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RESUMO

Lena, F. R. Titulo: Determinagdo de métodos de colagem com resinas epdxi para fixacdo de
espelhos para raios X em linhas de luz da fonte de radiacéo sincrotron Sirius. 2020. Monografia
(Trabalho de Concluséao de Curso) — Escola de Engenharia de S&o Carlos, Universidade de Séo
Paulo, Séo Carlos, 2020.

O projeto foi desenvolvido em torno da futura linha de luz Carnadba (Coherent X-Ray
Nanoprobe Beamline) da nova fonte de luz sincrotron Sirius que contara com foco de raios X
de cerca de 30nm. A obtencdo do nanofoco s6 é possivel com a correta selecdo de componentes
Opticos de alta precisdo. Exemplos desses elementos sdo os espelhos focalizadores KB
(Kirkpatrick-Baez). Para a linha Carnalba, os espelhos KB sdo fabricados em silicio
monocristalino com tolerdncias geométricas na ordem de poucos nanémetros e serdo montados
por colagem em bases cinematicas capazes de otimizar seu desempenho dindmico em relagédo
a distdrbios externos ao mesmo tempo que evitam deformacdes de montagem. Desse modo, sua
fixacdo em tais bases é uma tarefa crucial que pode influenciar diretamente na qualidade final
do foco. Alem de garantir alta rigidez, a fixacdo deve ser estavel em niveis de ultra-alto vacuo
(<10°° mbar) e possuir longo tempo de vida. O adesivo com base em resinas epoxi MasterBond
42HT-2L.0 foi caracterizado para a aplicacdo. Sua performance em vacuo foi determinada por
medida de gases residuais (Residual Gas Analisys - RGA). A performance da fixacdo mecanica
foi estudada através do ensaio de tracdo de corpos de prova de silicio e Invar e por meio de
analises modais. Uma liga ferro-niquel Invar com coeficiente de expansdo térmica linear com
diferenca de apenas 16% daquela do silicio a 35°C foi desenvolvida para fabricacdo da base.
As tensdes residuais decorrentes do encolhimento das resinas no processo de cura foram
quantificadas atraves da medida de deformacGes em laminas de vidro por sensores capacitivos
em um dispositivo desenvolvido para tal. Os resultados do Gltimo ensaio foram utilizados para
a configuracao de materiais customizados para analise por elementos finitos (FEA) no software
ANSYS para entdo final projeto dos suportes, tendo como estimativa uma deformacéo de baixa
frequéncia com amplitude maxima de cerca de 5 nandmetros para o espelho mais critico,
deformacéo essa com impacto insignificante na qualidade final do foco.

Palavras-chave: Luz Sincrotron. Raios-X. Nanofoco. Ultra-alto vacuo. Resina epoxi.

Tensdes residuais. Ligas Invar.



ABSTRACT

Lena, F. R. Titulo: Determination of bonding methods with epoxy resins to fix mirrors for X-
rays in beamlines of the Sirius synchrotron light source. 2020. Monografia (Trabalho de
Concluséao de Curso) — Escola de Engenharia de S&o Carlos, Universidade de Sdo Paulo, Séo
Carlos, 2020.

The project was developed within the scope of the future Carnatba beamline (Coherent
X-Ray Nanoprobe Beamline) at the new synchrotron light source Sirius that will feature an X-
ray focus of about 30nm. Obtaining the nanofocus is only possible with the correct selection of
high-precision optical components. Examples of these elements are KB focusing mirrors
(Kirkpatrick-Baez). For the Carnalba beamline, KB mirrors are manufactured in
monocrystalline silicon with geometric tolerances in the order of a few nanometers and will be
mounted by gluing on kinematic bases capable of optimizing their dynamic performance in
respect to external disturbances while avoiding mounting deformations. Thus, its fixation on
such bases is a crucial task that may directly influence the final quality of the focus. In addition
to high stiffness, stability at ultra-high vacuum levels (<10-9 mbar) and a long-life span are
required. The adhesive based on epoxy resins MasterBond 42HT-2LO was characterized for
the application. Its vacuum performance was determined by a Residual Gas Analyzes (RGA).
The performance of the mechanical fixation was studied through the tensile test of silicon and
Invar specimens and through modal analyses. An Invar iron-nickel alloy with a linear thermal
expansion coefficient with a difference of only 16% from that of silicon at 35 °C was developed
for the base. Residual stresses resulting from the shrinkage of resins in the curing process were
quantified by measuring deformations in glued glass slides with capacitive sensors in a device
developed for this purpose. The results of the last test were used for the configuration of
customized materials for finite element analysis (FEA) in the ANSYS software for the final
design of the supports, with a low frequency strain estimated with a maximum amplitude of
about 5 nanometers for the most critical mirror, a deformation with insignificant impact on the
final quality of the focus.

