Conteudo Extra: Medidas de tamanho de gréo e Técnicas de
Caracterizacao Microestrutural.



Norma ASTM E112-13

- Os métodos de determinacéo de tamanho médio de grao presentes na norma ASTM E112,
sao compostos de métodos geometricos de medicao e por isso podem ser aplicados para
outros tipos de materiais (além de metais).

- A norma traz trés metodos:
-Comparativo

-Método planimétrico (ou Jeffries)
-Método do intercepto



Numero de grao ASTM, “G”

log NAE
— 2G-1 — 1
Nyp = 2 G log 2 +

- Nae=nUmero de graos por polegada quadrada em aumento de 100x.
- “G" (vaide 0 a 14)



Método Planimétrico (Jeffries)

— S NNNAY

Originalmente

- Desenha-se um circulo de 79,8mm

- de diametro (para obter uma area de
5000mm?). Micrografia deve conter pelo
menos 50 gréaos dentro do circulo.

- NA=n° de graos por mm? em um aumento
de 1x.

- Ninside=n° de graos dentro do circulo
- Nintercepted=n° de graos interceptados

pelo circulo
Nint ted - f= Jeffries multiplier (depende do aumento
N4 = f(Ninsige + — e;wp =) > f=M2/5000) plier (dep




Método Planimétrico (Jeffries)
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N intercepted
(N inside + 2 £ )
NA -

Area do circulo

Se tivermos uma barra de escala

- Desenha-se um circulo contendo

pelo menos 50 graos. Usando-se a
escala, mede-se a area desse
circulo.

- NA=n° de graos por area.
- Ninside=n° de gréaos dentro do

circulo

- Nintercepted=n° de graos

Interceptados pelo circulo



N intercepted
(N inside + 2 P )
NA -

Area do circulo

Apos calculado Na

7 7 . ~ 7 re 1
- A drea média dos gréos é—> A = ~
A

. O diametro médio do grio é> d = VA =
1

Na

Se quiser representar o tamanho de gréao
ASTM “G” (N, em mm?):

G = (3,322logN,) — 2,95



Com barra de escala

- Desenha-se uma linha com
comprimento Lt.

- Essa linha vai interceptar um numero
de gréos "N” ou de contornos “P” (se a
amostra for monofasica, N=P).

- Essa linha deve conter pelo menos 50
Interceptacoes.

- NL € o numero de interceptagdes por
unidade de comprimento.
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Observacao microestrutural: Microscopia optica

(@)

(b)

(©) =
(c)
L
4 W weln b
(a) e (b) Formagéo da imagem dos contornos
(a) e (b) Formacé&o do contraste entre gréos. de gréo.
(c) Micrografia Optica de um latdo (Cu-Zn) (c) Micrografia optica de uma liga Fe-Cr.

policristalino. Aumento: 60X. Aumento: 100X.



Observacao microestrutural: Microscopia optica

lluminacao
Vista na
micrografia . % % % % ¥ I

Vista em corte
da amostra

Vista em corte da amostra

G@BE&::E j: I Vista na micrografia
\_T_l m Vista em corte da amostra

(c) (d)
Vista na "u"igta na
micrografia micrografia
Vista em corte
Vista em corte da amostra
; E |I' ‘, ( :l ( '|| da amostra

(b)




Observacao microestrutural:
Microscopia eletronica de varredura (MEV)

ae® o B LR -4

1 -Constraste Quimico —

regides mais clara possuem
elementos quimicos mais

pesados

2 - Constraste
Morfoldgico: Contraste
segue topografia




Observacao microestrutural:
Microscopia eletronica de transmissao (MET)

Microscopia eletrbnica de transmiss&o
de uma lamina fina de uma liga
metalica contendo discordancias

Possui também contraste de difracao — contraste depende da orientacao cristalina do material




Introducao a Difracao de Raios-X

Electromagnetic Spectrum
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Introducao a Difracao de Raios-X

Vidro de silica, quartzo e cristobalita. Todos s&o de mesma composicao quimica,
mas as estruturas sao diferentes, logo, seus padroes de DRX também seréo.

Counts

102 Glass
4000

2000

4003 1Quartz

3000
2000
1000

0
4000

Cristobalite

2000

0

20 30 40 50
Position [“2Theta] (Copper (Cu))



Introducao a Difracao de Raios-X

Geracéao de raios-X:

« Raios-X séo produzidos quando qualquer

particula eletricamente carregada com
energia cinética suficiente e rapidamente
desacelerada.

