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RESUMO

Os materiais ceramicos supercondutores sao geralmente, duros e frageis,
possuem baixa resisténcia a tracdo e ao impacto e baixa capacidade de
difundir calor. Isto impde limitacbes para aplicagdes tecnoldgicas quando as
ceramicas supercondutoras estdo submetidas a estresses elétricos e térmicos.
Desta forma, uma alternativa € combinar as propriedades da ceramica
supercondutora com as propriedades dos metais. Com este objetivo em mente,
nesta dissertacdo foi investigada a deposicdo de ceramica supercondutora
YBa,Cu307-5 em aco inoxidavel AlSI 304 L seguido de tratamento térmico. As
medidas de difusividade térmica foram realizadas com um laser de diéxido de

carbono com perfil espacial gaussiano, comprimento de onda 10 um,

intensidade 10 V2 W/m? e diametro igual a 1 mm. A fim de realizar
comparacgoes, a medida da difusividade térmica em chapa de aco inoxidavel
AISI 304 L, tal como recebido, apresentou valor similar ao valor fornecido pelo
fabricante.

Utilizando chapas de AISI 304 L, foram fabricados varios substratos com
dimensdes de 70 x 10 x 3 mm. Posteriormente, esses substratos foram
fresados, produzindo canais retangulares de 2 mm de largura por 1,25 mm de
profundidade. Os canais foram preenchidos com eletroceramicas de YBaCuO.
Essa montagem foi levada ao forno por 15 min a uma temperatura de 1040°C,
sendo retirada e esfriada ao ar, gerando amostras da jungao. Estas amostras
de jungbes foram caracterizadas por XRD, susceptibilidade magnética AC e
microscopia eletronica de varredura. Por fim, realizaram-se as medidas de
difusividade térmica através do método flash na juncao. A difusividade térmica
da jungdo metal/ceramica apresentou valores préximos aos estimados
teoricamente, considerando a hipodtese de aditividade sem interferéncia entre
os compostos. Entretanto, tais conclusbes sado parciais, o que reforca a
necessidade de estudos mais aprofundados acerca da difusividade térmica

desta juncdo metal/ceramico.

Palavras chave: difusividade térmica, aco inoxidavel AlSI 304 L, flash laser.



ABSTRACT
Superconducting ceramic materials are generally hard and brittle, have low
tensile and impact strength and low heat diffusion capacity. This imposes
limitations for technological applications when superconducting ceramics are
subjected to electrical and thermal stresses. Thus, an alternative is to combine
the properties of superconducting ceramics with the properties of metals. With
this objective in mind, in this dissertation the deposition of superconducting
ceramic YBa,Cu30y7.5 in stainless steel AISI 304 L followed by thermal treatment
was investigated. The thermal diffusivity measurements were performed with a
carbon dioxide laser with Gaussian space profile, wavelength 10 usm, intensity
10N2 W/ m2 and diameter equal to 1 mm. In order to make comparisons, the
thermal diffusivity measurement in AISI 304 L stainless steel plate, as received,
presented value similar to the value supplied by the manufacturer. Using plates
of AISI 304 L, several substrates with dimensions of 70 x 10 x 3mm were
manufactured. Posteriorly, these substrates were milled, producing rectangular
channels of 2 mm wide by 1.25 mm deep. The channels were filled with
YBaCuQO electroceramics. This assembly was baked for 15 min at a
temperature of 1040°C, being removed and cooled in the air, generating
samples of the junction. These junction samples were characterized by XRD,
AC magnetic susceptibility and scanning electron microscopy. Finally, the
thermal diffusivity measurements were performed by the flash method at the
Junction. The thermal diffusivity of the metal/ceramic junction presented values
close to those theoretically estimated, considering the hypothesis of additivity
without interference between the compounds. However, these conclusions are
partial, which reinforces the need for further studies on the thermal diffusivity of

this metal /ceramic junction.

Key words: thermal diffusivity, AISI 304 L stainless steel, Laser Flash.
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1. INTRODUGAO

Materiais ceramicos supercondutores de alta temperatura critica (Tc) séo
estudados a cerca de trés décadas e possuem potencial para aplicacdes
tecnologicas em pequena e grande escala. Uma parte das aplicagbes esta
concentrada em dispositivos para protegcao elétrica. No entanto, as ceramicas
supercondutoras apresentam limitagoes.

Os supercondutores ceramicos de altas temperaturas criticas apresentam
trincas e sdo quebradicos (baixa resisténcia mecéanica). Além disso, o0s
supercondutores ceramicos policristalinos possuem arranjos formados por varios
cristais (e gréos) orientados aleatoriamente separados por fronteiras (jungdes) do
tipo normal, metal ou isolante. Uma consequéncia disso € a forte influéncia do
contorno de grao nas propriedades de transporte. Este fato ressalta a importancia de
estudo da influéncia do arranjo policristalino nas medidas de transporte. E outro
desafio € aumentar a resisténcia mecanica para suportar estresses em condi¢oes de
servicgo.

Neste contexto € necessario propor jungdo da ceramica supercondutora com
outros materiais bem como novos métodos de fabricacdo para atender os requisitos
de operacdo [1-2]. Uma das alternativas € desenvolver técnicas de jungédo de
materiais ceramica/ceramica, ceramica/metal ou metal/ceramica como forma de
ampliar sua forma de utilizagao [3].

Esta proposta ndo é nova, ha varios exemplos onde se deseja melhorar ou
otimizar as propriedades de um material para demanda de servico. Como exemplo,
pode-se citar os motores de combustao interna os quais sao submetidos as
elevadas temperaturas de trabalho, movimento ciclico e relativo de uma série de
componentes, ambiente quimicamente agressivo e a necessidade de se reduzir o
peso das partes moveis para otimizar o rendimento e reduzir o consumo [1,4-6].

No que se refere aos materiais ceramicos supercondutores, um dos desafios
€ aumentar resisténcia mecanica e capacidade de difundir calor do material, como ja
mencionado anteriormente, para atender uma aplicagcao especifica: limitador de
corrente de curto circuito supercondutor [7].

Limitadores de corrente de curto circuito sao dispositivos capazes de protecao
um sistema elétrico quando ocorre uma falha. No momento do curto circuito, ha um

estresse elétrico e estresse térmico. Existem diversas solugcdes, ma uma atencéao
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especial foi dada aos materiais supercondutores de alta Tc. A proposta &€ que o
dispositivo ceramico supercondutor atenue ou anule as perturbacdes elétricas.
Entretanto, durante a falha elétrica, podem ocorrer vibragbes. Assim, a ceramica
também dever ser capaz de absorver este estresse.

