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RESUMO

As particulas metdlicas sdo geradas em motores de avides como resultado da interacdo
de superficie entre pegas méveis ou do contacto com 6leo lubrificante. Estas particulas entram
no sistema de lubrificacio e sdo recolhidas em bujdes magnéticos. As particulas recolhidas séo
entdo analisadas no laboratério Fisico & Quimico da TAP M&E para identificar a liga metalica
através da andlise SEM-EDS. Com base no estudo realizado em 2018, foi adquirido o aparelho
SEM-EDS em substitui¢do do XRF. Foi verificada a viabilidade da técnica, e realizados esforgos
para otimizar os procedimentos e os métodos de limpeza de preparacdo das amostras.

Foram analisadas aproximadamente 550 particulas no decorrer dos testes presentes
neste trabalho. Os resultados obtidos no estudo de validacdo e otimiza¢do foram bastante
positivos com repetibilidade e identificagdo total das particulas correspondentes a ligas
metdlicas com tamanhos de até 30um se: 1) se utilizar fita adesiva J-Lar para fixagdo de
amostras no cartdo de particulas; 2) se utilizar dlcool etilico como solvente de limpeza; 3) se
colocar o pin de aluminio a uma altura de borda de 0,3cm dentro do porta-amostras; 4) se fizer
a leitura da superficie mais lisa da particula; 5) se comparar os valores dos elementos com a
tabela atualizada de intervalos de composi¢do quimica.

Aponta-se uma proposta de rentabilidade para o uso do microscépio ao fornecer
andlises a clientes externos pelo custo estimado de 125€ por particula, de maneira a abater os
encargos do mesmo, investigagdes pessoais e gerar um lucro de 5.000€ anuais. Fica também
como proposta futura, um software que identifique particulas automaticamente com os
valores obtidos da anélise em correspondéncia com a tabela de composi¢do quimica.

Por fim, ficou demonstrado que a utilizacdo deste equipamento em rotina, por parte
do laboratério para identificagdo de amostras, permite uma melhoria significativa nos
procedimentos de andlise de causa raiz da presenca de particulas nos filtros magnéticos de
6leo no motor do avido.

Palavras chave: Identificacdo de liga metdlica, SEM-EDS, limpeza de particulas,
repetibilidade






ABSTRACT

Metal particles are generated in aircraft engines as a result of surface interaction
between moving parts or contact with lubricating oil. These particles enter the lubrication
system and are collected in magnetic plugs. The collected particles are then analyzed in
TAP M&E's Physical & Chemical laboratory to identify the metal alloy through SEM-EDS
analysis. Based on the study conducted in 2018, the SEM-EDS apparatus was purchased
to replace the XRF. The feasibility of the technique was verified, and efforts were made to
optimize the procedures and cleaning methods for sample preparation.

Approximately 550 particles were analyzed in the course of the tests present in this
thesis. The results obtained in the validation and optimization study were very positive
with repeatability and full identification of particles corresponding to metallic alloys with
a size bigger than 30um if: 1) using J-Lar adhesive tape to fix samples on the particle card;
2) using ethyl alcohol as a cleaning solvent; 3) placing the aluminum pin at an edge height
of 0.3cm inside the sample holder; 4) reading the smoothest surface of the particle; 5)
comparing element values with the updated table of chemical composition ranges.

A profitability proposal for the use of the microscope is made by selling analyses
to external clients at 125€ per particle, in order to reduce the costs of the microscope,
personal investigations, and to generate a profit of 5,000€ per year. A future proposal is
also left for a software that identifies particles automatically with the values obtained from
the analysis in correspondence with the chemical composition table.

Concluding, it was shown that the use of this equipment in routine, by the
laboratory for the identification of particles, allows a significant improvement in the
procedures for root cause analysis of the presence of particles in the magnetic filters of the

aircraft engine oil.

Keywords: Metal alloy identification, SEM-EDS, particle cleaning, repeatability
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1

ENQUADRAMENTO E MOTIVACAO

1.1 TAP Air Portugal

1.1.1 Visao sobre TAP Manutencao e Engenharia (M&E)

A TAP é criada em Marco de 1945 com o nome “Transportes Aéreos
Portugueses” e é pioneira na ligagdo de Portugal ao resto do mundo por mais de 70
anos. Nasceu no pais dos exploradores. Cresceu, alterou-se, acompanhou a evolugao

da aviacdo e deixou uma marca em eventos histéricos.

A companhia aérea é membro da Star Alliance, primeira alianga global iniciada
por cinco das principais companhias do mundo (Air Canada, Lufthansa, Scandinavian
Airlines, Thai Airways e United Airlines), que é hoje a maior alianga neste setor.

A rede TAP cobre 93 destinos em 36 paises diferentes a nivel mundial.
Operando em média cerca de 2500 voos por semana, dispde a data de 30 Setembro de
2021 de uma frota de 83 aeronaves entre as quais: A319-100; A320-200; A320 NEO;
A321-200; A321 NEO; A330-200; A330-900 [1].

A TAP Manutengdo e Engenharia (TAP M&E) é um dos primeiros Maintenance,
Repair & Overhaul (MROs) do mundo a implementar integralmente, desde 2011, um
Sistema de Gestdo de Seguranga (SMS) em todos os seus processos e atividades,
liderando o caminho em vérias frentes e colaborando com as vdrias partes interessadas
na promogao da seguranga. Os seus servigos obedecem a critérios de exceléncia,
competéncia e compromisso social, respeitando as normas estatutdrias
implementadas, de forma a satisfazer as expectativas dos seus clientes, internos e
externos, posicionando-se, assim, como parceiro estratégico para o cumprimento dos

objetivos de todos os interessados [2].



1.1.2 Investigacao Prévia

No ano de 2018 a TAP em conjunto com o aluno Tiago Jodo Almeida Caetano
chegou a estudos conclusivos, tendo sido elaborada uma tese com o titulo Estudo de
Otimizagdo da Técnica XRF para Identificagdo de Ligas Metdlicas em Particulas de Motores.
Esta investigacgdo teve como objetivo melhorar a capacidade de andlise do aparelho X-
Ray Fluorescence (XRF) para identificar corretamente as diferentes ligas metdlicas
encontradas nas particulas observadas (Figura 1.1).

Figura 1.1 - Espectrémetro do Laboratério Fisico-Quimico TAP: EDXRF ED2000 (Exterior e Interior).

Neste estudo, apds verificar a adequabilidade da técnica XRF, organizou-se um
trabalho de otimizacdo de preparagdo da amostra e métodos de quantificagdo do
espectrometro. Apesar de terem sido implementados alguns métodos de otimizagao
(nomeadamente: usar um porta-amostra que ndo necessite de fita adesiva para afixar
a particula; efetuar uma limpeza das particulas com um solvente; aplicar métodos
semi-quantitativos estudados; e identificar as particulas utilizando intervalo de
representacdo), ndo foi possivel atestar a adequabilidade que se pretendia devido a
erros nas leituras de alguns elementos e a impossibilidade de abranger tamanhos de

particulas inferiores a 200 um [3].

Com a conclusdao da investigacdo, foi sugerido como alternativa o uso do
aparelho e da técnica em causa neste estudo Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS) como solu¢do para remediar os problemas
encontrados anteriormente e beneficiar financeiramente caso evite a retirada de
apenas um motor para inspecao geral [3]. O aparelho em causa, objeto de estudo, foi
mais tarde adquirido pela TAP M&E.



1.2 Monitoriza¢dao Técnica e Procedimentos

Quando os irmaos Wright fizeram o seu primeiro voo em 1903, ndo existiam
técnicos de manutengdo de aviagdo. Com o avancar do tempo e da tecnologia, o
transporte aéreo tornou-se cada vez mais usado no nosso dia-a-dia e, como tal a
necessidade de seguranca e preservacao foi-se revelando cada vez mais importante.

A primeira forma de monitorizacdo de 6leo em motores de aeronaves era
através de pressdo, temperatura e quantidade do mesmo. Mais tarde, indicadores
eletrénicos foram adicionados para alertar as equipas de manutencdo sobre filtros
entupidos e outro tipo de sinais. Para além de um menor custo de aquisi¢do, o uso
desta monitorizagdo possibilita obter resultados com maior confianga, maior garantia

de qualidade e maior seguranga do equipamento [4].

No método de andlise ao 6leo em questdo pretende-se averiguar o desgaste dos
componentes do motor. Com o decorrer dos voos, e continuo ciclo dos mesmos, os
equipamentos do motor vao sofrendo deterioracido, havendo depésito de particulas na
corrente de lubrificacdo de 6leo (Figura 1.2). Estas particulas, por sua vez, sdo captadas
através de bujoes magnéticos, filtros e outro tipo de detetores. Resta entdo saber se de
facto estas particulas apresentam algum tipo de risco imediato ao comportamento da

aeronave ou se servem apenas de aviso para uma simples manutencdo da mesma [4].
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Figura 1.2 - Corrente de distribui¢do de 6leo em motores de avido [5].



A recolha de particulas deve efetuar-se em pontos cruciais do motor que
estejam associados a mecanismos cuja falha compromete o funcionamento e
integridade do avido. Estes sistemas de monitorizagdo sdo verificados periodicamente
e contém alertas para a presenca de fragmentos. A titulo de exemplo, nos avides A340
o sistema envia mensagem de falha para o cockpit e nos avides A320 um sistema de pop-
out efetua esse alerta (Figura 1.2).

Flocos Particulas Lasca Lasca
Metalicos Magnéticas (superficie rugosa) (superficie lisa)

Ponta do

Bujao
\J Magnético \/

Figura 1.3 - Diferentes particulas apanhadas nos bujdes magnéticos [6].

Existe uma avaliacdo imediata das limalhas quanto a forma, quantidade e tipo
de limalha (Figura 1.3). Esta andlise pode ser feita em qualquer tipo de ambiente (linha
ou hangar) e tem de ser sempre efetuada apds a recolha das limalhas. Todos os tipos
de sistemas presentes no motor conseguem captar apenas particulas de tamanho acima
dos 50 um, caso contrdrio terd de ser feita uma andlise aprofundada ao 6leo do mesmo.
Revela-se, como tal, importante seguir o procedimento fornecido pelos fabricantes,
pois o seu resultado vai ditar a operacionalidade do motor [6].

Este procedimento pode ser repartido em trés cendrios possiveis, apds a
avaliagdo das particulas [6]:

1. Nao sdo necessdrias agOes adicionais e o motor pode continuar o seu
funcionamento normal.



2. Particulas sdo enviadas para andlise laboratorial, o motor continua em

funcionamento com devida monitorizagdo enquanto se aguarda os

resultados para definir o préximo plano de acao.

3. Parar temporariamente avido até obter os resultados do laboratério.

Todos os cendrios descritos anteriormente definem o plano de acdo de um

Técnico de Manutencao e Engenharia (TMA) e listam-se por ordem crescente do risco

que apresentam. Alguns dos fabricantes produzem o seu préprio diagrama de decisdao

que contem o plano de instru¢des a seguir, consoante o tamanho de cada particula.

Abaixo apresenta-se o diagrama que a CFM fornece para os motores das aeronaves

A320 e A340 [7].
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Figura 1.4 - Diagrama CFM para recolhas de particulas [7].
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Se for decidido que as particulas precisam de uma andlise em laboratério, estas
sdo retiradas com o cuidado de minimizar qualquer tipo de impurezas, utilizando para
isso uma pequena porgao de fita adesiva (Figura 1.5). Posteriormente, as particulas sdo
lavadas com um solvente e analisadas com o microscépio eletrénico SEM-EDS.

ICE Airbus A330-200
Pratt&Whitney PW416¢
NGINE S/N: SAMPLE DATE: [ TYPE ©
o i

N°3 BEARING

N°4 BEARING l

AGB

N°1,1.5,2

Figura 1.5 - Demonstragdo da retirada de particulas M50 e exemplo de cartdo de amostra [6].

1.3 Motivacao e Objetivos de Estudo

O diagnéstico do motor, que na sua génese se baseou em métodos
essencialmente empiricos, tem beneficiado dos avancgos tecnoldégicos que
proporcionam melhores sensores e dispositivos de monitoragdo eletrénica e,
consequentemente, uma maior fiabilidade dos métodos analiticos e modelagem do
motor. A principal motivacdo deste desenvolvimento é, ndo surpreendentemente, o
custo. A despesa cada vez maior associada ao combustivel, a aquisi¢do de motores e
pecas de reposicdo, a manutengdo e revisdo geral contribuem para o custo de um motor
durante todo o seu ciclo de vida [8].

Ligas como M50, M50 Nil e AISI 52100 sdo consideradas de alto risco, tendo de
haver retirada imediata do motor do avido para manutengdo, o que determina a
criticidade das particulas no desempenho dos aparelhos de andlise, nomeadamente no
que diz respeito ao tipo de liga, morfologia e dimensdo. Assim se estabelece que a
identificagdo correta das particulas pode implicar ndo s6 um encargo acrescido de
trabalho, e consequente aumento de despesa, como um risco para a seguranca do
proprio avido.

Observando os estudos realizados pelo laboratério TAP entre 2014 e 2018,
podemos verificar que o aparelho utilizado previamente para analisar as particulas



apresentou uma identificagdo inconclusiva das mesmas em cerca de 67% das situagdes.
Apesar de ter sido realizada uma otimizacdo, foi concluida a necessidade do
microscépio de varrimento eletrénico (SEM-EDS) para obter os resultados pretendidos
[3], 0 que levou a recente aquisi¢do do microscépio Phenom ProX Generation 5.

A viabilidade financeira da TAP, capital para a sua sustentabilidade, passa
necessariamente pela diminuigdo dos custos operacionais, sem com isso comprometer
a seguranca dos seus ativos materiais, dos passageiros e operadores. Tal facto implica
que algumas das suas principais preocupacdes sejam a avaliacdo de desempenho dos
seus aparelhos de andlise face ao estado da arte atual, os métodos de andlise utilizados,
os niveis de confianga que apresentam e a capitalizagdo desses mesmos aparelhos.
Dando-se como demonstrada a relevancia do tema, pretendemos com este trabalho:

e Validar que o recente investimento feito na compra de um novo aparelho permite
uma andlise de particulas fidvel e em linha com os resultados esperados.

e Validar um novo método de limpeza de particulas (capaz de assegurar
homogeneidade e consisténcia nos resultados, a0 mesmo tempo que mantem a
integridade da particula).

e Analisar solugdes de otimizagdo no procedimento e método de preparagdo da

amostra.

e Fazer uma breve andlise financeira, tendo em conta uma rentabilidade estimada.
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ESTADO DA ARTE

2.1 Técnica SEM-EDS

2.1.1 SEM (Scanning Electron Microscopy)

Um microscépio eletrénico de varredura (SEM) é um microscopio que usa um
tfeixe de eletrdes em vez de luz para realgar pequenos objetos ou caracteristicas que
estdo além do alcance do olho humano. O feixe de eletrdes usado neste microscépio
pode ser lido na superficie de uma amostra para criar imagens que sdo exibidas num
monitor. Este aparelho pode ampliar um objeto até 1 milhdo de vezes comparado com
o seu tamanho original e pode ver detalhes de até 1 nanémetro.

Devido ao menor comprimento de onda dos eletrdes, estes sdo capazes de
mostrar mais detalhes em materiais do que a luz 6tica. Permite aos cientistas observar
as superficies submicroscépicas a uma nanoescala para determinar as diferentes
propriedades apenas captadas deste modo. Por conseguinte, o SEM é uma ferramenta
de caracterizagdo que fornece informagédo sobre a estrutura da superficie, composigao
e defeitos dos vdrios materiais, tornando-se um dos instrumentos mais poderosos e
versdteis, usado por cientistas de vdrias dreas que trabalham numa grande variedade

de industrias [9].

O interior do microscépio dividido nas suas cinco partes mais importantes, o
canhdo de eletrdes, o d&nodo, as lentes magnéticas, a amostra e por fim o detetor de

eletrdes, apresenta-se na figura seguinte (Figura 2.1).



Canhao de Eletroes

Anodo
(acelarador)
Feixe de
Eletroes
Lentes Detetor
Magnéticas
Amostra

Figura 2.1 - Esquema do interior de um microscépio eletrénico de varrimento.

No topo do microscépio o canhdo de eletrdes (electron gun) produz um feixe de
eletrdes estdvel com alta corrente, tamanho de precisdo pequeno, energia ajustdvel e
em pequena dispersdo. Este feixe é produzido através de aquecimento ou aplicando
um campo elétrico forte em certos filamentos. Estes filamentos geralmente sdo feitos
de tungsténio e tém uma ponta muito afiada para que seja emitido um fluxo muito
estreito [10].

Ao passar pelo d&nodo os eletrdes sdo acelerados na coluna do microscépio. Isto
acontece devido ao facto de tanto o dnodo como os eletrdes serem carregados
negativamente criando entdo uma forca de repulsio que catapulta a sua
movimentacdo. As lentes magnéticas tém por sua vez a fungdo de garantir que o raio
do feixe seja muito estreito para atingir a amostra.

Depois dos eletrdes entrarem em contacto com a amostra, estes sdo dispersos e
captados por um detetor que vai ler o sinal de cada ponto detetado com diferentes
tipos de energia. O uso de diferentes detetores vai fornecer-nos informacées distintas
acerca da amostra. Por fim, os raios-X, igualmente produzidos pelos eletrées, sao
usados para descobrir quais os elementos existentes na amostra em teste.
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Dentro do detetor, os dois sinais mais frequentemente utilizados para produzir
imagens SEM sao os eletrdes secunddrios (SE) e os eletrdes retrodifundidos (BSE). O
detetor padrado Everhart-Thornley (ET)! recolhe tanto os eletrdes secunddrios como os
retroespelhados, como mostra a Figura 2.2. Tanto os sinais SE como BSE s&o recolhidos
quando € aplicada uma tensdo positiva no ecra do coletor que se situa na frente do
corpo do detetor. Com uma voltagem negativa no ecra do coletor, é capturado um
sinal puro de BSE porque os SEs de baixo consumo energético sdo repelidos. Os
eletrdes capturados pelo cintilador/fotomultiplicador sdo entdo amplificados para
exibi¢do no tubo de raios catédicos (CRT) de visualizagao [10, 11].

Feixe de /
Eletroes

Eletroes
/ Secundarios (SE)

Voltagem do Coletor
Eletroes +300V para SE e BSE
Retrodifundidos (BSE) -100V apenas para BSE

+12 kV

Intensidade

PMT H Amp [— CRT

Coletor

Cintilador

Figura 2.2 - Diagrama representativo da recolha de BSE e de SE pelo detetor ET [11].

Pode-se exercer diferentes intensidades de voltagens na amostra. A tensdo
acelerada ¢é a diferenca de potencial entre o filamento e o anodo. A magnitude da
tensdo aceleradora utilizada durante a microscopia vai ter uma relacdo direta com a
extensdo das caracteristicas da superficie, a resolucdo espacial, o brilho, as
irregularidades cromadticas, o volume de interacao, o efeito da borda, a acumulagdo de
carga, a contaminagdo do feixe, e tanto o dano como a forca que o sinal analitico de
raios-X vai ter. Na Figura 2.3 podemos perceber as vantagens e desvantagens de usar
diferentes tipos de voltagem na defini¢do e resolugdo da imagem [12].

! Thomas E. Everhart e Richard F. M. Thornley, publicaram em 1960 o seu desenho para aumentar a eficiéncia dos detetores
de eletrdes secundarios existentes, adicionando um tubo leve para transportar o sinal de fotdes do cintilador dentro da cAmara
de vacuo do SEM para o fotomultiplicador fora da cdmara, criando o detetor mais usado frequentemente.
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= Superficies claras * Maior resolucao obtida
* Menos carga
= Menos efeito nas bordas Vantagens
* Menos danos

Acelaracao da
Voltagem

Diminuicao

* Menos resolucao = Superficies pouco claras
= Mais carga

* Mais efeito nas bordas

* Mais danos

Desvantagens

Figura 2.3 - Esquema do efeito de aceleragdo de voltagem na qualidade da imagem [12].

E importante realgar que toda a coluna de eletrdes precisa de estar sob vacuo.
Como todos os componentes de um microscopio eletrénico, a fonte de eletrdes é
fechada dentro de uma cdmara especial para preservar o vdcuo e protegé-la de
contaminagdo, vibragdes e ruido. Para além de proteger a fonte de eletrGes de ser
contaminada, o vdcuo também permite ao utilizador adquirir uma imagem de alta
resolucdo. Na auséncia de vacuo, outros atomos e moléculas podem estar presentes na
coluna e interagir com o feixe fazendo com que este seja redirecionado, reduzindo a
qualidade da imagem e erros de andlise da amostra. A niveis de alto vacuo também se
aumenta a eficiéncia na recolha de eletrdes pelos detetores que se encontram na coluna.

2.1.2 EDS (Energy Dispersive Spectroscopy)

A Espectroscopia Dispersiva de Energia (EDS, por vezes também chamada EDX
ou Andlise Dispersiva de Energia por Raios-X) é a ferramenta de andlise quimica mais
frequentemente utilizada na andlise de falhas2. Tem algumas vantagens muito
significativas, é utilizado como anexo ao SEM e a sua andlise € realizada em minutos.
Os espectros sdo facilmente interpretados e obtém uma boa resolucdo espacial.
Apresenta também algumas limitacdes como ferramenta de andlise, a sua
sensibilidade é limitada a concentracées na ordem de 0,1% no volume amostrado e
este € relativamente grande em comparacdo com a espessura de filmes finos
semicondutores e particulas submicrénicas. Por fim, € uma andlise que fornece

2 A andlise de falhas é o processo de recolha e andlise de dados para determinar a causa de uma falha, muitas vezes com o

objetivo de determinar agdes de corregdo ou responsabilidades.

12



informacao estritamente atémica em oposi¢do a molecular.

