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MICROSCOPIA OPTICA: DETERMINACAO DE TAMANHO DE GRAOS

Optical microscopy techniques: determining the grain size
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Resumo: A técnica de microscopia Optica possibilita inspecées comuns e
importantes de materiais de engenharia, permitindo a observagcédo da estrutura
dos mesmos. Depois da invengdo do microscopio optico, muitos outros
modelos foram aperfeicoados para as mais variadas aplicagdes, que vao desde
a biologia até, mais recentemente, a microeletrdnica. O avango da ciéncia e da
engenharia tem permitido que se produzam instrumentos Opticos de grande
precisdo e comodidade para quem os utiliza. Na verificagdo de produtos, o
microscopio ajuda a visdo humana a inspecionar os padrées das laminas de
semicondutores, na fabricagdo dos circuitos integrados e dispositivos de
microeletrénica de todos os tipos. E um instrumento necessario para a
verificagdo e medigdo de estruturas que sdo produzidas na superficie das
laminas que constituem esses dispositivos. E nesse contexto que se inserem
as técnicas de microscopia Optica. A caracteristica microestrutural
predominante para muitos materiais da engenharia é uma estrutura granular,
em que cada grao é uma regiao com uma orientacao cristalina caracteristica. O
tamanho de grdo € usado para quantificar essa microestrutura. Assim, o
objetivo principal desse estudo consiste em familiarizar-se com a técnica de
microscopia éptica, bem como com as de preparacdao de amostras para a
determinacdo do tamanho de grdo de materiais cristalinos, por meio da
microscopia optica.

Palavras-chave: microscopia Optica; materiais cristalinos; graos; contorno de
grao.

Abstract: The technique of optical microscopy allows inspections of common
and important engineering materials, allowing the observation of the structure of
the same. After the invention of the optical microscope, many other models
were improved to a wide variety of applications, ranging from biology to, more
recently, microelectronics. The progress of science and engineering has
allowed the production of high precision and convenient optical instruments for
those who use them. In the verification of products, the microscope helps the
human vision inspect the standards of semiconductors layers and in the
manufacturing of integrated circuits and microelectronic devices of all kinds. It is
a necessary tool for the verification and measurement of structures that are
produced on the surface of the layers that form these devices. It is in that
context that optical microscopy techniques fall. The predominant micro
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structural characteristic for many engineering materials is a granular structure in
which each grain is a region with a remarkable crystal orientation. The grain
size (G) is used to quantify the microstructure. Thus, the main objective of this
study is to familiarize with the optical microscopy technique, as well as with
preparation of samples for determining the grain size of crystalline materials
through optical microscopy.

Keywords: optical microscopy; crystalline materials; grain; contour of grain.

INTRODUCAO

Pesquisadores, engenheiros e outros profissionais das mais variadas
areas do conhecimento humano tém, em seus trabalhos cotidianos,
necessidade de conhecerem as caracteristicas dos materiais que seréo
empregados em seus projetos de pesquisa ou de aplicacdo. Nesse contexto,
estudar e analisar os elementos estruturais que influenciam as propriedades
dos materiais é desejavel e, na maioria das vezes, fundamentalmente

necessario.

A grande maioria dos materiais de estrutura policristalina apresenta
cristais cujas dimensdes sdo da ordem de algumas dezenas de micrometros,
de modo que, ao serem analisados, precisam ser observados com ampliacdo
para que se possam conhecer algumas caracteristicas de suas

microestruturas.

A microscopia O6tica consiste em uma importante técnica para a
caracterizacao de materiais metalicos. Sabe-se que o procedimento também é
importante para a caracterizagdo de materiais ceramicos e poliméricos, uma
vez que o mesmo possibilita a obtengéo de informacdes sobre a estrutura e as

propriedades dos materiais analisados.