Keywords: Synchrotron Light. X ray. Nanofocus. Ultra-high vacum. Epoxy resin.

Residual stresses. Invar alloy.
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|. Introducao

Fonte de luz sincrotron

Uma fonte de luz sincrotron é uma fonte de radiacéo eletromagnética de amplo espectro
produzido a partir do desvio de trajetoria de particulas, em geral elétrons. Sua principal
aplicacdo pratica é a producédo de feixes de raios X de alto brilho, utilizados para estudo da
matéria em técnicas de tomografia, difracdo de raios X e espectroscopia, por exemplo. Fontes
de luz sincrotron sdo capazes de produzir feixes de alta energia com brilho diversas ordens de
magnitude superior que feixes produzidos por tubos convencionais, além de possuir alto nivel

de polarizacao, colimacéo e baixa emitancia (FRISCH).

Seu funcionamento consiste em um conjunto de aceleradores e armazenadores capazes
de levar um feixe de elétrons a velocidades relativisticas. O primeiro deles consiste em um
acelerador linear, denominado Linac, responsavel por gerar e colimar um feixe de elétrons. Esse
feixe é guiado por campos magnéticos gerados por imds até o segundo acelerador, o Booster,
onde os elétrons ganham energia e sdo acelerados até velocidades relativisticas (CNPEM,
2019). Com alta energia, esses elétrons sdo inseridos no maior anel, o armazenador, onde
permanecem para extracao de radiacdo sincrotron. Um exemplo de fonte sincrotron é o antigo
laboratério UVX, do CNPEM (Figura I-1).

Figura I-1: Primeira fonte de luz sincrotron do Brasil — o UVX, do LNLS (CNPEM, 2019).
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Esses feixes sdo guiados por campos magnéticos em um circuito fechado de trechos
retos. A cada final de trecho reto ha um dispositivo para curvar sua trajetoria,
denominadobending magnet, composto por imdas. Ao ter sua trajetéria alterada, os elétrons
emitem fétons de intensidade proporcional a sua aceleracdo. Outros dispositivos utilizados para
a producéo de fotons sdo dispositivos de inser¢do como onduladores, onde os elétrons, ainda
nos trechos retos, sdo forcados a uma trajetdria sinusoidal gerada por campos magnéticos

alternados, produzindo feixes de alta intensidade, vide Figura 1-2 (FRISCH).

Figura I-2: llustracdo dos componentes da fonte nacional de luz Sincrotron — UVX, do LNLS.
Os elementos de interesse sao 1) acelerador linear Linac, 2) Booster, 3), 4) Bender, Anel
armazenador e 6) Linha de luz (GASPERINI, 2011).

Os fotons entdo emitidos continuam sua trajetdria retilinea saindo do acelerador e
adentrando as linhas de luz — conjuntos de instrumentacao dptica utilizados para experimentos
com radiacdo sincrotron. Nas linhas de luz, monocromadores ou filtros sdo utilizados para
selecionar a faixa de energia necessaria para 0s experimentos. Espelhos e lentes direcionam e

focalizam a radiacdo para as amostras em estacOes experimentais.
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Sirius

O Sirius é a mais nova fonte de radiacdo do Laborat6rio Nacional de Luz Sincrotron
(LNLS), no Centro Nacional de Pesquisas em Energia e Materiais (CNPEM) (Figura 1-3),
situado na cidade de Campinas, S&o Paulo. E a segunda fonte de luz Sincrotron construida no
pais, uma das poucas de quarta geracdo no mundo, e contard com anel de armazenamento de
pouco mais de 518 metros de circunferéncia e feixe de 3GeV. Atualmente o projeto conta com

13 linhas de luz em construcéo ou planejamento (CNPEM, 2019).

