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LABMAT — LABORATORIO DE MATERIAIS NUCLEARES

O Laboratério de Materiais Nucleares — LABMAT, localizado no Centro
Experimental ARAMAR em Iperd-SP, € administrado pelo Departamento de
Materiais Nucleares do Centro Industrial Nuclear de Aramar.

O PRODUCAO
O DESENVOLVIMENTO
O CARACTERIZACAO QUIMICA

O CARACTERIZACAO FiSICA — MICROESTRUTURAL , TERMICA E METROLOGICA
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PLANEJAMENTO DE PRODUCAO

Fabricacao de um produto — requer planejamento de producao.

Selecao dos materiais

= Custos
= Necessidades técnicas exigidas

Prever o comportamento do material em servico, programar e controlar propriedades
e caracteristicas.

= Estruturas internas e
= Propriedades dos materiais

.



CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DE
MATERIAIS

= A caracterizacao microestrutural desempenha um papel
fundamental na Engenharia de Materiais e na Ciéncia dos
Materiais.

= Varias técnicas sao utilizadas no LABMAT - difracao de raios X,
microscopia eletronica de varredura, microscopia otica, microscopia
de forca atdmica, entre outras.

= Além da infraestrutura de caracterizacao, existe grande interesse no
desenvolvimento de métodos de caracterizacao e técnicas de
analise.
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MICROESTRUTURA

Estrutura do material - profunda influéncia em suas propriedades, mesmo que nao haja alteracao
em sua composicao quimica.

Por exemplo:

Fio de cobre puro flexionado repetidamente - mais duro, mais fragil, e aumento da resistividade
elétrica.

= A composicao quimica do fio nao foi modificada.

= Mudancgas em suas propriedades estao relacionadas as modificacdes em sua estrutura interna.
= N3o ha mudanca no material em escala macroscopica.

= Estrutura modificada escala microscopica - microestrutura.

Entendimento das mudancas microscopicas - Controle de suas propriedades.




CARACTERIZAGCAO MICROESTRUTURAL

PREPARACAO DE AMOSTRAS

N

FUNDAMENTAL PARA CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
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PREPARACAO DE AMOSTRAS

ESSENCIAL PARA AS TECNICAS DE CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

CORTE

EMBUTIMENTO

LIXAMENTO E POLIMENTO
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Sala de Preparacdao de Amostras

POLIMENTO E ATAQUE ELETROLITICO | \
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CORTE

Ajuste da amostra na dimensao e regiao desejada

Corte abrasivo e com refrigeracao

Accuton 50

Baixo Aquecimento e deformacao
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EMBUTIMENTO

BAIXA TEMPERATURA E PRESSAO

EMBUTIMENTO A FRIO




LIXAMENTO E POLIMENTO

ACABAMENTO NA AMOSTRA DEFORMACAO MINIMA

PLANICIDADE ,
REDUZIR A RUGOSIDADE REPRODUTIVEL




LIXAMENTO E POLIMENTO

CONSUMIVEIS




POLIMENTO E ATAQUE QUIMICO

DECAPAGEM DE AMOSTRA
NAO HA TENSOES SUPERFICIAIS

REVELACAO DA
MICROESTRUTURA




POLIMENTO E ATAQUE ELETROLITICO

DECAPAGEM DA AMOSTRA
NAO HA TENSOES SUPERFICIAIS

REVELA A MICROESTRUTURA
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- CAMPO CLARO

———

CAMPO ESCURO

POLARIZADA
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FRATURA

&

N

iAcc VY Spot Magn Det WD Exp
IEAO5 0 kv 62 403x  BSE 132 Gr Detalhe
= j:t_;»____.\/" I;‘;L 7 = : —
Corrosdo sob tensdo de tubo de Inconel Corrosdo sob tensdo Fratura intergranular e transgranular
em um trocador de calor Fratura transgranular

Fratura intergranular

Fonte: Corrosdo e Protegao
Jodo Salvador Fernandes




DETERMINACAO DO TAMANHO MEDIO DE GRAOS

Aco 1020 - Chapa Ac¢o 1020 - Barra

Tamanho Médio de Graos - A¢o 1020 -Chapa Tamanho Médio de Grios - Ago 1020 -Barra
l Tamanho Médio " 9,7 ‘l pm l Tamanho Médio l 14,8 l Km
l Desvio Padrdo l 0,6 l Hm l Desvio Padr3o l 0,8 l um
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QUANTIFICACAO