Pode-se verificar, por meio da técnica utilizada, que a microscopia 6tica
consiste em uma importante técnica para a caracterizacdo de materiais
metalicos. Sabe-se que o0 procedimento também ¢é importante para a
caracterizacao de materiais ceramicos e poliméricos, uma vez que 0 mesmo
possibilita a obtencédo de informagdes sobre a estrutura e as propriedades dos

materiais analisados.
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Entre outras, a Microscopia Optica, bem como a Microscopia Eletronica
de Transmissdo e a Microscopia Eletrénica de Varredura, sdo técnicas
importantes na investigacdo das microestruturas desses materiais. Em geral,
as técnicas de microscopia utilizam equipamentos fotograficos em conjunto

com 0S MiCroscopios.

No que diz respeito a microscopia éptica, quando o material é opaco a
luz visivel, o microscopio Optico é utilizado para analise da superficie do
mesmo, sendo 0 mesmo utilizado na modalidade de reflexdo. A imagem entao
produzida pelo equipamento devera apresentar contrastes resultantes das
diferengas na refletividade das varias regides da microestrutura.

Para tanto, é necessario que as superficies a serem analisadas sejam
lixadas e polidas, até que atinjam um acabamento liso e espelhado. Em geral,
esse procedimento é realizado utilizando-se, em processos sequenciais, pés
abrasivos sucessivamente mais finos. Apds essa etapa, a “revelacdo” da

microestrutura é realizada por meio de um ataque quimico ou térmico,

dependendo das caracteristicas do material a ser analisado (Callister, 2002).

Nesse contexto, este trabalho tem como objetivo principal a
familiarizacdo com a técnica de microscopia Optica, 0 que pressupde também a

etapa de preparacao dos materiais a serem analisados.

Dentre as informagdes sobre a microestrutura, o tamanho médio dos
gréos é um dos elementos importantes a ser mensurado. Para tal andlise, se
faz necessaria a utilizacdo de uma norma aceita internacionalmente pela
comunidade cientifica. No caso especifico desse trabalho, para a determinacao
do tamanho de grao foi utilizada a metodologia conhecida como Método de
Interceptos Lineares ou também Método de Heyn, da norma ASTM E112-96 -
Standard Test Methods for Determining Average Grain Size.
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Grao

Muitos dos materiais que utilizamos apresentam uma “porcdo minima”
ao nivel atdbmico — célula unitaria — que se repete ad infinitum, formando a
estrutura do “todo”. Em geral, esses materiais apresentam essa caracteristica,
de ordenamento repetitivo, em um nivel atdmico, nas trés dimensdes. Dizemos
que esses materiais tém estrutura cristalina. Os materiais amorfos ou vitreos
correspondem aos antbnimos dessa situacao. No que diz respeito ao tamanho,
pode-se dizer que os cristais metalicos sdo normalmente pequenos, na faixa de
algumas dezenas de micrometros, por causa da grande quantidade de nucleos
que se formam no momento da solidificagdo. Esses nucleos, ao crescerem,
acabam se tocando, o que limita seus crescimentos. A cada um dos
microcristais formados chamamos grdo. (http://www.ufrgs.br). Também
podemos dizer que grao corresponde a regido entre dois monocristais
adjacentes. A orientagao cristalografica varia de gréo para grao e, além disso,
ha algumas mas combinacbes atbmicas na regido onde dois grdos se
encontram, ou seja, nos contorno de grao (Callister, 2002). A Figura 1 ilustra a
formacgao de graos.

Contornos de grao

Na metalurgia, gréo é um cristal isolado na matéria em estado sélido. O
tamanho do grdo é um fator importante para avaliar as propriedades mecanicas
de um material policristalino, em especial a dureza e o limite de escoamento.
Graos adjacentes geralmente possuem diferentes orientagdes cristalograficas e
um contorno de grao em comum. A Figura 1 mostra uma ilustracdo com o

formag&o do contorno de gréo.

Os atomos estao ligados de maneira menos regular ao longo de um
controno de grdao. Os contronos de grao sdo quimicamente mais reativos do

gue os graos propiamente ditos (Callister, 2002).
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Figura 1. Formacdo de graos em material policristalino. (a) Nucleacgao,
(b) e (c) crescimento de gréao e (d) e aparecimento do contorno de grao
(http://www.dcmm.puc-rio.br).