Figura 1-3: Vista aérea do Sirius em construcdo (CNPEM, 2019).

Linha de luz Carnauba
Uma das principais linhas de luz em construgdo no laboratério Sirius € a Carnaiba
(Coherent X-Ray Nanoprobe Beamline), que combina multiplas técnicas que utilizam absorcéo,

espalhamento e emissdo de raios X em foco nanométrico, de até 30nm (LNLS).

A linha operara com feixe entre 2 e 14 keV, podendo estudar elementos leves, e
elementos essenciais como fosforo e enxofre, em diferentes modos, inclusive de varredura da
amostra em duas estacdes experimentais - Tarumd e Sapoti. Essas estacOes se diferem
principalmente pelo tamanho de foco final, podendo estudar a amostra em ar, vacuo e

atmosferas diversas — inclusive reativas, criogénicas e aquecidas.
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Figura I-4: Esquema de componentes da linha de luz Carnaiba (CARNAUBA, 2020).

A linha possuira cerca de 145 metros de comprimento e é a maior do laboratério (Figura
I-4). Linhas de Raios X em geral utilizam O&pticas de espelhos e, devido a natureza desse
espectro, angulos de incidéncia extremamente baixos, menores que os angulos criticos, sao
necessarios para obter-se reflexdo com eficiéncia aceitavel. Por isso as grandes distancias entre

0s componentes (Figura 1-5).
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Figura I-5: Distancias dos elementos Opticos da linha de luz Carnauba na configuragédo para
a estacao Sapoti em vista de topo e lateral. Destaque aos elementos Mv e Mh, espelhos KB
que serdo discutidos adiante (LNLS).
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Optica KB

A linha de luz Carnalba é uma das linhas do Sirius que sera equipada com espelhos KB
(Kirkpatrick-Baez). Os espelhos KB (Figura 1-6) sdo os elementos Opticos finais responsaveis
pela focalizacao do feixe de raios X no plano da amostra, garantindo foco nanométrico (até 20-
50nm). Em geral, o sistema de 6ptica KB compreende dois espelhos perpendiculares para
focalizacéo vertical e horizontal sequencialmente de maneira independente (Vertical Focusing
Mirror, VFM e Horizontal Focusing Mirror, HFM) (ROSS, 2011).

Foco

Figura 1-6: Esquema de espelhos KB (ROSS, 2011).

Cada uma das duas esta¢des experimentais (Taruma e Sapoti) da linha Carnadba contara
com um par de espelhos KB (Figura I-7). Esses espelhos sdo fabricados pela japonesa J Tech
em blocos de silicio monocristalino, possuindo tolerancia geométrica de figura 6ptica na ordem
de nandmetros e rugosidade RMS em angstrons.

(a) (b)

Figura I-7: Espelhos HFM (a) e VFM (b) da estagdo Taruma em suas bases. Area de
polimento oOptico. [Fonte: autor]
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Figura 1-8: Renderizacéo do sistema de montagem do espelho de focalizagéo horizontal
(VFM) da estacdo experimental Taruma. [Fonte: autor]

Devido as tolerancias geométricas estreitas para a superficie dptica dos espelhos,
deformacdes durante a montagem devem ser controladas abaixo de limites de projeto. Diversas
formas de fixacdo foram analisadas pelo grupo de Suporte e Instrumentacao de Linha de Luz
(SIL) do LNLS. Formas de fixacdo convencionais com parafusos mostraram-se inviaveis
devido ao fato de que a forca de aperto nos parafusos necesséria para garantir acoplamento
quase-cinematico dos espelhos em seus suportes (Figura 1-9) com rigidez de contato suficiente
resulta em deformacdes inaceitaveis, na ordem de dezenas de nandmetros. Uma alternativa foi
proposta com o uso de fixa¢do por colagem, sendo assim possivel garantir alta rigidez da unido
do espelho com sua base sem o uso de carregamento mecanico (Figura 1-8).

