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Este trabalho objetiva a caracterização das fases/precipitados magnéticos do aço 

inoxidável austenítico HP nos estado de envelhecimento I e V através do microscópio 

de força atômica (AFM) no modo magnético. O aço inoxidável austenístico HP é 

comumente utilizado na indústria petroquímica em fornos de reforma e de pirólise. A 

partir da premissa de que o envelhecimento provoca precipitações que modificam as 

suas propriedades magnéticas, imagens de microscopia de força magnética e curvas de 

forças magnéticas foram obtidas para amostras em diferentes graus do envelhecimento. 

Estas imagens e curvas foram tratadas e plotadas em gráficos para obter-se uma melhor 

visualização e comparação das diferentes regiões e dos estados de envelhecimento do 

material. Com os resultados deste trabalho foi possível afirmar que o estado de 

envelhecimento I é mais magnético que o estado V e, entre os carbetos presentes nas 

amostras, o NbC foi o que apresentou maior alteração magnética em relação aos demais. 
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This study aims to characterize the phases of the magnetic precipitates of 

austenitic stainless steel HP through the magnetic mode of the Atomic Force 

Microscopy (AFM) by using two different stages: state of aging I and V. The austenitic 

steel HP is widely used in the petroleum industry on pyrolysis furnaces. From the 

assumption that aging causes recipitation that change the HP steel magnetic properties, 

magnetic force microscopy images and magnetic force-curves were obtained for 

samples at different stages of aging. Data were treated and plotted on charts to obtain a 

better visualization and comparison of the different regions and states of aging of the 

material. With results of this work it was possible to conclude that state of aging I is 

more magnetic than the state of aging V and among the carbides present in the samples, 

the NbC showed the largest magnetic change in relation to others. 
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Capítulo 1 

1. Introdução 

 

Os aços inoxidáveis austeníticos do tipo HP vem sendo comumente utilizados na 

indústria de petróleo em tubos dos fornos de reforma por apresentarem boas 

propriedades mecânicas que atendem a situações severas de temperaturas e pressão. O 

aço da classe HP está constituído por uma matriz austenítica e uma rede primária de 

carbetos interdendríticos no seu estado bruto de fusão. A composição química desse aço 

é composta de cromo, níquel e carbono com adições de elementos de liga. Diferentes 

estudos têm demonstrado que os carbetos de cromo são os principais centros para a 

nucleação e propagação de falhas por fluência [1].  

A escolha do aço HP para este uso se deve ao fato que tubos dos fornos de 

reforma trabalham em condições de aquecimento de até 1000
o
C com pressão de 

trabalho até  4MPa e devem possuir uma vida útil estimada para 100.000 horas. A liga 

austenítica Fe-Ni-Cr permite essas condições de trabalho, pois consegue manter suas 

propriedades mecânicas em temperaturas da ordem de 1.000°C[2]. Esta estabilidade do 

aço é alcançada pois o Ni estabiliza a austenita e inibe a transformação de fase no 

aquecimento e resfriamento e o Cr forma uma camada passivadora superficial, e 

também reduzir a carburização. O Nb deixa o Cr livre para formar a camada passiva, 

por meio da formação de carbetos mais estáveis do que o do carbeto de Cr, além de 

aumentar a resistência mecânica [3].  

 A duração de vida desses tubos dependerá de fatores a que estão sujeitos, tais 

como pressão, tensão aplicada cíclica ou não, temperatura, tempo de serviço entre 

outros fatores que podem envelhecer o material mais rapidamente e/ou ajudar no 

surgimento de trincas e corrosão que inviabilizem o seu uso.  

O intuito desse trabalho é realizar a caracterização magnética com a técnica MFM 

de aços HP que apresentam estados de envelhecimento I e V. Esta caracterização é 
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realizada analisando a resposta magnética tanto dos precipitados como da matriz. A 

identificação e a composição química dos precipitados são feita através da microscopia 

eletrônica de varredura (MEV) no modo retroespalhado de elétrons (BSE) e 

espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Desta forma é possível correlacionar as 

imagens de AFM e MFM aos respectivos precipitados. Esse estudo auxiliará nos 

ensaios não destrutivos e complementa as análises para avaliação dos tubos de aço HP. 

.  
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Capítulo 2  

2. 2. Revisão bibliográfica 

2.1. Aços inoxidáveis austeníticos HP 

Os aços do tipo HP são aços desenvolvidos para suportar condições consideradas 

extremas como: operação em temperaturas elevadas, em regime contínuo e 

carregamento elevado tendo uma previsão de vida útil em serviço considerável. [4] 

Temperaturas acima de 650
o
C  são consideradas altas temperaturas e para essas 

temperaturas podem-se utilizar aços austeníticos, superligas endurecidas por solução 

sólida e superligas endurecidas por precipitação. A estabilidade estrutural dos aços é 

uma condição crucial, pois apesar das ligas apresentarem boa resistência mecânica em 

temperatura ambiente, nem sempre a estabilidade se mantém a altas temperaturas, 

ocorrendo então a falha em serviço. Normalmente essas falhas são oriundas da 

modificação da microestrutura que não foi capaz de se manter estável em elevadas 

temperaturas ocorrendo a difusão que favorece o coalescimento de precipitados, 

surgimento de novos precipitados, precipitação de fases deletérias e crescimento de 

grãos que acabarão por fragilizar o material. [5].  

Os aços HP são um tipo de aço da família H (série “hot”) e, são aços fundidos 

para aplicações que demandam maior resistência a ciclos térmicos. Possuem em sua 

composição diferentes combinações de ferro-cromo e ferro-cromo-níquel. São 

resistentes à fluência e a oxidação a quente em temperaturas elevadas de até 1200
o
C. A 

segunda letra indica o teor de Cr e Ni da liga, podendo variar de A a Z conforme o teor 

destes. O aço HP possui os seguintes teores conforme Tabela 2.1. 

Tabela 2.1. Composição química da liga austenítica HP [6]. 

Elemento Cr Ni C Mn Si P S Mo Fe 

% em peso 26 35 
0,35–

0,75 
2,0 2,5 0,04 0,04 0,5 Bal 
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Além de cromo e níquel, as ligas HP têm sido modificadas com a adição de 

diferentes elementos. Existem essencialmente dois grupos de modificações de liga. O 

primeiro baseia-se na adição de tais elementos como Nb e W para melhorar à fluência e 

a segunda adicionam-se mais microligantes tais como Ti. 

