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Resumo

Busca-se, neste estudo por meio da técnica de elipsometria, a caracterizacdo de
propriedades Opticas da liga de magnésio industrialmente conhecida como AM60
(Mg-Al6-Mn). Esta liga tem ganhado destaque nas industrias automobilistica e de
aviacdo devido as suas propriedades mecanicas e principalmente, relativa baixa
densidade, caracteristica essa interessante para aplicagcdo em transporte. Foram
realizados a preparacdo metalografica e o ensaio de rugosidade superficial
previamente as medidas dos parametros elipsométricos, e apds a modelagem
computacional satisfatoria, obteve-se as propriedades opticas da liga.
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ELLIPSOMETRIC CHARACTERIZATION OF AM60 ALLOY

Abstract

In this study, the optical properties of the magnesium alloy AM60 (Mg-Al6-Mn) were
investigated, using the ellipsometric technique. This alloy has gained attention in
automotive and aviation industries because of its mechanical properties and relative
low density, the most important characteristic for application in transport industry.
Metallographic preparation and surface roughness test were performed before the
ellipsometric parameters measurements, and after the proper computational
modeling, the values for the optical properties of the alloy were satisfactorily
obtained.
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1 INTRODUCAO

Na constante busca por redugédo de peso, que entre outras vantagens, gera ganho
consideravel em desempenho, as industrias automobilisticas e aeroespaciais tém
optado e utilizado fortemente as ligas de Magnésio. Essas ligas apresentam boas
propriedades como alta condutividade térmica e elétrica, baixa densidade, e alta
resisténcia mecanica, que se sobressaem em comparacdo a materiais como
plastico, ligas de Aluminio e a¢o [1]. Particularmente, a baixa densidade nas ligas de
Mg é sua principal vantagem dentre os metais estruturais de engenharia. Além
disso, essas ligas apresentam boa soldabilidade, grande eficacia em amortecimento,
boa moldabilidade e sdo reciclaveis [2]. Em contrapartida, a baixa resisténcia a
corrosao se mostra como uma limitagdo ao uso de ligas de Mg [3]. As ligas de Mg-Al
integram o tipo mais comum de ligas de Mg utilizadas, onde estudos revelam que o
Al contribui consideravelmente a melhora da resisténcia a corrosdo [2,3], assim
como a adicdo de Mn também contribui para neutralizagdo dos efeitos de oxidagéo,
além de ganho em valores de resisténcia ao escoamento, a fadiga, e fluéncia [4].

As ligas de magnésio podem ser classificadas em duas categorias: trabalhadas
(extrudados, laminados e trefilados) e fundidas. De acordo com a norma ASTM, a
nomenclatura referencia-se segundo a composi¢cdo quimica, e tratamentos
termodinamicos aplicados. O material estudado nesta pesquisa é classificado como
uma liga AM60 (MgAI6Mn, ou Mg- 6%Al — 0,3%Mn) fundidas em moldes sob
presséo [4].

Devido ao crescimento na procura do AM60 para uso industrial, tem-se a constante
necessidade de analisar suas propriedades e caracteristicas, em especial as
caracteristicas dos oxidos presentes em seu substrato. As caracteristicas desses
oxidos podem influenciar varias propriedades, como a resisténcia a corrosao [5].
Este estudo abordara a caracterizagcdo das propriedades Opticas da AM60, por meio
de elipsometria. Inicialmente sera obtido as propriedades opticas da camada de
oxidos crescida naturalmente e para ser medido sua espessura.

A elipsometria consiste em um método de analise de propriedades Opticas de um
material. Trata-se de ensaio nao destrutivo, que avalia as mudancas no estado de
polarizacdo da luz incidente, mudanca essa gerada pela reflexdo (ou transmissao)
na superficie plana da amostra analisada [6-9]. A equacdo fundamental da
elipsometria, gerada pela mudanca na fase e na amplitude da luz incidente
provocada pela interagdo com a amostra pode ser expressada conforme equacéo 1,
onde o parametro tan W é a amplitude da raz&o entre os coeficientes de Fresnel Rp e
Rs, e A representa a diferenca entre as componentes fases p e s da onde
eletromagnética [9].