O processo caracteristico de geracdo de raios-X (Figura 2.4) é iniciado com a
ejecdo de um eletrdo de uma orbital interior para formar um espaco vazio. A partir
deste estado excitado, um eletrdo de orbital superior cai na orbital interior. Um raio-X
é gerado com uma energia igual a diferenca entre as energias das orbitais de partida e
chegada do eletrao.

Outras fontes de radiagdo podem ser utilizadas para gerar o mesmo estado de

excitagdo inicial; por exemplo, os raios-X sdo utilizados na fluorescéncia de reflexdo
total de raio-X (TXRF) para gerar os mesmos tipos de raios caracteristicos [13].

Raio-X

Figura 2.4 - A geracdo de raios-X em duas fases, libertacdo da orbital interior (esquerda), preenchimento
proveniente de uma orbital superior (direita) [13].

A nomenclatura para os varios raios-X segue o seguinte padrdo: os nomes sao
dados da orbital inicial de onde o eletrdo é retirado, utilizando K, L, M e N como nomes
da orbital; e uma letra grega € utilizada para designar o nimero de orbitais acima da

vaga da qual o eletrdo substituto cai a, f, y e 8 (Figura 2.5).

Dado que os raios-X caracteristicos tém uma correspondéncia de energia
especifica para cada elemento, o elemento pode ser identificado a partir do pico de
energia e o contetido do elemento no composto pode também ser analisado a partir da
intensidade integrada do pico. E importante referir que quando o estado excitado do
dtomo com um buraco muda para o estado do solo, um eletrdo de Auger pode ser
emitido em vez da caracteristica emissdo de raios-X [14]. Em geral, a probabilidade de
emissdo dos raios-X caracteristicos aumenta com o aumento do nimero atémico,
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enquanto a probabilidade

de emissdo dos eletrdes

de Auger

diminui

complementarmente. Assim a andlise EDS é mais tutil com elementos pesados,

especialmente quando o contetido do elemento é pequeno [15].

O Efeito Auger consiste num processo espontdneo em que um dtomo com a

orbital interior (K) vazia se reajusta a um estado mais estdvel através da mudanga de

um ou mais eletrdes em vez de irradiar um tnico fotdo de raio-X [16].

M5
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M2

M1

L3
L2

L1

K
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. 4 3:;
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® l l 2p
° y 2
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Figura 2.5 - Niveis de energia de eletrdes e transi¢des raio-X [15].

A andlise em que o feixe de eletrdes incidente é parado num ponto de uma

amostra e o raio-X da 4rea é detetado chama-se andlise de ponto (point analysis). O feixe

de eletrdes pode ser digitalizado na amostra com um sistema de anélise e a intensidade

especifica do raio-X é entdo medida. Quando o sinal correspondente a intensidade do

raio-X caracteristico medido é examinado no CRT, sincronizando-o com o sinal de

posicdo, obtém-se uma intensidade bidimensional. Este modo de observagdo é

chamado método de mapeamento de elementos (elemental mapping method) e é bastante
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eficaz para analisar a distribuigdo e identificagdo do elemento constituinte em duas
dimensdes [15, 17].

A precisdo da composicao medida é também afetada pela natureza da amostra.
Os raios-X sdo gerados por qualquer dtomo da amostra que esteja suficientemente
excitado pelo feixe emitido. Os raios sdo emitidos em vdrias dire¢des (isotrépicos), pelo
que podem ndo escapar todos a amostra. A probabilidade de um raio-X conseguir ser
detetado e medido, depende da energia, composigdo, quantidade e densidade do
material que tem de passar para chegar ao detetor. Devido a este efeito de absorgao do
raio-X e efeitos semelhantes, a estimativa precisa da composi¢do da amostra a partir
do espectro de emissdo de raios-X medido e requer a aplicacdo de procedimentos de
corre¢ao quantitativa.

2.2 Evolugao da Técnica

A histéria do SEM e, jd agora, de todos os outros instrumentos eletrénicos
6ticos, deve comegar com H.Busch que estudou as trajetérias de particulas carregadas
em campos elétricos e magnéticos simétricos no seu eixo. Em 1926, ele mostrou que
estes campos podiam atuar como particulas-lente (lens particle) e assim criou as bases
da ética a partir de eletrdes geométricos (geometrical electron optics).

Ap6s esta descoberta, a ideia de um microscépio eletrénico comegou a tomar
forma e, em Berlim, duas equipas foram criadas para testar esta possibilidade; um com
Knoll e Ruska na Technische Hochschule, e outra com Bruche e os seus colaboradores no
laboratério A.E.G localizado na Alemanha [18]. Apés algumas experimentagdes
ficaram desanimados por perceber que, mesmo com eletrdes, um comprimento de
onda limitaria a resolugdo. Mais tarde, descobriram, através da equacdo de Broglie
(Equagdo 2.1), que os comprimentos de onda dos eletrdes eram cinco ordens de
magnitude menores do que o comprimento de onda de luz utilizada na microscopia
Otica [19].

h
A= p— (2.1)
Onde,
A = Comprimento de onda de De Broglie (m)
h = Constante de Planck (h=6,6.1073% ].s)
m = Massa do corpo (kg)

v = Velocidade do corpo (m/s)



Foi entdo considerado que os microscépios eletrénicos podiam apresentar uma
resolu¢do melhor do que os 6ticos, criando ainda mais vontade de perseguir este
estudo.

Em 1932, ambos os investigadores Knoll e Ruska tentaram estimar o limite de
resolucdo do microscépio eletrénico. Assumindo que a férmula de limite de resolugao
do microscopio 6tico ainda era vdlida para ondas materiais, substituiram o
comprimento de onda da luz pelo comprimento de onda dos eletrdes a uma voltagem
de 75 kV. Chegaram entdo a um valor tedrico de 0,22 nm, resultado este que seria
comprovado experimentalmente 40 anos mais tarde [19]. Apesar de comprovarem que
seria possivel obter uma resolucdo superior através de um microscépio eletrénico
usando ampliagdes mais elevadas, ainda existiam alguns limites técnicos que teriam
de ser ultrapassados.

Um ano antes em 1931, ambos os cientistas citados anteriormente teriam
inventado o microscépio eletrénico de transmissdo (TEM). Este microscépio foi
construido com trés lentes magnéticas, uma das lentes atuava como condensador, e as
outras duas lentes como objetiva e projecdo que ampliavam a amostra no ecrd de
visualizacdo. Foram utilizadas peliculas metdlicas finas e fibras de algoddao como
primeiras amostras de andlise [20].

Tanto o TEM como o SEM foram alvos de muita pesquisa e investigagdo com o
passar dos anos e, apesar de haver um claro aumento no que toca a publicagdes de
ambos, o0 SEM tem um destaque maior no nimero de artigos publicados:

== TEM SEM
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Figura 2.6 - Gréfico dos artigos publicados entre os anos de 1970 e 2021 de acordo com o PubMed com base na pesquisa
de artigos "SEM" e "TEM” [21].
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O primeiro SEM como o conhecemos hoje, foi descrito e desenvolvido em 1942
por Zworykin, que mostrou que os eletrdes secunddrios forneciam contraste
topogréfico através do coletor positivamente carregado em relacdo a amostra. Um dos
seus principais avangos foi a utilizagdo de um tubo multiplicador de eletrdes como
pré-amplificador da corrente emissdo dos eletrdes secunddrios [22]. Conseguiu atingir
uma resolucdo de 50nm, que ainda era considerada baixa em comparacdo com o
desempenho do TEM.

Mais tarde Dennis McMullan assumiu continuar o trabalho no SEM, fez uma
série de melhorias no sistema 6tico de eletrdes e melhorou a eficiéncia da recolha dos
eletrdes secundarios. Conseguiu demonstrar pela primeira vez que era possivel formar
uma imagem estdvel utilizando a componente de baixa energia da emissao secundéria.

Durante este periodo de desenvolvimento, os microscopistas em geral nao
demostraram praticamente nenhum interesse no instrumento apesar de haver uma
procura continua de aplicagdes para promover o SEM, muitas das quais tentaram e
nunca foram publicadas. No entanto, mais tarde foi entdo publicado o primeiro

trabalho em que definiam claramente os campos de utilizacdo deste microscépio
(Smith e Oatley 1955) [23].

O passo seguinte foi muito importante nesta investigacdo pois o detetor de
eletrdes secunddrios (SE) teve um grande desenvolvimento ao usar um cintilador para
converter eletrdes em fotdes que, por sua vez, sdo transmitidos por um tubo de luz em
conjunto com um fotomultiplicador. Esta ideia foi continuada por Thornley e a sua

pesquisa seria publicada num dos seus artigos mais conhecidos até hoje.

A substituicdo do multiplicador de eletrdes pela nova combinagdo
cintilador /fotomultiplicador aumentou a quantidade de sinal recolhido e resultou
numa melhoria na relagdo do sinal com o ruido. Assim, mecanismos de contraste
fracos, como o contraste de voltagem (descoberto por Oatley e Everhart em 1957),
poderiam ter sido investigados anteriormente e de uma maneira muito melhor. O
termo "contraste de voltagem" nasce da descoberta de que a medida que a voltagem

aplicada a uma amostra era alterada, o contraste da imagem mudava [24].
Novos campos de aplicacdo foram abertos por Gary Stewart que instalou um

feixe de ides na cdmara do SEM para permitir a emissdo iénica das amostras. O
trabalho deste feixe foi mais tarde alargado, aperfeicoado e acrescentado ao
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instrumento através de uma lente objetiva magnética para melhorar a resolugdo. Outro
progresso foi alcancado por Haroon Ahmed (teve inicio em 1959) na modificagdo do
SEM para permitir testes de emissores termiénicos’® a temperaturas superiores a 1000K
[25]. Com a sua nomeacdo em 1960 para a presidente de departamento, o
envolvimento direto de Charles Oatley na supervisio dos estudantes desta
investigacdo chegou ao fim e consigo a primeira grande fase da investigagdo sobre o
microscopio eletrénico de varrimento.

O futuro deste microscopio passa cada vez mais por uma abordagem mais
precisa e fécil que visa 0 uso comum de investiga¢do. Um projeto conhecido como
bugscope é um programa que permite aos estudantes operar um SEM a distancia para
examinar insetos ou outros animais interessantes. Isto permite aos estudantes
aprenderem os principios dos SEM ao visualizar objetos comuns sem que as suas
escolas tenham de suportar os custos associados a compra e manutencdo destes
instrumentos. Programas educacionais como este sdo fantdsticos para encorajar jovens
estudantes a prosseguir carreiras na ciéncia ou engenharia [22, 26].

Os SEM de bancada sdo desenvolvidos comercialmente e estdo disponiveis
para colmatar a lacuna entre os microscépios 6ticos convencionais e os SEM de alta
resolucdo. O custo reduzido, o funcionamento automadtico e a auséncia de grande
preparagdo de uma amostra nestes SEM torna-los bastante desejdveis para pequenos
laboratdrios, centros de investigagao e escolas.

2.3 Compara¢ao com Outras Técnicas

Um artigo escrito em 2008 com o nome “Wear Metal Analysis of oils” combina
todas as técnicas comuns de andlise de metais desgastados e diferentes métodos de
pré-tratamento de amostras de 6leo antes da andlise [27]. Os métodos de pré-
tratamento discutidos sdo: controlo (sem tratamento), dissolu¢do com solventes
organicos, incineragao, digestdo através de micro-ondas, a utilizagdo de 6leo emulsdes,
a utilizacdo de agentes complexantes e a extracdo de dcidos. As técnicas de medicao
discutidas sdo: AAS (Espectroscopia de Absor¢do Atémica); OES (Espectroscopia de
Emissio Otica); LIBS (Espetroscopia de Plasma Induzido por Laser); MS
(Espectroscopia de Massa); Espectroscopia XRF; ferrografia; microscopia e NAA
(Andlise por Ativacdo com Neutrdes) [27-32].

3 Efeito termidnico é o aumento do fluxo de eletrées que saem de um metal, conforme a variagdo de temperatura. Com o
aumento da temperatura do metal, h4d uma maior facilidade para a saida dos eletrdes.
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2.3.1 Técnicas de Pré-Tratamento

Cada um dos métodos de pré-tratamentos acima elencados e tomados como
base tem as suas vantagens e desvantagens e pode ser mais adequado para
determinadas situagdes ou tipos de andlise, mas o mais importante serd escolher um
método que consiga minimizar o0 maximo de impurezas e a0 mesmo tempo nao
danificar ou destruir a amostra.

Tanto a incineracdo, a digestdo por micro-ondas e extracdo dcida sdo processos
eficientes, mas podem criar poluicdo atmosférica e criar residuos perigosos, ser dificil
controlar a temperatura e criar contaminacdo através de exposicdo a certos materiais
[33]. A utilizagdo de agentes complexantes e 6leos de emulsdes é um processo rdpido,
mas pode ser bastante dispendioso, mais complexo e ineficaz. Por fim, o uso de
solventes organicos (dlcoois e cetonas) consegue ser um processo rentdvel, eficiente e
seguro para eliminacdo de 6leo e lubrificantes nas particulas [27, 34].

A utilizacdo de reagentes, 6leos muito fortes e abrasivos ou que incorram em
tipos de reagdes perigosas como em algumas das anteriores, ndo serdo muito vidveis
devido ao tipo de danos que podem causar nas particulas ao poér em causa a sua
integridade fisica. E imperativo manter a particula intacta visto que esta tem de estar
apta para poder voltar a ser analisada mais tarde sem qualquer tipo de alteragdes.

Considerar os beneficios e desvantagens de cada uma destas técnicas de pré-
tratamento é importante para determinar qual delas é melhor para a sua aplicagdo
especifica. Neste ambito de andlise, os solventes organicos sdo os mais usados devido

aos seus beneficios.
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Figura 2.7- Modelo de um banho ultrassons.
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Outras das formas de garantir a limpeza das amostras antes da andlise é através
de banho ultrassons (Figura 2.7). Esta é uma forma eficaz de limpar particulas
metdlicas pois utiliza ondas sonoras de alta frequéncia para criar bolhas de cavitagdo
que, por sua vez, atuam como pequenas bolhas de lavagem para remover sujidade,
po, e outros contaminantes das superficies metdlicas. Este processo € rdpido, eficiente

e rentdvel, uma vez que nédo vai requerer produtos quimicos ou solventes abrasivos.

Além disto, a limpeza ultrassénica é suficientemente suave para ndo danificar
superficies delicadas, tornando-a ideal para a limpeza de microparticulas metalicas
para andlise espectroscépica [35-37]. E um método fidvel e seguro comparativamente
com os métodos tradicionais de limpeza, uma vez que vai remover uma vasta gama
de contaminantes, incluindo sujidade, 6leo, gordura e até 6xidos, sem danificar o metal

subjacente e limpando eficazmente mesmo as particulas mais pequenas.

2.3.2 Técnicas de Analise

Ao escolher os métodos de andlise de particulas metdlicas, sdo importantes ter
em conta certas caracteristicas como: tamanho, localiza¢do e modo como as particulas
sdo recolhidas. Como as amostras em andlise contém uma estrutura complexa devido
a sua morfologia e/ ou composi¢do quimica, requerem procedimentos em que a menor
area possivel de andlise antecipe ou diminua o efeito destas propriedades. Sera
também importante escolher um método que seja eficiente, rentdvel e que ndo cause
danos a amostra.

Tanto a técnica LIBS como OES utilizam lasers de alta poténcia para incidir ou
vaporizar amostras, o que pode danificar as particulas. No LIBS, o laser ¢é utilizado
para criar um plasma de alta temperatura que é depois analisado para os seus
espectros de emissdo [38, 39]. Ja na OES, por outro lado, é utilizado um laser para
vaporizar a amostra e depois medir os espectros de emissdo a partir da nova
morfologia. Ambas as técnicas podem causar danos significativos nas amostras
analisadas devido a incidéncia do feixe e as altas temperaturas envolvidas, para além
disso, as técnicas produzem uma quantidade significativa de poeira e detritos que

podem prejudicar ou contaminar a andlise [40].

A aplicacdo das técnicas de NAA e ferrografia também néo sdo vidveis devido
a desvantagens relacionadas com custo associados aos procedimentos, tempo,
preparacao e montagem. Adicionalmente a ferrografia requer um operador altamente
treinado uma vez que a interpretacdo e andlise dos dados pode ser complexa, e na
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NAA a amostra irradiada permanecerd radioativa durante um largo periodo apés a
analise inicial obrigando a protocolos de manipulacdo e eliminacdo de material
radioativo [41, 42].

O tamanho méximo de particulas que podem ser analisadas por AAS e ICP
(Plasma Acoplado Indutivamente; ICP-OES e ICP-MS) é limitado a pequenas
particulas que podem ser vaporizadas ou ionizadas, respetivamente [31, 43]. Portanto,
as técnicas ndo sdo ambas adequadas para analisar particulas de maiores dimensdes
(= 10pm) e particulas que necessitem uma possivel contra-andlise [27, 44]. A maior
desvantagem da espetroscopia de massa, porém, é na medigdo de muitos elementos
de interesse, como os elementos de transicdo com massa atémica inferior a 80 onde
ocorrem interferéncias espectrais de massa* que podem afetar a precisdo e a exatidao
dos resultados [45]. Por fim, é importante denotar que estas técnicas apresentam uma
resolucdo espacial muito baixa pois analisam apenas a totalidade da amostra e ndo

uma area especifica.

As vantagens de utilizar XRF, técnica mais utilizada neste campo, para
identificar particulas metdlicas no 6leo incluem a sua precisdo, tempo de andlise curto
e a capacidade de identificar rapidamente multiplos elementos numa tinica andlise [27,
46]. A principal desvantagem da XRF é a sua sensibilidade limitada a pequenas
particulas que podem ndo ser detetadas [47, 48]. Além disso, a XRF ndo pode fornecer
informacdo morfolégica sobre as particulas ao contrdrio da SEM-EDS e contém uma
resolucgdo espacial limitada (Figura 2.8).

Parametros AAS ICP XRF EDX

Destrutivo Sim Sim Nao Nao

Nivel de detegio Extremamente Bom Bom mas varia Bom
sensivel elementos e excitagdo

Técnica multi-elementos Nao Sim Sim Sim

Preparagdo da amostra Intensiva Intensiva Praticamente nenhuma Praticamente nenhuma

Automatizado Sim Sim Sim Sim

Custo Moderado Alto Moderado Alto

Tamanho da amostra Extremamente Baixo Baixo mas precisdo Extremamente
baixo a moderado baixa com tamanho baixo

Velocidade da andlise Muito Lento Répido Répido Muito Répido

Efeitos e interferéncias Existem mas Virtualmente Existem mas Virtualmente
mas facilmente tratados nenhum mas facilmente tratados nenhum

Faixa dinamica linear Baixa Longa Moderada Moderada

Precisao Boa Alta Boa Alta

Exatidao Alta Alta Boa Alta

Skills do operador Moderado Alta Moderado Moderado /Baixo

Equipamento disponivel Possivel Muito Possivel Possivel

em laboratérios improvavel

Figura 2.8 - Comparagdo de parametros importantes de quatro técnicas comuns para andlise elementar de amostras de
vidro forense [27, 49].

* A interferéncia espectral de massa na espectrometria de massa (MS) é a presenca de iGes no espectro de massa que ndo
provém da amostra de interesse, mas sim de outras fontes. Estas interferéncias podem ser causadas por fenémenos quimicos
ou fisicos que causam as mesmas proporgdes ou proporcdes semelhantes do récio massa/ carga.
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Técnicas como TEM, STEM (Microscopia Eletrénica de Varrimento por
Transmissdo), SIMS (Espectrometria de Massa de Ides Secunddrios), SRXRF
(Fluorescéncia de Raios-X por Radia¢dao de Sincrotrdao), PIXE (Emissdo de Raios-X
Induzidos por Particulas) sdo também elegiveis para andlise de particulas. Apesar de
tudo, todas estas técnicas apresentam alta complexidade na sua operacdo e
equipamentos caros devido ao facto do esforco instrumental ser bastante elevado,
criando assim vérios inconvenientes [50].

Por dltimo, a comparacdo entre o SEM-EDS e a u-XRF (Micro Florescéncia de
Raio-X) mostra que as técnicas divergem na forma como excitam as particulas: na u-
XRF o bombardeamento de eletrdes € feito através de raios-X com energias entre 30-50
keV, enquanto que no bombardeamento de eletrdes de SEM-EDS sdo energias entre 2-
30 keV [50, 51]. Apesar de haver as suas diferengas, o conjunto dos dois possibilita
quantifica¢des bastante concretas como também o estudo morfolégico e estrutural das
particulas.

2.4 Métodos de Quantificacao

Ap6s explorar a preparagdo das amostras e adequabilidade da técnica, impSem-
se algumas consideragdes sobre os métodos de quantificagdo e possiveis métodos de
corregoes.

No referente aos métodos de quantificagdo, é importante referir que esta é, de
facto, uma andlise quantitativa e, caso siga os devidos protocolos, pode corresponder
a WDS (espectroscopia dispersiva de comprimento de onda) para a exatidao e precisao
com que as intensidades caracteristicas dos raios-X sdo medidas, com uma dose que é
mais baixa por um fator de 3-60 em funcdo da configuracdo do instrumento usado.
Quando os protocolos sdo sujeitos a corre¢cbes para determinar valores de
concentragdo, os resultados mostram uma distribuigdo de erros relativos tal que uma
estimativa conservadora é que 95% das concentragdes se situem dentro de +5% das
concentragdes relativas do valor correto [52].

Dependendo ndo apenas da energia do primeiro eletrdo, mas também do
nimero atémico e a orbital envolvida na interagdo, os parametros de probabilidade
atémicos de ionizagdo, probabilidades de transi¢cdo e producdo de fluorescéncia tém

valores que estdo disponiveis em vdrias compilagdes na literatura e que estdo na base
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de um moderno software de quantificacdo EDS capaz de quantificar a composicao
elementar com base em céalculos intrinsecos [53].