Estes tipos de microligas têm apresentado melhor desempenho na resistência à 

ruptura. Dentro deste grupo de tipos de liga os níveis de Si podem ser aumentados para 

aplicações em ambientes carburizados. A adição de Si geralmente provoca uma queda 

na propriedade de resistência à ruptura por fluência quando comparados com os tipos 

não utilizados em aplicações de carburização. 

Devido ao seu elevado teor de níquel, a liga não é susceptível à formação de fase 

sigma. A microestrutura consiste de carbonetos primários maciços em uma matriz 

austenítica em conjunto com carbonetos finos que são precipitadas no interior de grãos 

austenita após envelhecimento a elevada temperatura. 

Ligas tipo HP têm boas propriedades de usinagem e soldagem semelhantes às 

obtidas para aços tipo HT. [7] 

A microestrutura do aço HP como estado de envelhecimento I (Tipo I) pode ser 

observada utilizando tanto microscopia óptica quanto microscopia eletrônica de 

varredura como apresentado na Figura 2.1.1: 

  

Microscopia ótica (MO) aço, 500x (pós 

ataque água régia) 

Microscopia eletrônica de Varredura 

(MEV), 20KV, 1000x  

Figura 2.1.1- Amostra de aço HP do tipo I (a) microscopia ótica, (b) Microscopia eletrônica de varredura 

obtida com elétron retroespalhado 
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Essa aparência é conhecida como escrita chinesa ou esqueleto e se dá devido ao 

processo de sua fabricação, onde teores elevados de carbono (superior a 0,4% em 

massa) são obtidos por fundição por centrifugação para favorecer a formação da 

austenita, iniciando a solidificação pela formação de dendritas austeníticas crescendo na 

direção do líquido junto à parede do molde. Porém esse excesso de carbono provoca a 

saturação da austenita, provocando a precipitação da rede primária de carbetos 

eutéticos, complexos e grosseiros [8].  Cada fase formada é definida pela segregação 

anterior de seus elementos nesta área e da velocidade de resfriamento no processo de 

solidificação [9]. 

 Os aços HP modificados pela adição de Nb-Ti possuem maior resistência à 

fluência e à permeação de hidrogênio por causa da maior complexidade dos carbetos 

eutético no contorno de grão comparado ao aços HP-Nb. Assim, a adição de titânio 

possibilita a redução da espessura dos tubos e o aumento da eficiência da troca térmica, 

possibilitando então o aumento da temperatura de operação das unidades de reação 

primária nos fornos de reforma [3], [8], [9]. 

Dois diferentes precipitados podem ser observados em amostras como fundidas e 

eles podem ser diferenciados através de imagem de elétrons retroespalhados em 

microscopia eletrônica de varredura. Na Figura 2.1 (b) é possível observar a rede de 

carbetos interdendríticos do tipo M7C3 (escuros), NbC (claros) e a matriz austenítica. 

Shi et al estudou as transformações microestruturais que ocorrem durante o tempo 

de serviço na liga HP-Nb [8]. A Figura 2.1.2 apresenta uma comparação da evolução 

microestrutural formados na matriz austenítica nas ligas HP-Nb e 20-32Nb e mostra a 

progressão da formação microconstituinte em três fases diferentes: como fundido (com 

carbetos primários do tipo NbC e M7C3 rico em cromo), fase inicial do serviço, e 

condição completamente envelhecido. Observa-se que com o tempo de serviço ocorre  a 

transformação dos carbetos M7C3 em M23C6, precipitação secundaria de M23C6 e 

transformação do carbeto NbC em siliceto de Ni-Nb.  
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Figura 2.1.2. Comparação da evolução microestrutural que ocorre durante o trabalho em serviço. Estudos 

por [8]. (a) Material no estado bruto de fusão, (b) Precipitados no primeiro estágio, (c) Precipitados do 

material completamente envelhecido 

.  

2.2. AFM 

O Microscópio de Força Atômica (AFM) como o próprio nome diz é um 

microscópio que funciona com base nas interações entre as forças atômicas, ele faz 

parte da família de microscopia de varredura por sonda (SPM), foi desenvolvido em 

1986 por G. Binnig, Gerber e Quate. Nesse tipo de microscopia não se utiliza lentes 

com luz para focar e visualizar a amostra, ao invés disso utiliza-se uma sonda que 

entrará em contato com a amostra, e pela varredura da superfície nos retorna 

informações que serão convertidas por um computador mostrando, por exemplo, no 

caso do AFM a topografia daquela parte que foi analisada. 

A técnica de AFM apresenta um elevado poder de resolução, Figura 2.2.1 com 

aumento de várias dezenas de milhões de vezes, pode obter imagens com resolução nas 

3 dimensões, o que não ocorre em outras técnicas como microscopias eletrônicas de 

varredura (SEM) e de transmissão (TEM) [10],[11]. 
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Figura 2.2.1. Resolução de algumas técnicas de microscopia (adaptado de Teixeira, 2005)[12] 

 Entre as vantagens da técnica AFM está o fato das amostras não precisarem de 

tratamento ou preparação como recobrimento de superfície para ser condutoras de 

corrente elétrica como ocorre em algumas outras técnicas, além de poderem ser 

observadas em temperatura ambiente e sem necessidade de vácuo, permite estudos 

topográficos e mecânicos como a quantificação de rugosidade da amostra, medida de 

espessura de filmes, diferenciação de fases, dureza, rigidez, elasticidade e resistência, 

além da possibilidade de realizar varredura com a amostra imersa em líquido. [11] 

 

2.2.1 Princípio de funcionamento 

Uma sonda é varrida sobre a superfície da amostra e são medidas as forças de 

atração ou repulsão da ponta da sonda com a superfície da amostra, Figura 2.2.1.1. 

Essas forças de repulsão são explicadas pelo princípio de exclusão de Pauli (repulsão 

ocorre devido à distância dos átomos serem muito próximos a tal ponto que as nuvens 

eletrônicas da ponta da sonda e da amostra se repelem). As forças de atração já podem 

ser devidas diferentes forças como a de Van der Waals (polarização das moléculas), 
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químicas (ligações entre objetos), capilar (presença de líquido entre objetos) e 

eletrostática. (depende do tipo de materiais dos objetos) [9] 

 

Figura 2.2.1.1. Relação de interações de força entre a sonda e a amostra.[16] 

 

Para medida de força, uma ponta muito fina é presa numa haste chamada em 

inglês de cantilever. Esta haste é movimentada através de um sistema de piezoelétricos 

cerâmicos que auxiliam a varredura por meio de tensão aplicada contraindo e 

expandindo o piezoelétrico variando o deslocamento nos eixos x, y e z com precisão 

menor de Angstron. No modo de contato, um circuito de realimentação mantém a força 

ou altura constante. Para a medida de forças, um mecanismo sensível de monitoramento 

ótico com um espelho, detector e feixe de laser é utilizado para verificar mudança nas 

interações entre amostra e sonda através da medida da deflexão da haste [10], [11] [13] 

[14] [15]. 
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Na ponta da sonda do AFM possui um ápice de dimensões atômicas do qual se 

movimenta conforme a imposição da haste a qual é acoplada, Figura 2.2.1.2. 

