacbes experimentais
nos MEVs 5900LV e Quanta 650F.

- Estudos de cinética de precipitacdo de fase sigma no acgo inoxidavel
superduplex UNS S32750.

Microscoépio Eletrénico de Varredura - MEV

O funcionamento do microscopio eletrobnico de varredura se baseia na
interacdo do feixe de elétrons com a amostra, o que gera diferentes sinais
que contém informacao da amostra em estudo (Figura 1).
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Figura 1. Diferentes sinais resultantes da interacdo do feixe de elétrons
com a amostra (Williams, 1996).

Os sinais mais comumente utilizados para construir imagens da
amostra sdo os de elétrons secundarios (SE) e retroespalhados (BSE). Os
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SE sao resultado da interacéo inelastica dos elétrons do feixe incidente como
os elétrons dos atomos da amostra, geralmente tém energia entre 2 e 5 eV
(mas pode chegar a 50 eV), e sO conseguem escapar da amostra para
participarem no processo de formacado da imagem os que sédo gerados nas
camadas superficiais, o que se reflete em uma excelente resolugéo espacial
e marcada dependéncia da inclinacdo e relevo superficial da amostra. Os
BSE sao elétrons do feixe incidente que foram espalhados elasticamente a
grandes angulos pela sua interagdo columbina com os nucleos dos atomos
da amostra, portanto estes elétrons tém energia igual (ou quase-igual) a dos
elétrons do feixe incidente.

As caracteristicas fisicas de cada um destes sinais determinam o
sistema de deteccdo utilizado. O detector para SE do tipo scintilador-
fotomultiplicador € mostrado esquematicamente na Figura 2.a. O detector de
SE coleta tanto os elétrons gerados pela interagdo do feixe com a amostra
(elétrons SE;), quanto os gerados por os BSE interagindo com a amostra
durante a sua saida da amostra (elétrons SE;) e interagindo com os
componentes dentro da camera do MEV (elétrons SEj ), sendo as duas
ultimas classes consideradas ruido que degrada a imagem (Goldstein, 1992).
O detector de BSE do tipo semicondutor € mostrado na Figura 2.b.
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Figura 2. Detectores no MEV; a) esquema do detector scintilador-fotomultiplicador
Everhart-Thornley para elétrons secundarios e b) esquema do detector semicondutor para
elétrons retroespalhados (adaptado de Reimer, 1985).
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Testes in-situ Envolvendo Deformacgéo

Alguns pontos a serem considerados durante o planejamento de um
experimento deste tipo sdo a escala do teste, o tamanho e formato da
amostra e o método a ser utilizado para medir grandezas como a
deformacéo.
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A escala no ensaio é fundamental j4 que as propriedades dos
materiais em nivel macro nao podem ser extrapoladas para nos niveis micro
ou nano (LaVan, 1999, Haque, 2002). O mercado disponibiliza dispositivos
para deformacao nas escalas micro € nano, mas muitas das pesquisas estao
voltadas ao projeto do dispositivo de deformacdo (Kinaev, 1999, Zhang,
2002, Zupan, 2001, Tong, 2005, Berfield, 2007).

Diversos formatos de amostras tém sido propostos e utilizados por diversos
autores, e estes se apresentam um ponto de partida para a escolha do
tamanho e formato (Lin, 1988, Hosseini, 2007, Andeersson, 2004).
Finalmente, diferentes técnicas tém sido desenvolvidas e utilizadas para
determinar a deformagcdo da amostra, todas elas com base no grau de
deslocamento de um sistema de referéncia na instrumentacao utilizada para
a deformacdo ou na superficie da amostra para o posterior calculo da
deformacéao (Franke, 1991, Vendroux, 1998, Liu, 1997, Kishimoto, 2000). A
determinacdo da deformacgdo requer basicamente trés elementos: um
sistema de pontos de referéncia na superficie da amostra, um sistema de
processamento de imagens para medir o deslocamento de cada ponto e um
algoritmo que calcule o campo de deformagdo a partir dos dados de
deslocamento (Kinaev, 1999). Estes trés elementos s&o descritos em detalhe
a segquir:

Como sistemas de referéncia, em nivel macro, sdo empregados riscos,
pontos de tinta e até furos (Xiao, 1997, Wu, 2001). No nivel micro ou nano
sdo empregadas particulas ou nanoparticulas uniformemente distribuidas,
malha de pontos ou grade de Ilinhas metalicas e caracteristicas
microestruturais da propria amostra (Kinaev, 1999, Peternella, 2007). O
sistema de referéncia tem que satisfazer as seguintes condigdes: Nao deve
mudar as propriedades mecanicas da amostra; deve aderir-se
adequadamente a superficie da amostra; deve permitir a sua facil
diferenciagao (contraste com a amostra deve ser significativo); a quantidade
de pontos de referéncia deve ser suficiente para permitir o adequado
mapeamento da deformagao (Kinaev, 1999). Dependendo o sistema de
referéncia, este pode mascarar a superficie da amostra, fazendo impossivel
seguir a evolugéo do processo de deformagéao (Figura 3).
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Figura 3. Amostras com diferentes sistemas de referéncia a) micro grade
construida a partir de litografia por feixe de elétrons, b) micro faixas de moiré
e c) nano particulas de silica uniformemente distribuidas (Kishimoto, 1997,
Berfield, 2007).

a.

O sistema de medida da deformacgao tem correspondéncia com a escala
da medida. Medidas macro sao realizadas empregando diversos
sistemas como instrumentos de medida de comprimento como
extensdmetros ou até métodos o6ticos (Kishimoto, 2000, Xiao, 1997). As
medidas na escala micro utilizam técnicas o6ticas adaptadas como o
caso das faixas de moiré e medigao por interferometria de raios laser,
analise de imagens e a correlagao de imagens digitais (DIC) (Vendroux,
1998, Kishimoto, 2000, Lagattu, 2006).

Finalmente o calculo da deformacdo & implementado a partir dos
resultados obtidos do deslocamento do sistema de referéncia; a forma
mais conhecida é a tipica deformagédo de engenharia € = Al/l. Outras
alternativas mais elaboradas empregam algoritmos de calculo cujo
fundamento sdo derivadas parciais do deslocamento com relagao as
coordenadas em cada ponto de referéncia e interpolagdo cubica
(Franke, 1991, Lyons, 1996, Lu, 2000). Os resultados obtidos pelas
técnicas citadas sao a deformacéao (¢) em nivel macro e micro, e mapas
de deformacgao e vetores de deslocamento em sistemas mais precisos
(Figura 4).
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Figura 4. Mapas de deformacgao obtidas por DIC do Ti-6Al-4V para cargas
a) 500 MPa, b) 940 MPa e c) 945 MPa, com a grau de deformagao sendo
representado em tons de cinza (Lagattu, 2006). Mapas com vetores de
deslocamento para deformagdes na dire¢cado x de e) 16 nm, f) 40 nm e f) 76
nm (Berfield, 2007).

Testes in-situ Envolvendo Alta Temperatura

Diversos experimentos envolvendo ensaios de deformagéo in-situ nos
microscopios eletronicos tanto de varredura quanto de transmissao tém sido
reportados na literatura. Na maioria dos casos os testes foram conduzidos na
faixa de 25 a 600 °C, em poucos casos entre 600 e 1000 °C, mas em
nenhum dos experimentos reportados foram realizados testes de deformacao
acima dos 1000 °C. Os motivos pelos quais experimentos de microscopia
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eletrénica de varredura in-situ envolvendo deformacéo a temperaturas acima
dos 1000 °C né&o sao encontrados na literatura séo os seguintes:

c. Dificuldades experimentais associados as temperaturas elevadas:
queda da relagao sinal/ruido (s/r), aumento da poténcia emitida pela
amostra aquecida, deterioracdo da resolugdo espacial do MEV,
decomposicdo da amostra e geracdo de gases, aquecimento da
amostra em condi¢des de vacuo e aumento da temperatura da camara
de vacuo do microscopio (Gregori, 2002). Nao obstante, tém sido
reportados ensaios de corrosdo no MEV até 1150 °C (Erhart, 1984).

d. Compatibilidade da instrumentacdo utilizada no experimento:
manutencdo do nivel de vacuo centro da camera do MEV, espaco
reduzido dentro da camera de vacuo do MEV, isolamento elétrico,
interferéncia eletromagnética.

e. As dificuldades associadas a aplicacdo de forcas elevadas e de
deformacgéo serdo abordadas na segao seguinte.