A andlise quantitativa EDS pode ser aplicada com sucesso em vdrias amostras,
desde que o volume analisado tenha uma composi¢do elementar homogénea, a
superficie da amostra seja plana e as energias das linhas de raios-X analisadas nédo
sejam abaixo de 1 keV. O padrdo internacional ISO 22309:2011 oferece orientacdo
detalhada sobre como esta tarefa analitica deve ser levada a cabo para obter resultados
de confianga [53, 54]. Nem sempre se analisam particulas com estas especifica¢des
estandardizadas, logo sdo necessdrias algumas corre¢des possiveis ao método.

Os métodos de corregdo em SEM-EDS sdo padrdes para um mapeamento
elementar preciso e servem para aumentar a precisdo dos dados relativos as perdas de
energia. Sdo técnicas importantes de andlise de dados que ajudam a determinar com
precisdo a composicao elementar da amostra a ser examinada. Duas das corre¢des mais
importantes sdao chamadas de ZAF e PhiRhoZ.

No primeiro método considera-se a equacao [55-58]:

C I I
—=K= & = [ZAF] = (2.2)
t Ist Ist

Ce
Cst

O

Onde a concentragido de um elemento (C,) numa amostra gera uma intensidade

raio-X especifica. Se a composicdo standard (C;) for considerada para o elemento (e)

~ . . . . 1 , . .
podemos entdo medir o rdcio de intensidade (I—e) também conhecido como “k-ratio”
st

[52, 59]. Como (I,) representa a intensidade medida da amostra e (I;;) é a intensidade

standard o (K) vai ser o fator de corregdo. Este fator, por sua vez, é composto por trés
efeitos diferentes:

e 7 — Numero atémico (vai diferenciar na desaceleracio dos eletrdes
primadrios)
e A - Absorcao (absorc¢ao dos primeiros caracteristicos raios-X emitidos)

e F —Fluorescéncia (fluorescéncia secunddria de raios-X gerada por radiacdo

caracteristica)
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O procedimento completo de corre¢do foi desenhado principalmente para
analisar amostras ndo biolégicas e em massa, e o facto de ser muito complexo requer

um computador para realizar os cdlculos tal como o método a seguir [60].

Ao contrdrio do ZAF, que é concebido como um procedimento de correcdo
matriz, o PhiRhoZ (¢ppz) € um modelo geral para o calculo das intensidades dos raios-
X (Figura 2.9). A intensidade emitida e gerada pode ser calculada a partir de um
método modificado de expressdo gaussiana [61-63]:

o — B0
¢ (pz) = v, 1—y¢(—g))()eXp(—BpZ) exp(—a?(pz?)) (23)

Esta equacdo requer o conhecimento exato dos parametros a, 8, y, assim como
o valor de ¢(0) e o valor de superficie de ¢(pz). Este tltimo fator tem sido medido

experimentalmente e vdrios autores publicaram expressdes para calcular ¢(0) [64-66].

Curva Gaussiana
Y ot / Regiao Modificada por

/ (Packwood e Brown 1981)

Oo0 —

Intensidade Gerada

Intensidade
Emitida

I |
Om Ec

Figura 2.9 — Descri¢do das curvas ¢(pz) através da expressdao Gaussiana.

Uma das situagdes mais dificeis é a medigao de elementos leves. O método ZAF
falha em Z (nimero atémico) mais baixos, devido principalmente a:
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a) Incertezas nos coeficientes de absorc¢ao a baixo Z
b) Incerteza em J (potencial médio de ionizagdo) a baixo Z
¢) J pode variar com a ligacdo quimica

¢(pz) melhora entdo as expressGes para efeitos Z e faz uma melhor
determinagido de efeitos de absorcdo, tornando-se assim, um melhor método de
corregdo para a andlise de elementos mais leves.

Quanto a calibragdo EDS, o fornecedor de cada sistema terd um procedimento
recomendado. A estratégia tipica de calibragdo é escolher um material como o cobre
(Cu) que fornece (com E,=15 keV) picos fortemente excitados no intervalo de energia
de baixo e alto fotdo. Uma boa prética para garantia de qualidade € iniciar cada andlise
com uma medi¢do de um espectro de Cu (ou outro elemento, por exemplo, magnésio,
niquel, etc.) sob as condi¢des definidas pelo utilizador. Este espectro de Cu pode ser
comparado com o Cu de referéncia para confirmar se as condigdes de medigdo atuais
sdo idénticas. E importante que este espetro inicial seja sempre guardado como parte
do plano de garantia e qualidade [60].

Por fim, é importante ter em conta as caracteristicas da superficie. Uma
superficie lisa permite que os eletrdes penetrem mais profundamente na amostra,
levando a uma melhor resolu¢do e a uma andlise mais precisa. Além disso, uma
superficie lisa aumenta a relagdo sinal/ruido da andlise, o que é importante para a
obtencdo de resultados fidveis. Caso contrdrio, hd uma maior probabilidade de
dispersdo de raios-X e eletrdes que levam a niveis mais elevados de ruido de fundo®
nos espectros EDS [60,67,68]. Uma superficie mais lisa permite entdo uma
quantificacdo mais precisa dos elementos presentes na amostra uma vez que a andlise

serd mais consistente em toda a superficie.

2.5 Outros usos da técnica

Fechamos este capitulo olhando para as dreas que mais usam a técnica SEM-
EDS, verificando como estd dividido por vdrios campos cientificos. Existe uma forte
investigacdo nas dreas das ciéncias e engenharia, mas predominantemente em ciéncias
dos materiais (Figura 2.10) onde é muito usada para analisar a estrutura, composicao

5O ruido de fundo nos espetros EDS refere-se a presenga de picos espectrais ou contagens que ndo correspondem a nenhum
elemento em particular na amostra a ser analisada.
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e propriedades de vdrias amostras, pois é importante para compreender a distribui¢do
de elementos em diferentes fases, limites e tamanhos.

NUMERO DE PUBLICACOES

Engenharia Quimica;
9% Ciéncia do Ambiente;
6%
Ciéncia do
Planeta e Terra;

4%

— Energias; 4%

Bioquimica,
Genética e Biologia
Molecular; 2%

Artes e
Humanidades; 2%

Quimica; 13%

Restantes
17%

Outros; 9%

Engenharaia; 16%
Ciéncia dos Materias ;
23%

Figura 2.10- Percentagem do ndmero de artigos publicados para SEM-EDS em diferentes campos [69].

SEM-EDS ¢, efetivamente, uma técnica analitica, versdtil e poderosa que tem
sido amplamente utilizada numa variedade de dreas. A sua capacidade de fornecer
imagens de alta resolugdo e andlise elementar em simultdneo torna-a uma ferramenta
valiosa na ciéncia dos materiais, geologia, biologia, e muitas outras dreas. O uso
crescente da técnica pode ser atribuido a sua capacidade de fornecer informagoes
perspicazes e precisas sobre a composicdo e estrutura dos materiais, levando a uma
melhor compreenséo das propriedades e comportamentos subjacentes.

Em suma, parece fazer sentido que industrias como a aeroespacial explorem
métodos como este para andlise de particulas metdlicas, visto que existe uma
investigacdo constante e exponencial desta técnica que aponta para os beneficios do
seu uso [70]. Com os avangos da tecnologia e uma maior acessibilidade, a utilizacdo de
SEM-EDS continuard provavelmente a crescer e a fornecer informagdes ainda mais

valiosas no futuro, apoiando cada vez mais dreas como esta.
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3

MATERIAIS E METODOS

3.1 Equipamento

Para a andlise das ligas metdlicas foi utlizado um microscépio eletrénico de
varrimento (Figura 3.1) e um computador para fazer a andlise dos elementos através
da espetroscopia dispersiva de energia (Figura 3.2). Este sistema SEM-EDS é da marca
PHENOM WORLD e é o modelo Phenom ProX Generation 5.

Figura 3.1 - Microscépio SEM-EDS Phenom ProX. Figura 3.2 - Monitor de identificagdo dos elementos
software Phenom World.

Este ¢ um microscépio bastante versatil e muito moderno. Consegue atingir

gamas de ampliacdo até 150.000x e multiplas voltagens de aceleragdo entre 5kV e 10kV
para imagens de alta resolucdo e 15kV para melhores resultados analiticos [71].
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Deste equipamento fazem parte componentes principais como [71, 72]:

m Detetor arrefecido termoelectricamente (sem necessidade de nitrogénio
liquido) e SSD (detetor de desvio de silicio).

m Um pacote de software que permite ao utilizador identificar elementos
dentro da amostra através da andlise do modo “spot” em que todos os resultados sdo
verificados utilizando deconvolugéo iterativa de remogao de picos. Este software
contém um processo intuitivo que ajuda o utilizador a recolher todos os resultados
dos raios-X de uma forma organizada e estruturada.

m Alta resolugdo energética de até 137 eV (eletrdo volt).

m Janela de nitreto de silicio ultrafino (Si;N,) permitindo a detecdo de
elementos desde o boro (B) ao americio (Am).

m Um processador capaz de até 300000 cps (contagens por segundo) de

entrada.

m Até 10nm de resolucdo para os detetores de BSE e 8nm para detetores de SE.

O SEM Phenom ProX Generation 5 vem com todas as caracteristicas tinicas que
tizeram dos seus antecessores um sucesso, mas dispde adicionalmente de apoios
isoladores de vibragfes, permite o fdcil manuseamento das amostras, fornecendo
imagens em aproximadamente 30 segundos, e contém um feixe de eletrdes de

hexaboreto de cério (CeBy), que oferece um tempo de vida mais longo e uma
iluminagdo mais brilhante do que os filamentos tradicionais de tungsténio (W).
Finalmente, este sistema estd também equipado com uma bomba de diafragma para
garantir que a andlise é feita em vacuo e ndo exista qualquer tipo de contaminagéo,
como referenciado na literatura. Mesmo em condig¢ées de baixo védcuo, o brilho deste
feixe vai produzir uma qualidade de imagem superior quando se analisa amostras ndo
condutoras.

A nova geracdo de SEMs mostra claramente o desenvolvimento dos
microscopios de bancada, em que o objetivo é disponibilizar imagens e anélises em
todo o tipo de laboratérios. O compromisso de facilitar o trabalho para que se possa
alcancar resultados mais rapidamente é demonstrado na capacidade crescente de
instrumentos como este.
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3.2 Preparacao das Amostras

Para a andlise das ligas metdlicas, este aparelho vem equipado com um porta-
amostras (Figura 3.3), otimizado para obter os melhores resultados de imagem e capaz
de acomodar amostras 3D montadas em pinos padrdo de aluminio com didmetro de
12,7mm (Figura 3.4). Estes pinos, por sua vez, vao ser revestidos com um adesivo de
dupla face de carbono, sado leves, flexiveis e fdceis de manipular, sendo totalmente

invisiveis a andlise EDS o que os torna uma solucado ideal para fixacdo das mostras
(Figura 3.4).

Figura 3.3 — Porta-Amostras utilizado. Figura 3.4 - Pinos de aluminio e adesivos de carbono

Antes de serem introduzidas no microscépio, as amostras passam por um
processo de limpeza com éter de petréleo (benzina) para eliminar gorduras e restos de
6leo. As particulas sdo colocadas numa caixa de Petri e o solvente apolar é adicionado.
Por fim, a caixa que as contém é agitada, tendo muito cuidado, devido a pequena
dimensdo que estas paarticulas possam ter, para evitar a perda das mesmas. O
processo de limpeza termina quando a particula apresenta um brilho metdlico e ndo
contiver restos de impurezas visiveis.

Existe também a possibilidade das amostras serem limpas através de um
equipamento de limpeza de ultrassons presente no laboratério da TAP. Este
instrumento, da marca Branson, modelo 2510 (Figura 3.5), contém transdutores de
40kHz que proporcionam um maior poder de limpeza, com uma frequéncia de
varrimento incorporada que é uniforme ao longo de todo o banho. O aparelho tem um
temporizador mecénico e a capacidade de quase 3 litros, com uma escotilha para
facilitar o esvaziamento [73]. Quando usado, as particulas com o solvente de limpeza,
sdo inseridas num recipiente fechado que é mergulhado no banho ultrassénico.
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Figura 3.5 - Banho de Ultrassons Branson 2510.

Por fim, como as amostras sdo preparadas fora do porta-amostras e analisadas
em alto vacuo, deverdo ser bem fixas para que nado se soltem durante o processo de
analise provocando a contaminagdo do equipamento. Durante a preparacdo das
amostras a porta do SEM-EDS deverd ser mantida sempre fechada para evitar a
entrada e deposicdo de poeiras na coluna.

3.3 Ligas Utilizadas

A fins de comegar a pesquisa e desenvolvimento de novos métodos de analise,
bem como para avaliar os limites de detecdo do instrumento foram fornecidas
inicialmente e analisadas 15 ligas standard para serem medidas com o microscépio.

Apesar de todas estas ligas fazerem parte de componentes das aeronaves nem
todas foram usadas para serem feitos todos os testes deste estudo, por conseguinte,
através de certos critérios foram escolhidas 3 destas ligas que seriam submetidas a
todos os trabalhos e produc¢do de novos métodos durante toda a pesquisa. Critérios
estes que tiveram como base e por ondem de importancia as seguintes regras:

1) Nivel de criticidade que a liga apresenta no comportamento da aeronave.
2) Abundancia com que a liga é remetida para andlise.

3) Maior presenca em componentes do motor do avido.

4) Facilidade de acesso e produgdo de limalhas para andlise da liga.
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Para identificacdo das ligas é usada uma tabela com a quantidade que cada
elemento deve conter para que a esta esteja dentro da norma. A tabela utilizada na
interpretacdo das quantifica¢des fornecidas pelo software estd presente no manual do
fabricante de motores CFM [74]. Esta tabela apenas tem valores para alguns elementos
e ndo contém amplitude de variagdo. Apesar de em 2018 ter sido feita uma alteracdo
em que apresenta intervalos de variacdo de composi¢do madssica foi agora feita uma
atualizacdo com novas ligas e intervalos atualizados através de bases de dados e novas
normas AMS (Especificagdo de Material Aeroespacial) (Tabela 3.1).

3.3.1 Analise de Ligas standard

Das 15 ligas iniciais faziam parte limalhas de: 12 tipos de aco (presenga
maioritdria de ferro), 2 tipos de niquel e uma de cobre. Podemos ver entdo as ligas
analisadas na imagem a seguir (Figura 3.6).

Figura 3.6 - Fotografia das Ligas AISI 52100; AISI 4340; 40CDV12; M50; AISI 410; M50 Nil; Z20WC10; JETHETE
M152 (Z12CNDV12); AISI 431; 17-4 PH; AISI 321; A286 (Z3NCT25); Hastelloy X; Inco 718; U.B.A. C63000.

No Apéndice A é possivel também encontrar os diferentes espetros gerados
pelas 15 particulas analisadas e na Tabela 3.1 a composicdo de cada elemento segundo
as normas. Tendo entdo como base os critérios anteriormente falados e apds estas
medigdes standard foram entdo escolhidas para os testes de investigagdo desta
dissertacdo as ligas M50, AISI 4340 e 17-4 PH. Estes tipos de aco estdo bastante
presentes no motor do avido ndo sé nos rolamentos (Figura 3.7) mas também no
suporte dos mesmos, valvulas e em partes que executam o fluxo de ar e mecanizagao
do motor (Figura 3.8) [74-78].
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Caixa do rolamento

de esferas
(AISI 4340)
Figura 3.7 — Rolamento de Esferas FWS. Figura 3.8 - Suporte de entrada da caixa de velocidades FWS de ago
17-4 PH.
h N Liga Ligas de Ago Ligas de Niquel Lé(g);ie
st [ oamst [ Loooo | s |Asiato | omso | EZ2NCI0 | JETHETE L e | At | BNCEIS | yasteLioy | Nco [ uBa
Elementos™. | 52100 [ 4340 212C13 [ NIL | yoneep | z12eNDVI2) PH | (Z6CNT18) | /S IRTED X 718 | (C63000)
Min. | 9561% | 9480% | 9250% | 8790% | 82.40% | 8210% | 8410% 80,10% 7730% | 69,00% | 6350% 50,10% 17,00% 11,10% | 2,00%
Mix. | 97,30% | 9630% | 9430% | 90,60% | 8850% | 8730% | 8670% 84,70% 82,80% | 79,00% | 7350% 59,60% 20,00% 24,60% | 4,00%
Min. [ - - - - 3,00% - 76,40%
Max. | 0,30% 020% | 050% | 0,01% 5,00% 030% | 8450%
Min. -
Max 0,40%
Min. | 135% | 070% | 300% | 390% | 11,50% | 4,00% 2,75% 11,00% 1500% | 1500% | 17,00% 13,50% 20,50% 17,00%
Max. | 1,60% | 090% | 350% | 440% | 1350% | 450% 3,25% 12,50% 17,00% | 17,50% | 19,00% 16,00% 23,00% 21,00%
Min 1,65% = - - 3,20% 0,50% 2,00% 2,00% | 300% | 9,00% 24,00% 40,80% 50,00% | 4,00%
Max 200% | 003% | 015% | 075% | 3,60% 0,90% 3,00% 3,00% | 500% | 12,00% 27,00% 53,45% 55,00% | 6,00%
Min. (5(C+N)) 1,80% - 0,65%
Max 0,70% 2,40% 0,15% 1,15%
Min. [ - - = - - 020% | 850%
Mix. | 0,05% 0,05% | 0,05% 0,40% 0,50% 080% | 11,00%
Min. | 093% | 038% | 035% | 077% - 0,11% 0,08% 0,12% - - - 0,05% -
Max. | 1,05% | 043% | 043% | 085% | 015% | 015% 0,15% 020% | 007% | 0,08% 0,08% 0,15% 0,08%
Min. | 015% | 015% | 015% | 0,10% - 0,10% - - - - - - - - -
Max. | 035% | 035% | 040% | 035% | 1,00% | 025% 0,35% 0,35% 1,00% | 1L00% | 1,00% 0,35% 1,00% 035% | 020%
Min. | 025% | 065% | 040% | 0,10% - 0,10% 0,20% 0,50% - - - - - R R
Max. | 045% | 085% | o070% | 035% | 100% | 035% 0,40% 0,90% 1,00% | 1,00% | 2,00% 0,35% 1,00% 035% | 1,00%
Min. 015% | 090% 1,11% 0,35% 0,25% 0,10%
Max 025% | 1,10% 1,33% 0,50% 0,40% 0,50%
Min. [ - | 020% | 080% | 400% - 4,00% 1,50% - - - 1,00% 8,00% 2,80%
Max. | 010% | 030% | 110% | 450% | 050% | 450% 2,00% 050% | 050% | 050% 1,50% 10,00% 3,30%
Min. 4,75%
Max 5,50%
Min - 1,00% -
Max 0,03% 2,25% 1,00%
Min. = = - 9,50% -
Max 0,03% | 025% 0,015% | 10,00% 1,00%
Max. | 0,06% | 0,05% | 004% | 003% | 007% | 0025% 0,01% 0,08% 006% | 0,05% | 0,08% 0,05% 0,03% 003% | 005%
[75] [76] [76] [76] [76] [76] [74] [76] [76] [76] [77] [77] [76] [76] [78]

Tabela 3.1 — Composicdo das ligas standard utilizadas com intervalos de especificagdo de elementos [74-78].
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3.3.2 Reformulacdo da Tabela de ligas

Na nova atualizacdo da tabela de especificagdo de ligas foram adicionados dois
tipos de ago (AISI 9310 e 32CDV13) e um tipo de niquel (Hastelloy X), que ndo
constavam originalmente na mesma. Foi também feita uma reorganizacao das ligas
conjugando os diferentes tipos consoante a sua percentagem de Ferro (Fe) de maior
percentagem de composi¢do mdssica para minima, deste modo a liga que contém mais
desse elemento encontra-se acima e vao consequentemente decrescendo até mudar de
tipo (Tabela 4.11 e 4.12). No final, foi reportado ao fabricante de motores que o manual
CFM56 continha desatualizagOes e erros nas composi¢des das ligas ap6s verificagdo
das percentagens de elementos através das normas.

3.4 Limites de Detenc¢ao Instrumental

O IDL (Limite de Detecdo Instrumental) em espectroscopia de raios-X por
dispersdo de energia é a concentragdo mais baixa de um elemento que pode ser
detetado de forma fidvel usando o instrumento EDS, mas ndo é necessariamente
quantificado. Trata-se de uma medida da sensibilidade do instrumento que é
influenciada por vdrios fatores, incluindo a intensidade da fonte de raios-X, o
desempenho dos detetores EDS e as condi¢des de medigdo. E importante reconhecer
que o LDI para EDS é normalmente menor do que para outras técnicas analiticas, como
a fluorescéncia de raios-X (XRF), o que torna a técnica EDS uma ferramenta mais

rigorosa para a detecdo e andlise de elementos numa ampla gama de materiais.

Um método para calcular o LDI foi proposto por Ziebold (1967), que sugeriu
[11, 79]:

3,29

CLDI =
Ip
(ntlp. _)
Iy

(3.1)

Onde,

t = tempo de cada medicao (s)

n = nimero de repeti¢des para cada medida
Ip = Intensidade do pico (cps)

;—P = Récio entre intensidade do pico e intensidade do background (cps)
B

a = Relaciona a composicédo e intensidade do elemento de interesse através da relacao

empirica de Ziebold e Ogilvie (1964), muitas vezes toma valor de 1
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E importante referir que o limite de detencdo existe para cada analito e cada liga
porque a concentragdo do analito na liga tem um valor especifico. Uma vez que o erro
associado a quantificac¢do é desconhecido para cada método e visto que o objetivo ndo
é estimar esse erro, mas sim se a massa quantificada € suficiente para o analista fisico-
quimico atribui-la ao tipo de liga, decide-se considerar apenas o analito sinalizado para
garantir que o elemento estd presente na liga e poder associar a faixa de intervalos da
especificacdo da liga.

3.5 Plano de Ac¢ao

Para compreender melhor como foi estruturado o estudo de otimizacdo do
titulo desta dissertacdo, foi feito um diagrama (Figura 3.9) resumindo os principais
planos de agdo executados.

