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Resumo - A preparacio de amostras para a observacio de
superficies em microscopia requer um procedimento de corte,
rectificacio e polimento rigoroso que obedeca a requisitos
sistematicos de avaliacio da qualidade superficial. Neste
trabalho, um novo material constituido por 100% de alumina,
mas de ingredientes (matriz e agregado) com caracteristicas
distintas obrigou, a implementacio de uma nova receita de
polimento e de realce dos contrastes entre os elementos
estruturais presentes. Assim, apresenta-se um procedimento
optimizado para a preparacdo das amostras de betdes
refractarios auto-escoantes de alumina sem cimento para
analise da microestrutura em microscépio metalografico em
complementaridade com o microscépio electrénico de
varrimento.

1. Introducao

As propriedades dos materiais sdo em ultima andlise
determinadas pelas suas respectivas microestruturas, isto €,
pelos seus defeitos e constituintes microestruturais que eles
contém. No estudo dos materiais de engenharia sdo trés os
tipos de microscopia usados em grande escala: microscopia
optica (MO), microscopia electrénica de varrimento
(MEV) e microscopia electrénica de transmissdao (MET).
Dentro da microscopia 6ptica destaca-se a técnica de
reflexdo  também  conhecida como  microscopia
metalografica (MM). Deve-se real¢ar que estas diferentes
técnicas sdo complementares na grande maioria dos casos.

Os procedimentos de preparacdo de amostras para
observacdo microscépica, aconselhados pelas diferentes
referéncias técnicas, sdo por vezes demasiado vagas
obrigando para cada tipo de material a exaustivas
metodologias comparativas que através de procedimentos
repetitivos permitam encontrar um ponto de equilibrio
entre os resultados pretendidos e o tempo de preparacdo
necessario [1] e [2].

Os betdes refractdrios auto-escoantes de alumina sem
cimento apresentam caracteristicas impares devido a sua
composicdo. Apesar de serem totalmente constituidos por
um sé material, a alumina, a existéncia de duas “fases”
distintas, uma dita matriz e outra o agregado, originam
simultaneamente na  superficie ~da amostra um
comportamento diferente durante as etapas de polimento. A
elevada dureza das amostras bem como as possiveis
diferencas significativas entre a dureza da matriz e do
agregado que compdem o betdo refractario obrigam a um
procedimento de polimento longo e a um maior nimero de
etapas intermédias [3] e [4].

A andlise de uma superficie ao microscopio consiste na
obtencdo de uma série de imagens da microestrutura de
modo a visualizar as impurezas, defeitos e diferentes
propriedades cristalinas como o tamanho, formato,
fronteira e interfaces do grdo. Tendo em consideracio
muitas vezes a anisotropia dos materiais deve-se ter o
cuidado, mesmo recorrendo a macrografias (superficies
planas de acabamento grosseiro) a escolha de amostras que



possam  efectivamente  ser  representativas  das
caracteristicas do material [1] e [2].

O primeiro passo € a necessdria obtengdo de uma seccdo
(dimensdes superiores a 200 mm sdo desaconselhdveis) do
material, esta pode ser removida por corte mecanico com o
cuidado de ndo alterar as suas caracteristicas. Depois
segue-se a rectificacdo, sempre aconselhada em amostras
de elevada dureza e/ou com superficies irregulares
garantindo-se que as maiores marcas geradas pelo
procedimento de corte sio minimizadas e também é
garantida a planeza da superficie.

Ap6s a rectificagdo a amostra € polida para a obten¢do de
uma superficie plana reflectiva e livre de riscos. O
polimento pode comecar usando panos impregnados de
abrasivos desde os 30 um (grosseiro) até inferiores a 1um
(finos). No polimento a higiene na mudanca do abrasivo é
ainda mais critica devendo recorrer-se a técnicas de
limpeza por ultra-sons entre cada uma das etapas, caso a
superficies apresente residuos (particulas) pode danificar a
qualidade da superficie riscando-a e também destruir o
préprio pano de polimento. No final do polimento a
amostra estd preparada para o ataque térmico, quimico ou
termoquimico que permita realgar os aspectos cristalinos
essenciais para uma boa imagem da microestrutura da
superficie do material.