Nesse cenario, o Grupo de Fisica Aplicada da UFES desenvolve ha varios
anos pesquisas com limitadores de corrente de curto-cuito supercondutores
utilizando eletro-ceramicas supercondutoras [8-16]. Em linhas gerais, o grupo
desenvolveu um protétipo que é colocado em série com o circuito elétrico a ser
protegido.

Assim, neste contexto, o objetivo deste trabalho € preparar uma jungao
ceramica/metal e descrever o comportamento da difusividade térmica de jungdes

metal/ceramica. Aqui o metal é utilizado como suporte mecéanico.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

Este estudo visa estudar o comportamento de um suporte mecanico a partir
do aco inoxidavel AlISI 304 L para uma ceramica supercondutora (YBa,Cu307-5), que
sera utilizada como dispositivo limitador de corrente de curto-cicuito supercondutor.
Em especial, verificou-se como um pulso de energia em forma de calor se propaga

no conjunto ceramico/metal.

2.2. Objetivos especificos
O escopo do projeto compreende:

e Aplicagdo da técnica de analise de difusividade térmica flash laser para a

obtencao de tal propriedade nas diversas regides de deposi¢do da ceramica;

e Utilizacdo da microscopia eletrobnica de varredura para a deteccdo de
alteragbes microestruturais provenientes dos procedimentos ao qual o

material foi submetido;
¢ Investigar a microestrutura resultante apds a realizagdo do processo de unido;

e Relacionar os perfis de difusividade térmica encontrados aos procedimentos

realizados;

e Correlacionar entre a difusividade térmica e os demais parametros avaliados.



15

3. MATERIAIS, PROCESSOS E APLICAGAO

3.1. Consideragdes sobre aco inoxidavel

Os agos inoxidaveis sao ligas a base de ferro que contém um minimo de
aproximadamente 11% de cromo como principal elemento de liga [17] e possui uma
resisténcia a oxidacdo em ambientes normais. Alguns agos inoxidaveis possuem
mais de 30% de cromo ou menos de 50% de ferro. Outros elementos como niquel,
molibdénio, cobre, titdnio, aluminio, silicio, nidbio, nitrogénio e selénio podem ser
adicionados para a obtenc&o de caracteristicas mecanicas particulares.

Existem diferentes tipos de agos inoxidaveis. A variedade € dividida em 5
classes ou familias principais [18].

Pode-se subdividir os agos inoxidaveis em 5 classes [18]:

e Martensiticos;
e Ferriticos;

e Austeniticos;
e Duplex;

e Endureciveis por precipitacado

3.1.1. Aco inoxidavel austenitico

Os acos inoxidaveis austeniticos recebem esse nome devido a sua
microestrutura ser a austenita estabilizada a temperatura ambiente. Esta
caracteristica € devido ao acréscimo, principalmente, de niquel ao ferro. Isto provoca
mudancas consideraveis nas propriedades, como por exemplo, ndo podem ser
endurecidas por tratamentos térmicos, mas podem ser endurecidas por deformacao
plastica (encruamento). Além disso, estes acos nao sdao magnéticos e tém a

estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) [17-21].
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Figura 01 — Diagrama de fases Fe-Cr, adaptado da ref. [22].

Em geral, os acos inoxidaveis austenitico tém boa ductilidade,
conformabilidade e tenacidade. Neste caso, existe uma grande mudanca nas
propriedades mecanicas em relacdo aos ferriticos, mesmo em temperaturas abaixo
de zero, propriedades que nao dependem somente da matriz austeniticas. Além
disso, outras e numerosas fases podem estar presentes, tais como ferrita «,
carbonetos, fases intermetalicas, nitretos, sulfetos, boretos, e até martensitas
induzidas por deformacdo podem estar presentes na microestrutura dos acos
inoxidaveis austeniticos. Veja o digrama de fase na Figura 01. A quantidade, o
tamanho, a distribuicdo e a forma daquelas fases tém influéncia marcante nas
propriedades do material [23].

Estas propriedades possuem uma gama de aplicagdes. E isto explica porque
0 aco inoxidavel austenitico é responsavel por aproximadamente 70% da producéao
de acgos inoxidaveis. Estas aplicagcbes variam desde trabalhos a temperatura
ambiente até em elevadas temperaturas (até 1150°C) e em baixissima temperatura
comparada a temperatura ambiente. Isto gera uma série de alternativas que

dificilmente sdo conseguidas com outros materiais [24]. E devido as constantes
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evolugcbes sofridas pelas industrias petroliferas, criogénicas e aeronauticas, os
avancgos e as aplicagdes dos acgos inoxidaveis ndo param de crescer.

O mais comum dos agos inoxidaveis austeniticos € o AISI 304L (18%Cr —
8%Ni), que tem excelente resisténcia a corroséo, ductilidade e soldabilidade.

Nas tabelas encontram-se a composi¢cao quimica dessa categoria (Tabela 1)
além das propriedades fisicas (Tabela 2) e mecanicas (Tabela 3) do material,

respectivamente.

Tabela 1 - Composigédo quimica da liga AISI 3041[25]

%C %Mn %P %S %Si %Cr %Ni %Si %P Fe
0,03 2,00 0,045 0,030 1,00 18- 8,00- 1,00 0,045 64,90
max. max. max. max. max. 20,00 12,00 max. max. 74,00

Tabela 2 - Propriedades fisicas da liga AISI 304L[25]

Densidade 8000,00 kg.m™

o -
Condutividade térmica: 16,2W.m".K

3 3 A
Médulo de elasticidade: ksi (MPa) 29.0x10° (200 x 10°) em tensao

= =
Calor especifico 500 (J.m .K")

Permeabilidade magnética: N&o Magnético

Ponto de fus3o: 2550/2640°F (1400/1450°C)




18

Tabela 3 - Propriedades Mecénicas da liga AISI 304L[25]

Temperatura inicial de forjamento ( °C ) 1150 1260
Temperatura formagéo de carepa ( °C ) 840,00
Recozimento continuo ( °C ) 1010 1120
Resfriamento Rapido
Temperatura de témpera ( °C) N&o temperavel
Soldabilidade Otima

O aco 304L é um material com “grandes possibilidades em suas aplicagbes”.
Pode ser encontrado em residéncias (em um garfo ou em uma panela, por exemplo)
e também na industria, em aplicagbes de grande responsabilidade. Por isso, outros
elementos podem estar presentes, como o molibdénio, nidbio, titdnio, nitrogénio,
Aluminio dentre varios outros, em proporgcdes que caracterizam a estrutura,
propriedades mecanicas e o comportamento final para cada servigo [26].