Metodologia para otimizagao ( - . A
da técnica SEM-EDS para _ Aaézhts;e g:;g ?(;gazs tsitaol;d;;d Escolha de Ligas para o estudo
identificacio de particulas de g - 11pOs € aco, £ tp (AISI 4340, M50 e 17-4 PH)
< niquel e 1 tipo de cobre)
motores de avido
. J
[ Calibragio do instrumento )
| Validagdo do método de ~ através do elemento Cu - Limpeza do microscépio e
limpeza de particulas h (cobre) como indicado pelo | manutengdo do microscépio
\ fabricante y
Utilizagdo de diferentes tipos
de solventes e uso de ultra
sons para verificar o melhor
método de limpeza em
diferentes condigoes
Recolha de particulas através de Ajuste da altura do porta- Analise das ligas com
fita-colas diferentes amostras diferentes tipos de limalhas
Utilizagdo de diferentes tipos de Verificar limite de detegéo Verificar limite de detegdo
fita-cola para colocacao das da altura do porta-amostras através de diferentes condigdes
limalhas no cartdo de anélise ao pin de alumfnio de tamanho e tipo de superficie
Proposta de rentabilidade para Teste cego de particulas Validagao dos novos
0 microscépio em uso procedimentos
Teste de 5 recolhas de
limalhas anteriores e 3
recolhas novas

Figura 3.9 - Diagrama do plano de agdo para a otimizagao da técnica SEM-EDS na identificagdo de particulas de motores de avido.
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4

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1 Ponderacao de Causas-Raiz da Nao Identificacao de Ligas

De forma a interpolar o tema desta dissertagdo foi feito um levantamento de

causa-e-efeito relacionado com o uso da instrumentacado, procedimento e métodos de

andlise. Como tal, foi entdo construido o diagrama seguinte para uma melhor

compreensdo (Figura 4.1).

Limpeza Das Particulas

Diferentes tipos

Fita Cola

Tamanho Da Particula

Diferentes tipos

desolventes | de fita cola Conter um
e0000 00000 tamanho ndo
favordvel para
Naousar  |........... Fita cola pode anélise
nenhum métod Amtrim el B
w. conter impurezas 00000
de limpeza 50000
00000 Analise Errada
SEM-EDS
Nivel De Altura
Deposicdodepd | .. .............. Feixe ndo da amostra causa
na base consegue sombras
00000 atravessar e pode fsssrresssseees 00000
haver lados com
------------------ tratamentos Fixagdoerradada |, ..............
00000 diferentes amostra
00000 00000
Limpeza Do Aparelho Dois Lados Da Particula Porta-Amostras 00000 - Criticidade Maxima

@ 0000 - Criticidade Minima

Figura 4.1 - Diagrama Ishikawa para andlises erradas em SEM-EDS de particulas de motores de avido.

Neste diagrama podemos encontrar os vdrios pardmetros que podem

influenciar a andlise com diferentes niveis de criticidade, desde os que ndo contribuem

para o problema em estudo aos que implicam a inviabilidade da mesma. Pela

observagdo da figura, verifica-se que os parametros mais importantes sdo os métodos
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de limpeza, o uso incorreto do porta-amostras e o tamanho de cada particula em
analise. E importante referir que as causa-raiz sublinhadas sdo apenas aquelas sobre
as quais serd possivel intervir com propostas de ages de melhoria, dentro da técnica
analitica SEM-EDS e na execugdo do procedimento.

Identificadas as potenciais causas, estruturaram-se os resultados desta
dissertacdo em func¢do da procura e implementacdo de solu¢des, a¢des de melhoria e
atualizacdo para as mesmas.

4.2 Validacao do Método de Limpeza de Particulas

Como explicado anteriormente no procedimento de preparagdo das amostras,
as particulas foram limpas através de éter de petréleo (benzina) dentro de uma caixa
de Petri sendo estas agitadas cuidadosamente durante 12 segundos como é indicado
pelo protocolo de limpeza de realizado pela TAP M&E (Figura 4.2) [80].

Figura 4.2 - Limpeza de particulas AISI 4340 numa caixa de Petri.

Foi entdo executada uma bateria de testes num total de 273 particulas
individuais para poder averiguar a validade do método, qual o melhor solvente a
utilizar neste tipo de limpeza e a influéncia do aparelho ultrassons, com a intengdo de
minimizar as causas-raiz associadas a este fator.

Realizou-se uma primeira série de experimentagdes com o objetivo de
investigar o efeito de diferentes solventes na limpeza de particulas de ligas metdlicas.
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Inicialmente, a avaliacdo da eficdcia dos solventes foi realizada por meio da imersao
de trés particulas de cada liga metdlica em 6leo de motor de avido (Mobil Jet Oil II) por
30 minutos a temperatura ambiente, seguido de uma secagem em papel e depois
limpeza com cada solvente avaliado. Dos solventes utilizados, fazem parte éter de
petréleo, dlcool etilico, metanol, hexano, etanol, acetona, tolueno e propanol todos
estes presentes no laboratério da TAP M&E. Adicionalmente, uma das particulas foi
utilizada como controlo e ndo foi imersa no 6leo, enquanto outra nao foi submetida a
qualquer tratamento com solvente.

Limpeza Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340

Oleo 8 8 g

30min Fe Cr | Si V |Mo| Fe [Cu| Cr | Ni | Si |Mn |Mo | Fe Cr | Ni | Si | Mn | Mo
Controlo 91,33 | 4,64 0,83 74,84 17,21 | 3,54 0,42 0,30 [ 95,94 | 0,95 0,83 0,23
L.Sem 91,42 | 4,53 0,72 74,34 16,98 | 3,54 0,45 | 0,42 [ 95,89 | 0,94 0,88 | 0,25
impeza

Eterde 141614 59 0,83 75,30 17,05 | 3,34 0,45 [ 0,20 95,83 | 0,96 0,90 | 0,25
Petréleo

Alcool o1 34| 468 0,91 75,20 17,37 | 3,14 0,56 | 0,26 | 95,97 | 0,91 0,88 0,26
Etilico

Metanol |90,62 | 4,65 0,84 74,88 16,74 | 3,72 0,40 0,32 [ 95,93 | 0,93 0,81 | 0,24
Hexano |91,37 | 4,65 0,79 75,11 17,23 | 3,23 0,54 | 0,31 96,17 | 0,95 0,95 | 0,19
Etanol |91,00 | 4,55 0,82 75,16 17,15 | 3,26 0,57 0,21 95,95 | 0,91 0,89 | 0,19
Acetona |90,75 | 4,60 0,82 75,08 16,90 | 3,40 0,49 | 0,34 | 96,05 | 0,92 0,83 | 0,23
Tolueno |91,62 | 4,64 0,81 75,32 17,23 | 3,18 0,50 | 0,26 95,94 | 0,96 0,86 | 0,21
Propanol | 91,40 | 4,59 0,76 75,34 17,40 | 3,16 0,52 | 0,24 96,13 | 0,91 0,86 | 0,19

Tabela 4.1 - Resultados da limpeza de 6leo 30 min (temperatura ambiente) com diferentes solventes.

Os resultados identificados na Tabela 4.1 correspondem a média das trés
particulas para cada medicdo e a percentagem que cada elemento apresenta nessas
particulas. Olhando para os valores assinalados a laranja, verificou-se que para a liga
M50, a percentagem de elementos de molibdénio (Mo) apresentou uma diferenga
ligeira de -1% em relagdo aos valores indicados pela tabela de identificacdo de ligas,
enquanto para a liga 17-4 PH a diferenca para o cobre (Cu) foi de -0,5% e para a liga
AISI 4340 a diferenga para o niquel (Ni) também foi de -0,5%. Além disso, todas as
medidas apresentaram uma percentagem mais elevada de silica, o que justifica a
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diminuicdo dos outros elementos devido possivelmente a presenga de impurezas na
amostra ou problemas relacionados a homogeneidade e formagdo da mesma.

No entanto, apesar das diferencas observadas, concluiu-se que a limpeza com
qualquer um dos solventes avaliados nao teve influéncia na identificagdo da liga, pois
todas as particulas foram corretamente identificadas para cada medicao.

A seguir aos primeiros testes, pretendeu-se averiguar a influéncia do aparelho
ultrassons na identificacdo das particulas. Como tal, foram repetidas as mesmas
medicOes, mas desta vez, apds a secagem da particula, esta foi posta dentro de um
recipiente com o solvente em andlise e colocada no banho ultrassons durante 30
segundos (tempo indicado pelo fabricante do aparelho). Apenas de seguida foram
analisadas no microscépio SEM-EDS.

Limpeza ) . .
Oleo Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340

30min com
uso de
Ultrassons

Controlo | 91,33 | 4,64 | 068|083 (2537484 | 2491721 |3,54|1,20|0,42|0,30| 9594|095 1,39 |0,67]0,83 0,23

L.Sem 91,42 | 4,53 0,83 | 0,72 | 2,50 | 74,34 | 2,50 | 16,98 | 3,54 | 1,77 | 0,45 | 0,42 | 95,89 | 0,94 | 1,41 | 0,65 | 0,88 | 0,25
1mpeza
Eterde ) o100 (4601077 | 087|271 | 75,09 | 2,39 | 17,08 | 3,40 | 1,23 | 0,59 | 0,22 | 95,99 | 0,95 | 1,40 | 0,57 | 0,89 | 0,20
Petréleo
%{%‘1’3(1) 91,35 | 4,65 | 0,65 | 0,81 | 2,54 | 74,97 | 2,40 | 17,31 | 3,33 | 1,10 [ 0,60 | 0,30 | 96,06 | 0,90 | 1,44 | 0,54 | 0,88 | 0,18

Metanol | 91,33 | 4,68 | 0,67 10,85 |2,47| 7518 |2,29| 17,18 | 3,21 | 1,17 0,60 | 0,37 | 96,10 | 0,97 | 1,45 | 0,54 0,82 | 0,13

Hexano |91,36 |4,54|0,76 (0,81 |253]|7481 |246| 1696 |3,52|1,32|0,58]|0,34|9595|094| 1,37 |0,64|0,83 | 0,26

Etanol 91,03 | 457 0,74 0,87 | 2,76 | 75,05 | 2,29 | 17,02 | 3,45 | 1,35 | 0,48 | 0,36 [ 95,76 | 0,95 | 1,52| 0,70 | 0,82 | 0,25

Acetona | 91,02 | 4,61 |0,82(0,85|270]7512|2,25|17,26 |3,17|1,30|0,56|0,33 | 9594 | 0,94 | 1,45 | 0,60 | 0,86 | 0,22

Tolueno | 91,78 |4,65|0,63|0,78|2,16] 75,00 | 2,34 | 17,07 | 3,41 | 1,28 | 0,57 | 0,34 | 96,18 | 0,89 | 1,24 | 0,50 | 0,94 | 0,25

Propanol | 91,22 | 4,63 |0,76|0,76 | 2,62 | 75,44 | 2,14 | 17,64 | 2,87 | 1,00 | 0,62 | 0,27 [ 96,03 | 0,93 | 1,41 | 0,56 [ 0,88 | 0,18

Tabela 4.2 - Resultados da limpeza de 6leo 30 min (temperatura ambiente) com diferentes solventes e uso de ultrassons.

Os resultados obtidos na Tabela 4.2 foram semelhantes aos testes anteriores,
indicando que as particulas foram identificadas corretamente em todas as ligas
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metdlicas avaliadas. Foram observadas de maneira semelhante diferencas na
percentagem de elementos de molibdénio (Mo) na liga M50, elementos de cobre (Cu)
na liga 17-4 PH e elementos de niquel (Ni) na liga AISI 4340, além de um aumento na
percentagem de silica em todas as medidas. Cabe entdo destacar que a utilizagdo de
ultrassons durante o processo de limpeza das particulas ndo apresentou nenhuma
influéncia significativa sobre os resultados obtidos.

De maneira a replicar o ambiente a que estas ligas sdo sujeitas durante a
operacdo do avido, nos testes seguintes as particulas foram submersas no mesmo 6leo
a uma temperatura de 170°C (temperatura média do motor da aeronave) durante 5
horas (tempo médio de funcionamento de ciclo). Em seguida, as amostras foram secas

em papel e limpas com os diferentes solventes em avaliagdo numa placa de Petri.

, Limpeza Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340

Oleo, 5 horas : :
a170°C Fe | Cr| Si |V |[Mo| Fe |Cu| Cr | Ni| Si |Mn |Mo| Fe | Cr | Ni | Si | Mn | Mo
Controlo  [91,33 | 4,64 0,83 74,84 17,21 | 3,54 0,42 10,30 | 95,94 | 0,95 0,83 | 0,23

Sem Limpeza | 91,08 | 4,61 0,85 74,83 17,06 | 3,43 0,58 | 0,32 195,71 | 0,92 0,96 | 0,24
Eter de 90,77 | 4,60 0,82 74,68 17,63 | 3,15 0,70 | 0,28 | 95,84 | 0,92 0,89 0,26
Petréleo
Alcool o) 4314 56 0,82 75,25 17,61 | 3,05 0,68 0,17 | 95,67 | 0,94 0,84 | 0,27
Etilico
Metanol [ 91,47 | 4,59 0,83 74,93 17,44 | 3,18 0,68 | 0,34 196,03 | 0,94 0,84 | 0,24
Hexano  [90,42 | 4,76 0,86 74,77 17,01 | 3,46 0,61 0,36 |95,87 | 0,92 0,81 | 0,28
Etanol 91,22 | 4,67 0,85 74,89 16,90 | 3,52 0,55 | 0,35 | 95,88 | 0,94 0,85 0,26
Acetona  [90,87 | 4,63 0,87 74,67 17,21 | 3,41 0,53 0,32 196,07 | 0,90 0,89 | 0,24
Tolueno [ 90,65 | 4,60 0,81 74,93 17,17 | 3,34 0,50 | 0,35 | 96,04 | 0,95 0,88 | 0,22
Propanol  [91,18 | 4,53 0,79 75,26 17,25 | 3,23 0,48 | 0,27 195,95 | 0,92 0,89 | 0,21

Tabela 4.3 - Resultados da limpeza de 6leo 5 horas (temperatura 170°C) com diferentes solventes.

A semelhanca dos outros dois ensaios com limpeza de varios solventes os
resultados da Tabela 4.3 vao ser muito idénticos na quantidade que cada elemento
apresenta nas vdrias particulas, sendo igualmente capaz de identificar a devida liga
para cada amostra apesar destas pequenas diferencas percentuais em alguns
elementos vistos anteriormente (molibdénio, cobre, niquel e silica).
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De modo a p6r a prova o método utilizado, foi conduzido um ultimo teste que
visou introduzir o mais elevado nivel de sujidade possivel nas particulas. Para isso,
estas foram submetidas, enquanto submersas em 6leo, dentro de um reator de gés
inerte a condi¢des de temperatura elevada (300°C) durante um periodo de 5 horas para
simular o arranque de um avido, onde em casos extremos, a temperatura pode atingir
esta magnitude durante breves minutos e haver uma possivel degradacgdo do 6leo. Este
procedimento foi realizado com auxilio da Professora Maria Bernardo no laboratério
do departamento quimico na Faculdade de Ciéncias e Tecnologia (FCT-Nova).

Considerando que os testes realizados anteriormente demonstraram que o uso
de solvente ndo apresentou efeito significativo na limpeza das particulas, optou-se por
utilizar o dlcool etilico, por ser o menos abrasivo e de menor custo comparativamente
com os restantes, para realizar a limpeza das amostras na tultima série de
experimentagdes. Foi feita entdo nesta experimentagdo, uma comparagdo entre a
utilizacdo do dlcool etilico e a auséncia de limpeza das particulas.

Limpeza Oleo, 5 horas a
300°C
Liga
e [onas | | 4es | o
Liga
Controlo | 85, | 7484 1721 | 3,54 042 | | 030
Liga
AlSIoaa0 | 9594 | | 095 083 | | 023
Liga
Ve oo7s | | as2 | o
e Lirezs Rl 7 17,30 | 3,47 049 | 7| 0,34
p 17_4 PH 4 7 7 s /4/' 7
Liga
AlSIoaa0 | 9508 | | 108 100 | | 047
Liga
v o7 | | ees | | oss
Alcool Etilico | . 182 | 74,60 17,00 | 3,82 048 | | 033
174PH | 7% g : 48 | )
Liga
AlSIoaa0 | 9540 | | 093 087 | | 039

Tabela 4.4 - Resultados da limpeza de 6leo 5 horas (temperatura 300°C) com Alcool Etilico.

Ap6s os resultados do tltimo teste na Tabela 4.4, demonstrou-se que mesmo
sob condic¢Oes extremas, as medigdes realizadas ndo foram afetadas pela utilizagao de
alcool etilico como solvente ou pela auséncia de limpeza das particulas, produzindo
valores muito idénticos ao controlo, onde em todos os casos os valores percentuais de
silica sdo um pouco mais elevados e os de molibdénio, cobre e niquel mais baixos que
os tabelados para cada liga especifica. Contudo, em todos os casos de maneira
equivalente aos testes anteriores todas as particulas foram identificadas corretamente.
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Apesar de se utilizar uma média das amostras na investigagdo dos resultados,
a andlise de cada particula para todos os testes pode ser encontrada no Apéndice B.

Em resumo, mesmo com um pequeno desvio dos elementos mencionados nas
experimentagdes anteriores, as ligas correspondentes a cada particula foram
identificadas em todos os testes. Assim, pode concluir-se que o método de analise é
robusto, que a sujidade das particulas ndo interfere com a sua andlise e ndo pressupde
influéncia na identificagdo das mesmas. No entanto, o processo de limpeza das
amostras com o uso de solventes deve ser mantido para evitar danos no microscépio
ou leituras incorretas, devendo ser usado dlcool etilico por ser o menos abrasivo e o
mais barato, comparativamente aos restantes.

4.3 Influéncia do Porta-Amostras na Identificacido das Ligas Metalicas

Nesta etapa, procedeu-se a anélise de 45 particulas, com o objetivo de investigar
a influéncia da altura do pin de aluminio em relagdo ao porta-amostras na medigao de
cada particula.

A altura padrao utilizada para o referido procedimento é, normalmente, de 0,3
cm, no entanto, desejou-se avaliar o impacto dessa variagdo de altura. Para realizar os
ensaios, foram selecionadas alturas para o pin de 0,2 cm (minima possivel), 0,3 cm
(controlo), 0,5 cm, 0,7 cm e 1 cm (mdxima possivel).

Figura 4.3 - Altura controlo do pin de aluminio ao porta-amostra.

Destaca-se que o valor minimo representa a altura minima possivel em que o
porta amostras pode estar em relacdo ao pin de aluminio até poder caber dentro do
microscdpio, a altura de controlo é a distancia entre a borda do porta-amostras e o pin
de aluminio (Figura 4.3) e o valor maximo refere-se ao nivel mais baixo que o pin pode
atingir dentro do porta-amostras, para fins de analise.
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Altura do Porta-Amostras Fe {Cu| Cr [ Ni [ Al | Si |Mn| V | Mo
Altura (0,2 cm) 9021 | 7| 459 | 7| ~7[099|_.-7|087336

Altura (0,3 cm) Controlo | 89,92 4,61 1,08 0,90 | 3,48

k/%g Altura (0,5 cm) 90,22 | | 462 | | ~lo92| ~|086|337
Altura (0,7 cm) 8991 | | 464 | 7| ~7|109| ~|085|351

Altura (1 cm) 92,08| - 219 | ~|574| | 7 ]

Altura (0,2 cm) 75,26 | 2,34 | 16,66 | 3,70 | .| 1,26 | 049 | - | 0,29

1 Altura (0,3 cm) Controlo | 74,63 | 2,60 | 16,72 | 3,78 1,43 | 0,42 0,42
17-4 Altura (0,5 cm) 74,76 | 243 | 16,75 | 373 | .~"| 152|045 | -|036
PH Altura (0,7 cm) | 7426 | 2,86 [ 16,74 [400| -~ [1,42]039] - [o031
Altura (1 cm) 76,17 | 3,94 | 14,28 | 5,09 | .-|053| 7| -] -7

Altura (0,2 cm) 9590 | -~ | 087 |153| - |066|082| - |022

Liga Altura (0,3 cm) Controlo | 95,92 094 | 1,54 0,61 0,80 0,20
AISI Altura (0,5 cm) 9574 | ~~| 097 |150 | ~"|082(073| - |025
4340 Altura (07 cm) | 9560| - | 094 [1,71] - [o71]084] - o9
Altura (1 cm) 9504 | .~7| -7 |249|248| 7| 7 L

Tabela 4.5 - Resultados da influéncia da altura do pin de aluminio ao porta-amostras.

Os resultados obtidos na Tabela 4.5 indicam que para uma altura de 1 cm, as
particulas apresentaram niveis elevados de erros e ndo sao identificadas corretamente
devido a presenca de sombras e ruido na leitura. Adicionalmente, foram identificados
valores discrepantes na andlise, onde elementos como o aluminio, que ndo fazem parte
de nenhuma das ligas em estudo, foram detetados na leitura de duas delas.

Para as restantes alturas testadas, ndo foram observados quaisquer desvios na
leitura das particulas. Conclui-se, portanto, que, no intervalo de 0,2 cm a 0,7 cm, ndo
ha qualquer problema na leitura das amostras, e essa variagdo de altura ndo influencia
aidentificagdo das ligas. Sugere-se, como tal, a continuagdo da administracdo da altura
de controlo, a fim de evitar possiveis erros ou ruidos na leitura. Acresce que este
intervalo de alturas é o mais fdcil de manusear e obter por coincidir com a borda do
porta-amostras, o que aumenta a simplicidade e agilidade do processo.

