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EMENTA

Analisee caracterizacaale materiais, interfacese recobrimentos,
metodos e caracterizacao e analise, métodos de imagem,
microscopia optica e eletronica, microscopiade forca atomica,
metodos espectroscopicosespectroscopialetronica, vibracionale
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de analisede superficiese interfaces,analisede falha e defeitos,
processogisicoquimicos
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Programa

1. Introducéoa caracterizacaale Superficies Interfaces
- Definicaoe Conceitos

- Propriedadedsde Superficies Interfaces

- Preparacaae Limpezade Superficies
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2. Métodos de Caracterizacae Analise
2.1. Metodos de Imagem

- Microscopiaotica

- MicroscopiaEletronica(SEMESEM, TEMHTEM)

- Microscopiade ForcaAtomica(AFM,STM,FFMe similares)

- Tecnicasalternativasde Microscopia(p.ex SAM)

2.2. Métodos Espectroscopicos

-  EDX

- UWVIS

- FTIR

-  XPSAES

-  SIMS

3. OutrasTecnicasle Andlise

-  XRDRaman,mpedancia,Resistividadees outras
- AnaliseTermogravimétricd TGADTAe DSC)

- Microbalancade Cristalde Quartzo(QCM)
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4. AplicacbegdasTécnicasle Analisede Superficies Interfaces
- Caracterizacade Materiais

- Analisede Superficies Filmes

.Metalicos

.Ceramicos

.Polimeéricos

.Compaositos

- Aplicacaode técnicasde Superficieem Analisede Falha

- Aplicacaode técnicasde Superficieem Biomateriais

- Aplicacao de Analise de Superficie em ProcessosFisico
Quimicog(CorrosaoCineética,Catalisee outros)
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Forma de avaliacao

C Provas(2 provas)
C 1° - Introducaoe Caracterizacagor Imagem
C 2° - Conteudogeral

¢ TotalPontos 60

C Exerciciog EstudoDirigido- Total Pontos 10

C Trabalho/seminario- Total Pontos 30
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INSTRUCOBRRAELABORACADOTRABALHO
1) DEFINICADOTEMAE DESENVOLVIMENTO

2) REDACAOOTRABALHOEPESQUISA

O objetivo destetrabalho é de treinar e testar a capacidadede alunosde pés-graduacad(i.e., atuais
e futuros pesquisadoresem confeccionarprojetos e trabalhos de pesquisa Aspectosrelacionados
com a metodologia de pesquisacomao: revisaobibliografica, coeréncia,objetivos e justificativas e

adequacaode formato serdo observados Além destes,serdolevadosem conta na avaliagcdodos
trabalhos a relevancia e aplicacdo do conteddo no projeto de poésgraduacao, mestrado e

doutorado do aluno. Salientase que este trabalho foi moldado nos formatos requeridos por

entidadesde fomento quandoda avaliacaode projetos de pesquisa

ltens obrigatorios

Osprojetos devemconter os seguintestopicos.

1. Titulo

2. Dadosdo Alunoe Disciplina

3. Revisaoda literatura mostrando a relevanciado que se pretende estudar, as justificativas e
estado-da-arte. Historico.

4. Conceitosassociada(s)técnica(s)selecionada(s)

5. Limitacdedde uso,sensibilidade]imite de deteccaoetc

6. Parteexperimental descricaadosparametrose aspectosmportantesassociados técnica

7.  AplicacOes disponibilidadede utilizac&oregional,nacionale mundial.

8. Comparacdesomoutrastécnicassimilarese/ou complementares

9. Referéncia® links na WEBcomcentrosde estudo,analisee pesquisano Brasile no Mundo



INSTRUCOERRAELABORACADO TRABALHQCONT)

Formata O projeto devera ser redigido em papel A4, espacoduplo, fonte times new
roman, 12 pt. (recomendasemin. 10 pgse max. 30pgs)

O projeto deveraser entregue OBRIGATORIAMERNEiG meio eletronico (CDou email)
no formato word (20030ou superior)e TAMBEMIMPRESSO

3) APRESENTACAO

Oral: Seminario¢ Datadefinida ¢ min 20 minutos/ max 30 minutos
Avaliacdo MonografiaEscrita(impresso)/Seminario

Notas A apresentacaalo seminariopoderacontar comconvidados
O material entregue podera ser utilizado na forma de texto de consulta da disciplina
atravesdo site.