Uma vez que esta dissertacado se prop0s investigar a deposigéo de ceramica
no aco inoxidavel 304L, a proxima sec¢ao descreve, de forma resumida, as suas

principais caracteristicas do composto YBaCuO.

3.2. Consideragdes sobre as ceramicas

As primeiras ceramicas para revestimento arquitetonico s6 surgiram por volta
de 500 a.C., permanecendo por varios séculos como materiais de uso restrito devido
ao alto custo. Avancos no setor foram introduzidos pelos ceramistas italianos por
volta de 1950 pela transformagao dos processos de producao [27-28].

Segundo a Abceram (Associacado Brasileira de Ceramica), a definicdo para
materiais ceramicos compreende todos os materiais inorganicos, ndo metalicos,
obtidos geralmente apds tratamento térmico em temperaturas elevadas.

As ceramicas estdo empregadas em diversos materiais, mas em 1986 a

descoberta da ceramica supercondutora trouxe novos desafios para comunidade
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cientifica. Nesta classe de materiais, pode-se destacar a ceramica YBaCuO, cujo

fendmeno da supercondutividade ocorre para temperaturas abaixo de 94 K.

3.2.1. Ceramicas de YBa,Cu3zO7-5

O composto YBa,Cu30O7-5 tem como caracteristica marcante por ser do tipo
perovskita. O material sé exibe o estado supercondutor se apresentar estrutura
cristalina ortorrémbica [29], como mostrado na Figura 2. Outra caracteristica desta

ceramica € a estrutura cristalina laminar devido aos planos CuOs..

Camaca de
Conducio

11

Camaca
Resevatoric
de Carga

il

Planos de CuO,

Cadsias de CuQ,

Cobre
Orig2rio
Bério
Itro

L X Yol }

Figura 02 - Estrutura cristalina do YBaCuO.

Pelo modelo de transferéncia de carga, acredita-se que a supercondutividade
ocorre predominantemente nos planos de CuO,. E as outras camadas fornecem de
algum modo, portadores de carga ou um mecanismo de acoplamento necessario
para a supercondutividade [29]. Com base nesta hipotese modelar-se as camadas
de 6xido de cobre (CuO;) como sendo de camadas de condugdo e camadas de
reservatorio de carga.

O teor de oxigénio no YBa,Cu3O7-s pode variar em uma faixa de seis a sete

atomos de oxigénio por célula unitaria. Quando existem sete atomos de oxigénio por
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célula wunitaria, os atomos de oxigénio estdo completamente ordenados
estruturalmente para formar as cadeias CuOs,.

Quando os restantes atomos de oxigénio se tornam igualmente (e
aleatoriamente) distribuidos entre estes dois locais, a estrutura se transforma de
ortorrbmbica a tetragonal. Um efeito da variacdo do teor de oxigénio durante a
produgao do composto € mudar o estado de oxidagao dos atomos de cobre.

Outro efeito € a transferéncia de carga entre a camada de reservatério de
carga e uma camada de condugao, pois modificar a composi¢ao quimica da camada
de reservatorio de carga altera o numero de transportadores na camada de

conducéo através de um processo de transferéncia de carga.

3.3. Processo de jungéo

A juncao entre dois materiais pode ser entendida como a uni&o entre duas ou
mais partes através da formacdo de ligacbes quimicas, fisicas ou mecanicas, ou
ainda uma combinagdo destas [1]. Uma multiplicidade de materiais, tais como
metais, ceramicos, polimeros, madeira ou possiveis associacdes entre estes, podem
ser submetidas a um processo de jungdo para serem empregadas como
componentes para aplicagdes de engenharia.

A jungdo ceramico-ceramico € usada principalmente na producdo de
componentes de grande dimensdo e com geometrias complexas. Algumas
limitagbes surgem uma vez que quanto maior o volume da pega ceramica, maior a
probabilidade de existéncia de defeitos e menor a sua resisténcia mecanica e
confiabilidade [1].

A importancia do desenvolvimento de jun¢des que resultem em componentes
com elevada confiabilidade, pode ser dimensionada através da produgdo de
implantes ortopédicos, revestimentos biocompativeis, valvulas para coragcéo e
cateteres, onde a falha em uma junta resulta em risco de vida [1]. A confiabilidade
esta diretamente relacionada com a microestrutura da junta, assim como com 0s
defeitos inerentes dos materiais de base e do metal de adi¢gao, no caso da brasagem
[1].

Quando se deseja a produgdo de componentes hibridos com propriedades

individuais ou aditivas destes materiais, utiliza-se do recurso da associacdo de
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materiais ceramicos e metalicos, resultando entre outros em materiais compostos,
revestimentos ceramicos em substratos metalicos e juntas metal/ceramica.

Os métodos utilizados para produzir unides envolvendo matérias ceramicos
podem ser classificados como: jungdo mecanica, jungao indireta e jungéo direta.
Sendo:

- Jungao mecanica utilizando parafusos, encaixe mecanico e bracadeira;
- Juncgao direta realizada através de processo de soldagem e difusdo no estado e

- Juncgao indireta por processo de adesao e brasagem.

O esquema da Figura 3 resume tal classificagao.

UNIAO METAL/CERAMICA

Mecanica Direta Indireta

- Parafusos - Difusdo estado sdlido - Adesivos
- Encaixes - Eletrostatica - Brasagem

- Grampos - Soldagem/fusao - Fase vitrea

Figura 03 - Processo de unido metal/ceramica [30].