4.4 Influéncia do Tipo de Fita Cola na Identificagio das Ligas Metalicas

Nesta etapa do estudo analisou-se a possivel influéncia das fitas adesivas na
colheita de amostras, de forma a minimizar as causas-raiz deste efeito. Esta andlise é
de extrema importancia para determinar se as fitas adesivas introduzem impurezas ou
elementos que possam resultar em erros de andlise e distor¢do do espetro.
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Permacel Tesa

Scotch

Figura 4.4 -Diferentes marcas de fitas adesivas.

As fita-colas utilizadas nos testes foram das marcas J-lar, Tesa, Scotch e
Permacel (Figura 4.4). Antes dos testes, observou-se que as fitas adesivas Scotch e
Permacel apresentavam aderéncia insuficiente a vdrias particulas, o que representa um
fator importante a ser considerado na escolha do tipo de fita adesiva. No entanto,
foram realizados testes de recolha de particulas utilizando todas as diferentes fitas
adesivas, seguido da andlise das mesmas.

Adesivas

J-Lar 91,61 | - | 455 | -7 064(0,07 076|257
Permacel |[91,44 | -"| 449 | -7 0,69|0,11|0,75 | 2,52

Liga M50 — —
Scotch  [91,22 | | 459 | -~} 0,71]0,05]|082 261
Tesa 91,50 | -~ | 454 | -7 063012075246
J-Lar 75,08 | 2,45 17,20 [ 3,45 | 1,12 045 | -] 0,24
Liga17-4 | Permacel |7517 22711730 |314|1,19/061| -"1033
PH Scotch [ 7491 | 2,49 (1721|338 | 1,25 |048| - | 0,30
Tesa 7516 | 2,35 17,32 [ 3,22 | 1,14 051 | -] 0,31
J-Lar 9590 | .-| 097 | 1,380,558 (093| -] 024
Liga AISI | Permacel [9588| 7| 093 | 141]068)085| -|025
4340 Scotch | 96,18 | .~| 092 | 1,34 048|089 | -~ 0,19
Tesa 9593 | -7 092 | 1,42 |0,65|0,83| - |0,24

Tabela 4.6 - Resultados da influéncia das fitas adesivas.
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Neste estudo, foram analisadas 60 particulas distintas, utilizando-se
combinagdes de cinco amostras para cada liga metdlica e marca de fita adesiva com o
objetivo de verificar a influéncia de cada marca.

Os resultados obtidos (Tabela 4.6) representam a média das amostras
analisadas e ndo indicaram alteragdes significativas nos valores dos elementos
constituintes das ligas, exceto por pequenos erros percentuais observados (valores
sinalizados a laranja) no teor de molibdénio na liga M50, cobre na liga 17-4 PH e niquel
na liga AISI 4340. Verificou-se um aumento no contetido de silicio (silica), o que
justifica a diminuigdo dos outros elementos, contudo, estes erros ndo comprometeram
a identificacdo das particulas com a liga correta.

Em conclusdo, o tipo de fita adesiva empregado ndo influencia de maneira
determinante a identificagdo da liga metdlica das particulas. Recomenda-se, contudo,
a utilizagdo da fita J-Lar, uma vez que esta apresenta uma maior drea de contato e
aderéncia as amostras, além de possuir uma superficie transparente que facilita a

visibilidade das particulas para futuras coletas e analises.

4.5 Influéncia da Superficie na Identificacao das Ligas Metalicas

Para este subcapitulo realizaram-se uma bateria de andlises a 60 particulas de
forma a avaliar o impacto que o tipo de superficie da particula pode ter na
identificacdo dos elementos e futura identificagdo da mesma.

De modo a minimizar as causas-raiz relacionadas a este efeito é importante
perceber que cada particula contém duas faces, superficie exterior e interior, a que
corresponde respetivamente a face lisa (Figura 4.5 imagem esquerda) e face rugosa
(Figura 4.5 imagem direita). Serd importante verificar ambas as superficies das
particulas pois estas permitem a identificagdo de possiveis diferencas na distribuicao
dos elementos quimicos entre as faces, contribuindo para a compreensdo das
propriedades da particula e possiveis interagdes com o ambiente ou outros materiais.

A presenca de diferentes superficies neste tipo de particulas pode ser o
resultado de diversos fatores relacionados com a origem, formagao, processamento e
interagdes. As condic¢des de fabricacio e recolha de limalhas, como a taxa de
resfriamento, pressdo, temperatura e métodos de processamento, podem afetar a
morfologia das particulas, resultando em superficies lisas ou rugosas. Geralmente a
superficie exterior apresenta uma face mais lisa pois foi submetida a um polimento
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prévio e ndo houve qualquer tipo de interagdo posterior a formacao, enquanto que a
exterior apresenta uma face mais irregular onde normalmente é aplicada a erosdo

que dé origem a limalha.

Figura 4.5 - Imagem SEM-EDS de particulas M50 da superficie exterior (esquerda) e superficie interior (direita).

Nesta série de testes foram analisadas 10 particulas de superficie exterior e
interior para cada tipo de liga. Os resultados obtidos sdo os valores de cada elemento
numa média das 10 amostras para cada face (Tabela 4.7).

Tipo de Superficie da Particula

) Superficie Exterior 90,93 | - | 447 | | 082 | 0,06 | 082 | 2,90

Liga M50 - - — s
Superficie Interior 9228 | -7 | 457 | | 050|010 | 0,74 | 1,82
. Superficie Exterior 7490 | 2,53 | 16,74 | 3,71 | 1,35 | 044 | 7| 0,33

Liga 17-4 PH - - =

Superficie Interior 75,57 | 2,00 | 1791 2,72 1 093 | 0,62 | -~ | 0,26
Liga AISI Superficie Exterior 9592 | 7| 094 | 1,50 | 062 | 082 | | 021
4340 Superficie Interior [ 96,20 | -"| 092 | 1,24 | 0,50 | 094 | -] 0,22

Tabela 4.7 - Resultados da influéncia do tipo de superficie exterior e interior.

Conforme os testes realizados, a andlise das superficies exteriores das particulas
demonstrou valores razodveis para os elementos constituintes, exceto por pequenos
erros percentuais no teor de molibdénio na liga M50, cobre na liga 17-4 PH e niquel
na liga AISI 4340, atribuiveis ao aumento de silica. Apesar dessas varia¢des, podemos
afirmar que as ligas sdo identificdveis nestas particulas.
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Entretanto, a andlise das superficies interiores revelou erros mais significativos
(Tabela 4.7 valores a encarnado), como o aumento de 2% de ferro e a diminuic¢do de
2% de molibdénio na liga M50, a redugdo de 1% e 0,5% para cobre e niquel,
respetivamente, e 0 aumento de 0,5% de crémio (Cr) na liga 17-4 PH. Além disso, foi
observada uma diminuicdo de 0,5% de niquel na liga AISI 4340. Neste caso, se
tomdssemos a média dos valores das particulas como um valor absoluto, estas seriam
identificadas como similares e ndo como idénticas. Estes erros podem acontecer
devido ao facto da erosdo ao ago inicial causar danos a homogeneidade da amostra e
a sua estrutura cristalina, o que pode levar a resultados imprecisos caso o feixe nao
consiga projetar bem na amostra ou resultados inconsistentes durante a andlise
subsequente.

Com base nos resultados obtidos, conclui-se que a superficie das amostras tem
influéncia na andlise das particulas e, sempre que possivel, deve-se optar pela face
mais lisa para a andlise das mesmas, visto que é onde se obtém os resultados mais
precisos na identificagdo das ligas metdlicas.

4.6 Influéncia de Causas-Raiz Sem A¢oes de Melhoria Associadas

Neste capitulo analisa-se a influéncia de causas-raiz sem a¢des de melhoria
associadas e sdo exploradas maneiras de garantir que as causas-raiz sejam abordadas
por meio de ag¢les de melhoria eficazes. As causas-raiz avaliadas serdo, o efeito que
o tamanho da particula tem na identificagdo da liga e a sujidade que o aparelho
apresenta durante o processo de andlise. Apesar de tudo, estas duas causas ndo sao
capazes de serem alteradas pois tanto o tamanho das amostras recolhidas como o
nivel de sujidade no interior do microscépio ndo sao manipuldveis pelo operador.

4.6.1 Tamanho da Particula na Identificacao das Ligas Metalicas

Para atestar a influéncia do tamanho de uma amostra na identifica¢do da liga
procedeu-se a uma andlise de 30 particulas dividas entre Tamanho 1 (Size 1) e
Tamanho 2 (Size 2), que respetivamente representaram particulas com intervalos de
tamanho de 200-500um (Figura 4.6 esquerda) e 10-200um (Figura 4.6 direita),

respetivamente, de largura e altura.

A tabela seguinte (Tabela 4.8) compila os vérios tamanhos que cada particula
analisada tinha consoante a sua liga e o tipo de tamanho (1 ou 2).
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Figura 4.6 - Imagem SEM-EDS de particulas 17-4 PH de Tamanhol (esquerda) e Tamanho?2 (direita).

Tamanho das

Liga 17-4 PH

Liga AISI 4340

Particulas
Particula 1 288 261 162 255 175 400
Particula 2 248 223 320 238 373 90
Size 1 Particula 3 302 209 190 375 420 134
Particula 4 262 469 288 330 238 268
Particula 5 353 207 228 223 295 202
Particula 6 67 40 102 62 181 67
Particula 7 51 180 164 124 109 144
Size 2 Particula 8 30 127 157 196 176 132
Particula 9 95 51 150 126 83 160
Particula 10 112 90 30 42 156 44

procedeu-se a realizacdo das andlises de Espectroscopia de Dispersado de Energia (EDS)
individualmente, visando obter a quantificagdo percentual dos elementos presentes
em cada uma das amostras. A Tabela 4.9 mostra a média dos valores obtidos das 5

particulas analisadas para cada tipo de tamanho e liga correspondente.

Tabela 4.8 - Tamanhos de cada amostra consoante o seu tipo (Sizel, Size2) e a sua liga.

Ap6s a medigao do tamanho de todas as amostras a serem submetidas a testes,
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Liga M50 91,26 | -7 | 449 | 7| 066 0,15 0,90 2,57

Sizel | Ligal7-4PH | 74,76 2,34 17,50 3,18 1,19 070 | | 034
Liga AISI4340 [ 9597 | _-~"| 092 1,41 0,62 089 | | 020

Liga M50 9149 | -] 435 | | 073 0,05 091 2,48

Size2 | Ligal7-4PH | 74,52 2,51 17,01 3,57 1,53 054 | | 032
Liga AISI430 | 9613 | | 091 1,49 0,57 082 | | 009

Tabela 4.9 - Resultados da influéncia do tamanho consoante o seu tipo (Sizel, Size2).

Com base nos resultados obtidos nas andlises, foram identificados pequenos
erros percentuais em relagdo a presenca de molibdénio na liga M50, cobre na liga 17-4
PH e niquel na liga AISI 4340, resultantes do aumento de silicio (silica). E importante
destacar que, embora diferentes tamanhos das particulas tenham sido observados nas
andlises, esse parametro ndo afetou a identificagdo das ligas em questdo. Esta
constatagdo é particularmente relevante, considerando que o aparelho utilizado
anteriormente ndo era capaz de realizar medigdes abaixo dos 200um, enquanto o
aparelho atual mostrou-se bastante preciso nessas medigdes.

Em conclusdo, os resultados obtidos apontam para a identificabilidade das ligas
analisadas, apesar de pequenos erros percentuais decorrentes do aumento de silicio.
Além disso, a falta de influéncia do tamanho das particulas na identificagdo das ligas
é um aspeto positivo em relacdo a capacidade do aparelho de realizar medigGes
precisas em diferentes dimensdes das amostras.

4.6.2 Limpeza do Instrumento na Identificacao das Ligas Metalicas

Para finalizar a série de testes, foi entdo realizada uma sequéncia de andlises
que visa averiguar se a sujidade do microscépio afeta a identificagdo das particulas.
Como tal, foram criados dois cendrios em que a porta de abertura do microscépio foi
deixada aberta durante 1 e 5 horas de maneira a poder criar deposicdo de poeira ou
impurezas na base de andlise do mesmo.

Sujidade do Aparelho
. Porta Aberta (1 Hora) | 91,30 | .-~ | 468 | -7 | 062 | -7| 083 | 2,56
Liga M50 — - — - p—
Porta Aberta (5 Horas) | 90,87 | .- 465 | - 0,88 | .-~ 0,81 | 2,78
Liga 17-4 Porta Aberta (1 Hora) | 74,79 | 2,45 | 17,24 | 3,37 | 1,25 | 0,56 | "] 0,33
PH Porta Aberta (5 Horas) | 75,13 | 2,27 | 17,27 | 327 | 1,21 | 051 | -] 0,33
Liga AISI Porta Aberta (1 Hora) | 9570 | --"| 094 L4701 0741091 | "] 0,24
4340 Porta Aberta (5 Horas) | 96,00 | .-"| 094 | 1,36 | 0,59 | 0,89 | 7| 0,22

Tabela 4.10 - Resultados da influéncia da sujidade do microscépio consoante o tempo de exposigao.
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Considerando os resultados alcangados com a média de valores das varias
particulas analisadas (Tabela 4.10), pode verificar-se que apenas os erros minimos
habituais dos testes anteriores foram identificados. Os valores percentuais mais baixos
de molibdénio para a liga M50, de cobre para a liga 17-4 PH e niquel para a liga AISI
4340 sao justificdveis pela medi¢do mais alta na percentagem de silicio, que, de facto,
ndo mudou relativamente aos testes anteriores mesmo quando exposto a mais
impurezas. E importante referir que apés o periodo de tempo mais elevado de
exposicdo (5 horas) o microscépio apresentava um nivel muito ligeiro de poeiras

depositadas na base.

Através destes resultados podemos concluir que, efetivamente, a sujidade do
microscopio ndo influencia a identificacdo das particulas correspondentes com as suas
ligas mesmo quando alguma sujidade seja visivel no interior do aparelho, provando

mais uma vez que esta é uma andlise bastante robusta.

4.7 Desenvolvimento do Novo Método de Analise

Com base em todos os testes realizados anteriormente, conclui-se que a andlise
de particulas apresentada € altamente perspicaz e precisa, uma vez que em
praticamente todos os casos as particulas foram corretamente identificadas com a

respetiva liga.

Tendo como fundamento os resultados apresentados, foi estabelecido o método
a ser empregado na andlise de particulas. Assim, foi elaborado um diagrama
explicativo que engloba todos 0s passos necessdrios para garantir o sucesso da andlise
das amostras e a identificacdo adequada das particulas. Essa metodologia clara e
detalhada para a andlise de particulas levou em consideragdo as conclusdes obtidas
anteriormente, visando proporcionar resultados precisos e fidveis na identificacdo de
amostras em diferentes ligas e tamanhos. Desse modo, esperava-se que o método
proposto proporcionasse resultados mais precisos e confidveis na identificacdo de

particulas.
Para uma andlise precisa e o uso correto do diagrama na andlise de amostras foi

entdo estabelecido a estrutura da tabela de ligas standard usada para identificagdo das
mesmas (Tabela 4.11 e 4.12).
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Elementos Fe Cu Zn Cr Ni Ti Al € 5i
Ligas Min. Max. Min. Miéx. | Min. | Maéx Min. Mix. Min. Maix Min. Max. Min. Mix Min. | Méx. | Min. | Méx.
V‘?ISSEODI\},E;% 95,70% | 98,60% 0,25% | 1,50% 012% | 0,18% | - |020%
AISI52100 | 9561% | 9730% | - | 0,30% 1,35% | 1,60% - | 005% [093% | 1,05% | 0,15% | 0,35%
Afg{\;‘ég’ﬁ' 94,80% | 96,30% 0,70% | 0,90% | 1,65% | 2,00% 0,38% | 0,43% | 0,15% | 0,35%
30CD12 (GK3) | 94,70% | 96,10% 280% | 330% | - | 060% 028% | 035% | - |040%
(‘1*61132%‘}; 93,30% | 9570% | - | 030% 1,00% | 1,40% | 3,00% | 3,50% - | 005% [012% | 0,17% | 0,15% | 0,35%
AISI 9310 93,30% | 95,30% 1,00% | 140% | 3% | 3.50% 0,07% | 0,13% | 0,15% | 0,35%
32CDV13 92,90% | 95,20% 280% | 330% | - | 030% 0,29% | 0,36% | 0,10% | 0,40%
40CDV12 (GH4) | 92,50% | 94,30% 3,00% | 350% | - | 0,03% 0,35% | 0,43% | 0,15% | 0,40%
30NCD16 92,25% | 94,15% 120% | 1,50% | 3,70% | 4,30% 0,25% | 0,35% | 0,10% | 0,40%
35NCD16 91,80% | 93,60% 1,60% | 2,00% | 3,60% | 4,10% 0,32% | 0,39% | 0,10% | 0,40%
M50 (E-80DCV40) | 87,90% | 90,60% | - | 0,20% 390% | 440% | - | 015% - | 005% [077% | 0,85% | 0,10% | 0,35%
AISI 410 (Z12C13) | 82,40% | 8850% | - | 0,50% 11,50% | 1350% | - | 075% < loosw | - |osw| - |1,00%
i\g’g\?{,ﬁn 82,10% | 87,30% | - | 0,01% 4,00% | 450% | 320% | 3,60% 0,11% | 0,15% | 0,10% | 0,25%
EL2OWCIIRED. [ 84,10% | 86,70% 2,75% | 3,25% | 0,50% | 0,90% - lo35%
Z180CDW13 84,00% 13,00% 1,70%
’éﬁ?@ﬁ%ﬁf 80,10% | 84,70% 11,00% | 12,50% | 2,00% | 3,00% 0,08% | 015% | - |035%
Z15CN17 77,30% | 82,80% 15,00% | 17,00% | 2,00% | 3,00% 012% | 020% | - |1,00%
17-4 PH (ZCNU17) | 69,00% | 79,00% | 3,00% | 5,00% 15,00% | 17,50% | 3,00% | 5,00% - oo | - | 1,00%
(;61(?1{1%21;) 63,50% | 73,50% 17,00% | 19,00% | 9,00% | 12,00% | 5(c+N)) | 0,70% - loosw| - |1,00%
1\/([;211{&(1;)1;\{13%_255)0 65,50% | 71,00% - | 050% [17,00% | 1900% | 030% | 050% | 005% | 015% | - |o003%| - |o10%
Zﬂgg%glfgf% 50,10% | 59,60% 13,50% | 16,00% | 24,00% | 27,00% | 1,80% | 2,40% - loa0% | - |oosw| - |o035%
Z6NCT25 48,60% | 58,10% 13,50% | 16,00% | 24,00% | 27,00% | 1,90% | 230% | - | o035% | - |008% |040% |1,00%
ALNICO5 44,00% | 53,00% | 3,00% | 4,00% 13,00% | 16,00% 8,00% | 9,00%
H’?ﬁg}l}e%‘){x 17,00% | 20,00% 20,50% | 23,00% | 40,80% | 53,45% - 015% | - | 050% |005%|015% | - |100%
NC19F97T; (INCO 47 10 | 2460% | - | 030% 17,00% | 21,00% | 50,00% | 5500% | 065% | 1,15% | 020% | 080% | - |oo08%| - |035%
UAION BRONZO
AL(UC1\6/[31(%(I)I)JM 2,00% | 400% | 7640% | 8450% | - | 0,40% 4,00% | 6,00% 8,50% | 11,00% - | 020%
AU2GN 090% | 1,30% | 1,90% | 270% | - | 0,10% 090% | 120% | 004% | 0,10% |92,40% | 94,90% 0,10% | 0,25%
TA6V - | 040% 87,73% | 91,00% | 550% | 675% | - |008%
AS7G06 AA357 - o020 | - |o20%| - |o10% 0,04% | 0,20% |90,70% | 93,00% 6,50% | 7,50%
UE9P - | o10% |89.80% | 93,00% | - | 020%

Tabela 4.11 - Composi¢do quimica de ligas metdlicas presentes em motores. Limite maximo de especificagdo
representado por (Mdx) e minimo representado por (Min).
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Mn \% Mg Mo Nb Co Sn w Outro
Referéncia
Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max Min. Max. Min. Max. Max.

0,08% | 1,10% | 0,20% | 0,30% 0,80% | 1,00% 0,05% [75]
0,25% | 0,45% - 0,10% 0,06% [76]
0,65% | 0,85% 0,20% | 0,30% 0,05% [76]
0,40% | 0,70% 0,30% | 0,50% 0,06% [76]
0,30% | 0,60% 0,08% | 0,15% 0,04% [76]
0,40% | 0,70% 0,08% | 0,15% 0,03% [76]
0,40% | 0,70% | 0,15% | 0,35% 0,70% | 1,20% 0,045% [76]
0,40% | 0,70% | 0,15% | 0,25% 0,80% | 1,10% - 0,03% 0,04% [76]
0,20% | 0,55% 0,40% | 0,60% 0,055% [76]
0,30% | 0,60% 0,25% | 0,45% 0,05% [74]
0,10% | 0,35% | 0,90% | 1,10% 4,00% | 4,50% - 0,25% 0,03% [76]
- 1,00% - 0,50% 0,07% [76]
0,10% | 0,35% | 1,11% | 1,33% 4,00% | 4,50% - 0,03% - 0,015% 0,025% [76]
0,20% | 0,40% | 0,35% | 0,50% 9,50% | 10,00% 0,01% [74]
0,50% 0,50% 0,01% [74]
0,50% | 0,90% | 0,25% | 0,40% 1,50% | 2,00% 0,08% [76]
- 1,00% - 0,50% 0,06% [76]
- 1,00% - 0,50% 0,05% [77]
- 2,00% - 0,50% 0,08% [77]
- 0,10% 4,60% | 520% 7,00% 8,50% 0,06% [76]
- 0,35% | 0,10% | 0,50% 1,00% | 1,50% 0,05% [75]
1,00% | 2,00% | 0,10% | 0,50% 1,00% | 1,50% 0,05% [76]
- 1,00% | 23,00% | 26,00% [76]
- 1,00% 8,00% | 10,00% 1,00% 2,25% - 1,00% 0,03% [76]
- 0,35% 2,80% | 3,30% | 4,75% | 5,50% - 1,00% 0,03% [76]

- 1,00% 0,05% [78] - C63000
1,30% | 1,80% 0,05% [75]
3,50% | 4,50% 0,10% [75]
- 0,10% 0,40% | 0,70% 0,08% [75]

7,00% | 9,00% 0,35% [75] - C52100

Tabela 4.12 - Composi¢do quimica de ligas metdlicas presentes em motores. Limite maximo de especificagdo

representado por (Mdx) e minimo representado por (Min) (Continuagao).
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O Diagrama seguinte (Figura 4.7) representa entdo os passos a seguir para a
execucao correta do método de andlise:

Particula apresenta

sujidade visivel?