 

Figura 2.2.1.2. Esquema de funcionamento do AFM.(adaptado de [17]) 

 

Com a distância da ponta e amostra temos o seu modo de operação que pode ser 

considerado como modo contato ou modo não contato, modo contato intermitente, entre 

outros. 

No modo contato a ponta é mantida a uma força constante na condição de 

equilíbrio estático a distância de poucos angstroms da superfície da amostra (há 

repulsão eletrônica nessa distância que deflete a haste), as deflexões da haste são 

detectadas e processadas gerando a imagem topográfica da superfície. Esse modo é 

utilizado geralmente para amostras duras, sem riscos de danificação. 

No modo dinâmico a haste é oscilada acima da superfície numa distância em geral 

superior ao modo contato (dezenas a centenas de Angstroms). Neste regime, a interação 

entre a ponta e a amostra pode oscilar entre interações de repulsão e interações de 

atração. Essas interações alteram a vibração da haste, variando sua amplitude e 

diminuindo a freqüência de ressonância. O circuito de realimentação mantém a 

amplitude de oscilação constante ajustando a distância entre a ponta e a amostra e esses 

dados darão uma imagem de força atômica detectada. Esse método é utilizado para 

materiais não rígidos ou quando se deseja obter informações adicionais sobre a amostra 
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como suas propriedades viscoelásticas. Além disto, a detecção em fase do sinal melhora 

significativamente a relação sinal-ruído, permitindo medir variações em fase e 

amplitude da onda com grande sensibilidade. 

Esse método é utilizado praticamente em qualquer tipo de material, pois diminui o 

atrito e agride menos a superfície. [18] 

 

2.3. MFM 

No presente trabalho foi utilizado o AFM no modo de contato intermitente com 

sondas magnéticas, ou seja, Microscopia de força magnética (MFM), nesse tipo de 

análise há uma interação magnetostática dipolo-dipolo entre a ponta e a amostra. Onde a 

força total magnética que se obtém na direção z é a soma das forças entre cada dipolo da 

ponta e da amostra [13],[14]. 

A sonda geralmente possui hastes de silício ou nitreto de silício e são recoberta 

por um filme fino magnético de cobalto. 

As amostras e as sondas podem ser consideradas de magneto duro ou mole, onde 

mole são os materiais de fácil magnetização e desmagnetização e os duros são os 

materiais que após a magnetização se mantém magnetizados ou são magnetos 

permanentes, a curva de magnetização que cada material apresenta é chamada de curva 

de histerese, Figura 2.3.1. O campo aplicado para reduzir a magnetização à zero é 

chamado de campo coercivo, ou coercitividade (Hc). 

Os magnetos duros são materiais que necessitam de um campo magnético externo 

alto para se magnetizarem e apresentam magnetização residual alta. Os magnetos moles 

são materiais que se magnetizam com mais facilidade e apresentam magnetização 

residual baixa ou nula quando o campo externo é desligado. 
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Figura 2.3.1 Curva de histerese [22] 

Na curva de histerese, Figura 2.3.1 é possível identificar os pontos de máxima 

saturação de magnetização indicado por Ms e a magnetização residual por Mr.  

A distância entre a sonda magnética e a superfície da amostra desempenha papel 

importante, se a ponta é trazida para a região de forças de curto alcance, a imagem 

resultante carrega principalmente informações topográficas, porque dessa distância a 

imagem topográfica predomina sobre o contraste magnético. Sua origem envolve muitas 

outras forças, como eletrostática ou Van der Waals, forças de capilaridade ou da 

mecânica quântica. 

No entanto, a força magnética de longo alcance tem efeito apenas no caso de 

distância apropriada da ponta e amostra, onde a imagem resultante seria a representação 

de campo magnético (contraste magnético) [19]. 

Durante o primeiro passe, uma imagem de topografia de uma linha de varredura é 

adquirida no modo de contato. Em seguida, a ponta é levantada a uma altura específica 

acima da superfície (lift mode) e os perfis magnéticos (phase-shift - desvio de fase e 

vertical deflection - deflexão vertical) são adquiridos enquanto a ponta refaz a mesma 

linha com a sonda em uma distância da superfície constante, seguindo a topografia 

previamente gravada, como apresentado na Figura 2.3.2.: 
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Figura 2.3.2 (a) MFM no modo linear ou altura constante, (b) Modo estático MFM, (c)Modo 

dinâmico MFM com altura acima da superfície [20]. 

Este método produz imagens livres de artefatos topográficos. A deflexão vertical é 

proporcional à força magnética que atua sobre a ponta magnética. Se o braço de suporte 

oscilante é considerado como um oscilador harmônico linear, o desvio de fase é 

aproximadamente proporcional à segunda derivada da componente vertical da indução 

magnético local da amostra. [21] 

No modo dinâmico o cantilever oscila perto ou na frequência de ressonância ω0 

com uma força de excitação Fexc (ω) (Figura 2.3.2(c)). Quando a ponta interage com a 

superfície, o movimento é afetado por esta interação FI que muda com a distância e o 

sistema irá reagir como um oscilador harmônico amortecido.  [20] 

z” + yz’ + ω0
2
z = 

Fexc (w)

me
+ 

FI (z)

me
      (2.3.1) 

Onde z '' e z' são a segunda e primeira derivada com o tempo da distância ponta-

amostra, me é a massa efetiva da sonda, γ é o coeficiente de amortecimento e Fexc  w =

F0 cos(wt). 

A solução de estado estacionário do sistema é: 

    z t = A(ω) cos(ωt − φ(ω))    (2.3.2) 

Onde A(ω) e φ(ω) são dados por: 

 A ω =
F0

me

1

  ω0
2−ω2 +γω2

    (2.3.3) 
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φ ω =  arctan  
γω

ω0
2−ω2     (2.3.4) 

Se considerarmos apenas o caso de pequenas oscilações e pequenos gradientes de 

força, nós podemos fazer uma aproximação à primeira ordem de FI. 