2. Materiais

A matéria-prima utilizada consiste em oito classes de
tamanhos de alumina tabular T60 da Alcoa (“-500” mesh,
“-230” mesh, “-200+230” mesh, .., seguindo a
nomenclatura definida por Carniglia [5]) e ainda um
intervalo de alumina reactiva da Alcoa CT3000SG (“AR”).
Os diferentes ingredientes para a preparacdo das misturas
(aluminas tabulares) foram inicialmente separados em
diferentes classes de tamanhos por peneiracdo a seco e
também por via himida para os tamanhos inferiores a 100
pm (Tabela I). Posteriormente preparou-se no programa de
cdlculo LISA [6] as diferentes misturas de alumina para a
composi¢do da matriz e do agregado em fun¢do do médulo
de distribui¢do granulométrica das diversas classes de
matéria-prima (Figura 1) [7].

A composicdo da matriz é formada exclusivamente a partir
das trés classes de menor tamanho (“AR”, “-500” e “-
230”), enquanto que o agregado ¢ formado pelos restantes
seis intervalos de alumina tabular. Na composicao do betdo
refractario nao foi usado qualquer teor de cimento apenas
se usou como aditivo defloculante acido citrico anidro (na
quantidade de 0.36 mg/m?). A composicdo das misturas
foram preparadas de forma a que o médulo de distribuicio
da matriz seja quase constante (q= 0.25), garantindo-se
deste modo uma matriz de excelentes caracteristicas auto-
escoantes. Por outro lado procurou-se também minimizou-
se o efeito da sobreposicdo das distribui¢des do agregado e
da matriz e assegurando-se que a drea superficial especifica
de todas as misturas é sempre superior a 2.22 m*/g [4].

TABELA I
Propriedades das classes de alumina tabular e reactiva

Classes d Tamanho [pum] SSA
[g/em’] [em®/g]
Média Mediana d10 d90
CT3000SG 3.39 0.7 - - 2.1 72700
-500 392 133 11.6 3.0 259 2370
-230 3.92 27.4 22.7 4.8 56.9 1581
-200+230 3.88 650 69.5 83 101.1 906.1
-100+140 3.85 146.6 145.2 94.5 208.3 303.1
-50+70 3.79  377.7 3334 2394 517.8 4791
-30+40 3773 7089 6679 468.9 1003 24.75
-16+20 3.71 1148 1127.0 818.1 1523 15.00
-8+16 3.65 1770 - - - 11.91
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Fig. 1. Distribuicio granulométrica das classes de alumina

Na optimizagdo do procedimento de preparacdo das
amostras trabalhou-se preferencialmente com amostras dos
betdes refractarios auto-escoantes sem cimento Al18, A22,
e A 28 (Tabela II) constituidos por matriz e agregado e por
corpos de prova obtidos a partir das misturas MO1 e MO2
formados exclusivamente pelas trés classes que compdem a
matriz. As seccdes foram cortadas numa méquina de corte
de precisdo Struers Accutom 5 utilizando um disco
diamantado 352CA, com velocidade de corte de 3000 rpm,
dgua de arrefecimento e um avanco de 0.15 mm/s. Depois
as seccoes foram planadas na rectificadora Chevalier com
um disco de grao fino.

As amostras foram depois sujeitas as etapas de polimento
numa polideira com brago automdtico da Struers (modelo
RotoPol-21 - RotoForce-4), recorrendo-se a vdrios tipos de
panos impregnados com spray de diamante através do
procedimento descrito no item seguinte. Apds este
procedimento de polimento as amostras foram submetidas
a duas diferentes técnicas de realce da microestrutura:
ataque térmico de evaporacdo da fronteira de grdo a
1450°C (90% da temperatura de sinterizagdo inicial)
durante 40 minutos (Fig.8); e ataque termoquimico em
acido fosférico durante trés minutos em ebulicdo (= 250°C)

(Fig.9) [8].



TABELA II
Composicoes das misturas

TABELA III
Etapas do polimento das amostras

MO1 MO2 Al8 A22 A28

"-8 +16" - - 6.53 9.30 12.23 Panos Grao  Lubrif. Rot. Forca  Tempo
"-16 +20" - - 7.83 1135 1428 (um) (rpm) (N) (min)
"-30 +40" - - 8.31 1092 12.20 MD-Plan 6 Azul 150 25 120
"-50 +70" _ _ 10.94 10.21 8.96 MD-Dac 3 Azul 150 20 120
" " MD-Dur 1 Azul 150 15 10