R .
p =R—Isj=tam‘1’elA , (1)

Duas restricdes quanto ao uso da elipsometria sdo observadas: a rugosidade da
superficie da amostra que ndo pode ser grande quando comparada ao comprimento
de onda incidente e a captura dos parametros elipsométricos deve ser realizada por
incidéncia obliqua [8]. E preciso na elipsometria, realizar a modelagem dos dados, a
fim de avaliar as constantes Opticas, visto que ndo se trata de uma técnica direta [6-
9]. A andlise das medidas dos parametros elipsométricos é feita usualmente via
construcdo de modelos mateméaticos opticos e adaptacdo do modelo computacional
utilizado ao espectro medido, usando a comparacao entre os valores medidos e 0s
modelados como parametro de controle [9,10]. Um resultado tipico dessa técnica é a
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obtencdo dos indice de refracdo (n), coeficiente de extincdo (k) e espessuras das
camadas de oxidos [8,9].

2 MATERIAIS E METODOS

A amostra utilizada no estudo em questdo € uma liga AM60, recebida conforme
figura 1, e apresenta composicdo quimica conforme Tabela 1, ambos abaixo.

Figura 1. Amostra do material AM60 no estado de recebimento. Sao visiveis as marcas-guia para
corte de preciséo.

Tabela 1. Composi¢do quimica da amostra AM60 em percentual
Elemento Concentragcdo

Mg 93,4
Al 6,04
Mn 0,26
Si 0,018
Fe 0,004
Cu 0,004
Ni <0,0015

A fim de garantir a maxima planicidade da amostra, requisito importante para
realizacdo do ensaio de elipsometria, e cuidados com a superficie, que podem afetar
diretamente os resultados, tais como rugosidade superficial, foi realizado a
preparacdo metalografica da mesma no laboratério de metalografia da Escola de
Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda (UFF-EEIMVR), de acordo com
a metodologia adotada descrita abaixo (Tabela 2).

Tabela 2. Detalhes da metodologia de preparac@o metalogréfica da amostra AM60
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Etapa Equipamento Material Descricéo
Corte Cortadeira de Disco de Corte da amostra, resultando em 3
precisao diamante pedacos.
Lixamento Lixadeira dupla Lixas 600, Etapas de lixamento das amostras.
1200, 2000 Realizado lavagem com agua
mesh ultrapura e alcool etilico, e secagem
com ar quente.
Polimento Politriz Pano e pasta Polimento apés sequéncia de
de diamante lixamento, com panos e pastas,

de 1 micron. realizando a lavagem com agua




ultrapura e alcool isopropilico entre
cada etapa.

Foi realizado inicialmente o ensaio de rugosidade superficial da amostra
identificada como 1, considerada com melhor planicidade, por meio do Microscépio
Confocal Interferométrico, marca Leica, modelo DCM3D, acoplado a uma mesa anti-
vibratéria, software LeicaSCAN com ampliacdo da lente utilizada em 10x. Foram
realizadas medidas usando-se a norma DIN 4762, a fim de verificar a uniformidade
da superficie, considerando a importancia deste ensaio prévio ao ensaio de
elipsometria.

Neste estudo, foi utilizado o Elipsémetro Espectrométrico, marca SEMILAB,
modelo GES 5S, que possui polarizador rotativo com microspot, e a capacidade de
realizar além de elipsometria, medidas fotométricas de transmitancia e reflectancia, a
fim de obter propriedades Opticas, elétricas e espessuras camadas de filmes finos.
Este equipamento se encontra localizado no Laboratério Multiusuarios de
Caracterizacdo de Materiais (LMCM) no Instituto de Ciéncias Exatas da UFF em
Volta Redonda, RJ.

Apbs as etapas de preparacdo metalografica e medida da rugosidade
superficial, foram realizadas as medidas de parametros elipsométricos (WY e A) da
amostra utilizando o angulo de incidéncia de 75°. Apés as medidas, procedeu-se
com a construcdo do modelo e uso da base de dados (“nk-files”) [10] para o
substrato e para os 6xidos presentes nas liga e leis de dispersdo apropriadas [9-10].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Avaliacéo topogréfica e ensaio de rugosidade superficial
A avaliagdo topografica foi realizada a fim de garantir a uniformidade das superficies

das amostras. Como exemplo, segue abaixo a superficie da amostra 1 nas figuras 2
e 3.

Figura 2. Imagem da topografia em 3D da amostra identificada como 1.
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Figura 3. Imagem em 2D da superficie da amostra analisada identificada como 1.