   FI z ≈ FI z0 + z
∂F

∂z
(z0)    (2.3.5) 

Esta suposição é justificada no contexto do MFM onde a detecção é a uma altura 

z0 de várias dezenas de nanômetros acima da superfície, com baixa amplitude de 

vibração (no caso, z0 ~ 100 nm enquanto que a amplitude de oscilação z são poucas 

dezenas de nm. A equação será então: 

1. z” +  γz’ +  ω0
2 −

1

me

∂F

∂z
 z0  z = 

Fexc (w)

me
+ 

FI (z0)

me
  (2.3.6) 

FI (z0)

m e
  não depende do tempo e vai induzir a uma deflexão estática no cantilever 

∂F

∂z
 irá provocar uma variação na ressonância do sistema como equação 2.3.7 

ωm = ω0  1 −
1

2k

∂FI

∂z
 z0  =  

k

me
 1 −

1

2k

∂FI

∂z
 z0     (2.3.7) 

Para interações atrativas, o gradiente de força é positiva, a curva de ressonância é 

deslocado no sentido de frequências mais baixas (para um gradiente de razão oposta, 

força repulsiva). Como o sistema é excitado a uma amplitude de vibração fixa igual ou 

perto de ω0, a amplitude e a fase da oscilação da alavanca é alterada (Figura 2.3.3). 

 

Figura 2.3.3  Representação gráfica da variação de interação da ponta-superfície na resposta do 

oscilador. a) Um gradiente de força atuando na mudança de frequência de ressonância da ponta e na 

mudança de amplitude; b) A mudança de fase; c) Um ciclo de feedback mantém a fase constante e a 

mudança de frequência. 
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Na primeira e segunda leitura, interações magnéticas irão deslocar a frequência de 

ressonância do cantilever. Esta mudança é proporcional ao gradiente de força sentida 

pela ponta e pode ser medida de três maneiras [20]: 

Modo de Amplitude (AM): também é conhecido como "Tapping mode". Neste 

modo, a amplitude é utilizada como um parâmetro de realimentação e os parâmetros 

observáveis são a amplitude de oscilação e a mudança de fase (Figura 2.3.3 (a) e 

2.3.3.(b)). O gradiente de força da equação do oscilador harmônico amortecido é: 

∂F

∂z
= −∆A. 31.5.

K

2
. Q. A0    (2.3.8) 

∂F

∂z
=  −∆ϕ.

K

Q
     (2.3.9) 

K é a constante de mola do cantilever, Q = ω0 / Δω: o fator de qualidade do 

sistema de vibração, ω0 a frequência de ressonância e A0 a amplitude de oscilação do 

cantilever na frequência de ressonância. O modo dinâmico AM é o mais utilizado em ar. 

Este é o modo escolhido nesse trabalho para as medições. 

Modo de Frequencia Modulada (FM): Também conhecido como modo de fase de 

ciclo fechado. Este modo usa o sinal de fase como um sinal de erro para um ciclo de 

realimentação, e a frequência de excitação é modificada para manter constante a fase 

constante (Figura 2.3.3(c)). A imagem é, então, um gráfico da frequência de ressonância 

do cantilever. 

∂F

∂z
= −2K.

∆ω

ω0
     (2.3.10) 

       (Se ∂F ∂z ≪ K) 

 

2.3.1 Sondas MFM 

Sondas utilizadas em medidas de força magnéticas são sondas AFM padrão com 

revestimento magnético duro ou mole. Estes tipos de sondas induzem comportamentos 

diferentes [20] [24]: 
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1. Sondas de revestimento magnético duro e amostras magnéticas duras: Durante 

a varredura ambas as magnetizações permanecem intactas porque sua coercitividade é 

muito forte e não muda.  

2. Sondas de revestimento magnético duro e amostra de material magnético mole 

e vice-versa: O material magnético mole irá reagir com o campo de dispersão do 

magneto duro e apresentará um comportamento livre de histerese. 

3. Sondas de revestimento magnético mole e amostra de materiais magnéticos 

mole: ambos os materiais mudarão sua magnetização de uma forma contínua. 

 

2.3.2 Dual Tip magnetic force microscopy (DT-MFM) 

 Segundo Precner [25] o método MFM onde ocorre a primeira varredura faz com 

que a imagem obtida da topografia não seja somente topográfica, pois tal contato 

perturba a magnetização da amostra explorada. Para evitar a amostra tocar a ponta 

magnética, é apresentada uma nova abordagem para a digitalização do campo 

magnético ao segregar as varreduras topológicas e magnéticas com duas pontas 

diferentes, localizadas em um cantilever cortado. A abordagem visa minimizar a 

perturbação da amostra magnetizada, que pode ser um grande problema em imagens 

convencionais MFM de amostras magnéticas macias. 

A ponta não magnetizada é usada para topografia e a ponta magnetizada para a 

imagem no campo magnético. Esse método é chamado de DT-MFM. 

Como esse método não foi empregado nesse trabalho o assunto não será 

aprofundado. Esse trabalho nos ajudou a compreender as marcas deixadas devido ao 

formato e tipo de sonda utilizada para  fazer  imagens  MFM, também nos auxiliou a 

entender que devido aos campos magnéticos da mesma, não importa se a imagem foi 

feita a diferentes alturas como a 70nm ou 100nm, esse efeito é sempre notado.  
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Capítulo 3 

3. 3. Materiais e métodos 

3.1. Descrição das amostras 

No presente estudo foram analisadas duas amostras, uma com estado de 

envelhecimento I (Tipo I) e outra no estado envelhecimento V (Tipo V). As amostras 

foram cortadas na seção transversal de um tubo de 112mm de diâmetro e de espessura 

de 12mm. As dimensões aproximadas das amostras são 12x10x2mm, Figura 3.1.1. 

 

Figura 3.1.1 Esquema representativo das amostras tiradas do tubo de 7 polegadas. 

A amostra tipo I esteve submetida a uma temperatura de operação de 

aproximadamente 600°C. Enquanto a amostra do tipo V submetida a uma temperatura 

de 1.000°C. 