Uma vez colados, os espelhos estdo sujeitos a expansdo e contracao térmica, assim como
sua base. Caso os valores dos coeficientes de expansdo térmica (do inglés, CTE) de ambos
sejam diferentes, tensdes surgem, acarretando a deformacéo do espelho. Esforcos foram
colocados no projeto de sistemas de controle de temperatura nos ambientes de operacdo dos
espelhos, garantindo estabilidade em 24°C com variacdo maxima de 0,1°C. Entretanto, mesmo
essa pequena variacdo de temperatura pode ser problematica. Desse modo, uma liga de baixo
CTE ferro-niquel Invar foi desenvolvida com o intuito de possuir o CTE préximo ao do silicio,
de aproximadamente 2,5 pm/(m.°C) na temperatura de 24°C (MATWEB).
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Figura 1-9: Projeto de base de Invar 37 para HFM Taruma. Pontos de colagem em verde.
[Fonte: autor]

Resinas epoxi

Resinas epdxi fazem parte das classes de adesivos estruturais ou de engenharia e
possuem limite de escoamento na ordem de dezenas de mega pascais, além de alta resisténcia
ao cisalhamento. Séo, em geral, sistemas de duas partes que curam através da formacdo de
ligacOes cruzadas induzida por catalizadores, calor e/ou radiacdo (exemplo: UV). Essa
polimerizagdo por ligacBes cruzadas se da entre mondmeros epoxilicos e correagentes como
aminas, fenois, alcoois etc. (CALISTER, 2016).

A polimerizacao desses poliepoxideos (Figura I1-10) resulta em um material termofixo
com propriedades mecéanicas de alto interesse. Resinas epdxi em geral apresentam alta
resisténcia térmica e quimica e sdo empregadas nas mais diversas areas, desde revestimentos,
e matrizes de compositos até colas de alta performance compativeis com 0s mais diversos

substratos.

R1\Wy N 1IR4
R? R®

Figura 1-10: Estrutura de um grupo epdxi. (EPOXY RESIN, 2019)



26

A maioria dos mondmeros de resinas epoxi sdo produzidos a partir da reacdo de grupos
de acidos hidroxilicos e epicloridrinas em uma reacdo de adi¢do seguida por uma reacdo de

desidrohalogenacéo (Figura I-11).

R=OH — R

OH
F. +MalH =]
o/\]/\m —
-NaCl -H0 0" N~
OH o

Figura I-11: Reacao de desidrohalogenacao de acidos hidroxilicos e epicloridrinas. (EPOXY
RESIN, 2019)

Esses mondmeros resultantes sdo utilizados na criacdo de resinas epoxi com base em
glicidil e sdo amplamente utilizados em aplicacfes comerciais. De suas caracteristicas pode-se
destacar a alta reatividade dos componentes durante a polimerizacdo e a alta temperatura de
transicdo vitrea (Tg) da resina final (CO., 2019).

O tipo mais comum de resina epoxi comercial é baseado na reacdo entre epicloridrina e
bisfenol A, tendo como resultado um éter diglicidilico de bisfenol A de baixo peso molecular,
resina comummente denominada BADGE (ELLIS, 1993).

Sua formacdo se da em uma reacdo de dois estagios. No primeiro, epicloridrina €
adicionada ao Bisfenol A, seguido de uma reacdo de condensagdo com hidroxido de sodio. O
atomo de cloro e hidrogénio sao liberados como cloreto de sodio e agua respectivamente. O
resultado é uma cadeia de Bisfenol A diglicidilico éter (Figura 1-12) (ELLIS, 1993).