Durante uma deformacéo plastica, o escorregamento ou o deslocamento
de discordancias devem ocorrer neste contorno, de um grdao A para outro B. O
contorno de grao funciona como uma barreira a estes deslocamentos, por duas

razoes:

 Como os dois graos possuem diferentes orientagdes cristalograficas,
a discordancia, ao passar do grao A para o B, precisa alterar sua
direcao de deslocamento, o que se torna mais dificil a medida que as

desorientagdes aumentam.
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e A desordem atbmica nos contornos de grao resultam na
descontinuidade dos planos de escorregamento entre um grao e

outro.

Assim, um material com grdos mais finos possui maior dureza e
resisténcia mecanica do que um material com graos grosseiros, pois 0S

primeiros possuem maior numero de contornos de grao (http://pt.wikipedia.org).
Microscopia optica

A palavra microscopio vem de duas palavras gregas e quer dizer
"pequeno” e "observar'. Nao se sabe exatamente quem o inventou. Na
literatura, alguns historiadores dizem que o microscopio foi inventado por
Zacarias Janssen, Optico holandés; é certo que ele deu um ao arquiduque da
Austria de presente, em 1590. A observacdo microscépica da microestrutura
dos materiais e a correlacdo com suas propriedades comecgou no grande centro
produtor de ago, em Sheffield, na Inglaterra. Ali, Henry Clifton Sorby, entre
1863 1864, observou a estrutura de rochas e de acos ao microscoépio 6ptico. A
superficie destes materiais tinha sido polida e atacada levemente com
reagentes quimicos (Padilha, 2000). Essa primeira inspe¢do de materiais tem
sido considerada como o inicio da ciéncia da metalurgia e, indiretamente, como
o inicio do campo da engenharia e ciéncia dos materiais

(http://www.dsif.fee.unicamp.br).

Microscépios épticos podem ser utilizados para andlise microestrutural
de diversos tipos de materiais, tais como acos-carbono, acos inoxidaveis, ferros
fundidos, materiais ferrosos e ndo ferrosos. A analise microestrutural dos
materiais permite conhecer a integridade estrutural de forma qualitativa de
fases, tamanhos de gréo, presenca de defeitos ou promovendo o conhecimento
da evolucao de transformagdes microestruturais quando o material é submetido
a tratamentos térmicos como recozimento, normalizacdo, témpera e
revenimento, tratamentos termo-quimicos como descarbonetagao, cementacao

e nitretacao, ou termo-mecanicos como lamina¢ao ou conformacao.
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Um microscépio Optico é constituido fundamentalmente pela associacao
de duas lentes convergentes denominadas: objetiva e ocular. Estas duas lentes
sdo montadas em posicoes fixas nos extremos opostos de um tubo de metal de
comprimento |. A funcao da objetiva é formar uma imagem real aumentada do
objeto que esta sendo examinado, o qual se posiciona a uma distancia menor
do que a distancia focal da ocular. Assim, a imagem real obtida pela objetiva é

aumentada quando vista através da ocular, como uma imagem virtual.

Na Figura 2 acha-se representado de forma esquematica um
microscopio éptico, onde: ob = distancia focal da objetiva, oc = distancia focal
da ocular, RP = objeto disposto sobre a lamina de platina do microscépio, R'P’
= imagem real aumentada do objeto produzida pela objetiva, R"P" = imagem
virtual aumentada do ‘objeto’ (imagem real) produzida pela ocular.

ot
-~
:'!ﬂ’l"p"i"l"f‘:"'.ﬂ Q0 TLDOH | |

Figura 2. llustracdo de um microscépio optico.