Projeto de Pesquisa Temae resumo de maximo 5 linhas a ser selecionadopelo aluno e
apresentado por escrito (modelo anexo) ao Prof Herman Mansur até 02-set-2010 para
aprovacao Casondao sejafeita a escolhade um tema pelo aluno até a data estabelecida,o
prof. dadisciplinaindicaraum tema paraserestudadoe apresentadoo seminaria

Titulo:

Resumo

Contatos hmansur@demetufmag.br hmansur@uolcom.br hsmansur@hotmaicom
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OBJETIVO

Familiarizar o aluno com as
técnicas de Caracterizacio de
Superficies e Materiais sob a ética
da engenharia.

UF VUG
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UF/M G METAS L./
— s

" Entender os principios basicos das
técnicas.

=] Selecionar uma ou mais técnicas na
resolucdo de problemas reais.

—  Capacitar na interpretacao dos
resultados de analises.

=] Nogoes basicas de instrumentacao e
controle.

Absorbance (u.a)

;;;;;
1 » » @ % ) ”» ®
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P4/ \etalurgia
mteriais U F /V\ G
PARADIGMA DA CIENCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS

ESTRUTURA

N

PROCESSAMENTO <= > PROPRIEDADES

Prof. Robert T. DeHoff ( Florida University-1998)
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O que fazer com o conhecimento
adquirido nesta disciplina?

o7

UF VUG
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(1) Setor de controle de qualidade em = g -
Industrias

(2) Consultoria

(3) Setor de P&D em industrias de
transformacao

(4) Pesquisa na area de materiais em

Instituicoes, universidades ou centros de
pesquisa

UF MG Lws /N
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Por que a Caracterizacao dos Materiais
é importante?

- --l-(:u al Se |€
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Caracterizacao - Caracterizar - Carater

Carater: qualidade inerente a um material; o que o distingue
de outro

Caracterizar: pesquisar e mostrar o carater do material

Caracterizacao: atividades para caracterizar

UF MG Lws /N
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Introducao - Caracterizacao

N A caracterizacao descreve o0S aspectos de
composicao e estrutura (incluindo defeitos) dos
materiais, dentro de um contexto de relevancia

para um processo, produto ou propriedade em

par t i Matérials Aalvisory Board of National

Research Council T USA).

UF MG Lws /N


http://www.ufmg.br/

Objetivos da Engenharia de Materiais

Propried
Propried
Propried
Propriec
Propriec

Proprieo

acC
acC
acC
acC
acC

acC

es elétricas

es térmicas
es magneticas
es opticas

es mecanicas
es quimicas

[
0Tl

UF MG Lws /N


http://www.ufmg.br/

Dimensoes e Avaliacao de Estrutura de

Materiais
(Unit = meter)
: Ititverte

size of thickness man :,. M,..:’; diameter

virus of hair hi’!t mountain of the Earth

10° 10° 1 10° 10°

r= ~a ‘
dome s TR -
| | | |

10°° 10° 10” 10° 10°
Size of size of fingers talle st dista from
atoms aoystal grains building On't::io to

height British Columbia

UF M G LA


http://www.ufmg.br/

Solicitagbes Propriedades

Interface

Figura.7.1. llustracao das entidades que comp6em um material

UF M G LA
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A Aspectos importantes a serem avaliados:

A Composicdo quimica

A Tamanho, forma e distribuicdo

A Fases e estruturas (cristalino, amorfo, etc)
A Microestrutura

A Superficies, interfaces e recobrimentos

UF MG Lws /N
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Superficies e interfaces

Interface - O contorno ou fronteria de
separacao entre 2 fases.
Ex: solido-sélido ; liquido-sélido

Superficie - O contorno ou fronteria de
separacao entre 2 fases, quando uma das
fases é gasosa.