27

0
CH, cl

n
L
HO OH
Cl 04@4@0 Cl
CH,
{1 = NaCl
+ NaOH | -H,0
> C s C —<J
8] o}
CH,

Figura I-12: Reacdo de duas etapas para formacao de BADGE (EPOXY RESIN, 2019).

Posteriormente esse éter diglicidilico de Bisfenol A pode ser reagido com outras cadeias
de Bisfenol A, em uma reacdo denominada pré-polimerizacdo resultando em cadeias maiores,
em uma resina termofixa de maior peso molecular no fenémeno denominado cura. Durante a

cura, uma complexa cadeia tridimensional rigida se forma em estagios distintos.
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Figura 1-13: Propriedades reoldgicas e estruturais de uma resina epoxi ao longo da cura
(ELLIS, 1993).
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Conforme as moléculas grandes sdo formadas durante o processo de cura, mais e mais
estruturas ramificadas entre as cadeias se formam (Figura I-13). O ponto critico é a gelificacdo,
em que as estruturas ramificadas se estendem por todo o material. Apos esse ponto, o material
ndo é mais soltvel e pode ser entendido como uma solugéo sol-gel. Em ordem de se obter um
material rigido e integro, o processo de cura deve continuar para que a fracdo de sol seja
convertida para praticamente zero. A taxa de conversdo durante polimerizacdo (Xc) pode ser

calculada pela Equagéo 1:

X, = FoECto (1)

onde E, é a concentragdo inicial de grupos epoxi, E(t.) é sua concentragdo no tempo t,

(ELLIS, 1993).

Durante a cura, a massa molecular do polimero aumenta e, como consequéncia das
ligagBes cruzadas, sua densidade tambeém aumenta, provocando seu encolhimento. Esse
encolhimento, quando restringido, pode resultar no tensionamento do material e do substrato.
Na restricdo do encolhimento em um plano unico (2D) e para o volume (3D), desconsiderando
quaisquer escoamentos e fendmenos de alivio de tensdo, a tensdo no material pode ser estimada
por (R. PHEPYS, 1992):

B(t,T).E(t,T) _ B(tT).E(LT)

%20 = T aoyy (2) eozp= (1—20)

©)

onde 0, € 03p sdo as tensdes com restricdo de encolhimento 2D e 3D, respectivamente,
E(t,T) o é o modo elastico em fungéo do tempo ¢ e da temperatura T, v é o coeficiente de
Poisson, e 8 é o encolhimento do material em funcgéo do tempo t e da temperatura T'. Essas
tensbes sdo transmitidas para o material como cisalhamento e sdo responsaveis por sua
deformagdo. Encolhimentos (f3) entre 1 e 4% em comprimento sd0 comuns em resinas epoxi

(R. PHEPYS, 1992).
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Expansao térmica e ligas Invar (Ferro Niquel)
O coeficiente térmico linear o de um material (CTE) é definido pela variagdo em

comprimento em uma dada dire¢do para uma variacdo de temperatura pela equacgéo:

Lr—lo
lo.(Tf—To)

onde [ e [, sdo o comprimento no instante da medida e o comprimento inicial do material,

a =

(4)

respectivamente, e T e T,, sdo as temperaturas na medida inicial e final, respectivamente. Como
em geral a ndo é linear, apresentando dependéncia da temperatura, a equacdo acima deve ser
analisada em variages pequenas de temperatura e comprimento, resultando na derivacéo
(CALISTER, 2016):

dl
lo.dT

a =

()

A unidade do CTE a é expressa por a/(unidade de temperatura) onde a € um namero
adimensional e a unidade de temperatura no Sistema Internacional é Kelvin (K). A fim de maior
praticidade, usualmente esse coeficiente também é expresso em (um/m)/K, indicando que dada
uma variacdo de 1K, o material varia uma certa quantidade em micrometros para cada metro.