MATERIAIS E METODOS
Material utilizado

Para as andlises, foram utilizadas varias amostras de ago com diferentes
concentracdes de carbono e que foram submetidas a processos distintos,
porém nao especificados.
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Preparacao do material

Primeiramente, as amostras foram cortadas utilizando-se um Cut-off,
Marca AROTEC, modelo COR-40. O equipamento possui um disco diamantado
e farta refrigeracdo, a fim de nao provocar alteracées por calor na amostra. A
Figura 3 ilustra o equipamento utilizado.

Figura 3. llustragdo do cut-off utilizado.

Em seguida, procedeu-se o embutimento do material em baquelite. Foi
utilizada uma embutidora marca AROTEC, modelo 30 Mi. A Figura 4 ilustra o
equipamento utilizado para o embutimento.

Para impedir que, durante o embutimento, ocorresse a aderéncia do
corpo de prova ao equipamento, utilizou-se um desmoldante. O corpo de prova
foi inserido no orificio de embutimento, com a face a ser observada voltada
para baixo e coberto com a baquelite. Para sinterizacdo, o embutimento foi
efetuado por compactagdo a quente, por 20 minutos, com temperatura
aproximada de 140°C e pressao de 140 kgf/cm?.
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Figura 4. llustracdo da embutidora utilizada.

Posteriormente, os corpos de prova foram lixados utilizando-se quatro
politrizez marca PANAMBRA, modelo DP-10, com lixas com poder de abrasdo
diferenciado. Iniciou-se o processo com uma lixa abrasiva (de 200 mesh),
seguida por uma de menor abrasao (300 mesh) e, na sequiéncia, lixas de 400
mesh e 600 mesh. A cada mudancga de lixa, a pe¢ca em questéo foi girada de
90¢, com a finalidade de facilitar a eliminacdo dos riscos deixados pelas lixas

anteriores. A Figura 5 ilustra as politrizes utilizadas.

Figura 5. llustrag&o das politrizes utilizadas no lixamento.

Ap6s o processo de lixamento, os corpos de prova foram polidos,
utilizando-se uma politriz marca AROTEC, modelo APL-4D, com disco giratorio

de feltro, umedecido com agua destilada, sobre o qual foi aplicada alumina 0,5

um.
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Figura 6. llustragédo da politriz utilizada no polimento.

O procedimento foi feito até que as superficies apresentassem aparéncia
espelhada e sem riscos. Em seguida, as amostras foram lavadas, com agua e
com alcool, e secadas com jato de ar, utilizando um secador marca DASH,

modelo 2600e Tany. A Figura 7 ilustra o secador utilizado.

Figura 7. llustracdo do secador utilizado na secagem.

Uma vez polida a superficie, foi realizado o ataque quimico sobre a
mesma, mergulhando o corpo de prova em um vidro de relégio contendo
NITAL, um reativo composto de 5 mL de acido nitrico (HNO3) e 100 mL de
alcool. Os corpos de prova foram mergulhados nesta solugdo durante 5
segundos e, em seguida, foram lavados em alcool e depois secados com um

jato de ar quente.
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Microscopia odtica

A documentacao fotografica foi realizada utilizando-se um microscépio
6tico marca OLYMPUS TGH, modelo BH2-UMA. As imagens foram capturadas
e registradas por um sistema informatizado apropriado, acoplado ao

microscépio. A Figura 8 ilustra o equipamento utilizado.

Figura 8. llustracdo do microscépio éptico utilizado.

Determinacao de tamanho de grao

Para a determinacdo do tamanho de gréo foi utilizada a norma ASTM
E112-96 - Standard Test Methods for Determining Average Grain Size. O
método utilizado para a determinacdo do tamanho de gréo foi o Método de
Interceptos Lineares, também denominado Método de Heyn. Por este método,
ao se investigar o numero de graos por unidade de area, sdo contados os
graos interceptados por varias linhas tedricas tragcadas na superficie da

amostra.
RESULTADOS E DISCUSSAO
Preparacao do material

Na etapa de preparacdo dos corpos de prova encontraram-se algumas
dificuldades no processo de lixamento, sendo que algumas vezes foi

necessario voltar a amostra para as politrizes com lixas de granulometria
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inferior, com a finalidade de eliminar dos riscos deixados na superficie da

amostra.