(b)

Amostra A¢o 1020 — Chapa Amostra A¢o 1020 — Chapa
Micrografia de uma das areas analisadas Distribuicao de Perlita
Quantificacao Perlita/Ferrita
Perlita 13,52%
Ferrita 86,48%
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QUANTIFICACAO

(a)

Amostra A¢o 1020 — Barra
Micrografia de uma das areas analisadas

Perlita

Amostra A¢o 1020 — Barra
Distribuicdao de Perlita

Quantificacao Perlita/Ferrita

21,10%

Ferrita

78,90%




DESCARBONETACAO
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AVALIACAO DE SOLDA




Microestrutura Zircaloy-4 CR — Placas
da fase a (hexagonal compacta)
nucleadas em grdos da fase 8 (ccc)

Microestrutura Zircaloy-4 CR — Campo Claro
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Microestrutura Zircaloy-4 TT 700°C/20min/Lam 30%
Grdos da fase a recristalizados

Microestrutura Zircaloy-4 TT
700°C/20min/Lam 30%— Campo Claro

Microestrutura Zircaloy-4 2TT
700°C/20min/Relam 30%— Campo Claro

Microestrutura Zircaloy-4 2TT 700°C/20min/Relam
30%— Graos da fase a recristalizados




Regidao atacada quimicamente

Determinacao de Fase 1 e Fase 2 - Livre

Fase 1livre (% de area) 1,94
Fase 2 (% de area) 0,004
Fragao livre de Fase 2 (% em relagao ao

0,05
teor de Fase 2)
Solugao Solida (% de area) 98,05

Tamanho Médio de Particula Fase 1 (um)

18,88 + 10,49

Tamanho Médio de Particula Fase 2 (um)

11,57 +1,17




Temperature (°C)

o (x107°)°C™)

- - - - Temperature
—— Expansion

Time (h)

Ciclagem Térmica em Dilatémetro

Expansion (um)

| =+=+=U-10Mo [25]
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Temperature [°C)

Coeficiente de Expansdo Linear para X-10Mo e Zry-4

800

.

Micrografia Otica Antes e apés Ciclagem Térmica

- :

Dureza e Densidade

Dois tipos de trincas: Através da espessura e ao longo do comprimento
Microscopia Otica — Modo Mosaico

Referéncia l 258,52+15,35 13,935
SEELE I 290,05+05,19 13,833
Termicamente




MICROSCOPIA CONFOCAL - 3D




—3D

MICROSCOPIA CONFOCAL




MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X (EDS)
DIFRAGCAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS

e _
T Reesssssssames
- BEassssmanes

Microscopio Eletronico de Varredura com Espectrometro Microscdpio Eletronico de Varredura por Emissdao de Campo
de Energia Dispersiva acoplado (EDS) Espectrometro de Energia Dispersiva (EDS)
Filamento de Tungsténio Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD)




MORFOLOGIA

AccV  Spot Magn  Det WD — AccV Spot Magn ' Det Wb F————— &50m
200kv 60 1200x SE. 103  AUC-200C 200kV 6.0 1200x SE 107 (4TC84-1000C




MORFOLOGIA

1 L]

M "Accy Spot Magn Det WD Exp H——
250kV 4.6 2000x SE 102 64  Gd203
) e, K. o o




ACOMPANHAMENTO DE PROCESSOS

. P N N . {AccV  SpotMagn  Det WD Exp
HV [ det ‘sm; mag H 'ﬁﬁ“‘l—?ﬁw 200 kVi’9‘8700§ o ?SE 1g__‘8 K
20.00 kV|vCD | 4.0 | 800x [10.4 mm 187 ym i Th

°” &

AccV  Spot Magn Det WD Exp

120KV 48 50x  SE 11.2 32 0% Gd203




ESTUDOS




FASES PRESENTES — DETETOR ELETRONS RETROESPALHADOS




AVALIACAO DE PRODUTOS

/__._. y . e -
AccV SpotMagn Det WD F———— 20m #AccY  Magn
100ky 57 3000x SE 104 . 20 .0 KV 209% i BSE 127 Tecido Metalic

et ek




MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA o x | wm |
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE
RAIOS X (EDS)

.
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HV det |spot| mag @ | WD HFW | —3pm