O mesmo equacionamento acima pode ser expandido para unidades de volume, de

forma que o coeficiente de expansdo térmica volumétrica ay é dado por:

VY _av
@y = Vo-(Tf=To) (6) ou Ay = Vo.dT (")

Para a maioria dos materiais, a, € anisotropico, ou seja, depende da direcdo
cristalografica na qual é medido (CALISTER, 2016). Para materiais isotropicos, ou seja, em

que o valor de a,, independe da direcdo medida, temos:
a,=3.a; (8)

Do ponto de vista atdbmico, a expansao térmica pode ser vista como 0 aumento do
espagamento entre 0s atomos. Isso é, para a maioria dos materiais, explicado com a anélise do
gréfico da Figura 1-14, onde a energia potencial & explicita em relagdo ao espacamento
interatbmico. Partindo do minimo no equilibrio em OK, o aguecimento sucessivo de T1, T2...

T4 resulta no aumento da energia vibracional de E1 a E5, com consequente aumento do
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espacamento rl a r5. Essa expansao € decorrente da assimetria da curva de energia potencial
(CALISTER, 2016).
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Figura I-14: Curva de energia potencial por distancia interatdmica (CALISTER, 2016).

Para cada classe de material, quanto maior a energia da ligacao atbmica, mais estreita é
a curva de potencial versus distancia, o que implica em um menor coeficiente de expansédo
térmica. Isso é visualizdvel comparando os coeficientes térmicos comumente encontrados para
diferentes materiais, tendo (CALISTER, 2016):

e Metais: Entre 5 e 25 (um/m)/K;
e Ceramicas: Entre 0.5 e 15 (um/m)/K;
e Polimeros: Entre 50 e 400 (um/m)/K.

Valores baixos de poucos pm/m/K sdo comuns em cerdmicos e materiais com essas
propriedades sdo amplamente utilizados onde a variacdo dimensional com a variacdo de
temperatura é critica. Porém, ceramicas sdo em geral frageis e com processamento custoso.
Ligas metalicas que possuem baixo CTE se tornam imediatamente importantes.

Conhecidas comumente pelo nome comercial de Invar, variacGes de solugdes solidas de
fase Unica de Ferro e Niquel sdo ligas notaveis por possuirem baixo coeficiente térmico linear
(CTE) quando comparadas a outros metais em certas faixas de temperatura. Desenvolvida em

1896 pelo fisico suico Charles Edouard Guillaume a liga, além de garantir ao seu inventor o
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prémio Nobel de fisica em 1920, revolucionou a industria de instrumentacdo cientifica
(CALISTER, 2016).

Originalmente, a liga apresenta composicao de 64% Fe —36% Ni em peso e possui CTE
proximo a 1,6 (um/m)/K entre a temperatura ambiente e aproximadamente 230°C no
denominado Invar 36. Porém, essa caracteristica da liga Invar frente aos outros metais ndo pode
ser explicada por uma possivel simetria da curva de energia potencial por espacamento atbmico
como discutido anteriormente, mas sim por suas propriedades magnéticas.

Ambos o ferro e o niquel sdo materiais ferromagnéticos, ou seja, materiais que podem
ser transformados em imas permanentes até a temperatura de Curie especifica de cada um.
Durante o aquecimento, a tendéncia de expansdo da liga é compensada por um fenémeno de
contracdo relacionado ao ferromagnetismo denominado magnetostriccdo. Acima da
temperatura de Curie, de aproximadamente 230°C para a liga, o Invar expande normalmente e
com CTE muito maior (CALISTER, 2016).

Essa propriedade de baixo CTE ¢é influenciada pelo tratamento térmico dado a liga.
Valores baixos séo obtidos a partir do material temperado a cerca de 800°C e posteriormente
conformados a frio em processos como forjamento. Recozimento resulta em um material com
CTE maior (CALISTER, 2016).

Outras ligas de Fe-Ni possuindo CTE maior que o do Invar 36 sdo comumente

encontradas e sdo normatizadas pela ASTM B753. Suas composic¢des sdo dadas na Tabela 1.
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Tabela 1: Coeficiente de expansdo térmica linear um/(m.°C) para diferentes ligas de invar de
25°C até a temperatura indicada de acordo com a norma ASTM B753 (ASTM, 2018).