Ex: sélido-gis ; liquido-gas

Ref: (SHAW, COLLOIDS AND SURFACE CHEMISTRY 1992)

UF VUG
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Superficies e interfaces

Conceilto:

N U msuperficie ou interface existe em um
sistema em dualquer caso que houver
uma mudanca abrupta nas propriedades
dosistemacomadi st ©nci ao

J. B. Hudson, 1992
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Superficies e interfaces

A Exemplos de propriedades de um sistema:

A Densidade

A Estrutura Cristalina

A Orientacdo Cristalina
A Composicdo Quimica
A Ferromagnética

A Porosidade

UF MG Lws /N
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Superficies possiveis

Figura.7.3. Diagrama representativo de superficies com
diferentes graus de organizacao

UF M G LA
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Graus de descontinuidades

vapor

I

Figura.7.2. Representacao esquematica da interface solido-gas

UF MG Lws /N
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A Caracterizacdo de um material ou sistema:

A Perturbacdo causada por um feixe
iIncidente de radiacao, particulas (elétrons,
néutrons etc) ou ions, e a avaliacao da
resposta do objeto ao estimulo.

UF VUG
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fon
fon Elétron Foton

Elétron

Foton

Interface

Figura.7.4. Diagrama representativo da caracterizagcao de um material

UF MG LA
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Caracterizacédo i Analises e Técnicas

IMAGEM [~
; B, o B ' |
f 1 5
| IONIZAGAO | |
/ |
'FONTE . AMOSTRA. __DIFRAGAO [xRp
;\I l E
|
|
| EMISSAO | iw
L
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Radiacao eletromagnética

te 20 18 16 14 12 10 e
: 10 10 10 10 0 10 10 | 1
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' - T - === -
Wavalength in 53 I S I T, s 7 |
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= _ O
s o=
ossbauer © o—0
spectroscopy A - C\‘Cj) O_Q
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— I I [ )
(a) Change of (b) Change (c) Change
electron of of (d) Change of spin
distribution configuration orientation

Figure 2.1

The complete spectrum of electromagnetic radiation, types of processes initiated and the corresponding spactroscopic
terminology. (a) Change of electron distribution—x-ray, wv and visible electron spectroscopy; (b) change of
configuration—vibration-rotation spectroscopy: (c) change of orientation-microwave spectroscopy: (d) change
of spin—eleetron spin resonance (ESR) and nuclcar magnetic resonance (NMR) speclroscopy.



Radiacao eletromagnética

— A — Amplitude

Figure 7.7. Diagrama esquematico de uma onda eletromagnética



Radiacao eletromagnética

A Figura.7.7a. Representacao especial da propagacao
de radiacao eletromagnética



A A relacdo da velocidade de propagacéo
da onda (c) com sua frequéncia de
oscilacao (n) e o comprimento de onda (I )
é dado por:

c=1|.n

AA energia de uma radiacdo (E), esta
relacionada com a frequéncia de vibracao
(n) e um constante de Planck (h):

E=h.n



violeta azul vermelho

3[:][:] Comprimento de onda (nm) a[:][:]

Figura.7.8. Representacao do espectro da radiacéo visivel



Caracterizacao por Imagem

Modulo Microscopia
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Técnicas de microscopia

- |

Construcao de Imagens ampliadas
dos objetos e sistemas observados.