3.3.1. Jungado mecanica

E o método mais simples de fazer a juncdo entre a ceramica e o metal.
Apresenta-se com custo bem reduzido e tem sido largamente utilizada em
aplicagdes onde a resisténcia mecanica e as temperaturas sejam moderadas. Isto se
explica porque a técnica de jungdo mecanica por ser realizada através de parafusos,

encaixe mecanico e bragadeiras [31].
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Outro exemplo de jungdo por encaixe mecéanico tem concorrido com a
brasagem € o da juncao de turbinas de SisN4s com eixos metalicos. Tal processo
possibilita a reducdo do peso diminuindo a inércia do sistema e a possibilidade de
trabalhar em temperatura mais elevadas consegue-se aumentar o rendimento e
otimizar o consumo de combustivel. O aperfeicoamento dos rotores ceramicos gerou
inovagcdes nas técnicas de juncdo metal/ceramica. Uma das alternativas mais
recentes € a associacdo do encaixe mecanico a soldagem por fricgdo, permitindo
uma melhor refrigeragdo dos mancais e reducao das tensdes residuais associadas a
unido. Nesta técnica, uma luva metalica € unida ao rotor ceramico por encaixe

mecanico e o eixo é soldado na luva por fricgao.

Rotor Luva Metalica
Ceriamico

Fixo Metalico

Soldagem por
Juncio Atrito
Mecanica

Figura 04 - Desenho esquematico da jun¢ao de um rotor ceramico com um eixo metalico [32].

A finalidade final desta pesquisa de mestrado é dar subsidios para construgao
de um dispositivo limitador de corrente supercondutor. Assim é necessario descrever

o limitador de corrente supercondutor e esta descrito na préxima secao.
3.4. Limitadores

Limitadores de corrente sdo dispositivos capazes de atenuar, ou até mesmo,

de bloquear picos de sobre corrente com rapidez suficiente para que os disjuntores
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possam entdo o atuar com seguranca. Deste modo, a aplicagao destes dispositivos
apresenta-se como solugdo de longo prazo mais viavel do que a recapacitagcao de
uma subestacdo, mantendo e aumentando a estabilidade, a confiabilidade e a
qualidade do fornecimento de energia elétrica, além de prolongar a vida util dos
equipamentos [33].

Limitador de corrente de curto-circuito a base de materiais supercondutores
de alta temperatura critica tem sido estudado por varios grupos de pesquisas e
alguns ja foram instalados em subestagbes para testes. Em especial, na UFES o
grupo de pesquisa desenvolve trabalhos sobre esse assunto desde 2007 [33]. Tais
limitadores sdo considerados uma das tecnologias mais promissoras dentre os
limitadores de corrente de curto-circuito em desenvolvimento.

O principio basico de funcionamento de um limitador de corrente de curto-circuito
supercondutor reside nas propriedades da eletroceramica supercondutora. Materiais
supercondutores apresentam resisténcia nula (R = 0) quando se encontram abaixo
de uma temperatura critica, a qual denominou Tc. Tais materiais ainda devem
transportar densidades de correntes menores que um determinado valor (densidade
de corrente critica Jc) e ndo estarem expostos a campos magnéticos elevados
(campo magnético critico Hc). Caso algum destes trés parametros seja superado, o
estado supercondutor do material deixa de existir e 0 material passa a se comportar
como um resistor 6hmico normal [13].

Considerando o paragrafo anterior, pode-se instalar um supercondutor em série
com o sistema de alimentacao elétrica de um sistema. Como sua resisténcia é nula
em condigdes normais (com temperatura, corrente e campo magnético abaixo de
seus valores criticos), ele ndo altera em nada o sistema. No caso de um curto-
circuito, a corrente se eleva em até 15 vezes a nominal. Se o supercondutor for
projetado para determinada corrente critica abaixo desse valor de curto-circuito,
instantaneamente o supercondutor se torna uma resisténcia 6hmica, dissipando a
energia do curso em si mesmo, evitando o dano dos demais componentes do
sistema [14]. Durante esse intervalo de tempo, um sistema de segurang¢a mais lento
(disjuntores, fusiveis e seccionadores) entra em agao isolando o sistema.

A vantagem de um limitador de curto-circuito supercondutor sobre disjuntores,
fusiveis e chaves seccionadoras é que ele nao se destrdi apos o curto circuito. Além
disso, Seu acionamento € instantdneo, uma vez que depende apenas do estado

fisico da corrente. Nao existem, até o momento, equipamentos que apresentem
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resolucao temporal para definir o tempo de retardo entre o aumento da corrente e o
tempo de transicdo do estado supercondutor (resisténcia NULA) para o estado
normal (resisténcia Ohmica NAO NULA) de um supercondutor.

Por trabalhar em temperaturas baixas, esse tipo de limitador necessita de
nitrogénio liquido. Até o século passado isso era tido como uma grande
desvantagem. Porém, neste século sugiram diversos dispositivos criogénicos de
baixo custo que viabilizaram o limitador de corrente de curto-circuito supercondutor.
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4. METODOLOGIA
4.1. Preparagao da cava no ago inoxidavel AlSI 304L
Chapa de ago inoxidavel AISI 304L foi cortada com dimensbes de 7x70%3

mm como representado na Figura 05. Com a finalidade de depositar a ceramica no

aco, foi necessario usinar uma cava.

Figura 05 — Suporte mecanico de aco Inoxidavel AlSI 304L para servir de substrato para
ceramica YBaCuO.

A cava foi usinada em uma fresadora ferramenteira Diplomat semiautomatica
modelo FVF 2000 conforme Figura 06.

Figura 06 - Fresadora universal ferramenteira Diplomat semi-automatica modelo FVF 2000.

Para ter melhor encaixe mecanico foram propostas trés geometrias do perfil

da cava, conforme mostra a Figura 07.
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Figura 07 - Forma de fabricagdo do rasgo para o encaixe mecanico. Tipo | (“Paralelo”), Tipo Il
(“Rabo de Andorinha”) e Tipo llI (“L”).

Dentre estas possibilidades de fabricacdo da cava, neste trabalho foi adotado
o tipo | com o perfil de forma paralelo cuja largura foi de 2 mm de largura e a
profundidade foi de 1,25mm . Para tal finalidade, foi adaptado o movimento da mesa
da fresadora. Com isto foi possivel retirar material através do processo de
aplainamento, conforme monstra na Figura 08.

Para execucao do processo de aplainamento, fixou-se uma ferramenta com
dimensao de 2 mm de largura na porta ferramenta da fresadora universal e utilizado
0 avango para mesa da fresadora. Assim, 0 equipamento executou o processo de

aplainamento.

Ferramentade
Aplainamento

Peca

Avanco da peca
Figura 08 - Processo de aplainamento onde a pega de ago foi adaptada a mesa da fresadora.
O processo teve 50 passes de 0,025 mm e o avanco da mesa da fresadora

controlado em 1 mm por segundo. Depois deste processo de usinagem obteve-se o

substrato com dimensdes a conforme a Figura 09.
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srE—/ /

10

Figura 09 - Substrato apds processo de fabricagédo (dimensdes em escala de milimetro).