« Um tubo de raio-X consiste e uma fonte
de elétrons e dois eletrodos metalicos.
Uma alta voltagem é mantida entre os
eletrodos, de modo que os elétrons séo
acelerados contra o anodo (ou alvo) na
onde eles impactam com alta velocidade.

» Raios-X séo produzidos no ponto de
impacto e sdo espalhados para todas as
direcoes e direcionados por uma janela
de Be.

___— evacuated chamber

heated =
filament

electron beam anode mounting (copper)

___—coolant
circulates here

metal target
(tungsten)

X-rays —— window

| very high potential difference

i -
- —i-
Electron e tadd

X-R
Target Nucleus W

Tungsten




Introducao a Difracao de Raios-X

Delimita e foca o
feixe sobre a amostra

X-ray Detactor
| tube
Detecta a

"‘\ Collimators
” 1 I intensidade dos

. Iﬂ@ feixes que s&o
~Crystal

difratados em um
angulo de difracao
(26)

Produz raios-X
(espectro branco +
caracteristico)

Filtra os raios-X deixando-
0S monocromatico



Introducao a Difracao de Raios-X

A Lel de Braqq

Incident
plane wawve

nA = 2dsenf D
2d sin 8
* A = comprimento de onda Constructive interference
when
 d = distancia interplanar entre planos ® o o o o o nA=2dsin 6

* 0 é o angulo entre o feixe incidente e
o plano que o difrata.

* 20 é o0 angulo entre o feixe transmitido
é o feixe difratado. E chamado de
angulo de difracao, e este € o0 angulo
geralmente medido.

A lei de Bragg mostra a condicao
necessaria para que ocorra a
difracao, isto €, para que duas ondas
espalhadas sofram interacao
construtiva.



Introducao a Difracao de Raios-X
A Lei de Bragg

O valor de d, a distancia entre planos adjacentes Cubic: ;.:]‘1 S L L
1 a
no conjunto (hkl), pode ser encontrado pelas o g
: ~ Ik !
seguintes equacoes. Tetragonal : - = ! :2 + =
) 2 2
Hexagonal : dlz = ;(h LS ':’;: + k ) + i_?
Rhombohedral :
7’l/1 — ZdSeTle 1 _ (h* + k% + 1*)sin? 2 + 2(hk + kI + hi)(cos® & — cos a)
d? a*(l — 3cos? 2 + 2 cos® )
Inei . . 1 h? L2 12
,r;:f:ﬂm:avs Orthorh-ambrr: o = = + e + =
- 2 2 ginl b1
2d sin 8 Monoclinic : ‘—;3 = sinz 5 C% + k_%_ﬁ + % - 2'#“‘;?5 ﬁ)
Constructive interference | 1
when?k‘ o sin Triclinic: = = ?2.(5“;12 + 8,k + S3407 + 285,,hk + 28,.kI + 28,5k()
e o o o o o nA = sin ’
c o o o o o Bragg’s Law




Introducao a Difracao de Raios-X

Resumo

« Os atomos de um material cristalino (arranjados de forma periddica) espalham raios-X (com mesmo A que
o feixe incidente) em todas as direcoes.

« Na maioria das dire¢cbes néo ocorre difracéo, pois os raios-X espalhados sofrem interferéncia destrutiva e
anulam-se uns aos outros.

 Em poucas direcoes, aquelas que satisfazem a Lei de Bragg, ocorre a interferéncia construtiva (adicéo de
amplitudes) entre os raios espalhados, e esse espalhamento é entdo chamado de difracao.

» As direcOes das difracdes sdo determinadas apenas pela forma e tamanho da célula unitaria.

T

Parametros de
rede

Sistema
Cristalino

1 _h2+k2+l2

A= ZdhklsenH 5
dpy a P/ sistema clbico




Introducao a Difracao de Raios-X

Intensidade dos feixes difratados

« Aposicao e os atomos interferem na intensidade do feixe difratado.

« Os atomos sao centros de espalhamento de raios-X (ou outra radiacao), na qual os raios
sao espalhados pela acao dos elétrons do atomo.

“Se a Lei de Bragg nao é satisfeita, ndo ocorre difracdo. Porem, A
Lei de Bragg pode ser satisfeita para um certo conjunto de planos
atomicos e ainda pode nao ocorrer difracdo.”



Introducao a Difracao de Raios-X

Intensidade dos feixes difratados

« Algumas estruturas cristalinas nao vao apresentar difracao em determinados
planos, mesmo que esses satisfacam a lei de Bragg. Sao chamados de
“reflexdes” proibidas. Abaixo veja alguns exemplos para as estruturas mais
comuns em metais.