Dois desafios que merecem destaque sao a queda na relagdo s/r e o
aumento da poténcia irradiada pela amostra aquecida. A emissao
espontanea elétrons pelo fenbmeno conhecido como emissao termidnica
depende da temperatura do material, como descrito pela lei de Richardson
(Equacao 1).

Portanto, o aumento de temperatura leva ao aumento de elétrons emitidos
por toda a regido aquecida, tanto da amostra como do sistema de
aquecimento e, portanto, resulta no aumento do ruido no sinal captado pelos
detectores de elétrons.

Equacao

Jo= BTZeHVij 1

Onde:

Jc: densidade de corrente [Am™]

B: constante do material emissor [Am2K?]

T: temperatura do corpo [K]

ow: funcéo de trabalho [eV]

K: constante de Boltzmann [eVK-1]
Por outro lado, a poténcia irradiada por um corpo a uma determinada
temperatura é descrita pela lei de Stefan-Boltzmann (Equacéo 2).

P=cA.eT* Cauagao
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Onde:

P: poténcia irradiada [W]

e: constante de emissividade

T: temperatura do corpo [K]

c: constante 5,669x10 [W/mzK‘!
As: area superficial do objeto [m?]

Portanto, o aumento de temperatura da amostra requer de um
aumento bastante elevado da poténcia depositada na mesma. No caso da
amostra ser aquecida por efeito joule (por passagem de corrente na propria
amostra ou elemento aquecedor) a corrente necessaria para manter a
amostra a temperatura elevada torna-se bastante elevada, implicando no
aumento do campo eletromagnético irradiado pelo sistema de aquecimento,
perturbando o funcionamento do microscépio e dos sistemas de deteccio.
Também com o aumento de temperatura da amostra, aumentam os riscos de
dano aos componentes do microscopio através do aquecimento por radiagao
emitida pela amostra, especialmente no caso de componentes sensiveis ao
aquecimento ou com limitada condutividade térmica ou de alguma forma
isolados termicamente.

De forma geral o tratamento do ruido gerado pela amostra aquecida
no MEV é realizado antes do sinal ser coletado e processado pelo detector,
aproveitando a baixa energia dos elétrons emitidos por um corpo aquecido
(emissé&o termibnica).

Existem diversos detectores de média e alta complexidade para alta
temperatura que empregam este principio (Figura 5). Ao contrario destes, um
detector de elétrons secundarios para alta temperatura desenvolvido no
Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS) capta o sinal junto com todo o
ruido resultante da amostra aquecida e o processa eletronicamente antes de
gerar a imagem de elétrons secundarios (Ramirez, 2007).
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Figura 5. Deteccao de elétrons para amostras aquecidas a) por
conversdo de BSE em elétrons secundarios (Fielden, 2004) e b) por
conversao de BSE em fétons.

Plano de Trabalho e Cronograma de Atividades
O presente trabalho sera dividido em trés partes principais a preparagao
metalografica, os experimentos in situ e a analise de resultados.

Atividades

Desenvolvimento de
Instrumentacgao
Preparagdo Amostras
Avaliagdo microestrutural
Experimentos in situ
Analise de imagens
Analises de cinética
Revisao bibliografica
Elaboracéo de relatorios e
artigos

Materiais e Métodos

A amostra a ser utilizada sera um aco AID UNS S 32750, como ela se
encontra em dimensdes muito maiores que as necessarias, utilizaremos a
sistemas de corte e polimento para produzir amostras com 3 mm de
didmetro e espessura por volta de 0.5 mm. O experimentos in-situ serao
realizados nos microscoépios eletronicos de varredura 5900LV e Quanta 650F
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com a finalidade de obter imagens durante todo o processo, para que se
possa confeccionar os graficos da cinética de precipitagdo da fase sigma e
comparar a performance das duas instrumentagoes.

c
>
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—
o
v
o
m

Figura 6: MEV Quanta 650F.
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