100 +140 7.86 4.08 1.90 MD-Chem  OP-S ) 150 10 20
"-200 +230" - - 8.52 4.15 0.42
SSAagreg [m7g] - - 0.01103 0.00604 0.00205
::'230:: 20 16.5 10.00 10.00 10.00 As diferentes etapas do polimento podem ser observadas
"'50? 20 165 10.00 10.00 10.00 através das imagens das amostras A22 e MO2 ilustradas
AR 60 67 30.00 3000  30.00 pelas figuras seguintes (Figura 2, 3,4, 5,6 ¢ 7).
SSApac [mz/g] 2.22051 2.22051 2.22051

SSAGioba [m?/g] 223154 2.22655 2.22256

3. Resultados e Discussao

Através de um niimero consideravel de secgdes obtidas a
partir de diferentes corpos de prova analisou-se o
melhoramento da qualidade superficial das amostras. O
processo ndo foi directo, adaptando-se uma receita ji
existente. Assim, foi necessario ‘“construir’” a receita de
polimento para este novo material. Partiu-se de alguns
“concelhos” vélidos para materiais de familias semelhantes
para se obter resultados de elevada qualidade [8].

Através de um trabalho exaustivo de polimento, limpeza e
observacdo/andlise microscopica das melhorias na
qualidade das superficies para intervalos de tempo
definidos, foi possivel encontrar uma receita de polimento
funcional que produz bons resultados para amostras de
betdes refractarios auto-escoantes sem cimento constituidos
por matriz e agregado com 100% de alumina.

A. Procedimento do polimento

No polimento procura remover-se as irregularidades da
superficie que foi afectada durante o corte, obtendo-se uma
superficie plana e isenta de riscos, de modo a obter uma
imagem clara a0 microscépio.

Devido a boa qualidade superficial das amostras apds a
rectificacdo, ndo foi necessdrio lixamento e a fase de
polimento pode-se iniciar nos 6um. Este facto verificado
apos trabalho infrutifero de polimento com grdo superior a
10pm permitiu uma reducdo de tempo considerdvel. Como
disco de polimento foram utilizados quatro tipos diferentes
de panos comerciais da Struers. O material de polimento
usado foi spray de pasta de diamante da Struers, que sdo
aplicados sobre os diferentes panos. Utilizou-se também
um lubrificante tipo da Struers (base dlcool) para facilitar o
processo de polimento, evitando o sobreaquecimento das
amostras.

Apés a andlise da evolugdo da qualidade do polimento
adoptou-se a receita indicada (Tabela III) como a que
apresenta melhores resultados superficiais minimizando-se
o tempo e o material utilizado.
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Fig.2. Imagem SEM da amostra A22B antes do polimento
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Fig.3. Imagem SEM da amostra A22 apos polimento com
spray de diamante de 3um (ampliacio de 500x)
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Fig.4. Imagem SEM da amostra A22 apdés polimento com
suspensao OP-S (ampliaciao de 500x)
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Fig.5. Imagem SEM da amostra MO2 antes do polimento
(ampliacao de 500x)
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Fig. 6. Imagem SEM da amostra MO2 apés polimento com
spray de diamante de 6um (ampliacao de 500x)

Fig. 7. Imagem SEM da amostra MO2 apés polimento com
spray de diamante de 1um (ampliacio de 500x)

Com a diminui¢do do tamanho do grdo da pasta de spray
de diamante de polimento a qualidade superficial melhora
consideravelmente. Elimina-se completamente os riscos de
corte e a rugosidade € reduzida ao minimo. No entanto, a
composicao do préprio betdo, constituido por distribuicdes
granulométricas extensas e a simultinea minimiza¢do da
dgua utilizada durante a mistura origina a formagdo de uma
microestrutura heterogénea aparecendo pequenas regides
onde hd sinterizagdo incompleta e consequentemente
diferentes durezas.

O polimento do material é bastante critico, principalmente
porque os betdes refractdrios auto-escoantes sdo
constituidos por duas fases distintas (matriz e agregado),
com propriedades diferentes. Por exemplo, enquanto que a
dureza do agregado é elevada entre 8.9 a 12.5 GPa, a
matriz “dentro” do betdo refractario (por exemplo as
amostras A18, A22 e A28) tem valores de 5.2 a 9.3 GPa,
muito inferiores ao observados para as sec¢des constituidos
apenas por matriz (amostras MO1 e MO2) com menor
variancia 9.7 a 11.2 GPa.

B. Ataque Microgrdfico

A observacdo de uma superficie bem polida, em geral, ndo
revela tracos das suas caracteristicas estruturais. Para se
obter uma visdo conveniente da estrutura, a superficie
polida deve ser tratada de modo a tornar visivel as partes
quimicas e fisicamente distintas e aumentar ou diminuir os
contrastes Opticos entre os varios componentes estruturais
[9].