As amostras foram marcadas com uma caneta de tinta porosa para facilitar a 

identificação dos precipitados nos equipamentos de caracterização MEV e AFM 

conforme apresentado na Figura 3.1.2. 
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Figura 3.1.2 Amostras marcadas antes do MEV para identificação posterior no AFM 

 

As amostras foram previamente lixadas (lixas de 100, 220, 320, 400, 500, 600, 

1200) girando-se a amostra de 90° a cada mudança de lixa e polidas (panos com pasta 

de diamante de 3µm e 1µm). Em seguida passaram por um ataque com água régia por 

30 segundos para melhor revelação dos precipitados. 

 

3.2. Caracterização 

A caracterização microestrutural das amostras foram feitas com  o MEV (Jeol 

2000 FX). As imagens de MEV foram obtidas com a técnica de elétrons retro-

espalhados, também foi feito a EDS para obtenção da composição química dos 

precipitados. 

Na Figuras 3.2.1 é possível visualizar a marca feita para auxilio na localização da 

mesma área no AFM, são aumentos de 100x, 250x e 1000x do MEV. 

   

Figura 3.2.1 Imagens do MEV de aumento 100x, 250x e 1000x respectivamente 

Região interna 

Região central 

Região externa 
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Utilizando as marcas feitas na amostra, procura-se a mesma região no AFM de 

marca JPK Nanowizard@1 (JPK Instruments, Nanotechnology for Life Science, 

Berlim, Alemanha) através de uma lupa acoplada ao microscópio. 

A ponta do AFM é posicionada no mesmo lugar já mapeado e são feitas imagens 

no modo MFM para obtenção das imagens de sinais magnéticos bem como as curvas de 

força para comparação. A varredura foi feita numa direção e depois em 90° com o 

intuito de diferenciar os sinais associados às mudanças de magnetismos e de erros. A 

distância feita para varredura de retrace no modo MFM foi de 100nm, com phase shift 

de 90° ou -90°. 

A Figura 3.2.2 apresenta imagem de AFM e MFM da mesma região observada na 

Figura 3.2.2. A imagem de MFM foi obtida a 100nm de distância da superfície. 

 

Figura 3.2.2 Imagens de topografia em modo de não contato (AFM) e de fase obtida a 100nm de 

distância (MFM) 

Na imagem de MFM observam-se linhas de variação de sinal na direção de 

aproximadamente 45° e 135°. Estas linhas estão relacionadas ao formato da ponta e 

aparecem da mesma forma em imagens com diferentes magnificações. Este efeito das 

linhas pode ser devido à interação forte magnética durante a formação da imagem na 

primeira passagem que faz a topografia ser carregada para a formação da imagem no 

segundo passo que faz a imagem de MFM, aparecendo então na imagem de MFM. 

Assim, pontas magnéticas moles foram utilizadas e também foi feito a indução 

magnética das amostras colocando em contato um ímã no momento da varredura de 

imagem do MFM. [25] 
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As pontas utilizadas foram do tipo Hard magnetic coating (PPP-LM-MFMR da 

Nanosensors
TM

) e Soft magnetic coating (PPP-LC-MFMR da Nanosensors
TM

), a 

primeira foi utilizada sem ímã enquanto a segunda ponta foi usada nas mesmas amostras 

com o ímã interagindo com as amostras. 
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Capítulo 4 

4. Resultados e Discussões 

Os resultados foram divididos em duas partes, uma utilizando uma sonda de 

magneto mole com um ímã acoplado abaixo da amostra, vide Figura 4.1(b), para assim 

magnetizar a amostra e a sonda durante a varredura da amostra e a outra utilizando uma 

sonda de magneto duro sem ímã em contato com a amostra (Figura 4.1(a)), tendo assim 

apenas a sonda magnetizada induzindo a amostra localmente. Porém o experimento foi 

feito primeiro com a sonda de magneto duro sem ímã antes para não ter o problema de 

magnetização residual. 

 

  

Figura 4.1. Foto da amostra no AFM (a) sendo varrida no AFM sem ímã abaixo da amostra (b) 

amostra com ímã abaixo da amostra.  

 

São feitas as imagens dos pontos marcados na região externa, centro da amostra 

e da região interna para ver se há alguma alteração de precipitados e propriedades 

magnéticas. Segundo a literatura [9],[21] e a confirmação do EDS os precipitados são 

de carbetos, onde os precipitados brancos são NbC, os precipitados cinzas são Cr23C6 e 

pretos são carbetos de Ti. Todas as imagens de MFM foram obtidas a 100nm de 

distância da superfície. 

 

ímã 

a) 

b) 
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4.1 Amostras com ímã e ponta magnéticas moles: 

4.1.1 Amostra no estado de envelhecimento I 

- Região externa:  

 

  

 

Figura 4.1.1.1 Amostra tipo I da região externa com ímã. (a) MEV da região externa, (b) AFM com 

zoom do MEV de (a); (c) Mesmo zoom de (b) com imagem de MFM; (d) Gráfico de topografia e 

variação magnética conforme topografia dos precipitados. 

 

Observa-se pela Figura 4.1.1.1. que tanto nos precipitados Cr23C6 e NbC 

apresentam sinal magnético, mas a resposta e a intensidade do sinal magnético é maior 

nos contornos dos precipitados de Cr23C6 e NbC. A variação magnética de ângulo de 

fase na imagem magnética foi de aproximadamente 6°. 

 

 

a) 

 

 

b) 

c) 

d) 

MFM 

Topografia - AFM 



 

 

22 

 

- Região central: 

 

 

 

Figura 4.1.1.2  Imagem feita com ímã no meio da amostra tipo I, entre as regiões externa e interna.       

(a) MEV do ponto central, (b) AFM de zoom do MEV, (c) MFM do mesmo zoom de (b), (d) gráfico da 

variação da topografia e da variação magnética. 

 

Pela Figura 4.1.1.2 correlacionando as imagens e os gráficos percebe-se que a 

imagem magnética correspondendo a topografia possui sinal magnético mais intenso 

nos precipitados de NbC. A variação de ângulo observada na imagem magnética foi de 

aproximadamente 1,5°. 

 

 

 

 

 

a) 

d) 

b) 

c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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- Região interna:  

 

 

Figura 4.1.1.3  Imagem da amostra do tipo I na região interna com ímã. (a) MEV da região central, (b) 

AFM de zoom do MEV, (c) MFM do mesmo zoom de (b), (d) gráfico da variação da topografia com a 

magnetização da amostra. 

 

 Na Figura 4.1.1.3 temos sinais mais intensos nos contornos dos precipitados 

tanto de Cr23C6 quanto nos de NbC. Variação magnética de aproximadamente 4°. 