Microscopia Optica:

Fundamentos, Teoria e Aplicacoes
Praticas

Dra. Alexandra A. P. Mansur
Prof. Dr. Herman S. Mansur
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Sumario
Alntroducéo
AHistérico
AFundamentos
AMicroscopia Optica

APrincipios

AParametros
AEquipamento

AMicroscopia de Luz Transmitida
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Introducao

MICROSCOPIA = micro scopio

Atomic
Bonding Crystal structure Microstructure Specimen Component

CsicO

&
] ]
A nm mm mm cm Im 10m
E = = = = = = = = = = El

‘ Physical Metallurgy/ ‘

aterials Science

Basic Research

UF VUG

P Application
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Introducao

Microscopios Res_oluc;ao Ampliacao Fonte e Cristalografia
aproximada® amostra
lho Humano 100mm Luz Material N&o
(Volume)
Material
copio de Luz 100nm 5~1500x Luz (Superficie) N&o
polida
tronico de varredurp Feixe Material Sim/Nao
EV 10nm 100~200,000x eletrénico (Volume) dependendo modelq
io eletronico de Feixe Filmes finos
plo € 0.5nm 1,000~300,000% Ixe (espessura Sim
missaé MET eletrénico
~100 nm)
oscopio eletronico de Feixe Filmes finos
)SCOp ¢ 0.1nm 3,000~1,000,000x xe (espessura Sim
Issdo de alta resolugaET eletronico ~100 nm)

Microscopia 6ptica

UF VMG

Microscopia Eletrbnica de
Varredura

Ty(nsmisséo

Nanoscopia

Microscopia Eletronica de

LA
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Historico
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Historico

Hooke Microscope

Janssen Compounc circa 1670
Objective Microscope oil

z Lam Water
(circa Early 1600s) 7 P Flask
/

Body Tube

Figure 4
Evepiece Fi
Specimen igure 1
Holder
Olympus Provis AX 70
(circa 1998) Lar%e Format Zeiss
= (4 x 5) Camera Eyepiece — Laboratory Powell
35 mm Adapter Microscope &
Camera . circa 1930s Lealand No. 1
Figure 7 Video A Figure 6 circa 1850
Camera Ii 36 mm Focus
Port \ - Camera 7
pouay Body v
— z‘ Filters, Tube
Eyepieces — : . Analyzers,
Ny - & Retardation
J ?.‘ Plates - Objective | -
v Mechani
Objectives 1 o = E'Ec g;or 3 o t:;e“
Objective Stage
and Control
Iluminator ' Photomicrography Condenser—
Controller . R Controller
~ . ) Mirror
Base

Condenser
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Fundamentos

Electromagnetic Radiation Spectrum

Frequency (Hz)
100 102 10% 10% 10'2 1015 1'%

1021  1p24 . ~
I LI | I I L I I L I L L I LI | I L) L I L L I LI | l Radlagao
Eletromagnética
i Gamma Rays
Figure 1 B DSEI
Visible “ee= == -
Tv. Microwaves S~e o Tee-lL
AMFM T e T
Radio Waves Iniraredl o UItravIuIet\‘\\ ~~~~~~~~~
(T R SR R B R AN SR SR | \‘\ ~~~~~~~ .
10° 108 10® 100 102 10%  10® 1072 101% < yermelho “aznk . _violeta
- Wavelength (meters) ) ;
PAVAVAVAAAVAAATAR T T iwonm
Decreasing Wavelength, Increasing Frequency L Comprimento de onda (nm)

Electromagnetic Wave

ANYANYAY
vV Vo

Amplitude

c=1| .n

Figure 1

E=h.n=h.cll
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Absorcao

Quando a radiacao atravessa um objeto sua intensidade é atenuada. Este fendmeno decorre da absorcéo desta
radiacao provocada por transicdes energéticas no material, sejam estas nucleares, eletrdnicas, vibracionais ou
rotacionais

Branca Luz Verde Luz Branca

Luz Branca Luz Branca
Objeto Objeto
Verde Preto
Objeto
Branco

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Reflexdo

o da luz (e das outras formas de radiacdo eletromagnética) ocorre quando as ondas encontram
rficie ou outro limite que n&o absorve (ou absorve parcialmente) a energia da radiacdo envolvida
as ondas para fora desta superficie. A luz que chega a superficie € denominada onda incidente
ixa a superficie € denominada onda refletida. A reflexdo pode ser especular ou difusa.