A planicidade da amostra é critica para analise de elipsometria e ap6s garantida
essa caracteristica por microscopia confocal, foi realizado entdo a analise de
elipsometria para a obtencéo das propriedades Opticas.

3.2 Ensaio de elipsometria

No ensaio de elipsometria, ap0s as medidas, foi realizada a modelagem
usando o software SEA [10]. Este software contém a base de dados do elipsdmetro
para os metais do substrato, Mg, Al e Mn, e permite o uso das leis de dispersao
apropriadas para os diferentes e principais oxidos da camada acima do substrato
(MgO, Al203 e MnO). Com esse modelo foi possivel obter resultados para as curvas
modeladas de tan W e cos A em fungdo do comprimento de onda. A comparacao
dessas curvas com as obtidas durante a medida € exibida nas Figuras 4 e 5 para a
amostra 1. Pode-se verificar que ha étima concordancia entre os valores medidos e
os modelados, fato corroborado pelos valores dos coeficientes R? obtidos, minimo
igual a 0,98 para a faixa de comprimentos de onda utilizada.

° Medido
Modelado

Tan(¥)

400 500 600 700 800 900 1000

Comprimento de Onda (nm)

Figura 4. Comparacéo das curvas medida (em preto) e modelada (em azul) de tan (W) para a
amostra 1.
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° Medido
Modelado

Cos(4)

400 500 600 700 800 900 1000

Comprimento de Onda (nm)

Figura 5. Comparacao das curvas medida (em preto) e modelada (em azul) de cos (A) para a
amostra 1.

A concordancia obtida entre os valores medidos e modelados caracterizam um bom
ajuste entre o0 modelo e a medida, o que da& segurangca para a obtencdo das
propriedades Opticas, especificamente, o indice de refracdo (n) e o coeficiente de
extincdo (k) em funcdo do comprimento de onda. Esses parametros sdo exibidos

nas figuras 6 e 7, respectivamente, para a camada de O0xidos da amostra 1, crescida
naturalmente.

1.221993

1.221992

indice de Refracéo

1.221991

1.221990 ! :
400 500 600 700 800 900 1000

Comporimento de Onda (nm)

Figura 6. indice de refragéo (n) em funcdo do comprimento de onda para a camada de 6xidos AM60.
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Figura 7. Coeficiente de extingéo (k) em fungdo do comprimento de onda para a camada de 6xidos
AMG60.

A amostra foi modelada como uma camada de 6xidos, sem estrutura e sobre a qual
existe ar. Os resultados mostram que a abordagem usada é capaz de obter as
propriedades oOpticas, e a préxima etapa deste trabalho envolvera o crescimento
(anddico) de o6xidos de forma controlada no substrato dessa amostra. Além das
propriedades 6pticas, também foi medido a espessura dessa camada de 6xidos, via
elipsometria, obtendo 73nm. Esse resultado apresenta razoavel acordo com os
estudos recentes de Lee et al. [11], que obtiveram cerca de 60nm de espessura de
oxido para a mesma liga usando microscopia eletrénica de transmissao. Pretende-
se, na proxima etapa, investigar a variagdo das propriedades 6pticas em funcéo da
espessura da camada de 6xido, e avaliar se ha o aparecimento de uma possivel
estrutura interna dessa camada [11,12], podendo haver, nesse caso, uma
segregacao entre os tipos de Oxidos. Isso, pois se houver estrutura na camada de
oxidos e a camada mais interna for de 6xido de aluminio, h& relatos de uma melhoria
na resisténcia a corroséo [2,11,12].

4 CONCLUSAO

Foi utilizado neste estudo a técnica de elipsometria para caracterizacdo das
propriedades 6pticas e medida da espessura da camada de 6xidos da amostra da
liga de Mg denominada AM60. A modelagem computacional dos dados apresentou-
se de forma adequada e satisfatoria para os dados, permitindo obter as curvas de
dispersdo para os indices de refracdo (n) e coeficiente de extingdo (k) para a
camada 6xidos e sua espessura. Esses resultados preliminares nos ddo seguranca
guanto ao uso da técnica para seu uso na préxima etapa que envolvera a analise
dos O6xidos crescidos controladamente na amostra, a fim de investigar suas
propriedades Opticas, possivel estrutura e inferir sua resisténcia a corroséao.
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