Nesta seqüência de amostras da região externa para interna percebemos que os 

precipitados Cr23C6 e NbC da amostra do tipo I possui um sinal magnético nos 

contornos dos precipitados. Esta medida foi realizada com a utilização do ímã acoplado 

debaixo da amostra durante a varredura com variação na casa decimal de graus. 

 

  

a) 
b) 

c) 

d) 

MFM 

Topografia - AFM 
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4.1.2 Amostra no estado de envelhecimento V 

- Região externa: 

  

 

Figura 4.1.2.1  Imagem da amostra na região externa com ímã da amostra tipo V. (a) MEV da região 

externa, (b) AFM de zoom do MEV, (c) MFM do mesmo zoom de (b), (d) gráfico da variação da 

topografia com variação magnética da amostra. 

 

 Conforme Figura 4.1.2.1 visualizamos que a imagem MFM e o gráfico indicam 

que o sinal magnético não demonstra diferenças de variação de fase nas imagens 

magnéticas tão significativas tanto nos contornos como nos precipitados, a variação se 

dá em miligraus em aproximadamente 150 m°.  

  

  

a) b) c) 

d) 

MFM 
Topografia - AFM 
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- Região central: 

 

 

Figura 4.1.2.2  Imagem da amostra na região central com ímã da amostra do tipo V. (a) MEV na região 

central, (b) AFM de zoom do MEV, (c) MFM do mesmo zoom de (b), (d) gráfico da variação da 

topografia com a variação magnética da amostra. 

 

 Na região central da amostra conforme Figura 4.1.2.2 verifica-se que o sinal 

magnético se dá tanto ao redor dos precipitados e entre eles e que há uma quantidade 

significante dos precipitados secundários na matriz. Esses precipitados secundários são 

magnéticos, pois na imagem de MFM eles ficam mais claros o que indica sinal 

magnético na configuração utilizada. 

 

  

  

d) 

a) b) c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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- Região interna  

 

 

Figura 4.1.2.3  Imagem da amostra na região interna com ímã da amostra tipo V. (a) MEV da região 

interna, (b) AFM de zoom do MEV, (c) MFM do mesmo zoom de (b), (d) gráfico da variação da 

topografia com a magnetização da amostra. 

 

Pelo sinal magnético dado pela Figura 4.1.2.3, observada tanto na imagem de 

MFM e pelo gráfico, nos mostra que não possui um sinal magnético relevante devido 

aos precipitados primários. Nota-se tanto no MEV quanto no AFM um aumento na 

quantidade de precipitados secundários na matriz quando comparada à amostra do tipo 

I. A variação magnética fica aproximadamente em 150m°. 

 Olhando as regiões analisadas temos que a variação magnética foi baixa, na casa 

de centenas de miligraus, indicando que a resposta magnética é menor que a outra 

amostra. 

 

  

b) c) a) 

d) 

MFM 
Topografia - AFM 
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4.2 Imagem sem ímã com ponta de magneto duro: 

Curvas de força foram obtidas nas amostras utilizando sondas de magneto duro. 

Para estas amostras não foram utilizada ímã para induzir um campo magnético. Toda a 

indução magnética observada advém da ponta do MFM. 

4.2.1 Amostra no estado de envelhecimento I 

- Região Externa  

Figura 4.2.1.1  Imagem da amostra na região externa sem ímã da amostra do tipo I. (a) Imagem de AFM 

de 100nm x100nm, (b) MFM da amostra no mesmo lugar, (c) Gráficos topografia e fase magnética 

a) b) 

c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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 Nessa Figura 4.2.1.1, observa-se que o uso de pontas magnéticas aumenta a 

inclusão de artefatos devido à primeira varredura da amostra. As forças magnéticas 

variam em torno do 0° com variação magnética aproximadamente de 50m° com picos 

nos traços de artefato devido a varredura da topografia da sonda. 

 Para quantificar as forças em diferentes pontos, a imagem apresentada na Figura 

4.2.1.1.1 foi feita e dela foram selecionados pontos. A variação da amplitude de 

oscilação e da fase foi obtida em função da distância. 

 

Figura 4.2.1.1.1 Imagem da amostra na região externa sem ímã da amostra tipo I. (a) Imagem de MEV, 

(b) AFM da amostra no mesmo lugar do MEV de 100nm x 100nm 

b) 

a) 
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Figura 4.2.1.1.2 Gráfico de curvas de longo alcance da amostra do tipo I na região externa 
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Figura 4.2.1.1.3  Zoom do gráfico de curvas de longo alcance da amostra do tipo I na região externa 

 

Observa-se nas Figuras 4.2.1.1.2 e 4.2.1.1.3 que os pontos que estavam no 

contorno dos precipitados são os que possuem uma resposta magnética mais intensa, no 

caso os pontos 0 e 15 de NbC, o ponto 2 de carbeto de Ti que se situa perto de 

contornos também possui uma curvatura levemente mais acentuada do que os demais 
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indicando forças atuantes no longo alcance conforme Figura 4.2.1.1.3 (zoom da Figura 

4.2.1.1.2), sendo verificado a localização dos pontos na Figura 4.2.1.1.1 

 

- Região central: 

  

 

Figura 4.2.1.2  Imagem da amostra no centro da amostra sem ímã da amostra tipo I. (a) Imagem de 

MEV, (b) Zoom de AFM da amostra no mesmo lugar indicado do MEV, (c) MFM do mesmo lugar 

indicado,  (d) variação topográfica e magnética. 

 

Na região central da amostra com estado de envelhecimento I o sinal magnético 

é mais intenso nos contornos dos precipitados com relação à região interna dos 

precipitados como observado na Figura 4.2.1.2.  

Para quantificar as forças em diferentes pontos, a imagem apresentada na Figura 

4.2.1.2.1 foi feita em 100nm x 100nm e dela foram selecionados alguns pontos. A 

variação da amplitude de oscilação e da fase foi obtida em função da distância. 

a) 

d) 

b) c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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Figura 4.2.1.2.1 Imagem de AFM 100nm x 100nm com os pontos onde foi realizado as curvas de forças. 
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Figura 4.2.1.2. Gráfico com os pontos onde foi realizado as curvas de forças de longo alcance. 
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Figura 4.2.1.2.3 Zoom do gráfico com os pontos onde foi realizado as curvas de forças de longo alcance. 