E finalmente, o substrato de ago foi submetido a um ataque por acido sulfurico
(H2S0O4) por 30 min. O substrato foi lavado em agua corrente e secado em uma
mufla a 100°C.

4.2. Deposigado da ceramica no substrato

Para deposi¢ao da ceramica no substrato, utilizou-se a cerdmica YBa,CuzO7s
e 0 processo de preparacado foi aquele como descrito por Rouver 2013 [29]. Em
primeiro lugar, é feito a mistura de 0,5 mol de Y,03, 2 moles de BaCO3; e 3 moles de
CuO e pastilhada sobre uma pressao uniaxial de 1,0 ton. Em seguida, a pastilha foi
submetida a um tratamento térmico de 24 horas em um patamar de 950°C sob fluxo
de oxigénio de 0,108 m3s. O forno foi resfriado numa taxa de 48°C/h até 400 °C
onde a ceramica foi mantida por 24 horas. O processo ¢ finalizado com resfriamento
num periodo de 20 horas. Foi utilizado um forno mufla com tubo de aluminio
transpassado e com microprocessador da Marca EDG e modelo F-7000 10P (ver
Figura 10).
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Figura 10 - forno mufla com tubo de aluminio transpassado e com microprocessador, Marca:
EDG Modelo F-7000 10P, com Tenséo de trabalho 220V.

Ap6s o tratamento térmico, a pastilha foi macerada, passada em peneira com
granulometria de 165 pm e depositada no substrato (ago). Apés a sequéncia no
processo de deposi¢ao do filme e amostra de agco com a ceramica depositada fica
conforme a Figura 11.

Figura 11 - Amostra de ago inoxidavel AISI 304L com deposi¢do da cerdmica YBa2Cu30O7-0.

Esta amostra foi entdo submetida a um tratamento térmico para adesédo do pd
ceramico ao substrato. O forno foi ligado e quando atingiu a temperatura de 1040°C

(ponto de fusédo da ceramica), a amostra foi introduzida no forno por 20 minutos sob
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fluxo de oxigénio de 0,108 m?3s. Em seguida, a amostra foi retirada do forno e

resfriou em um dessecador de vidro com silica gel.

4.3. Técnicas de caracterizacao

4.3.1. Difragao de raios X

Para averiguacdo da qualidade de uma amostra é a analise de difracao de
raios X. O procedimento adotado aqui foi para avaliar a(s) fase(s) presente(s) na
amostra e comparar o difratograma de raios X com uma base de dados
cristalograficos.

O equipamento usado foi o difratbmetro de raios X D2 PHASER - Bruker
modelo D8 advance, pertencente ao Laboratorio de Caracterizagao da Universidade
Federal do Espirito Santo (UFES), Vitdria. A varredura 20 de 10° a 100° o

incremento foi de 0,02° e tempo de 1 segundo e radiacao Cu-Ka.

4.3.2. Espectrometria de fluorescéncia raios X

A composigao quimica (% em massa) do aco inoxidavel 304L foi realizada
através do espectrometro de emissdao Optica da marca Oxford Instruments,
modelo Foundry-Master Pro, localizado no Instituto Federal de Educagédo, Ciéncia

e Tecnologia do Espirito Santo (IFES), campus Vitoria.

4.3.3. Microscopio eletrénico de varredura

As imagens de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) utilizadas neste
trabalho foram obtidas em um microscopio eletrénico JEOL JEM-1400 (Figura 12),
disponivel no Laboratorio de Ultraestrutura Celular Carlos Alberto Redins (LUCCAR)
— UFES.
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Figura 12 - Microscopio eletrénico JEOL Modelo JSM 6610 LV, do Laboratério de
Ultraestrutura Celular Carlos Alberto Redins- LUUCAR, Centro de Ciéncias da Saude - UFES.

4.3.4. Susceptibilidade magnética

As amostras analisadas através de difratometria de raios-X foram submetidas
a medida de suscetibilidade magnética AC. As curvas de suscetibilidade magnética
AC em funcao da temperatura foram obtidas através do aparato experimental que se
encontra resumido na Figura 13. A medida da temperatura foi feita por um
multimetro Hewlett Packard — HP 34401A. O Lock in Amplifier utilizado foi da marca
5210 EG&G Princeton Applied Reaserch. O amperimetro utilizado foi um da marca
Kethley, modelo 196 System DMM. Em todas as medidas empregou-se um sinal de
excitacdo AC de 440Hz e um campo magnético aplicado de 5 A/m.
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Figura 13 - Arranjo experimental para realizagdo das medidas de susceptibilidade magnética
AC, onde foi utilizado um sinal de excitacéo de 4,23 kHz . Figura adaptada de ref [33].

4.3.5. Difusividade Térmica

O método de medicao de difusividade térmica utilizado neste estudo foi o
meétodo flash laser desenvolvido por Parker et al. [34]. Ele é baseado na solucéo
analitica da equacgédo de difusdo térmica unidimensional [35]. O método consiste na
utilizacdo de uma amostra cilindrica, submetida a condicbes adiabaticas, a qual
recebe um pulso de laser inicial em uma das faces. Na face oposta € medida a
variagdo no perfil de temperatura e obtida uma curva de temperatura
experimentalmente. A partir dai, € possivel determinar a espessura da amostra e o
tempo necessario para que o aumento de temperatura na face posterior da amostra
atinja a metade do seu valor maximo, cujos valores serao utilizados em uma férmula
sugerida por Parker et al. [34] para a determinagdo da difusividade térmica do

material estudado.
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Capacidade de conduzir calor

Difusividade térmica = - .
f Capacidade de armazenar calor

As medidas de difusividade térmica foram realizadas no Laboratorio
PRESLAB/UFES com temperaturas fixas e conhecidas. A seguir, encontram-se as
especificagbes dos equipamentos utilizados na bancada experimental para a

realizacao da medida de difusao térmica através do Método Flash:

e Laser de didxido de carbono (C0,) e perfil gaussiano. E responsavel pela

emissao do pulso de energia sobre a superficie da amostra. Possui comprimento de

onda igual a 10~° m de intensidade 10v/2 w/m? e diametro igual 1 mm.

e Termopar responsavel por realizar a andlise da variacdo de temperatura. E

do tipo J, para intervalos de 0 °C a 480 °C.