A etapa de ataque quimico também requereu cuidados, na medida em
que a exposicdo da amostra na solugdo acida por mais de 5 segundos
provocou, em alguns casos, a “queima” da superficie, impossibilitando a

analise das imagens obtidas por microscopia optica.
Microscopia dtica

As micrografias obtidas estdo apresentadas na Figura 9.

4 pm
Lakoratorio de Diamante SWD e Matenais
Relacionados - Universidade S3o Francisoo

Laboraterio de Diamante CWD e Matenais
Felacicnades - Universidade Sdo Francisco
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Figura 9. Micrografias da liga. Ataque quimico Nital.
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Determinacao de tamanho de grao

A determinacdo do tamanho de grao foi realizada para uma das
amostras, cuja micrografia esta ilustrada na Figura 9 (a), uma vez que nessa

imagem ficaram mais nitidos os graos e seus contornos.

A norma de referéncia utilizada foi a ASTM E112-96 Standard Test
Methods for Determining Average Grain Size. O método utilizado para a
determinacao do tamanho de grdo foi o Método de Interceptos Lineares ou

Método de Heyn.

Sobre a micrografia foram tracados oito segmentos de reta, cada um
deles com 50 mm de comprimento. Para cada um deles, contaram-se quantos
graos foram interceptados pelos respectivos segmentos. Os resultados estao
mostrados na Tabela 1. Como o objetivo do estudo consistia, principalmente,
em familiarizacdo com a microscopia Optica, procedeu-se a uma adaptacao da
norma, na medida em que a mesma estabelece o tracado de pelo menos 50

segmentos interceptores.

Tabela 1. NUumero de graos interceptados pelos segmentos.

Segmento N? de graos
1

O Nl O O | WO N
| 0| 0 O O

Com os valores obtidos, calculou-se a média do numero de graos

interceptados pelos sete segmentos.

N=8+7+11+6+6+8+8+8)/8=N-=7,75grdos
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Em seguida, como na Figura 6, p. 250 da

A Norma ASTM E112-96 estabelece retas médias de 500 mm: dessa

forma, realizando os ajustes necessarios foi obtido o valor de 78 graos.
X =78 graos

Utilizando-se ainda a Norma ASTM E112-96, foi obtido o tamanho de

grao (G) de 9,5 (correspondente a uma ampliacéo de 500 X..

Finalmente, utilizando a Norma ASTM E112-96 (p. 247), foi obtido o

didmetro médio do grédo como sendo dy, = 13,3 um.

Do conjunto, pode-se perceber que aquelas micrografias ilustradas na
Figura 9 — (b), (c), (d) e (e) sdo de dificil andlise no que diz respeito a
determinacao do tamanho de gréo, uma vez que os contornos nao ficaram bem
nitidos. Essas fotomicrografias foram apresentadas porque o objetivo principal
do trabalho consistia na familiarizacdo com as técnicas, dai ser importante a

explicitagdo de resultados ndo satisfatorios.
CONSIDERACOES FINAIS

Varios cuidados sdo necessarios na fase de lixamento, polimento e
ataque quimico, para que seja possivel a obtencdo de boas imagens para a

analise.

As micrografias ilustradas na Figura 9 — (a), (f), (g) e (i) permitem uma
avaliacao do tamanho médio de grao pela metodologia escolhida. A micrografia
da Figura 9 — (a) foi a que se mostrou melhor para a analise proposta, uma vez

gue os contornos de graos se apresentaram mais nitidos nas imagens obtidas.

As micrografias obtidas também permitem a identificacdo de duas fases
(cementita e ferrita) nos materiais analisados: as regides mais escuras em
geral indicam uma maior presenca de carbono (microconstituinte — perlita,
formado pelas faces cementita e ferrita). As regides mais claras indicam uma

concentragdo menor de carbono (fase ferrita).
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