 

Observando os gráficos 4.2.1.2.3 (zoom da imagem 4.2.1.2.2) da imagem 

4.2.1.2.1 na região central da amostra notamos que as forças de longo alcance no geral 

possuem perturbação magnética na seguinte ordem decrescente: nos pontos dos carbetos 

de Nb , carbetos de Ti , Cr e por último a matriz sendo a mais distante. 
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- Região interna  

   

 

 

Figura 4.2.1.3  Imagem da amostra na região interna sem ímã da amostra tipo I. (a) Imagem de MEV, (b) 

Zoom de AFM da amostra no mesmo lugar indicado do MEV, (c) MFM do mesmo lugar indicado, (d) 

MFM com linhas de marcas de artefato da ponta da sonda, (e) variação topográfica e magnética. 

 

 Da Figura 4.2.1.3(d) o sinal magnético pode não parecer ser expressivo nos 

contornos e nem nos precipitados, a imagem  geral de MFM da matriz acaba por 

Marcas devido a 

primeira varredura na 

topografia (artefatos), 

magnetismo devido a 

sonda que não são da 

amostra. 

 

a) b) c) 

d) 

e) 

MFM 

Topografia - AFM 
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esconder o sinal magnético dos precipitados como pode-se notar em 4.2.1.3(c). Portanto 

observando bem a Figura 4.2.1.3 no todo é preciso tomar cuidado com as linhas de 

artefatos causado pela primeira varredura que podem dar uma falsa impressão, portanto 

pegando outra região foi feita a Figura 4.2.1.3.1. 

 

   

 

Figura 4.2.1.3.1  Imagem da amostra na região interna sem ímã da amostra do tipo I. (a) Imagem de 

MEV, (b) Zoom de AFM da amostra no mesmo lugar indicado do MEV, (c) MFM do mesmo lugar 

indicado,  (d) variação topográfica e magnética. 

 

Observando a Figura 4.2.1.3.1  os sinais magnéticos mais intensos são notados 

nos contornos, nesse caso evitou-se as linhas de magnetismo devido a ponta da sonda, 

(linhas dos artefatos indicadas pelas linhas pontilhadas)  mencionadas na Figura 

4.2.1.3(d). 

Nota-se também que a imagem possui uma ondulação na imagem de MFM, 

indicando um magnetismo na amostra em geral, não somente nos precipitados. Isso 

pode ser devido ao magnetismo da matriz. 

a) 

d) 

b) c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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Figura 4.2.1.3.2  Imagem de AFM da amostra na regiãoa interna sem ímã da amostra tipo I com os 

pontos de onde foram feitas as curvas de força. 
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Figura 4.2.1.3.3  Gráfico da amostra na região interna sem ímã da amostra do tipo I com os pontos de 

onde foram feitas as curvas de força. 
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 Figura 4.2.1.3.3  Gráfico zoom da amostra na região interna sem ímã da amostra tipo I com os pontos de 

onde foram feitas as curvas de força. 

 

Para quantificar as forças em diferentes pontos, a imagem de 100nm x 100nm 

apresentada na Figura 4.2.1.3.2 foi feita e dela foram selecionados alguns pontos. A 

variação da amplitude de oscilação e da fase foi obtida em função da distância. 

Nesse caso da amostra do tipo I pelo gráfico na Figura 4.2.1.3.2 indica que não 

houve diferença significativa entre a matriz e os precipitados, gráfico melhor 

visualizado no zoom da Figura 4.2.1.3.3. 

 Com as regiões analisadas percebemos que os contornos dos precipitados é que 

possuem maior resposta magnética, sendo que os precipitados de NbC nestes testes 

apresentam sinal magnético mais intenso. 
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4.2.2 Amostra no estado de envelhecimento V 

- Região externa: 

 

 

 

Figura 4.2.2.1  Imagem da amostra na região externa sem ímã da amostra tipo V. (a) Imagem de MEV, 

(b) Imagem de AFM correspondente, (c), Imagem de MFM correspondente, (d) Zoom de AFM da 

amostra no mesmo lugar indicado do MEV, (e) MFM do mesmo lugar indicado,  (f) variação topográfica 

e magnética. 

Observa-se da Figura 4.2.2.1 que o sinal magnético mais relevante foi na parte 

dos contornos dos precipitados. O sinal magnético da matriz aparentemente teve 

variação praticamente nula mesmo em zoom como no item (e). 

a) 

f) 

b) 

d) 

  

c) 

e) 

MFM 

Topografia - AFM 
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Figura 4.2.2.1.1  Imagem de topografia com os pontos das curvas de forças marcadas. 

Curvas de forças: 
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Figura 4.2.2.1.2  Gráfico com os pontos das curvas de forças marcadas da Figura 4.2.2.1.1. 
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Figura 4.2.2.1.3  Zoom do gráfico da Figura 4.2.2.1.2. 

 

Assim como visto na Figura 4.2.2.1 de AFM/MFM onde apenas aparece um sinal 

de alguns graus entre alguns contornos dos precipitados e no restante da imagem tendo 

o sinal dos precipitados e da matriz com variação no sinal magnético praticamente nulo, 

o gráfico da Figura 4.2.2.1.3 que é zoom da Figura 4.2.2.1.2 dos pontos indicados na 

Figura 4.2.2.1.1 concordam portanto que na região externa da amostra não há 

diferenciação dos precipitados e da matriz quanto ao sinal magnético, as curvas feitas 

não importando em que ponto foi selecionado permanecem com praticamente a mesma 

curvatura de força. Exceção nos contornos dos precipitados que dão sinal conforme 

Figura 4.2.2.1.1(e) e (f). 

Comparado com a região externa do tipo I, ambos parecem não ter um sinal com 

muita variação magnética na matriz. 

 

 

 

 

 



 

 

40 

 

- Região central: 

 

 

Figura 4.2.2.2  Imagem da amostra na região central da amostra sem ímã da amostra tipo V. (a) Imagem 

de MEV, (b) Zoom de AFM da amostra no mesmo lugar indicado do MEV, (c) MFM do mesmo lugar 

indicado,  (d) variação topográfica e magnética. 

 

O sinal magnético na Figura 4.2.2.2. se dá mais entre os precipitados, tanto NbC 

ou Cr23C6, já  os contornos que não possuem outro precipitado do lado, ou seja, 

possuem a matriz apenas, o sinal apresentou-se menos significativo. 

A Figura 4.2.2.2.1 foi feita para quantificar as forças em diferentes pontos. A 

variação da amplitude de oscilação e da fase foi obtida em função da distância. 