Liga 93°C 149°C 260°C 371°C Recozimento (°C)
T-10 | 27,18 27,72 (+4%) 15,6 16,6 788
T-20 19,62 19,98 (£1 - 4%) 11,4 115 871
T-22 19,26 19,35 (+4,5%) 10,9 10,9 871
T-18 18 18 (x4%) 10,2 10,4 1093
T-19 19,98 19,44 (+4%) 11,2 11,2 1038
T-14 17,64 18,72 (+4%) 10,7 10,9 1093
T-25 17,64 17,64 (£4%) 10 10,1 982
T-50 10,26 10,08 (£8%) 5,7 5,6 871
T-45 7,92 7,74 (£8%) 41 4 871
T-42 5,58 5,4 (+8%) 2,9 3 871
T-40 3,6 3,96 (£8%) 2,2 3 871
T-39 | 2,34a3,42 2,52a3,6 15-2,0 2,833 871
T-36 | 0,9a1,98 1,44 32,52 2,0-2,7 3,744 871
T-99 | 13,32 13,5 (+4%) 7,8 8,2 704

Outros exemplos de ligas com baixo coeficiente de expansao térmica sdo o Super Invar
e 0 Kovar. Para o primeiro, como o nome indica, o CTE é extremamente baixo em cerca de 0,6
(um/m)/K e possui uma pequena quantidade de cobalto (5% em massa). J4 0 Kovar é projetado

para ter expansdo térmica similar ao vidro borosilicato e possui uma maior introducdo de
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cobalto em cerca de 17% em massa. Essa liga é extremamente importante para a fabricacdo de
juncoes vidro-metal (CALISTER, 2016).

Resposta em frequéncia e Analise Modal

Diferentemente de microscopios comuns, sejam Opticos ou eletrdnicos, 0s microscopios
de raios X nas linhas de luz do Sirius séo rigidamente acoplados ao piso. Isso se deve ao fato
de que nos primeiros a fonte de fotons ou elétrons se encontra na mesma estrutura que o
ambiente de amostra e detectores. Dessa forma, esses sistemas podem ser isolados de vibragdes
vindas do solo através de pes de ar, pés de borracha ou piso especial, ainda garantindo que a
fonte e a amostra se movimentam em conjunto. Por outro lado, no Sirius a fonte de fotons se
encontra a dezenas ou — em alguns casos, como na Carnauba — a centenas de metros de onde 0s
experimentos sdo realizados (estacGes experimentais). Dessa forma, todos os sistemas devem
se movimentar junto para garantir que os fotons sempre incidam na mesma posicdo dos
elementos Opticos e da amostra, seja decorrente de variacdo térmica do piso ou com vibragdes
de baixa frequéncia que percorrem o prédio. Assim, adota-se que o referencial é o piso e todos
0s sistemas sdo acoplados nele.

De certa forma, todo sistema pode ser pensado como um sistema massa mola, onde a
rigidez da mola é a rigidez do acoplamento entre um corpo e outro. Diferentes formas de fixagdo
e diferentes materiais resultam em diferentes valores de rigidez. Porém, determinar esses
valores ndo é sempre trivial ou preciso analiticamente, e diversas técnicas experimentais podem
ser utilizadas, como serd mostrado na secgdo I11. Materiais e Métodos — Analise em frequéncia.