Recolha de Colocar as particulas no cartao
particulas de amostras com o uso da fita
magnéticas adesiva J-Lar

Preparar o porta-amostra com o Remover sujidade
. ;i . Secar com o
pin de aluminio a uma altura de através do uso de d 1
z s uso de pape
borda de 0,3cm solvente (alcool etilico) Pap
, e N
Colocar a particula com
—»| essa superficie virada para — Analisar a
g . . cima no pin de aluminio articula através
E possivel Sim p p o
identificar a Alabsla
superficie lisa da | atualizada de
cula? - composi¢ao
particula? Nao Colocar a particula com a quimica
superficie mais clara virada
: : elementar
para cima no pin de
aluminio \_ )

Figura 4.7 - Esquema de aplicacdo do método de andlise para particulas metdlicas em motores de avido.

Em suma, seguir os passos descritos no processo de recolha e andlise de
particulas magnéticas é crucial para garantir a precisdo e confiabilidade dos resultados
obtidos. Qualquer falha ou erro no processo pode levar a resultados menos exatos, o
que pode comprometer a validade da andlise, afetar sua interpretagdo e possivel
repetibilidade.

4.8 Validacao do Procedimento a Implementar

No ambito desta dissertagdo, com o intuito de assegurar a efetividade e
adequacdo do novo procedimento a ser implementado para a andlise de particulas,
tornou-se necessario proceder a validacdo do método proposto. Como tal, foi realizado

um teste cego comparativo, que envolveu a utilizacdo de particulas previamente
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analisadas e de novas amostras de particulas, com a intencdo de verificar a eficicia do
método de andlise proposto. Essa abordagem foi adotada com o objetivo de garantir a
tiabilidade dos resultados e a adequagao do método de andlise as novas amostras, além
de confirmar a consisténcia e precisdo dos resultados obtidos em amostras
previamente analisadas. Desta forma, esperava-se obter um método fidvel e eficiente
para a andlise de particulas, capaz de fornecer resultados exatos e de confianca.

4.8.1 Teste Cego de Particulas Analisadas Anteriormente

Com o objetivo de validar a metodologia empregada para andlise de particulas
neste estudo, foram realizados testes de comparacdo envolvendo quatro cartdes
contendo particulas previamente analisadas. O propdsito deste teste foi verificar se as
medigOes feitas anteriormente sdo coerentes e consistentes, o que é fundamental para
garantir a validade dos resultados obtidos e a fiabilidade do método de anélise.

Teste Cego de particulas ja analisadas Fe |Cu| Cr Ni Al Si ([Mn| V | Mo | Ag
Particula 1 96,73 | | 1,61 | - | - 7|110(034| - |0.21
ol Particula 2 o7l | | 172 | | — |089]028| |
(731490) Particula 3 9718 | | 1,62 | | -~ |09 |028| |
Particula 4 97,16 1,61 097026 | | |
Particula 1 679 | 1909 ] 939 | -~ | 123|175 71058
Particula 2 82,00 | | 0,80 | 12,10 128 | 1,16 | 0,65 1066 (1,35
Cartio 2 Particula 3 95,21 093 | 1,68 | - [1,16|077| .~"| -~ |0.24
(699627) Particula 4 67,55 | 1693 | 975 1,19 | 2,05 1,03 149 7
Particula 5 68,58 16,64 | 985 | 093 [125 (1,12 .~ |164|
Particula 6 9822| |02 | | - |097|058] | .
Particula 1 9557 | | 1,02 | 1,62 | -~ | 095|067 037 T
%@rggi’;;’ Particula 2 9069 | | 455 | 086 |~ Juos[28]
Particula 3 81,67 | | 1235| 304 | -~ |089]066|026|1,13| -~
Particula 1 81,56 1253 | 256 | -~ |094|075]032|135| -~
23537?2;’3‘; Particula 2 81,33 | | 12,58 | 2,72 1,11 0,62 | 0,29 | 1,36
Particula 3 81,32 | ~|1270| 2,75 | -~ ]099]060|030|134| -

Tabela 4.13 - Resultados do teste cego de particulas analisadas previamente.

Das 16 particulas analisadas em diversos cartdes foi possivel apurar conclusdes
concretas acerca de 14 delas. Na Tabela 4.13 encontram-se os diversos cartdes
analisados, com o seu ntimero de registo interno por baixo, o niimero de amostras que

cada um continha e os valores medidos para cada uma delas.

Olhando para os resultados obtidos, no cartdo 1, as quatro particulas foram
identificadas como pertencentes a liga AISI 52100, mesmo havendo um ligeiro
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aumento de 0,1% na percentagem de molibdénio e 0,5% de silica. No cartdo 2, a
particula 1 foi identificada como pertencente a liga AISI 321, a particula 3 como AISI
4340, apesar de conter impurezas de 0,2% de prata (Ag) e as particulas 4 e 5 foram
consideradas muito similares a AISI 321 devido a um excesso de 1% em molibdénio e
silica. A particula 2 ndo foi identificada como pertencente a nenhuma liga e a particula
6 foi identificada como ferro puro com algumas impurezas, devido ao alto teor de ferro
e a auséncia de uma liga com essas caracteristicas. No cartdo 3, a primeira particula foi
identificada como pertencente a liga AISI 4340, a segunda como M50 e a terceira como
Jethete M152. Por fim, no cartdo 4, as trés particulas foram identificadas como Jethete
M152, apesar de um desvio de -0,3% de molibdénio em relagdo a norma.

Realgando o facto de todas estas andlises serem iguais as observagdes feitas
anteriormente nestas amostras ja analisadas, os resultados obtidos no teste de
validagdo do método de andlise de particulas demonstram que este ¢ um método
replicdvel e exato, que fornece resultados precisos e confidveis na identificacdo das
amostras.

4.8.2 Teste Cego de Novas Particulas

Nesta dltima etapa teve-se como objetivo analisar particulas nunca examinadas
aplicando o novo método em estudo. Consequentemente, foram recebidos trés cartdes
de amostras para serem identificados, num total de 10 particulas retiradas da corrente
de 6leo de motores em manutengao.

Teste Cego de particulas nao analisadas Fe | Cu| Cr Ni Al Si [Mn| V [ Mo | Co
Particula 1 9238 | 7| 169 | 391 | -~ |177| 7| -]025 -
%a;ﬁgll) Particula 2 89,85 | .| 499 | | ]059]027|124]|306| -
Particula 3 3577 1301|306 | 816 | | 7| 7| 50,00
Cartio 2 Particula 1 96,65 | -"| 1,57 =109 (060| ~7|028| "
(779643) Particula 2 82,73 | -7 |11,46 | 2,23 0,56 | 0,72 | 0,20 | 2,10 |
Particula 1 76,68 | 2,38 16,00 | 3,40 | ~1039]096 | -~ |018]| .
Particula 2 74,49 | 2,79 | 15,82 | 4,13 1,62 (083 | -|0,33 .
2353235503; Particula 3 75,16 | 2,77 15,90’ 4,22’:_,/' 1,25(069| 7| -7
Particula 4 2849 | 7| T T 6727425 | | T
Particula 5 76,27 | 2,49 /15,85 /3,57 7 ]064]099| [020] 7

Tabela 4.14 - Resultados do teste cego de particulas nunca analisadas.

Durante as andlises realizadas, foram identificadas algumas particulas com
pequenos erros percentuais em relacdo as suas respetivas ligas. Em relacdo aos
resultados na Tabela 4.14, no cartdo 1, a primeira particula foi identificada como

54



pertencente a liga 35NCD16, apesar de um erro de +1% na percentagem de silica. A
segunda particula foi identificada como M50, com um erro de -1% de molibdénio e
crémio. A tdltima particula ndo foi identificada devido a alta concentracdo de cobalto
(Co), que ndo é encontrado em nenhuma liga. J4 no cartdo 2, a primeira particula foi
identificada como AISI 52100, e a segunda como Jethete M152, ambas com erros muito
reduzidos na percentagem de silica. Por fim no cartdo 3, as particulas 1, 2, 3 e 5 foram
todas identificadas como pertencentes a liga 17-4 PH, embora com erros de +0,5% na
percentagem de silica, o que afetou a precisdo na medicdo de cobre (-0,5%). A particula
4 ndo pode ser identificada no ultimo cartdo devido a alta presenga de aluminio, o que
ndo corresponde a nenhuma liga conhecida em tal quantidade. E importante referir
que ap6s a identificagdo correta da liga M50 no cartdao 1 o motor foi condicionado para
revisao.

No geral, as andlises foram bem-sucedidas e permitiram a identificagdo de oito
das particulas analisadas, apesar dos pequenos erros percentuais encontrados. Esses
resultados indicam a eficdcia da metodologia adotada na andlise de particulas, bem
como a necessidade de avaliar a aplicagdo do método em todo o processo de medicao
das amostras.

4.9 Proposta de Rentabilidade do Instrumento

O objetivo desta proposta visa em avaliar a rentabilidade do microscépio SEM-
EDS presente no laboratério da TAP M&E, com servigo de andlise de particulas, tendo
como base os custos anuais com o equipamento, o solvente usado, a energia da bomba
de vdcuo e o funcionamento do microscépio, a operagdo manual e o preco de homem-
hora. A proposta analisou também o preco por andlise de particulas necessdrio para
gerar um lucro de 5.000 euros por ano, e o abatimento dos custos gerados pelas andlises
de interesse préprio. Nesta proposta ndo se considerou o preco original do
microscdpio pois pressupde uma total recuperagdo do investimento apds uma anédlise
correta que permita a ndo retirada de um avido para manutengdo, como visto no
estudo de XRF realizado em 2018.

Olhando para os custos anuais, foi feita uma previsdo de um total de 99€, que
inclui equipamento de andlise (pinos e autocolantes 25€/ano), solvente para limpar
particulas (4€/ano) tendo em conta o preco de dlcool etilico consoante a quantidade
estimada de 2L por ano, energia gasta pela bomba de vécuo e funcionamento do
microscépio estimada em (70€/ano), e o custo de operagdo manual e homem/hora
(65€ /hora) quando solicitado para andlise. Para efeitos deste estudo, assumiram-se
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como pressupostos que 1. o microscopio s6é funciona no ato de uma andlise; 2. sdo
realizadas trés andlises de particulas por més para prépria investigacdo do laboratério,
0 que acarreta custos adicionais. O custo de manutenc¢do ndo estd incluido nesta
proposta porque é fornecido pelo contrato da marca.

Tendo como base a correta andlise e tempo de formulacdo de um relatério
completo, o microscépio é capaz de analisar trés particulas por hora. Estimou-se que
analise, pelo menos, cinco particulas exteriores por més, o que equivale a 60 particulas
por ano. Coube, por conseguinte, determinar o preco a cobrar por particula analisada
para gerar um lucro de 5.000 euros, cobrindo simultaneamente todas as despesas
incorridas e calculadas anteriormente.

Para determinar o preco a cobrar por particula analisada, calculou-se o custo
total incorrido na andlise de uma particula, conforme se demonstra de seguida:

(Custo Anual + Custo de Analise Pessoal)

Custo Total por Particula = — - — ,
Numero Total de Particulas Proprias Analisadas por Ano

(99€ + €(65x3x12))
(36)

Custo Total por Particula =

Custo total por particula = 67,75 €

Para gerar um lucro de 5.000 euros, é necessdrio multiplicar este montante ao
numero de particulas préprias mais o lucro e dividi-lo pelo niimero total de particulas

exteriores analisadas por ano. Isto pode ser calculado da seguinte forma:

((Custo Total por Particula x Numero de particulas préprias)+Lucro)

Preco por Particula =
sOp Numero Total de Particulas Exteriores Analisadas por Ano

((67,75€ X 36) + 5000€)
(60)

Preco por Particula =

Preco por Particula = 123,98 €

Em conclusdo, recomenda-se a cobranca de 125€ por particula analisada para
gerar um lucro de 5.000 euros anuais, cobrindo todas as despesas incorridas na andlise
das particulas, incluindo o custo da andlise pessoal. Este preco tem em consideragdo o
custo anual do microscépio, o niimero de particulas analisadas por ano, o custo da
andlise pessoal, e o lucro desejado.
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5

CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHO FUTURO

Com o passar dos tltimos anos e o crescendo progresso dentro da TAP M&E,
vé-se a clara importancia do investimento em tecnologia que permita a evolucdo de
analises mais robustas e confidveis no seu laboratério que visam ndo s6 assegurar a
seguranca dos seus equipamentos como também aumentar a rentabilidade dos seus

ativos.

Face a isto, com a nova aquisi¢cdo do microscépio eletrénico de varrimento era
importante que este melhorasse nos aspetos que fizeram do seu antecessor um
instrumento obsoleto. Como tal, o presente trabalho tem como concluido os principais
objetivos: o primeiro de otimizagdo do ensaio SEM-EDS por meio da identificagdo das
causas que podem levar a uma falha na identificagdo das ligas metdlicas e definir agdes
de melhoria e processamento por meio de desenvolvimento de um método de
procedimentos preparatdrios das amostras. Visto que algumas causas raiz ndo podem
ser corrigidas dentro da técnica SEM-EDS aplicada a este tipo de andlise, o segundo
objetivo do trabalho é atestar a adequabilidade desta técnica para andlise de particulas
de motor.

No decorrer dos testes conduzidos neste estudo, foram analisadas cerca de 550
particulas. Os resultados obtidos durante as fases de validagdo e otimizagdo foram
extremamente favordveis, demonstrando uma alta repetibilidade e identificagdo
completa das particulas correspondentes a ligas metdlicas, com tamanhos muitos
reduzidos de até 30um.

Concluiu-se, para que haja um procedimento correto e uma andlise exata das

particulas é importante seguir entdo os seguintes passos:

1) Utilizagdo da fita adesiva J-Lar para fixagdo de amostras no cartdo de
particulas.

2) Utilizagdo de dlcool etilico como solvente de limpeza.

3) Colocagdo do pin de aluminio a uma altura de borda de 0,3cm dentro do
porta-amostras.
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4) Fazer a leitura da superficie mais lisa da particula.
5) Comparar os valores dos elementos com a tabela atualizada de intervalos de

composigdo quimica.

Com estes passos assegurados, comprova-se o poder da técnica utilizada,
concluindo que esta é bastante robusta e de fdcil repetibilidade. Além disso,
conseguiu-se alcancar resultados altamente precisos e identificar a composicao
quimica das particulas com um elevado grau de precisdo, demonstrando a eficdcia e
tiabilidade do método SEM-EDS na anélise de particulas metdlicas em 6leos de motor
de avido. Estes resultados terdo implicagdes importantes para a manutencdo e
seguranca dos motores das aeronaves, pois permitirdo uma detecdo e diagndstico mais
precisos de potenciais problemas nos componentes do motor.

Embora os resultados alcangados nesta disserta¢do sejam promissores, hd ainda
espaco para o aprimoramento e expansdo do trabalho realizado. Sugere-se, comegar
por explorar a possibilidade de rentabilizar a propriedade do aparelho adquirido
através da andlise de particulas a clientes externos, fazendo venda de andlises com o
custo de 125€ por particula com o intuito de amortizar os gastos anuais das préprias
investigagdes e gerar um lucro de 5.000€ anuais. Outra sugestdo para trabalhos futuros
inclui o desenvolvimento de um software ou aplicativo capaz de automatizar a
comparagdo entre os valores dos elementos obtidos e a tabela atualizada de intervalos
de composi¢do quimica, otimizando o processo de identificagdo e reduzindo a margem
de erro humano na andlise das particulas.

Concluindo, os resultados obtidos nesta dissertagdo destacam a importancia da
utilizagdo do equipamento em questdo como uma ferramenta essencial para a
identificagdo de particulas e, consequentemente, para uma andlise mais precisa da
causa-raiz da presenca dessas particulas nos filtros magnéticos de 6leo do motor do
avido. Além disso, estes resultados podem ter implicagOes significativas para a
inddstria aerondutica, sugerindo que a incorporagdo deste equipamento nos
procedimentos de rotina pode contribuir para aprimorar a eficiéncia e seguranga das
operac¢Oes de manutengdo e inspegdo dos motores de avides.
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A

APENDICE

Neste Apéndice é possivel encontrar os espetros gerados na andlise das 15
particulas inicias (12 agos, 2 ligas de niquel e 1 liga de cobre). As Ligas de aco sao
compostas por: AISI 52100; AISI 4340; 40CDV12; M50; AISI 410; M50 Nil; Z20WC10;
JETHETE M152 (Z12CNDV12); AISI 431; 17-4 PH; AISI 321; A286 (Z3NCT25). As
restantes Ligas Hastelloy X e Inco 718 sdo tipos de niquel e U.B.A. (Union Bronzo
Aluminium) C63000 é de um tipo de cobre.

Podemos averiguar através dos graficos que todas as ligas de ago apresentam
picos elevados e bem definidos de ferro (Fe) e a contagem deste elemento vem a
diminuir com o seguimento das ligas. Por fim, as ligas de tipo niquel (Ni) e cobre (Cu)
apresentam consequentemente altos picos destes mesmo elementos.
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2,519,121 counts in 200 seconds

Figura A.1 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago AISI 52100. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.

65



4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19

[ 1 2
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Figura A.2 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago AISI 4340. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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2,003,315 counts in 200 seconds

Figura A.3 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago 40CDV12. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.4 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago M50. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.5 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago AISI 410. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.6 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago M50 Nil. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.7 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago Z20WC10. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.8 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago JETHETE M152. Com eixo esquerdo cps/eV e direito
keV.
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1,937,515 counts in 200 seconds

Figura A.9 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago AISI 431. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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1,795,702 counts in 200 seconds

Figura A.10 - Espetro obtido pela andlise da limalha de aco 17-4 PH. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.11 - Espetro obtido pela andlise da limalha de aco AISI 321. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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1,405,585 counts in 200 seconds

Figura A.12 - Espetro obtido pela andlise da limalha de ago Z3NCT25. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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[ 1 2
1,811,833 counts in 200 seconds

Figura A.13 - Espetro obtido pela andlise da limalha de niquel Hastelloy X. Com eixo esquerdo cps/eV e direito
keV.
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1,879,653 counts in 200 seconds

Figura A.14 - Espetro obtido pela andlise da limalha de niquel Inco 718. Com eixo esquerdo cps/eV e direito keV.
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Figura A.15 - Espetro obtido pela andlise da limalha de cobre U.B.A C63000. Com eixo esquerdo cps/eV e direito
keV.
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B

APENDICE

O apéndice B presente no final deste estudo apresenta as tabelas originais de
analise de particulas submetidas a diferentes tipos de testes. A partir dessas tabelas, é
possivel ter uma visdo mais aprofundada dos resultados obtidos em cada uma das
andlises realizadas visto que a discussao € feita com uma média destes valores obtidos,
permitindo uma andlise mais precisa dos dados com os valores individuais de cada
particula.