 

a) 

d) 

b) c) 

MFM 

Topografia - AFM 
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Figura 4.2.2.2.1  Imagem da topografia da Figura 4.2.2.2 com os pontos marcados 

Curvas de força   

9.3x10
-7
9.6x10

-7
9.9x10

-7
1.0x10

-6
1.1x10

-6
1.1x10

-6
1.1x10

-6
1.1x10

-6
1.2x10

-6
1.2x10

-6
1.2x10

-6
1.3x10

-6

-80

-60

-40

-20

0

20

40

 Ponto 1 NbC

 Ponto 10 NbC

 Ponto 15 NbC

 Ponto 0 Cr
23

C
6

 Ponto 7 Cr
23

C
6

 Ponto 14 Cr
23

C
6

 Ponto 2 matriz

 Ponto 4 matriz

 Ponto 16 matriz

 Ponto 3 carbeto de Ti

 Ponto 8 carbeto de Ti

 Ponto 20 carbeto de Ti

F
a

s
e

 (
°)

Altura (m)

 

Figura 4.2.2.2.2  Gráfico dos pontos marcados na Figura 4.2.2.2.1 
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Figura 4.2.2.2.3  Zoom do gráfico anterior da Figura 4.2.2.2.2. 

 

Da Figura 4.2.2.2.3 os pontos 15 NbC e 16 da matriz possuem um sinal mais 

significativo de força de longo alcance mais significativo, apesar de nos outros pontos 

do mesmo tipo não responderem ao sinal da mesma maneira. Como apenas um ponto de 

três pontos do mesmo tipo apresentou essa característica considerou-se que os pontos no 

geral não se diferenciaram magneticamente. Vale ressaltar que a amostra tipo V possui 

precipitados secundários que podem ser a causa desse sinal mais magnético no caso do 

ponto 16 na matriz. 

Comparando com a amostra do tipo I na mesma região central ambas possuem um 

pouco de sinal magnético na matriz. 
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– Região interna  

 

 

Figura 4.2.2.3  Imagem da amostra na região interna da amostra sem ímã da amostra tipo V. (a) Imagem 

de AFM e gráfico de topografia (b) MFM da amostra no mesmo lugar indicado e gráfico do sinal 

magnético do mesmo lugar do AFM, (c) Variação topográfica e magnética. 

 

a) b) 

c) 

MFM 
Topografia - AFM 
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Observa-se que a variação magnética é praticamente nula, exceto por casuais 

pontos que pela Figura 4.2.2.3 (b) nota-se que são devidos ruídos da imagem. Variação 

magnética de décimos de miligrau. 

 

Figura 4.2.2.3.1 a)MEV da  amostra na região interna da amostra sem ímã da amostra tipo V b) AFM 

com os pontos marcados para a curva de força. 

 

b) 

a) 
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A Figura 4.2.2.3.1 nos auxilia a quantificar as forças em diferentes pontos. A 

variação da amplitude de oscilação e da fase foi obtida em função da distância. 
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Figura 4.2.2.3.2 Gráfico da amostra tipo V, referente a Figura 4.2.2.3.1. 
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Figura 4.2.2.3.3 Zoom do gráfico da Figura  4.2.2.3.2. para melhor visualização das forças. 

 

Pode-se notar pelas curvas feitas nos precipitados de NbC, que estas possuem a 

curva mais arredondada, assim apresentando forças de mais longo alcance seguido dos 

precipitados de Cr23C6. 
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Comparando com a amostra do tipo I na mesma região interna temos que pelas 

curvas de força antes indiferentes agora apresentam variação no sinal magnético. 
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CONCLUSÕES 

Com a ajuda do MEV e utilização do AFM, foi possível observar a evolução da 

microestrutura bem como o efeito magnético dos precipitados no aço HP com diferentes 

estados de envelhecimento. Com isso é possível concluir que: 

 O sinal magnético da amostra com estado de envelhecimento I apresenta-se mais 

intenso que na amostra tipo V, sendo que o magnetismo é mais notável nos contornos 

dos precipitados de Cr e Nb. 

 A amostra tipo V possui muitos precipitados secundários na matriz que alteram a 

propriedade magnética no geral, os precipitados de NbC são os que apresentam mais 

sinal magnético. 

 As medições de curva de força nos auxiliaram na identificação de sinais magnéticos 

mais fortes nos contornos da amostra tipo I, confirmada pela visualização de imagens 

e gráficos de topografia no modo fase de MFM. 

 Nota-se que o sinal magnético aparece com mais intensidade quando a medida é 

realizada no contorno de um precipitado que tem na sua vizinhança outro 

precipitado.  

 A comparação com trabalhos anteriores [9],[21] nos auxiliou a entender que apesar 

da amostra tipo V parecer não mostrar sinal magnético, verificamos que possui sim 

com o zoom em precipitados. É necessário, porém estudar melhor se as linhas na 

“vertical” que aparecem são realmente devido aos precipitados secundários ou se é 

algum tipo de interação resultando nesse ruído. Porém parece ser devido ao 

magnetismo da amostra uma vez que essas linhas “verticais” parecem sofrer 

perturbação devido aos precipitados em que estão passando. 

 Propõe-se aprofundar o estudo e verificar que o sinal apresentado é apenas no 

contorno ou no próprio precipitado, uma vez que o objetivo inicial desse trabalho era 

nos precipitados e no decorrer foi notado que nos contornos é onde aparece a maior 

variação magnética. 
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 Outra proposta é a utilização de um ímã com a sonda de magneto duro para verificar 

se ocorrerá intensificação do sinal magnético, artefatos ou aparecimento de outra 

evidência. 
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Anexo 

EDS da amostra do tipo I, região externa: 

 

 

 

Image Name: 1369 A 1000x 1 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 



 

 

53 

 

 

 

 

 

 

 

Image Name: 1369A 1000x pto 5 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 950 



 

 

54 

 

 

 

EDS da região central da amostra do tipo I: 

 

 

 

Image Name: 1369 A 1000x 3 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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Image Name: 1369A 1000x 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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EDS da região interna da amostrado tipo I: 

 

Image Name: Eds 11 03 15(1) 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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Image Name: 1369 A 1000x 5 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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EDS da região externa da amostra tipo V: 

 

 

Image Name: 1369 F 1000x 5 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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EDS da região central da amostra do tipo V: 

 

 

 

 

 

Image Name: 1369 F 1000x 3 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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EDS da região interna da amostra tipo V: 

 

Image Name: 1369F 1000x pto 1(1) 

Accelerating Voltage: 20.0 kV 

Magnification: 1000 
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