¢ Placa amplificadora responsavel por amplificar o sinal vindo do termopar e
envia-lo ao computador. Modelo BD T422. Possui relagao de amplificagdo 1/1000. O
sinal é convertido por um conversor modelo PCl 711 AD 8 bits que opera com uma

variacao de tensdo de £5 V.

e Computador da marca IBM, é utilizado para aquisigdo dos dados e
confecgao do grafico: diferenca de potencial x tempo. O programa utilizado € o DIFU
3A, produzido pelo Laboratério de altas pressdes — PRESLAB, da Universidade
Federal do Espirito Santo — UFES. O esquema da bancada esta esquematizado na

Figura 14.
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Obturador do Laser
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Resultado Experimental

Figura 14 - Esquema da bancada de medicéo para determinacao de propriedades termo
fisica através do método flash de laser do PRESLAB — UFES.
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5. RESULTADOS E DISCURSAO

5.1. Difragéo de raios X para o substrato

O substrato (sem a cava) foi submetido a difracdo de raios X e o resultado

esta mostrado na Figura 15, destacando as fases encontradas.
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Figura 15 - Difratograma de raios X para a amostra de ago inoxidavel AISI 304L.

A identificacdo das fases presentes em cada pico de difragao foi feita pela

comparagao dos angulos e intensidades dos espectros experimentais com a base de
dados do programa PCPDF Win 2.1 (Powder Diffraction File - 1996) [36]. As fichas

PDF utilizadas foram as seguintes:

1. Ficha 33-397 para identificar a composig¢ao Crg 19Feg 7Nio 11;

2. Ficha 6-696 para identificar a composicao Fe
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5.2. Espectrometria de fluorescéncia de raios X

O substrato (sem a cava) também foi submetido a espectrometria de
Fluorescéncia de raios X com finalidade de se conhecer a composi¢céo do ago AlSI
304L. O resultado indica que composicao esta de acordo com aquela informada pelo

fabricante. Os dados estao resumidos na Tabela 4.

Tabela 4 - Composigédo quimica da liga AISI 304L.

%C  %Mn %P %S %Si %Cr  %Ni %Mo %P %Fe

0,0381 1,12 0,0230 0,007 0,344 183 8,92 0,0569 0,0230 70,8

5.3. Difusividade térmica do ago como recebido

A analise de difusividade térmica a seguir apresenta os resultados dos
experimentos realizados com a metodologia desenvolvida nesta dissertagédo de
mestrado.

De modo a obter um paradmetro para os resultados, foi feita uma comparacéao
entre o valor de difusividade térmica calculada através de dados fornecidos pelo
fabricante do material e aquele obtido a partir do ensaio de difusividade térmica do
aco inoxidavel AlISI 304L na condi¢gao conforme recebido (amostra CR). Na Tabela 2
(secéo 3.1) estao os dados do material fornecidos pelo fabricante.

Considerando que a difusividade térmica de um dado material € a raz&o entre

sua capacidade de conduzir calor e sua capacidade de armazena-lo, ou seja:

K (5.1)

Onde:

a é a difusividade térmica;

k € a condutividade térmica;
p € a densidade do material,

Cp é o calor especifico
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Substituindo os valores da Tabela 2 na equagao 5.1, obtém-se o seguinte valor

calculado para o substrato sem a cava:

162
%cal = 8000.500

Acq = 4,05.10—6"%2.
Depois disto, o substrato foi submetido a medida de difusividade térmica. O
resultado esta apresentado na Figura 16. Através deste grafico foram anotados os
valores dos tempos inicial e final de aplicacdo do pulso e a variacdo da temperatura.
E partir dai, foi determinado o tempo no qual a temperatura na face oposta atinge
metade de seu valor maximo, ou seja, t12. Com auxilio de um paquimetro, foi obtida
a espessura do substrato. E importante ressaltar que, para a correcdo dos efeitos de
pulso finito, em todas as equacgdes foi utilizado o valor de t = 1,19573357. Além

disso, foi adotado que m = 3,14159.

29,5
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28,0
27,5
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26,5
26,0
25,5
25,0
S
0 5000 10000 15000 20000 25000

Temperatura (°C)

tempo (ms)

Figura 16 — Comportamento da temperatura da face oposta da amostra em funcéo do tempo
de experimento para a amostra de material conforme recebido.

Para o calculo da difusividade térmica foi usado os seguintes dados: tfina = 11,781s
€ tinicia = 9,329s, a espessura do substrato / = 3,025 mm. Entdo, a difusividade
térmica é:

At = tfinal — Cinicial = 2,4‘52 S — t1/2 = 1,2265
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_ 1380 (5.2)

Aexp = 7T2.t1/ )
2

1,38.0,0030252
%04l = T2 1506

= 1,044 x 107 m?/s.

De acordo com a norma ASTM E 1461 - 01 [37], para pulsos triangulares, a
corregao do valor da difusividade térmica pode ser obtido através da equacgao:

3 K,.L? (5.3)
A304L = m;

O t,é o tempo para um aumento de x% da temperatura e K; e K, séo
constantes de correcao tabelados na norma ASTM E 1461 -01[37]. Portanto, a
difusividade térmica a para o substrato com correcéo para o efeito de tempo finito de
pulso é,

(304, = 4,1 X 1076 m?/s

Erro=4x 107",

Comparando os resultados da difusividade térmica, pode-se concluir que os
valores sdo equivalentes. Isso valida nao s6 os resultados subsequentes, como

também a eficacia do método flash laser.
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5.4. Caracterizagao da ceramica

5.4.1. Difragao de raios X da ceramica

Os difratogramas de raios X foram feitos em um aparelho de marca Rigaku,
modelo Ultima |V, cuja radiacédo é CuKa e A = 0,15419 nm. As amostras foram
maceradas em gral de agata e peneiradas, cujo diametro da trama era 100 ym. Os

parametros do equipamento estdo descritos na Tabela 5.

Tabela 5 - Dados do ensaio de difragdo de raios X.

Fonte de radiacéo CuKq
Comprimento de onda médio (1) 0,15419 nm
Tensao (U) 40kV
Corrente (i) 20mA

Faixa de varredura 4° e 140° (20)
Fendas de divergéncia 1/2°

Fendas de divergéncia horizontal 10 mm

Fenda de espalhamento 1/2°

Fenda receptora 0,3 mm

Os resultados da difracéo de raios X da ceramica esta apresentado na Figura

17 e é destacado as fases encontradas.
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Figura 17 - Difratograma de raios X para a amostra YBa2Cu307-0.