Luz

ente refletida

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Refracéo

racdo na direcao de propagacao de um feixe incidente ao passar de um meio de densidade
ra outro de densidade diferente. Este desvio da direcao de propagacao depende das diferencas
de refracdo dos meios e do comprimento de onda da radiacéo.

RAIO
INCIDENTE: |

i

NORMAL n = velocidade da luz no vacuo =c/v
velocidade da luz no meio

(1)
(2)

. BAia n,.seng,=n,.send,
2\ REFRATAD!

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Refracéo

LA
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Difracéo

nca na direcdo de propagacao de um feixe de radiacdo incidente decorrente da presenca de
o caminho oOptico. Esta mudanca de direcdo depende das dimensdes fisicas do obstaculo, do
0 de onda da radiacao incidente e do angulo de incidéncia. Este fenbmeno promove a formacéo
cias construtivas e destrutivas.

> 1)

UF /V\ G [/AS/V\AT
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EIXO

Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

@ Normal
&
e <<t
EIXO /

—

@ —

- o

(a)

UF VMG
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Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

UF MG LA
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UF VMG

Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

A
= -
L s
- "~’:: =TI
B| -~
L_ . _DO
Aumento = A6B6/ AB

1/f = 1/Do+ 1/Di
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Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

eyepiece . objective object
real image

U F /V\ G LAS/‘/\AT
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Microscopia Optica

V Tipicamente, as ampliacoes das lentes
objetivas situam-se na faixa de 4X a 100X.

V As lentes oculares geralmente oferecem
aumentos de 8X al2X, sendo 10X as mais
comuns.

V Portanto, ampliacoes tipicas de
microscopia optica situam-se na faixa de
~40X a ~1000X.



Microscopia Optica

A Aspectos mais importantes:

X Resolucao

x Contraste

X Profundidade de campo
x Distorcao



Microscopia Optica

Parametros: Resolucéo

1,22
* e r‘3'_2.n.ser‘a)

baixa resoluc&o alta resolugéo

UF MG L /L
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Microscopia Optica

AlLeide Abbe( Abbeds Law)
= resolucao pontual,
n= indice de refracao;
| =comprimento de onda da radiacao;
a= angulo da radiacao incidente;

1,22 |
2.N.sem)

g —
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Microscopia Optica

Parametros: Ampliacao

Aumento = altura da imagem/altura do objeto

Aumentoy, = Aumento da objetiva x Aumento da Ocular

Faixa de ampliacao atil: 500 x N.A. --- 1000 x N.A.

Objective Evepieces
(NA) 10x 12.5x  15x 20x 13x

2.5x — — — X X
(0.08)

4x — — X X X
(0.12)

10x — X X X X
{0.33)

25x X X X X —
{0.55)

40x X X X — —
(0.70)

Gix X X X — —
(0.85)

100% X X — — —
(1.42)

LA
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Microscopia Optica

Parametros: Contraste

Contraste: E o nGmero de tons presentes em uma
Imagem.

U F /V\ G LAS/‘/\AT
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Microscopia Optica

Parametros: Profundidade de Campo

Depth of Field Ranges

AnE-(NAE |
(NA)? o ..

d=
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Microscopia Optica

A Profundidade de Campo:

Dimensao linear maxima entre um plano
acima (+d) ou abaixo (-d) e o plano de
foco do especime observado (pf ou plano
focal).