Cada tabela apresenta os resultados de um teste especifico, bem como
informagdes sobre o tamanho das particulas analisadas e outros pardmetros relevantes
para a andlise. Estas tabelas sdo uma ferramenta valiosa para futuras pesquisas e
estudos relacionados ao tema abordado nesta tese. Estas podem contribuir
significativamente para a compreensdo dos resultados e para a continuidade das
pesquisas na drea, sendo uma fonte de informagao valiosa para propostas futuras caso
seja necessaria uma abordagem ainda mais profunda.
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Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340

Limpeza Oleo 30min
Fe Cr Si A% Mo Fe Cu Cr Ni Si | Mn | Mo Fe Cr Ni Si Mn | Mo

Particulal | 91,83 | 458 | 0,73 | 0,70 | 2,17 | 7524 | 2,19 | 16,81 | 3,44 | 1,51 | 0,46 | 0,35 | 95,98 | 0,93 | 1,37 | 0,52 | 0,98 | 0,23

Liile;;za Particula2 | 92,30 | 455 [ 0,59 | 0,65 | 1,91 | 73,11 | 2,89 | 17,44 | 3,65 | 2,06 | 0,46 | 0,40 | 9597 | 0,92 | 1,44 | 0,60 | 0,83 | 0,24
Particula3 | 90,12 | 447 | 1,18 | 0,82 | 3,41 | 74,66 | 2,43 | 16,69 | 3,54 | 1,75 | 0,42 | 0,52 | 95,71 | 0,96 | 1,41 | 0,82 | 0,84 | 0,27
Particulal | 90,61 | 458 | 0,81 | 0,90 | 3,10 | 75,30 | 2,61 | 16,74 | 3,64 | 1,30 | 0,41 95,66 | 097 | 1,61 | 0,72 | 0,79 | 0,25
I];Eetteféll:v)ei) Particula2 | 92,77 | 460 | 0,42 | 0,71 | 1,50 | 75,11 | 2,53 | 16,87 | 3,48 | 1,32 | 0,36 | 0,34 | 95,79 | 0,96 | 1,48 | 0,68 | 0,86 | 0,22
Particula3 | 90,11 | 458 | 1,14 | 0,87 | 3,30 | 7549 | 2,15 | 17,55 | 2,91 | 1,06 | 0,58 | 0,26 | 96,05 | 0,95 | 1,22 | 0,46 | 1,05 | 0,27
Particulal | 90,69 | 455 | 0,73 | 092 | 3,11 | 74,87 | 2,70 | 16,74 | 3,56 | 1,39 | 0,45 | 0,29 | 96,39 | 0,88 | 1,04 | 0,42 | 1,01 | 0,26
]éA:lcl?:(: Particula2 | 91,99 | 462 | 0,50 | 0,78 | 2,11 | 75,44 | 2,07 | 17,84 | 2,82 | 0,98 | 0,63 | 0,22 | 95,90 | 0,93 | 1,43 | 0,72 | 0,79 | 0,23

Particula3 | 91,34 | 486 | 0,56 | 1,02 | 2,22 | 75,30 | 2,12 | 17,52 | 3,04 | 1,15 | 0,60 | 0,28 | 95,62 | 0,92 | 1,52 | 0,82 | 0,85 | 0,28

Particulal | 91,52 | 476 | 0,56 | 0,75 | 2,41 | 74,31 | 2,92 | 16,76 | 3,86 | 1,47 | 0,36 | 0,32 | 95,85 | 0,95 | 1,37 | 0,80 | 0,75 | 0,27

Metanol | Particula2 | 90,54 | 4,47 | 092 | 0,91 | 3,16 | 75,05 | 2,38 | 16,72 | 3,68 | 1,34 | 0,49 | 0,33 | 95,86 | 0,90 | 1,53 | 0,71 | 0,78 | 0,22

Particula3 | 89,79 | 472 | 1,09 | 0,86 | 3,55 | 75,28 | 2,47 | 16,74 | 3,61 | 1,24 | 0,35 | 0,32 | 96,07 | 0,95 | 1,35 | 0,49 | 0,91 | 0,23

Particulal | 89,99 | 460 | 1,11 | 0,89 | 3,41 | 75,15 | 2,38 | 16,78 | 3,58 | 1,32 | 0,46 | 0,33 | 96,39 | 0,92 | 1,02 | 0,37 | 1,09 | 0,20

Hexano Particula2 | 91,70 | 471 | 0,63 | 0,78 | 2,17 | 74,50 | 2,90 | 16,60 | 3,87 | 1,37 | 0,38 | 0,37 | 95,85 | 0,96 | 1,52 | 0,60 | 0,86 | 0,21

Particula3 | 9241 | 465 | 042 | 0,71 | 1,81 | 75,67 | 1,87 | 18,32 | 2,24 | 0,91 | 0,77 | 0,22 | 96,26 | 0,96 | 1,24 | 0,49 | 0,90 | 0,15

Particulal | 91,58 | 469 | 0,59 | 0,82 [ 2,33 | 75,88 | 1,96 | 18,15 | 2,24 | 0,82 | 0,77 | 0,18 | 96,39 | 0,87 | 1,16 | 0,45 | 0,95 | 0,18

Etanol Particula2 | 90,63 | 446 | 1,00 | 0,82 | 3,09 | 74,52 | 2,87 | 16,63 | 3,91 | 1,32 | 0,46 | 0,29 | 95,68 | 0,91 | 1,57 | 0,80 | 0,85 | 0,20

Particula3 | 90,78 | 451 | 0,77 | 0,81 | 3,13 | 75,07 | 2,49 | 16,68 | 3,63 | 1,49 | 0,49 | 0,15 | 95,78 | 0,95 | 1,54 | 0,66 | 0,88 | 0,19

Particulal | 91,89 | 470 | 0,55 | 0,72 | 2,15 | 75,28 | 2,16 | 17,47 | 3,09 | 1,21 | 0,51 | 0,29 | 95,93 | 0,94 | 1,50 | 0,64 | 0,79 | 0,20

Acetona | Particula2 | 89,97 | 4,60 | 1,07 | 0,93 | 3,43 | 74,89 | 2,47 | 16,63 | 3,51 | 1,62 | 045 | 042 | 96,38 | 0,85 | 1,17 | 0,42 | 0,91 | 0,27

Particula3 | 90,39 | 450 | 1,03 | 0,80 | 3,28 | 75,07 | 2,54 | 16,61 | 3,60 | 1,37 | 0,50 | 0,31 | 95,84 | 0,96 | 1,49 | 0,69 | 0,80 | 0,22

Particulal | 92,89 | 444 | 037 | 0,75 | 1,55 | 75,13 | 2,50 | 16,71 | 3,58 | 1,39 | 0,41 | 0,28 | 95,88 | 0,96 | 1,52 | 0,64 | 0,82 | 0,19

Tolueno | Particula2 | 92,07 | 472 | 0,57 | 0,76 | 1,88 | 75,44 | 2,12 | 18,13 | 2,53 | 0,89 | 0,66 | 0,23 | 96,10 | 0,96 | 1,29 | 0,49 | 0,89 | 0,26

Particula3 | 89,91 | 475 [ 0,90 | 092 | 3,52 | 75,38 | 2,37 | 16,84 | 3,44 | 1,26 | 0,42 | 0,28 | 95,85 | 0,96 | 1,55 | 0,58 | 0,88 | 0,18

Particulal | 91,27 | 458 | 0,83 | 0,77 | 2,55 | 76,01 | 1,88 | 18,08 | 2,35 | 0,85 | 0,66 | 0,17 | 96,33 | 0,92 | 1,22 | 0,45 | 0,90 | 0,19

Propanol | Particula2 | 92,63 | 4,63 | 046 | 0,68 | 1,59 | 74,65 | 2,70 | 16,66 | 3,95 | 1,29 | 0,43 | 0,31 | 9592 | 091 | 1,53 | 0,58 | 0,85 | 0,21

Particula3 | 90,30 | 457 | 1,02 | 0,82 | 3,28 | 75,36 | 2,23 | 17,45 | 3,18 | 1,05 | 0,48 | 0,25 | 96,14 | 0,90 | 1,42 | 0,55 | 0,83 | 0,16

Tabela B.1 - Resultados obtidos da limpeza de 6leo 30 min (temperatura ambiente) com diferentes solventes.
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. . . Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340
Limpeza Oleo 30min

com recurso a Ultrassons . . . . .
Fe Cr Si \% Mo Fe Cu Cr Ni Si Mn | Mo Fe Cr Ni Si Mn | Mo

Particula 1 91,83 | 458 (0,73 | 0,70 | 2,17 | 7524 | 2,19 | 16,81 | 3,44 | 1,51 | 0,46 | 0,35 | 95,98 | 0,93 | 1,37 | 0,52 | 0,98 | 0,23

Lirsne;elza Particula 2 92,30 | 455 (059 | 065|191 | 73,11 | 289 | 17,44 | 3,65 | 2,06 | 0,46 | 0,40 | 9597 | 0,92 | 1,44 | 0,60 | 0,83 | 0,24
Particula 3 90,12 | 447 | 1,18 | 0,82 | 3,41 | 74,66 | 243 | 16,69 | 354 | 1,75 | 042 | 0,52 | 95,71 | 0,96 | 1,41 | 0,82 | 0,84 | 0,27
Particula 1 90,90 | 452 [ 0,76 | 0,97 | 2,86 | 7524 | 2,57 | 16,67 | 3,56 | 1,37 | 0,59 ’/'/ 95,90 | 092 | 1,56 | 0,59 | 0,81 | 0,22
Eter =
De Particula 2 91,79 | 4,75 | 0,56 | 0,81 | 2,10 | 75,19 | 2,08 | 17,83 | 3,03 | 098 | 0,61 | 0,28 | 95,78 | 1,03 | 1,49 | 0,60 | 0,91 | 0,19
Petréleo
Particula 3 90,44 | 4541099 | 0,84 | 3,18 | 74,84 | 253 | 16,74 | 3,61 | 1,33 | 0,57 | 0,38 | 96,29 | 0,91 | 1,15 | 0,52 | 0,94 | 0,20
Particula 1 91,16 | 453 [ 0,63 | 0,83 | 2,85 | 74,35 | 2,79 | 16,73 | 398 | 1,36 | 047 | 0,32 | 95,82 | 0,91 | 1,67 | 0,60 | 0,80 | 0,20
‘gtlicl(i):(i Particula 2 92,75 | 479 1039|075 | 1,32 | 7516 | 235 | 1721 | 3,31 | 1,12 | 0,58 | 0,28 | 96,12 | 0,89 | 1,35 | 0,57 | 0,89 | 0,18

Particula 3 90,14 | 4,63 | 092 | 0,86 | 3,45 | 7539 | 2,06 | 18,00 | 2,69 | 0,83 | 0,75 | 029 | 96,24 | 0,89 | 1,30 | 0,46 | 0,94 | 0,17

Particula 1 90,33 | 4,60 | 098 | 0,89 | 320 | 75,62 | 1,97 | 18,04 | 2,46 | 0,81 | 0,88 | 022 | 96,29 | 0,91 | 1,51 | 0,53 | 0,76 | .~

Metanol Particula 2 92,00 | 472 (052|084 | 192 | 7469 | 249 | 16,87 | 3,65 | 1,47 | 0,42 | 040 | 96,17 | 1,00 | 1,30 | 0,44 | 0,90 | 0,19

Particula 3 91,67 | 471 (050 | 0,82 | 230 | 7522 | 2,42 | 16,62 | 3,52 | 1,23 | 0,51 | 048 | 9583 | 1,01 | 1,53 | 0,64 | 0,80 | 0,19

Particula 1 90,70 | 4,54 | 0,87 | 0,79 | 3,10 | 7492 | 2,58 | 16,58 | 3,69 | 1,32 | 0,62 | 029 | 95,53 | 0,91 | 1,48 | 0,89 | 0,77 | 0,43

Hexano Particula 2 90,25 | 4,61 | 096 | 0,86 | 3,31 | 74,85 | 2,33 | 17,59 | 3,16 | 1,06 | 0,68 | 0,33 | 96,61 | 0,94 | 1,05 | 0,37 | 0,86 | 0,16

Particula 3 93,13 | 447 | 044 | 0,77 | 1,18 | 74,65 | 2,48 | 16,72 | 3,71 | 1,59 | 0,44 | 040 | 95,71 | 0,98 | 1,59 | 0,65 | 0,87 | 0,19

Particula 1 90,62 | 458 (0,71 | 0,98 | 3,11 | 74,80 | 2,44 | 16,67 | 3,82 | 1,42 | 0,47 | 0,37 | 96,07 | 0,96 | 1,42 | 0,47 | 0,90 | 0,18

Etanol Particula 2 91,91 | 459 | 066 | 0,82 | 2,01 | 7503 | 2,38 | 16,83 | 3,64 | 1,44 | 0,38 | 029 | 9583 | 0,94 | 1,53 | 0,73 | 0,76 | 0,22

Particula 3 90,56 | 4,54 | 0,86 | 0,81 | 3,23 | 7531 | 2,05 | 17,57 | 2,88 | 1,18 | 0,59 | 043 | 95,38 | 0,95 | 1,60 | 0,91 | 0,80 | 0,36

Particula 1 90,15 | 4,61 | 0,99 | 0,92 | 3,32 | 7496 | 2,40 | 16,75 | 3,52 | 1,50 | 0,53 | 0,33 | 96,03 | 0,95 | 1,47 | 0,56 | 0,81 | 0,17

Acetona Particula 2 90,18 | 4,555 | 1,08 | 0,88 | 3,32 | 7498 | 2,26 | 16,77 | 3,48 | 1,58 | 0,47 | 0,46 | 95,67 | 0,95 | 1,58 | 0,66 | 0,90 | 0,24

Particula 3 92,72 | 4,66 | 0,39 | 0,76 | 1,47 | 7543 | 2,10 | 18,27 | 2,50 | 0,81 | 0,68 | 0,21 | 96,11 | 0,93 | 1,29 | 0,57 | 0,87 | 0,24

Particula 1 90,38 | 457 | 097 | 0,84 | 325 | 7496 | 2,28 | 17,72 | 293 | 1,15 | 0,59 | 0,36 | 96,06 | 0,89 | 1,32 | 0,41 | 0,99 | 0,34

Tolueno Particula 2 92,13 | 4,76 | 054 | 0,79 | 1,79 | 74,84 | 2,39 | 16,78 | 3,70 | 1,38 | 0,59 | 0,32 | 95,86 | 0,90 | 1,43 | 0,59 | 0,92 | 0,30

Particula 3 92,84 | 462 (039|070 | 1,45 | 7519 | 2,34 | 16,71 | 3,59 | 1,31 | 0,53 | 0,33 | 96,61 | 0,89 | 0,98 | 0,49 | 0,91 | 0,12

Particula 1 91,73 | 4,62 | 0,61 | 0,69 | 2,34 | 7548 | 2,05 | 18,04 | 2,68 | 0,90 | 0,61 | 024 | 9594 | 095 | 1,52 | 0,59 | 0,84 | 0,16

Propanol Particula 2 91,61 | 474 | 0,60 | 0,85 | 221 | 7496 | 2,47 | 16,75 | 3,63 | 1,32 | 0,48 | 0,39 | 96,49 | 0,91 | 1,13 | 0,47 | 0,86 | 0,13

Particula 3 90,31 | 452|112 | 0,74 | 332 | 7589 | 1,91 | 1814 | 2,30 | 0,78 | 0,78 | 0,19 | 95,67 | 0,94 | 1,59 | 0,62 | 0,93 | 0,25

Tabela B.2 - Resultados da limpeza de 6leo 30 min (temperatura ambiente) com diferentes solventes e uso de ultrassons.
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Sem
Limpeza

Eter
De
Petréleo

Alcool
Etilico

Metanol

Hexano

Etanol

Acetona

Tolueno

Propanol

Limpeza Oleo, 5 horas a Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340
170°¢ Fe Cr Si A% Mo Fe Cu Cr Ni Si | Mn | Mo Fe Cr Ni Si | Mn | Mo
Particula 1 89,63 | 474 | 1,10 | 0,89 | 3,63 | 74,70 | 2,22 | 17,61 | 3,20 | 1,32 | 0,61 | 0,35 | 9590 | 0,93 | 1,48 | 0,61 | 0,91 | 0,18
Particula 2 92,88 | 459 |033|080 | 140 | 74,75 | 2,66 | 16,83 | 3,50 | 1,37 | 0,58 | 0,31 | 95,57 | 0,94 | 1,46 | 0,86 | 0,91 | 0,25
Particula 3 90,72 | 4,51 | 0,83 | 0,87 | 3,06 | 75,05 | 2,39 | 16,75 | 3,59 | 1,37 | 0,56 | 0,29 | 95,65 | 0,90 | 1,35 | 0,75 | 1,05 | 0,30
Particula 1 90,82 | 452|078 | 083|305 7451 | 254 | 1810 | 292 (091|081 | 020 9583 | 092 | 145 | 0,63 | 0,87 | 0,30
Particula 2 90,99 | 4,66 | 097 | 0,77 | 2,60 | 75,61 | 1,98 | 18,03 | 2,52 | 0,83 | 0,79 | 0,24 | 95,60 | 0,95 | 1,53 | 0,79 | 0,89 | 0,25
Particula 3 90,49 | 462|090 | 087 | 3,12 | 73,93 | 2,73 | 16,76 | 4,01 | 1,66 | 0,51 | 0,40 | 96,10 | 0,89 | 1,29 | 0,59 | 0,91 | 0,23
Particula 1 90,50 | 4,63 | 090 | 091 | 305 | 75,65 | 1,96 | 1791 | 2,77 | 0,97 | 0,75 9597 | 094 | 1,34 | 0,63 | 0,89 | 0,24
Particula 2 90,75 | 4,60 | 0,77 | 0,85 | 3,02 | 75,17 | 2,12 | 18,10 | 2,65 | 1,00 | 0,75 | 0,21 | 9547 | 0,95 | 1,64 | 0,87 | 0,81 | 0,26
Particula 3 93,05 | 445|045 | 0,71 | 1,34 | 74,92 | 2,33 | 16,82 | 3,73 | 1,38 | 0,53 | 029 | 95,57 | 0,94 | 1,55 | 0,79 | 0,83 | 0,32
Particula 1 91,77 | 470 | 0,57 | 0,80 | 2,16 | 74,59 | 2,46 | 17,39 | 3,37 | 1,17 | 0,68 | 0,33 | 96,02 | 0,92 | 1,33 | 0,68 | 0,79 | 0,26
Particula 2 91,86 | 462 | 056 | 0,81 | 2,16 | 74,61 | 2,37 | 16,76 | 3,66 | 1,59 | 0,58 | 043 | 96,18 | 0,94 | 1,21 | 0,48 | 0,95 | 0,24
Particula 3 90,79 | 444 | 0,88 | 0,88 | 3,00 | 75,59 | 1,85 | 18,17 | 2,51 (0,83 | 0,79 | 025 | 9588 | 0,95 | 1,59 | 0,59 | 0,78 | 0,21
Particula 1 91,28 | 481|072 | 075|244 | 7432 | 246 | 16,72 | 3,82 | 1,67 | 0,57 | 044 | 95,54 | 0,94 | 1,60 | 0,82 | 0,83 | 0,28
Particula 2 89,92 | 480 | 105|093 | 330 | 74,93 | 227 | 17,66 | 2,87 | 1,11 | 0,80 | 0,36 | 96,60 | 0,91 | 1,11 | 0,39 | 0,85 | 0,15
Particula 3 90,05 | 4,68 | 1,07 | 0,89 | 3,30 | 75,07 | 2,44 | 16,65 | 3,68 | 1,40 | 047 | 0,29 | 95,46 | 0,90 | 1,58 | 0,90 | 0,76 | 0,40
Particula 1 90,83 | 476 | 0,72 | 0,84 | 2,84 | 75,15 | 2,35 | 16,73 | 3,60 | 1,37 | 0,51 | 029 | 9547 | 0,95 | 1,46 | 0,95 | 0,75 | 0,42
Particula 2 91,72 | 476 | 0,58 | 0,80 | 2,14 | 75,36 | 2,18 | 17,42 | 3,01 | 1,03 | 0,66 | 0,35 | 96,06 | 0,97 | 1,43 | 0,53 | 0,83 | 0,18
Particula 3 91,12 | 450 | 0,74 | 0,92 | 2,72 | 74,15 | 2,90 | 16,55 | 3,94 | 1,56 | 048 | 042 | 96,12 | 0,90 | 1,38 | 0,45 | 0,97 | 0,18
Particula 1 90,25 | 457 | 089 | 0,89 | 340 | 75,31 | 2,12 | 17,92 | 2,68 | 1,03 | 0,68 | 0,27 | 96,39 | 0,92 | 1,09 | 0,49 | 0,90 | 0,22
Particula 2 92,30 | 461|048 | 0,77 | 1,84 | 74,34 | 2,67 | 16,81 | 3,82 | 1,62 | 045 | 029 | 9590 | 0,86 | 1,50 | 0,74 | 0,78 | 0,23
Particula 3 90,05 | 471 | 1,10 | 0,95 | 3,20 | 74,35 | 2,61 | 1691 | 3,73 | 1,54 | 045 | 041 | 9591 | 0,91 | 1,43 | 0,50 | 0,98 | 0,27
Particula 1 90,21 | 459 | 109 | 0,77 | 3,34 | 74,62 | 2,49 | 16,76 | 3,66 | 1,59 | 0,50 | 0,38 | 96,28 | 0,93 | 1,17 | 0,39 | 1,01 | 0,22
Particula 2 91,20 | 467|092 | 0,79 | 242 | 7522 | 1,96 | 17,96 | 2,68 | 1,24 | 0,61 | 0,33 | 9592 | 0,95 | 1,43 | 0,63 | 0,89 | 0,18
Particula 3 90,54 | 455|080 | 0,86 | 324 | 7494 | 2,52 | 16,80 | 3,68 | 1,32 | 040 | 0,34 | 9593 | 0,97 | 1,51 | 0,59 | 0,75 | 0,25
Particula 1 9298 | 445|033 | 065|159 7489 | 247 | 16,88 | 3,67 | 1,45 | 0,38 | 026 | 9580 | 0,94 | 1,44 | 0,70 | 0,88 | 0,23
Particula 2 90,66 | 447|096 | 0,79 | 3,13 | 75,16 | 2,37 | 16,72 | 3,69 | 1,41 | 0,36 | 029 | 9594 | 0,88 | 1,54 | 0,58 | 0,87 | 0,18
Particula 3 8991 | 468 | 108|092 | 351 | 7574 | 1,90 | 1816 | 232|092 | 0,71 | 025 | 96,10 | 0,95 | 1,35 | 0,46 | 0,92 | 0,23

Tabela B.3 - Resultados da limpeza de 6leo 5 horas (170°C) com diferentes solventes.
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Limpeza Oleo, 5horas a Sem Limpeza Alcool Etilico
300°C

Particulal [ 91,89 | -~"| 430 [ -7 |082| -7 | 0662339140 | | 464 | | 079| -~"|082]235
Particula2 [ 9090 | 7| 470 | " |073| " |082|285[9064 | 7| 471 | 7 |081| - |088 |29
ﬁgg Particula3 [ 9083 | | 450 | " |084| -7 |083|299|9088 | | 466 | -~ |072| " |083]|291
Particulad [ 9018 | | 455 | -7 |111| -7 | 0843329045 | | 441 | 7| 104| 7| 085|325
Particula5 [ 9011 | 7| 457 | " |086| -7 [095|350 (9017 | 7| 471 | 7|095| - |091|326
Particulal | 7442 | 2,98 | 16,31 | 4,06 | 142 | 047 | -7 | 035 | 7419 | 291 | 1688 | 3,98 | 1,28 | 045 | -~ | 0,31
Particula2 | 7510 | 2,66 | 16,68 | 3,59 | 1,24 | 0,38 | -~ | 0,35 | 75,00 | 2,66 | 1659 | 3,88 | 1,14 | 0,43 | -~ | 0,30
17L.zi;g1§H Particula3 | 74,98 | 2,49 | 16,69 | 3,64 | 142 | 039 | -7 | 039 | 7510 | 2,55 | 1641 | 3,91 | 1,22 | 0,46 | -~ | 0,35
Particula4 | 74,32 | 2,20 | 18,50 | 2,88 | 1,15 | 0,60 | .-~ | 0,34 | 7422 | 2,45 | 17,50 | 3,76 | 1,16 | 0,52 | .~ | 0,39
Particula5 | 74,18 | 2,40 | 18,30 | 320 | 1,03 | 0,63 | .-~ | 0,26 | 74,51 | 2,39 | 17,61 | 3,55 | 1,10 | 0,55 | - | 0,29
Particulal [ 9497 | | 1,14 |143|113|090 | -~ |044| 9516 | -~ | 091 |1,59|102|091| - |041
. Particula2 [ 9421 | 7| 1,02 [123 177|127 | -~ | 0509534 | " | 092 | 175| 082|071 | - | 046
I:Igsal Particula3 [ 9501 | ~"| 099 [120|123|095| " |062]9537 | -~ | 086 |136|110(092| - |039
340 Particula4 [ 9542 | -"| 1,04 (125|110 | 084 | | 0369542 | " | 095 |145| 103|081 | - | 034
Particula5 [ 9579 | 7| 094 | 082|097 |04 | 7| 044[9572| | 1,00 | 1,01 (092|099 | -"|036

Tabela B.4 - Resultados da limpeza de 6leo 5 horas (300°C) com 4lcool etilico.