A identificacdo das fases presentes em cada pico de difracao foi feita pela
comparagao dos angulos e intensidades dos espectros experimentais com a base de
dados do programa PCPDF Win 2.1 (Powder Diffraction File - 1996) [36]. A ficha

PDF utilizada foi a seguinte:
1. Ficha 39-1434 para identificar a composicao YBayCu3Og s6;

2. Ficha 46-622 para identificar a composi¢ao Cu Y,0,.

5.4.2. Medida de susceptibilidade magnética AC da ceramica

As medidas de susceptibilidade magnética foram realizadas no susceptometro
AC (Fig. 05) construido na UFES [33]. Os testes utilizaram um campo magnético
aplicado AC de intensidade de Ha=5A/m, frequéncia de 440 Hz. O resultado
confirmou uma transigdo unica, com Tc = 92K e largura de transicdo de 5K, com

uma blindagem magnética de 98%.
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5.4.3. Difusividade térmica da ceramica como recebida

Uma vez que a ceramica foi produzida conforme os parametros de sintese de
Rouver [29] (Amostra B), € util comparar os valores de difusividade térmica
encontrado naquele trabalho com a cerdmica supercondutora utilizada neste
trabalho. E importante ressaltar que no presente trabalho foi usado o mesmo
equipamento e as mesmas condigdes para a medida de difusividade térmica. No
trabalho de Rouver [29] a difusividade térmica foi de agyyper=(1,0 £0,3) X
107" m?/s.

No presente caso, a ceramica apresenta espessura l = 1,845 mm. Mais uma
vez é importante ressaltar que foi realizado a correcdo dos efeitos de pulso finito
para o calculo da difusividade térmica onde, 7= 0,044. Além disso, foi adotado © =

3,14159. O comportamento encontra-se na Figura 18.
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27,5
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Figura 18 - Comportamento da temperatura da face oposta da amostra cerdmica como
preparada.

Analisando o grafico, temos que tfina = 15,0965 € tiniciaa = 9,843s. Sabe-se

que a espessura da amostra / € igual a 0,001845 m. Entéo, difusividade da ceramica

ayBaCuO e.

At = trina — tiniciat = 52535 > t1) = 2,6265s
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1,38.1% 1,38.0,0018452

AyBacuo = w7t n7.2,6265 =1,812.1077 m?/s

Ja os valores da difusividade térmica obtidos para a amostra pela Equagao de
correcao Eq 5.3, ou seja, com corregcao para o efeito de tempo finito de pulso,

seguem.

Aypacuo = 1,8 X 1077 m?/s
Erro =4x 1078
Comparando o resultado do experimento aquele obtido pelo calculo baseado
nos dados obtido pelo experimento anterior [29], e reforcando que ambos os valores
foram obtidos para o mesmo material — Ceramica YBa,Cu3O7-5 nas condicbes de

producao - € possivel notar que os valores encontrados sdo equivalentes.

5.5. Caracterizagao da jungéo

5.5.1. Microscopia eletronica de varredura - MEV

Para auxiliar a analise dos resultados, foram definidas trés regides distintas
do da juncao: 1, 2 e 3. Nestas regides foram realizadas as micrografias no centro da
cava, do lado direito e do lado esquerdo. As micrografias obtidas da regido 2 estao
nas figuras 19, 20, 21 e 22. As demais regides serao omitidas uma vez que nao ha

diferencgas significativas.

@
@

Figura 19 - Definigéd das regides onde foram obtidas as imagens de MEV.
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Pode ser observado que a regido do ago foi recoberta com a ceramica. A regiao
central da cava revelou a microestrutura tipica da ceramica YBaCuO com graos

orientados randomicamente e poros.

Figura 20 - Image btida no ponto 2 do lado esquerdo da cava (parte do ago). A escala de
10 micrometros e ampliagdo de 1000x.

Figura 21 - Imagem obtida no ponto 2 na regido central da cava (parte do ago). A escala de
10 micrometros e ampliagao de 1000x.
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Figura 22 - Imagem obtida no ponto 2 do lado direito da cava (parte do ago). A escala de 10
micrometros e ampliagdo de 1000x.

5.5.2. Difragéo de raios X da jungao

O difratograma de raios X foi feito seguindo os mesmos parametros
anteriores. Mas foi necessario reduzir a area de iluminacdo do feixe para atingir

somente a cava. O resultado encontra-se na Figura 23.
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Figura 23 - Difratograma de raios X para a amostra de Ago inoxidavel AlSI 304L com
deposigado da Ceramica YBa,Cu307-s.

O resultado revelou que a ceramica manteve a estequiometria, mas ha outras
fases que estdo relacionadas ao ago. O ruido é relevante nesta medida tendo em
vista a pequena area efetiva iluminada da ceramica. Isso se deve ao fato que para
iluminarmos somente a ceramica tivemos que colimar o feixe, diminuindo
intensidade do sinal e aumentando o ruido. Mesmo com essa maior colimagao do
feixe, provavelmente o feixe atingiu além da cava e revelou a estrutura do ago
inoxidavel AISI 304L e tivemos ainda a adicdo do sinal oriundo do material ceramico

que se difundiu sobre o metal.
5.5. Difusividade térmica jun¢do metal/ceramica
O sistema metal/cerdmica foi também submetido a medida de difusividade

térmica e segue a mesma metodologia. O resultado perfil de temperatura em fungao

do tempo esta na figura 24.
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Figura 24 - Comportamento da temperatura da face oposta da amostra em fun¢ao do tempo
de experimento para a amostra de material conforme recebido.

Analisando o grafico, tem-se que tfina = 12,954s € tmiciw = 11,322s. Sabe-se
que a espessura da amostra / € de 0,003025 m. Entao:
At = trinar — tiniciat = 1,632 > t1, = 0,816s

1,38.L% 1,38.0,0030252
nz.t1/2 m2.0,816

= 1,568 x 107 m?/s

AyBacu0+304L =

Ja os valores da difusividade térmica a obtidos para a amostra pela Equagao
de corregao Eq 5.2, ou seja, com corregao para o efeito de tempo finito de pulso,

seguem.