Microscopia Optica

Parametros: Aberracdes Esféricas

Longitudinal and Transverse Spherical Aberration

Paraxial
Peripheral Circle Focus
Rays of Least (3)
Confusion

Transverse
Spherical
Aberration

Paraxial (2)
— Rays
g
Simple Fi Longitudinal
gure 2 Spherical
Lens Aberration

U F /V\ G LAS/‘/\AT


http://www.ufmg.br/

Microscopia Optica

Parametros: Aberracdes Cromaticas

Axial Chromatic Aberration

Blur = 0.30mm

Slng.i; Lens
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Microscopia Optica

Parametros: Curvatura de Campo

———

(a) Edges in Focus (c) Center in Focus (b) Entire Vle‘;vﬂeu] in Focus
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Microscopia Optica

Equipamento

Modern Microscope Component Configuration
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Microscopia Optica

Equipamento: lluminacéo

Tungsten-Halogen Lamphouse
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Microscopia Optica

Equipamento: Condensador

Image Planes of the Condenser Lens

Collector Field
Lens  Diaphragm Condenser Lenses

Image
Modern Microscope Component Configuration y Plane (1) gioa';,%erg;g
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Modern Microscope Component Configuration
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Modern Microscope Component Configuration

Camera
Film Plane

Focusin
Viewfinder 2 Figure 1
N —Exposure
Monitor

Nosepiece }F ;
ObJemlve-% ' — Stand
\ $,
Stage—g Focus

Knob

Lalmphouse

Optical Correction in Objectives

Achromatic Fluorite
Objective Objective

1
Lens
Doublet

Apochromatic
Objective

Red

Green and
Blue

Figure 4

LA


http://www.ufmg.br/

Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Objective Specifications
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Oculares

Intermediate Eyepiece Image Planes
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Oculares
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Microscopia Optica

Microscopio de Luz Refletida
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Microscopia Eletronica
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7.2.2. Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV-SEM)

Fonte de
el étrons

Wehnelt

Catnata do
canhdo o
nodo
‘_—'_'_'_‘_'_'_,_,-o—'—" \A
L@/’“ =
= Cotdenzadores :'
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Figura.7.12. Diagrama representativo de funcionamento do
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Feixe primario
Elétrons secundarios

Elétrons Auger

Elétrons retroespalhados

7 Vi 7

LuminescénciaCatédica
Raios X caracteristicos

Material Raios X continuos

Raios X fluorescentes

Figura.7.13 - Sinais resultantes da interacdo do feixe de elétrons primarios com a
amostra. Diagrama esquematico mostrando varios dos efeitos causados pela
interacao de um feixe de elétrons com um alvo solido (adaptado de [50]).
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Figura.7.14 7 Modelos representativos das interacGes atomicas decorrentes
da perturbacao do material com o feixe primario.
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Feixe eletrdnico
Superficie
amostra

Plano de foco

)

Profundidade de
campo

(/ L ol
Regido em foco

A Figura.7.16. llustracao relativa a profundidade de campo obtida em MEV.
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7.2.2.1. Aspectos Importantes na Execucao e Interpretacao de
Resultados de MEV

Aumento de E

]

R . A

Profundidade de
penetracéo

Volume de
interacao

Aumento de Z

Figura.7.177 Variacao do volume de interacéo e profundidade de penetracéo do
feixe de elétrons da amostra com o0 aumento da energia do feixe (E) e com o
aumento do numero atébmico (Z) dos elementos que compdem a amostra.
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Aplicacdes de Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

Figura.7.151 Fotomicrografias de ouro em carbono observadas no MEV
utilizando (a) SE e (b) BSE.
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AplicacGes de Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

(@) (b)

Figura.7.18. a)Fratura fragil de aco (500x);
b) Imagem madeira da planta Switenia macrophylla.
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Figura.7.19. Fotomicrografia
de Inseto

Figura.7.20. Olhos compostos de mosca, a) sem danificar;
b) danificado pelo feixe (5 kV x 1, 100).
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o

(a) Sk oy 7200 (b} 25kV % 7,200
Figura.7.22. Micrografia de P0 sinterizado, a) 5 kV ; b) 25 kV (x 7200)
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Figura.7.23. Fotomicrografia de Inseto Figura.7.23. Fotomicrografia dos ovulos
de acaro de carpete Hymenolepis
dimunata.
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Figura.7.24. Imagem de elétrons secundarios de espuma de poliestireno
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