No caso em que uma amostra consiste em um constituinte
unico, ou seja todas as partes da amostra sdo exactamente
da mesma composi¢do quimica, quando é atacada, o ataque
quimico do reagente ndo se faz uniformemente em todos os
grdos da superficie, mas verifica-se que ele se processa
sobre cada grio de um modo selectivo ao longo de
determinados planos cristalograficos. Resulta disto que a
velocidade de ataque varia de acordo com a orientacio dos
grdos na superficie, sendo evidente um contraste de graos.
Este contraste é devido ao facto de que os planos, que sdo
paralelos no mesmo grdo, ndo sdo necessariamente
paralelos aos planos nos graos vizinhos [10].



Apds um procedimento de polimento igual para todas as
amostras de acordo com a receita apresentada (Tabela III),
as superficies foram submetidas a dois diferentes tipos de
técnicas de realce da microestrutura: ataque térmico de
evaporacdo da fronteira de grdo a 1450°C (90% da
temperatura de sinterizagcdo inicial) durante 40 minutos
(Fig. 8); e ataque termoquimico em dcido fosférico durante
trés minutos em ebuli¢do, + 250°C (Fig. 9) [8]. O resultado
foi observado em microscépio metalografico e electrénico
de varrimento da qual se apresentam algumas imagens
ilustrativas (Figuras 8,9, 10e 11).

O ataque termoquimico em 4cido fosférico apresenta ainda
um conjunto de varidveis a optimizar nomeadamente o
tempo de imersdo pois algumas amostras encontram-se
demasiadas deterioradas pelo ataque, consequéncia da
relacdo entre o volume da amostra e o volume de 4cido
disponivel.
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Fig. 9. Imagem no microscopio metalografico da amostra A22
apos ataque termoquimico, (ampliacdo de 500x)

Fig. 10. Imagem SEM do corpo de prova A22 aps ataque
térmico, (ampliacio de 2000x)
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Fig. 11. Imagem SEM do corpo de prova A22 apés ataque
termoquimico, (ampliacio de 2000x)

O grio tem uma forma predominantemente hexagonal,
verificando-se pontualmente que algumas regides se
apresentam um pouco “sujas”. Esse facto deve-se a
presenca pontual de SiC (carboneto de silicio), confirmada
por andlise elementar e depositada durante a fase de
polimento. Da conjugacéo das duas técnicas (metalografico
e SEM) verifica-se que as superficies resultam do
seccionamento dos agregados (particulas grossas) e dos
aglomerados resultantes da coalescéncia de particulas de
dimensdes muito reduzidas (<10um) pequenas ou de
particulas pequenas com outras de maior dimensao.

4. Conclusao

A preparacdo de amostras para observacdo e andlise de
superficies em microscépio exige sempre uma técnica de
polimento cuidadosa. Nos materiais mais comuns (agos,
ligas ndo ferrosas) encontram-se disponiveis um nimero
considerdvel de ‘“receitas” de polimento prontas a usar.
Quando temos um material constituido por elementos de
propriedades distintas o grau de dificuldade aumenta.



Apenas a experiéncia adquirida na experimentacao durante
as etapas de polimento e a observacdo microscépica da
evolucdo da qualidade superficial (redu¢do dos riscos,
planeza, homogeneidade, etc) permite optimizar uma
receita que seja simultaneamente eficaz e economizadora
de tempo e de material.

A qualidade superficial das amostras apés a sua
rectificacio com uma mé de grao fino permitiu evitar a
necessidade de lixamento e também que o inicio das etapas
de polimento fosse num tamanho de grdo baixo (6um) de
pasta de diamante. A receita apresentada (tabela III) foi
obtida utilizando o material de polimento disponivel sendo
possivel de extrapolar para outros tipos de consumiveis
equivalentes ou até semelhantes.

A optimizagdo deste procedimento de polimento e de
preparacdo de amostras de microestruturas de superficies
planas de betdes refractirios de alumina auto-escoantes
sem cimento permitiu dominar uma metodologia muito
pouco divulgada. Por outro lado, a aplicacdo desta técnica
vai permitir uma andlise quantitativa de imagens na
caracterizacdo de microestruturas (tamanho de grao, forma,
dimensdo, orientacdo, dispersdo, porosidade, etc) numa
série de amostras representativas de diferentes familias
destes betdes refractdrios.
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