_ -6 .2
Aypacuo+30ar = 1,7 X 107° m*/s

Erro=2x 1077
5.5.3. Analise da difusividade da jungao metal/ceramica
Para avaliar a difusividade térmica da jungdo metal/ceramica formulou-se aqui

a hipotese da aditividade sem a interferéncia dos compostos. Sendo assim, realizou-

se uma avaliagdo da difusividade térmica esperada para a jungcdo metal/ceramica
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aqui fabricada. Para efetivar essa avaliacdo deve-se analisar a seguinte proporgao

mostrada na figura 25.

1,5

Ceramica

1,75

Metal

10 —_—

Figura 25 - Representacdo da amostra com material ceramico depositado (dimensdes em
milimetros).

Levando em consideragao a hipotese da aditividade sem a interferéncia dos
compostos, estima-se a difusividade tedrica da jungdo metal/ceramica, de acordo

com a seguinte equagao.

Aypacuo+30ar, = A.-Aypacuo + B- 3041 (5.4)
Sendo os valores de A=1,25/3 e B=1,75/3 como os fatores de

proporcionalidade associado a cada material.

Aypacuo+304r = A-Aypacuo + B- A3041

1,25

175 .
AYBaCu0+3O4-L = 1,8 x 10 + 74,05 x 10

AyBacuo+zoar = 2,58 X 1076 m?/s
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Erro=2x10"7

Portanto, o valor da juncédo obtido através da hipotese da aditividade sem a

interferéncia dos compostos foi de:

Aygacuo+30ar = 2,6(2) x 107°m?/s

Os valores encontrados através da analise da difusividade térmica estimada e

medida da jungdo metal/ceramico encontra-se desenhado no grafico a seguir.

4, 00E-06 }
™,
E 3,00E-06 \H
g N
: o
= N
= 2,00E-06 ™ mm e Medido
s o
E \H O Estimado
= 1,00E-06 H“\
T
“‘x,\ n
0,00E+00 hs
3041 304L+YBaCuO YBaCuO
Material

Figura 26 - Difusividade térmica das amostras analisadas.

A partir da analise da Figura 26, podem ser feitas as seguintes observacoes
que seguem abaixo devidamente pontuadas.

A juncdo metal/ceramica apresentou uma difusividade térmica de 1,7(2)x10®
m?/s e levando em consideragao que era esperado uma difusividade térmica de
2,6(2)x10™® m?/s, tem que o experimento alcancou valores préximos ao estimado.

Levando-se em conta que a analise foi realizada a uma pequena distancia do
centro da amostra, 3 mm, nota-se que o valor encontrado é ainda bem menor que

aquele encontrado para o metal base, porém um pouco superior da amostra
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ceramica. Com base nisso, é possivel inferir que, ainda na juncdo metal/ceramica,
as alteragcdes microestruturais causadas pela jungcéo e processo de inser¢cao da
ceramica no metal base sdo tamanhas que resultam em um valor de difusividade
térmica baixo.

Dentro do esperado o juncdo metal/ceramica apresentou difusividade
proporcional em comparagao ao metal base AISI 304L e a ceramica YBaCuO.

Tais constatacbes se tornam mais explicitas quando retomamos a definicdo

de difusividade térmica. E considerado que, para um dado material:

Capacidade de conduzir calor (5.5)

Difusividade térmica = ;
f Capacidade de armazenar calor

Em outros termos,
K (5.6)

p.Cy

Q| =

Considerado os resultados obtidos, € visto que a difusividade térmica
aumentou em comparac¢ao a amostra de ceramica no estado conforme recebido. Um
acréscimo em a, na equagao acima, pode ser interpretado como decorrente de
ganho da capacidade de conduzir calor, ou mesmo como uma redugdo em sua
capacidade térmica. Sabe-se que a capacidade térmica Q é fungao tanto da massa
especifica quanto do calor especifico, que sado propriedades intrinsecas do material
e, de acordo com os ensaios preliminares de microscopia, a estrutura do material
permaneceu a similar, ainda apds o processo de jungdo. Uma vez nado havendo
alteragdes microestruturais significativas, um aumento na difusividade térmica
somente poderia ser originado pela diminuicdo da condutividade térmica Kk,
influenciada, dentre outros fatores, pela temperatura a qual o material foi exposto,

bem como pela influéncia dessa exposi¢édo no tamanho do grdo em analise.
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6. CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

6.1. Conclusao

A construcao de uma juncdo metal/ceramica feita com acgo inoxidavel AlSI
304L e uma eletroceramica de YBaCuO foi desenvolvida. O objetivo final foi dar
subsidios para construcdo do protétipo do dispositivo limitador de corrente de curto-
circuito Supercondutor [14].

A metodologia utilizada para a fabricagdo mostrou-se adequada, uma vez que
a ceramica instalada dentro do agco manteve as caracteristicas estruturais da
ceramica sem a perda significativa de estequiometria conforme os resultados de
difracdo de raios X.

A difusividade térmica da juncdo metal/ceramica 304L/YBaCuO apresentou
valores préximos aos estimados teoricamente, considerando uma hipdtese de
aditividade sem interferéncia entre os compostos. Entretanto, tais conclusdes sao
parciais, o que reforca a necessidade de estudos mais aprofundados acerca da

difusividade térmica desta juncdo metal/ceramico.

6.2. Trabalhos futuros

Tém-se, como proposta de continuidade deste trabalho, as seguintes

atividades:

e Executar novos testes de difusividade com as amostras de diferentes cavas.

e Testar a alteracdo da difusividade térmica com alteracdo das dimensdes da
estrutura dos suportes mecanicos.

e Realizar simulagdo computadorizada da difusividade térmica da ceramica nos

suporte mecanicos.
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APENDICE
Imagens da jungdo ceramica/Metal obtidas em diferentes regides.

Figura 01 - Imagem obtia no onto 1 do lado esquerdo da cava (parte do ago). A escala de 10
micrometros e ampliagdo de 1000x.

) \;\‘1.\"‘. \
o7 A00[m

o] poto1 na regiao centrl da caa (parte d go). A escala de 100
micrometros e ampliagao de 1000x.

Figura 02 - Imagem obtida n
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Figura 04 - Imagem obtida no ponto 3 do lado esquerdo da cava (parte do ago). A escala de 10

micrometros e ampliagao de 1000x.



Figura 05 - Imagem obtida no ponto 3 na regido central da cava (parte do ago). A escala de 100

micrometros e ampliagao de 1000x

Figura 06 - Imagem obtida no ponto 3 do lado direito da cava (parte do ago). A escala de 100

micrometros e ampliagdo de 1000x.
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