Estrutura Cristalina Difracdo ndo ocorre quando
CCC h+k+I=ndmero impar
CFC h,k,l misto (pares e impares)

Hexagonal compacta h+2k=3n (n inteiro) e | impar



Introducao a Difracao de Raios-X

Indexando padrdes de DRX

- Na indexacao:

- Tanto a posicao dos picos gquanto a intensidade dos picos devem ser
compativeis com o padrao das fases sendo indexadas.

-Cuidado com orientacéo preferencial (textura)!!!!



Introducao a Difracao de Raios-X

Intensity

100 —
90 —
80 —
70—
60 —
50 —
40 —
30—
20 —

10—

Indexando padrdes de DRX

10 20 30 40 50 60 70 80 90
2 theta (degree)

No. h Kk 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
1 1 1l 1l 2,33800 38,473 100,0
2 2 0 0 2,02400 44,740 47,0
3 2 2 0 1,43100 65,135 22,0
< 3 1 1l 1,22100 78,230 24,0
S 2 2 2 1,16900 82,438 7,0
6 < 0 0 1,01240 99,081 2,0
7 3 3 1l 0,92890 112,046 8,0
8 4 2 0 0,90550 116,574 8,0
S 4 2 2 0,82660 137,463 8,0
A j L A



Introducao a Difracao de Raios-X

Indexando padrdes de DRX

- Onde encontrar as informacdes cristalograficas de uma fase, como as
contidas na tabela abaixo?

- Arquivos .cif (crystallographic file information)

No. h Kk 1 d [A] 2Theta[deg)] I [%]
1 1 1 1 2,33800 38,473 100,0
2 2 0 0 2,02400 44,740 47,0
3 2 2 0 1,43100 65,135 22,0
4 3 1 1 1,22100 78,230 24,0
S 2 2 2 1,16900 82,438 7,0
6 4 0 0 1,01240 99,081 2,0
7 3 3 1l 0,92890 112,046 8,0
8 4 2 0 0,90550 116,574 8,0
9 4 2 2 0,82660 137,463 8,0



Introducao a Difracao de Raios-X

Indexando padrdes de DRX

i Apps | HP [ :ProPGWeb:login (D ey v6-TI00eaw ) KSD M Portal REASP-Re: @4 Cursosondnegratu r Bockmarks B Video Lectures | Sy A3 Guia daPrevidéncla & Comversor do YouT

Cow

Open-access collection of crystal structures of organic, inorganic, metal-organic compounds and minerals, excluding biopolymers. I c S D

Including data and software from CrystalEye, developed by Nick Day at the g

1y, the University of Cambridge under supervision of Peter Murray-Rust

FIZ Karlsruhe — Leibniz Institute for Information Infrastructure

-ICSD (Inorganic Crystal Structure Database)—>Pago (acesso pelo portal da CAPES)
-COD (Crystallographic Open Database)-> Gratis



Introducao a Difracao de Raios-X

Indexando padrdes de DRX

- Como abrir o arquivo .cif com as informacdes cristalograficas de uma

- Software VESTA (gratuito).

= c
Apps
| JP-Minerals |

© jo-minerals.org/vestale |

HP [

ProPGWeb :: Login () envy dvé-7300eawi: ) ICSD W Portal CREA-SP- Rec @M Cursoson-linegratu s Bookmarks T Video Lectures | Sy W3 Guia da Previdéncia & Conversc
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/\rgj. /' Visualization for Electronic and STructural Analysis

VESTA

Minohlite

L .
License agreement
About
History : :
VESTA LICENSE
B Version 3
4 VESTA Copyright (C) 2006-2017, Koichi Momma and Fujio Tzumi
Change Log
Fesinoi This software is distnbuted free of charge for academic, scientific, educational, and noncommercial users. Users belonging to commercial enterprises may also use t
e until a license for business users is established. Permission 10 use this software is hereby granted under the following conditions
L 1) Drawings produced by VESTA may be used in any publications provided that its use is explicitly acknowledged. A suitable reference for VESTA is:
Download
Forum
Dy 2) You should niot redistribute any copy of the distributed files unless you have a written permission from us.
(snomia
CrystalMAP Part of these terms may be changed without any prior announcement
PowderPlot This software is provided "as is” without any express or implied warranty

Please report bugs and help us improve VESTA

fase?
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