Liga M Liga 17-4 PH Liga AISI 4340
Altura do Porta- iga M50 18a iga

fmoste ﬁ

Particulal | 90,20 | 4,58 10921084 | 347 | 7546 | 2,33 | 16,50 | 3,64 | 1,16 | 0,56 | 0,34 | 9598 | 0,88 | 1,53 <1060 | 081|021

(‘312“:2) Particula2 | 9022 | 456 | 7| 1,03 | 0,87 | 333 | 7498 | 2,44 | 1678 | 3,81 | 1,36 | 0,41 | 0,23 [ 96,03 | 082 | 1,54 | .7 | 0,60 | 0,77 | 0,24

Particula3 | 90,20 | 4,63 e 1,02 |1 089 | 3,27 | 7534 | 2,25 | 16,69 | 3,65 | 1,27 | 0,49 | 0,31 | 95,68 | 0,92 | 1,52 0,79 | 0,87 | 0,22

Particula 1 89,67 | 4,60 e 1,18 1 092 | 3,63 | 74,63 | 2,85 | 16,59 | 3,99 | 1,22 | 0,40 | 0,33 | 95,76 | 0,96 | 1,65 0,61 | 0,81 | 0,21

Altura - -
(0,3cm) | Particula2 | 90,17 | 4,60 21097094 | 331 74,70 | 250 | 16,82 | 3,64 | 1,54 | 0,41 | 0,38 | 95,90 | 0,94 | 1,51 10,67 | 0,77 | 0,22
Controlo .

Particula3 | 89,93 | 4,62 e 1,10 | 0,85 | 3,49 | 74,57 | 2,45 | 16,74 | 3,70 | 1,53 | 0,46 | 0,55 | 96,09 | 0,92 | 1,45 0,56 | 0,81 | 0,17

Particula 1 89,68 | 4,69 e 1,131 090 | 3,59 | 7517 | 2,27 | 16,79 | 3,61 | 1,40 | 0,42 | 0,34 | 9590 | 1,02 | 1,31 0,79 | 0,76 | 0,23

(‘3};‘:2) Particula2 | 9037 | 4,69 | 7| 084 | 0,80 | 331 | 74,04 | 2,82 | 16,69 | 4,00 | 1,67 | 0,38 | 0,40 [ 9584 [ 091 | 1,50 | .- | 0,74 | 0,74 | 028

Particula3 | 90,62 | 4,49 e 0,80 | 0,88 | 3,20 | 75,08 | 2,21 | 16,77 | 3,57 | 1,49 | 0,55 | 0,33 | 95,47 | 0,99 | 1,69 092 | 0,70 | 0,24

Particula 1 89,64 | 4,63 e 1,16 | 090 | 3,67 | 74,19 | 2,89 | 16,72 | 4,13 | 1,31 | 0,45 | 0,29 | 95,66 | 0,98 | 1,63 0,67 | 0,86 | 0,20

(‘317“:::) Particula2 | 90,12 | 464 | | 1,02 | 0,77 | 345 | 7453 | 283 | 1678 | 3,76 | 141 | 0,40 | 029 | 9570 | 096 | 157 | -~ | 079 | 082 | 0,16

Particula3 | 89,97 | 4,64 e 1,08 | 0,89 | 3,42 | 95,66 < 098 | 163|067 |086|020| 9543 | 0,88 | 1,94 0,68 | 0,85 | 0,22

Particula1 | 93,81 | 200 420 | | 7| 7| 7595|407 | 1428 | 513|058 | | | 9557 | T |234|200| | 7|

‘(‘1“;:3 Particula2 | 9034 | 237|728 | | 7| 7| 7641|377 | 1441 | 492|050 | | | oast | 7 |263|286| 7| 7|

Particula 3 erro de leitura 76,15 | 3,97 | 1414 | 522 | 052 | - ' e ' erro de leitura

Tabela B.5 - Resultados da influéncia da altura do pin de aluminio ao porta-amostras.
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Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340

Marcas de Fitas
Adesivas

Particula1 | 92,01 | 450 [ 0,60 | .“ | 0,69 | 2,20 | 75,04 | 2,48 | 16,76 | 3,74 | 1,35 | 0,37 | 0,26 | 96,07 | 0,97 | 1,42 | 0,54 | 0,81 | 0,19

Particula2 | 92,04 | 471 (048 | .7 | 0,76 | 2,01 | 7491 | 2,68 | 16,72 | 3,89 | 1,30 | 0,34 | 0,16 | 95,66 | 1,03 | 1,38 | 0,62 | 1,02 | 0,28

J-Lar Particula3 | 93,27 | 426 | 029 | 0,33 | 0,69 | 1,16 | 75,49 | 2,23 | 17,84 | 2,83 | 0,87 | 0,50 | 0,23 | 95,55 | 1,03 | 1,63 | 0,72 | 0,83 | 0,23

Particula4 | 90,02 | 464 | 1,12 | 7 | 0,83 | 3,40 | 74,40 | 2,87 | 16,75 | 4,02 | 1,29 | 0,37 | 0,31 | 96,35 | 0,89 | 0,96 | 0,34 | 1,24 | 0,23

Particula5 | 90,69 | 465 (0,72 | ,” | 0,84 | 3,10 | 7558 | 2,00 | 1792 | 2,79 | 0,81 | 0,67 | 0,23 | 95,89 | 0,92 | 1,52 | 0,67 | 0,74 | 0,27

Particulal | 91,26 | 458 | 0,86 | 0,28 | 0,71 | 2,31 | 75,09 | 2,45 | 16,69 | 3,53 | 1,26 | 0,62 | 0,37 | 9593 | 0,92 | 1,27 | 0,66 | 0,96 | 0,27

Particula2 | 91,97 | 424 (056 | .~ | 081 | 2,42 | 7536 | 2,01 | 18,08 | 2,63 | 0,95 | 0,74 | 0,22 | 9594 | 0,89 | 1,57 | 0,70 | 0,74 | 0,15

Permacel | Particula3 | 90,60 | 452|080 | . | 077|331 | 7558 | 192 1819 | 251|082 |0,79 | 0,20 | 9561 | 0,93 | 1,39 | 0,88 | 0,78 | 0,41

Particula4 | 92,76 | 461 | 041 | ,° | 0,64 | 1,57 | 74,78 | 2,44 | 16,70 | 3,47 | 1,64 | 0,44 | 0,54 | 95,67 | 0,98 | 1,60 | 0,64 | 0,90 | 0,22

Particula5 | 90,59 | 450 | 0,83 | 0,27 | 0,81 | 3,00 | 75,04 | 2,54 | 16,83 | 3,56 | 1,28 | 0,44 | 0,31 | 96,25 | 0,91 | 1,24 | 0,53 | 0,87 | 0,20

Particulal | 89,86 | 466 | 1,05 | ,° | 0,88 | 3,55 | 74,46 | 2,65 | 16,72 | 3,84 | 1,54 | 0,41 | 0,39 | 96,23 | 0,88 | 1,44 | 0,46 | 0,82 | 0,18

Particula2 | 91,74 | 4,67 [ 050 | ,” | 0,82 | 2,27 | 75,50 | 2,20 | 17,88 | 2,75 | 0,95 | 0,52 | 0,20 | 95,83 | 0,95 | 1,58 | 0,57 | 0,83 | 0,23

Scotch Particula3 | 89,94 | 463 | 1,08 | ,° | 0,88 | 3,47 | 74,65 | 2,71 | 16,68 | 3,95 | 1,32 | 0,45 | 0,23 | 96,66 | 0,88 | 0,96 | 0,33 | 0,99 | 0,19

Particula4 | 92,05 | 440 | 0,54 | 0,25 | 0,76 | 2,01 | 74,76 | 2,58 | 17,93 | 2,81 | 0,98 | 0,64 | 0,30 | 9594 | 0,94 | 1,47 | 0,58 | 0,85 | 0,22

Particula5 | 92,49 | 460 | 039 | .© | 0,75 | 1,76 | 7519 | 2,33 | 16,83 | 3,55 | 1,34 | 0,38 | 0,37 | 96,22 | 0,94 | 1,27 | 0,48 | 0,95 | 0,14

Particulal | 91,16 | 437 | 0,63 | 0,29 | 0,78 | 2,77 | 75,56 | 2,02 | 17,92 | 2,64 | 0,92 | 0,66 | 0,29 | 96,51 | 0,89 | 1,09 | 0,47 | 0,89 | 0,15

Particula2 | 92,07 | 471 | 046 | 0,32 | 0,64 | 1,79 | 74,40 | 293 | 16,65 | 4,01 | 1,33 | 0,33 | 0,34 | 9597 | 0,93 | 1,45 | 0,63 | 0,87 | 0,14

Tesa Particula3 | 90,40 | 460 | 0,82 | ,° | 0,92 | 3,26 | 7554 | 2,15 | 17,49 | 2,98 | 0,99 | 0,56 | 0,30 | 95,93 | 0,97 | 1,56 | 0,64 | 0,73 | 0,17

Particula4 | 90,71 | 457 | 084 | ., | 0,75 | 3,13 | 75,28 | 2,40 | 16,76 | 3,46 | 1,44 | 0,33 | 0,33 | 95,51 | 0,83 | 1,50 | 0,82 | 0,86 | 0,48

Particula5 | 93,14 | 447 | 038 | . | 0,68 | 1,34 | 75,02 | 2,26 | 17,77 | 3,02 | 1,01 | 0,65 | 0,28 | 95,73 | 0,97 | 1,51 | 0,70 | 0,81 | 0,28

Tabela B.6 - Resultados da influéncia das fitas adesivas.
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Liga M50 Liga 17-4 PH Liga AISI 4340
Tipo de Superficie da
o _
Particula1l | 91,31 | 434 [ 069 | .~ | 0,81 | 285 | 7436 | 2,87 | 16,68 | 3,93 | 1,40 | 0,53 | 0,23 | 96,02 | 0,93 | 1,49 | 0,60 | 0,78 | 0,18
Particula2 | 90,62 | 463 [ 087 | .7 | 0,79 | 3,08 | 75,24 | 2,39 | 16,81 | 3,51 | 1,36 | 0,41 | 0,29 | 9570 | 0,99 | 1,64 | 0,66 | 0,82 | 0,19
Particula3 | 91,36 | 444 | 067 | .7 | 0,86 | 2,66 | 75,02 | 2,57 | 16,73 | 3,61 | 1,33 | 0,41 | 0,34 | 96,03 | 0,94 | 1,35 | 0,56 | 0,89 | 0,24
Particula 4 90,50 | 4,51 | 0,89 ,/’ 091 | 3,18 | 75,08 | 2,39 | 16,73 | 3,70 | 1,29 | 0,53 | 0,28 | 95,85 | 0,97 | 1,52 | 0,62 | 0,82 | 0,22
Particula5 | 90,17 | 4,56 | 0,96 | 0,30 | 0,81 | 3,19 | 74,76 | 2,66 | 16,67 | 3,78 | 1,35 | 0,45 | 0,33 | 96,05 | 0,95 | 1,44 | 0,63 | 0,76 | 0,17
Superficie

Exterior
Particula6 | 90,49 | 449 | 0,82 | 0,33 | 0,72 | 3,15 | 75,24 | 2,28 | 16,75 | 3,59 | 1,35 | 0,46 | 0,32 | 96,12 | 0,92 | 1,40 | 0,58 | 0,79 | 0,19
Particula7 | 90,94 | 4,45 [ 083 | .~ | 082|297 | 7521 | 2,36 | 16,70 | 3,69 | 1,28 | 0,47 | 0,29 | 95,84 | 0,91 | 1,56 | 0,63 | 0,84 | 0,21
Particula8 | 93,29 | 4,14 [ 033 | .7 | 0,75 | 1,49 | 75,22 | 2,37 | 16,93 | 3,52 | 1,31 | 0,33 | 0,32 | 95,91 | 0,94 | 1,57 | 0,55 | 0,83 | 0,19
Particula9 | 90,30 | 455 [ 1,05 | .~ | 0,88 | 323 | 7478 | 2,57 | 16,78 | 3,77 | 1,27 | 0,38 | 0,45 | 96,04 | 0,93 | 1,52 | 0,53 | 0,81 | 0,18
Particula10 | 90,30 | 457 | 1,05 | .~ | 0,87 | 3,20 | 74,05 | 2,86 | 16,61 | 3,95 | 1,58 | 0,47 | 0,47 | 95,60 | 0,93 | 1,46 | 0,83 | 0,83 | 0,34
Particula1 | 92,41 | 447 [ 054 | .7 | 0,70 | 1,87 | 75,67 | 2,13 | 17,69 | 2,81 | 0,99 | 0,51 | 0,20 | 96,49 | 0,91 | 1,18 | 0,46 | 0,82 | 0,15
Particula2 | 93,07 | 455 037 | .~ | 0,68 | 1,33 | 7507 | 2,10 | 18,06 | 2,80 | 0,94 | 0,68 | 0,35 | 96,48 | 0,91 | 1,14 | 0,47 | 0,85 | 0,15
Particula3 | 9254 | 449 [ 041 | .7 | 0,73 | 1,84 | 75,64 | 1,94 | 18,20 | 2,49 | 0,88 | 0,60 | 0,25 | 95,82 | 0,89 | 1,24 | 0,58 | 1,13 | 0,34
Particula4 | 91,92 | 442 | 0,52 | 0,33 | 0,80 | 2,01 | 76,00 | 1,73 | 18,13 | 2,44 | 0,96 | 0,56 | 0,17 | 96,11 | 0,92 | 1,43 | 0,48 | 0,88 | 0,18
Particula5 | 92,17 | 461 [ 057 | .~ | 0,74 | 1,90 | 75,67 | 2,06 | 18,16 | 2,48 | 0,75 | 0,66 | 0,21 | 96,39 | 0,93 | 1,07 | 0,48 | 0,96 | 0,17

Superficie

Interior
Particula6 | 9251 | 474 | 047 | .7 | 076 | 1,52 | 75,43 | 2,07 | 17,82 | 2,74 | 0,92 | 0,75 | 0,27 | 95,91 | 0,93 | 1,37 | 0,53 | 1,01 | 0,25
Particula7 | 91,10 | 4,73 | 0,65 | 0,31 | 0,86 | 2,36 | 75,52 | 2,09 | 17,66 | 2,87 | 091 | 0,65 | 0,29 | 96,11 | 0,99 | 1,17 | 0,50 | 1,01 | 0,22
Particula8 | 92,04 | 463 | 058 | .~ | 0,69 | 2,06 | 7540 | 2,00 | 17,69 | 3,04 | 1,07 | 0,46 | 0,34 | 96,03 | 0,92 | 1,24 | 0,50 | 0,94 | 0,38
Particula9 | 92,16 | 459 | 043 | 0,31 | 0,73 | 1,78 | 75,62 | 1,87 | 17,59 | 2,99 | 1,07 | 0,59 | 0,27 | 96,44 | 0,84 | 1,21 | 0,47 | 0,88 | 0,16
Particula10 | 92,90 | 4,44 | 043 | .~ | 0,71 | 1,51 | 75,64 | 1,96 | 18,05 | 2,58 | 0,78 | 0,77 | 0,21 | 96,17 | 0,94 | 1,31 | 0,49 | 0,94 | 0,15

Tabela B.7 - Resultados da influéncia do tipo de superficie exterior e interior.
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Liga
M50

Liga
17-4 PH

Liga
AISI 4340

Tamanho das Particulas Fe Cu Cr Ni Si Mn \% Mo
Particula 1 91,33 7 4,61 7 0,46 0,24 0,92 2,44
Particula 2 90,26 T 4,56 T 1,00 T 0,99 3,18
Particula 3 Size 1 91,69 7 4,27 7 0,59 0,34 0,93 2,18
Particula 4 91,18 7 4,38 7 0,70 0,89 2,86
Particula 5 91,82 7 4,64 7 0,55 0,79 2,21
Particula 6 91,05 T 4,38 T 0,74 0,27 1,00 2,57
Particula 7 90,28 7 4,45 7 0,98 0,95 3,34
Particula 8 Size 2 90,54 7 4,43 7 0,96 0,87 3,20
Particula 9 92,74 7 4,15 7 0,55 0,94 1,62
Particula 10 92,84 T 433 T 0,40 T 0,79 1,65
Particula 1 75,80 1,32 19,41 1,48 0,58 1,20 7 0,21
Particula 2 74,96 2,24 17,24 3,15 1,22 0,74 7 0,45
Particula 3 Size 1 74,28 2,62 17,39 3,45 1,23 0,69 7 0,35
Particula 4 74,13 2,85 16,71 4,04 1,44 0,43 7 0,40
Particula 5 74,62 2,66 16,77 3,77 1,47 0,42 7 0,28
Particula 6 73,10 2,55 17,58 3,26 2,17 0,89 7 0,45
Particula 7 73,78 2,81 16,76 4,04 1,67 0,58 7 0,36
Particula 8 Size 2 74,90 2,30 17,42 3,30 1,30 0,48 S 0,31
Particula 9 74,73 2,48 16,92 3,71 1,47 0,40 7 0,29
Particula 10 76,07 2,40 16,38 3,52 1,05 0,37 7 0,21
Particula 1 96,04 7 0,91 1,52 0,54 0,81 7 0,17
Particula 2 96,39 T 0,95 1,21 0,66 0,80 S e
Particula 3 Size 1 95,68 7 0,94 1,62 0,72 0,82 7 0,22
Particula 4 95,69 7 0,91 1,18 0,58 1,21 7 0,42
Particula 5 96,04 7 0,91 1,50 0,59 0,79 7 0,17
Particula 6 95,91 T 0,89 1,50 0,69 0,76 S 0,24
Particula 7 96,77 7 0,84 1,25 0,34 0,80 7 T
Particula 8 Size 2 95,99 7 0,91 1,46 0,60 0,85 7 0,19
Particula 9 95,99 7 1,01 1,58 0,50 0,92 7 T
Particula 10 95,97 P 0,90 1,66 0,72 0,75 P e

Tabela B.8 - Resultados da influéncia do tamanho consoante o seu tipo (Sizel, Size2).
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Porta Aberta (1 hora) Porta Aberta (5 horas)
Sujidade do Aparelho

Particula 1 91,57 | .~ | 477 | -7 |058| 70722369047 | 7| 473 | 7| 097 | -7 | 084|299
Particula 2 9223 | 7| 467 | -7 045| 71077 1879176 | 7| 458 | 7| 075| -"|0,69 221
b}gg Particula 3 9212 | 7| 456 | -~ |055| -7 |082|194|91,63 | - | 476 | -7 |074| -7 | 070|217
Particula4 | 90,38 | ~"| 468 | -~ |078| -7|090 (3269032 | | 464 | -"|086| -"|093]324
Particula 5 90,19 | 7| 471 | -~ |076| -7 |095|3399019 | | 456 | -~ |106| -"|089 329
Particula 1 74,32 | 2,71 | 17,69 | 3,27 | 1,01 | 0,74 | .-~ | 0,26 | 75,13 | 2,13 | 17,78 | 2,92 | 1,05 | 0,70 | _.-""| 0,29
Particula 2 74,62 | 2,66 | 16,92 | 3,63 | 1,38 | 047 | -~ 0,33 | 7518 | 2,33 | 16,79 | 3,43 | 1,43 | 047 | -~| 0,37
17L_igI§H Particula 3 74,99 | 2,45 | 16,85 | 3,54 | 1,46 | 045 | -~ | 0,26 | 74,99 | 2,45 | 16,85 | 3,71 | 1,31 [ 037 | | 0,31
Particula4 | 7491 |2,32| 16,72 | 3,49 | 1,59 | 045 | " | 0,52 | 7491 | 2,32 | 16,89 | 3,60 | 1,40 | 0,44 | - | 0,45
Particula 5 7513 | 2,12 | 18,04 [ 292 (0,83 | 0,70 | - | 0,28 | 7545 | 2,13 | 18,06 | 2,71 | 0,85 | 0,56 | -"'| 0,23
Particula 1 95,87 | .~"| 094 | 1,38 (053|107 | -"|021]9,15 | ~"| 097 | 111|047 |105| .-~ |025
Liga Particula 2 96,06 0,94 | 1,35 052|097 0,16 | 96,37 0,88 | 1,20 | 0,55 | 0,90 0,11
AISI Particula 3 9573 | ~"| 096 |149 (084|076 | -~1023|9587 | ~"| 09 | 155|064 |074| .-~"|023
4340 Particula 4 9517 | .-"| 097 162099088 | -~"[037|9557 | -"| 098 |152]|0,65]|093| -"|035
Particula 5 9568 | -~ | 088 |1,552]081|087| -~"|025]9605| -~ | 091 [140]|0,62|085| -~"|0,17

Tabela B.9 - Resultados da influéncia da sujidade do microscépio consoante o tempo de exposicao.
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