20.00 kV vCD | 6.0 |20000 %[ 9.9 mm |7.46 ym 300M-NP480

MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X
(EDS)
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mi Quantitativa do

Wt %
21,46
11,79
05,89
00,00
00,44
60,42

- A A A A

At %
45,48
21,42
05,34
00,00
00,22
27,54

A AN

Analise Semi Quantitativa do ponto 2

Wt %
03,28
02,49
01,94
00,00
00,82
91,47

Wt %
02,03
01,68
02,02
00,20
00,84
93,25

4
4
4
P
|
4
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FW N NGNS

At %
12,58
08,19
03,17
00,00
00,72
75,34

At %
08,23
05,84
03,50
00,19
00,79
81,45

A AA DA

p  Analise Semi Quantitativa do ponto 3

a A ASAA N
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Distancia (um)
MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA Variagédo da composigao quimica em fungdo da distancia na regiéo da linha
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X na imagem.

(EDS)




MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAIOS X (EDS)
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TEXTURA CRISTALOGRAFICA

DIFRACAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS

RELACIONA COM A TEXTURA DA
MICROESTRUTURA

TAMANHO DE GRAO

N s MRS . TSRS, TEXTURA DE MATERIAIS DE 2 FASES




ANALISE FORENSE

5.2 o

4.2

KCmt

1.0 4

Det WD Exp ———— 20um
1000x o B_S_E 100 1 - CQNTAMW‘_Q'QQ

e v -

AccV  Spot Magn
'20.0 kV 6.2

0.0 -

33 4

2T o

Det WD Exp F—————— 20pm
3SE 116 1 CONTAMINADO DIREITO Pb B

ot Mégn
9 1000x

CD PbShBa 3.sp

Al
Ph  Sb

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12,00 1400 16.00 18.00 20
Ba

T T T 1

200 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00  15.00 20



MAPEAMENTO POR RAIQOS X

(a)m ) Bax Pbx Sbhu

Distribuigao espacial dos constituintes de uma particula confirmada com residuo
de disparo de arma de fogo, obtida por mapeamento por Raios-X.




Nb

; cc.V Spot Magn
BN°5 0kV 55 1000x  BSE 106 1

MAPEAMENTO POR RAIQOS X
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DIFRACAO DE RAIOS-X

DIFRATOMETROS



FIGURAS DE POLOS
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CRISTALOGRAFICA

FUNCAO DE DISTRIBUICAO DE
ORIENTACAO




ANALISE DE FASES

PADRCOES MODO NCRMAL _SDCromis- SAlumina-45Titnia
oo s Eskalsite, syn 427 %

Rutlle syr 443 %
[Corund um, svn 6.4 5

Eskolaite, syn 48.7 %
l l

[ Corundum, syn 6.4 % ]

Rutile, syn 44.9 %
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clBlue 4 01-073-6214 4 Chromium Oxide { Cr2 03 4 Rhombohedral 4
cllime 4 01-072-4821 4 Titanium Oxide 4 Ti 02 { Tetragonal 4
clRed 4 01-088-0826 4  Aluminum Oxide 4 Al2 03 4 Rhombohedral 4

QUANTIFICACAO
METODO RIETVELD



Fosition-sensitive
Photodetector

Cantilever Spring

easyScan 2 FlexAFM
SAMPLE STAGE

isoStage
A Tamua b




Topography - Scan forward

MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA - AFM

Lire fit 1,544m

Topography range

0,0 um 50

164 nm

5 nm



METROLOGIA

PERFILOMETRO / RUGOSIMETRO

T




Dilatometer
Up to 1750°C / 2.100°C

Quenching
Dilatometer




Calorimeter
Thermal system for determination of reaction heats (enthalpy),
formation heats in solid and liquid samples up to 1.600°C

Cryogenic Exploratory
Differential Calorimeter - DSC

Vertical_Dilatometer
Up to 1750°C / 2100°C




DIFUSIVIDADE/CONDUTIVIDADE TERMICA

Laser Flash Apparatus

T



Single Station Automatic Gas Pychometer

mination of the ‘\

ty of soids and particles

Laser Granulometer




A Divisao de Caracterizacao Fisica do Laboratorio de Materiais Nucleares
— LABMAT

* Infraestrutura moderna
* Constante desenvolvimento de novas técnicas
e Capacidade de realizar desenvolvimentos

T