Dois corpos sao considerados acoplados quando se movimentam em fase para uma dada
frequéncia. Quando esses corpos deixam de se movimentar em fase, dizemos que ocorreu o
desacoplamento. De forma geral, esse desacoplamento pode ser visto como a frequéncia na
qual o sistema massa-mola oscila com defasagem e isso ocorre quando a frequéncia de
ressonancia de um dos corpos € atingida para dada rigidez de acoplamento. Em um sistema de
uma unica massa, sendo K a rigidez do acoplamento em N/m e M a massa de um corpo em kg,

sua frequéncia W de ressonancia é dada, em hertz (Hz) por:

1 K
w=—. |- (8)

Vale destacar que a equagdo de frequéncia de ressonancia acima é para 0 caso
simplificado de uma oscilagdo translacional onde uma Unica rigidez é levada em conta, mas é

a base para a descricdo de qualquer sistema complexo com N corpos e diferentes graus de
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liberdade. O sistema massa-mola simplificado (sem amortecimento) é apresentado na Figura I-

16.
L

M l«— Massa rigida

Mola ideal
u

[TTT11]

Figura I-15: Sistema massa-mola simples. Adaptado de: (NEWPORT)

Para esse sistema, sendo X a posicao da massa oscilante, a derivada segunda da posicao
(aceleragdo m/s?) e U a posicéo (m) inicial da mola o equilibrio dindmico é dado pela somatdria
das forcas sendo igual a zero e € (NEWPORT):

MX+KX-u=0 (9
Essa € a equacdo diferencial de segunda ordem que descreve o movimento harménico
simples. Como ndo estdo inclusas forcas dissipativas, ele oscila indefinidamente. A energia
méaxima é a energia potencial U (J) armazenada nesse sistema na posi¢do mais afastada X,
descrita por (LIBRETEXTS):

U= %.K.XZ (10)

Logo, para um sistema com energia U, sua amplitude de oscilacdo X é menor quanto
maior o valor da rigidez K. Essa proporcdo € quadréatica e justifica a importancia de sistemas
serem rigidamente acoplados de forma que seu desacoplamento seja em frequéncias altas, onde
0 movimento possui amplitudes mais baixas para um mesmo valor de energia se comparado
com frequéncias menores.

Forcas dissipativas sdo aquelas que removem energia do sistema permanentemente.
Exemplos sdo forcas de atrito, resisténcia do ar ou liquidos, ondas sonoras, deformacdao plastica
e viscosa entre outros. A Figura I-17 apresenta a representacdo de um elemento dissipativo

paralelo a mola [16].
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Figura 1-16:Sistema massa-mola-amortecedor simples. Adaptado de: (CHU)
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Denominando uma forca dissipativa genérica por b dependente da velocidade da massa
temos a nova equacao de movimento (NEWPORT):

MX+Xb+ KX-u=0 11
Agora adicionamos uma forca dependente do tempo F(t) que entra positivamente no
sistema e por fim temos a equagdo (NEWPORT):

M.X+X.b+ K. (X—u) =F(t) (12)
Dividindo todos os termos pela massa e adotando o referencial u = O:

X+ 2%+ L x =59 (13
m m m

A forma como um sistema responde a uma entrada externa pode ser expressa através de

uma funcéo transferéncia H, onde basicamente (JPE):

H = Saida (14)

Entrada
Podemos assim correlacionar forgas que entram em um sistema com seu deslocamento,
velocidade e aceleracdo. A funcgéo transferéncia pode ser expressa tanto no dominio do tempo
H(t) ou da frequéncia através da razdo da transformada de Laplace dos sinais de entrada e saida
H(s). Como estamos interessados no dominio da frequéncia, aplicamos a transformada de
Laplace em ambos os lados da equacdo do movimento harmdnico. A transformada é definida
por (CHU):
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Seja f(t) uma fungdo definida nos reais nao negativos. Quando a integral:
2UO) = [ O

for convergente, ela ser&4 chamada de transformada de Laplace da funcéo f(t) (GUIDORIZZI,
2002).

Para uma dada funcdo continua e diferencavel F(t), as seguintes propriedades da transformacéo

de Laplace se aplicam:

. L[] =F(s)
. L[F'(®)] = s.F(s) — £(0)
N L[f"(®)] = s2.F(s) — sf(0) — £(0)

Aplicando entdo a transformada para cada termo da equacdo do movimento (X-ENGINEER):

d’z(t) dz(0)
L 2 } = s°X(s) — sz(0) — o
c [ d"‘;f)} — sX(s) — 2(0)
Llz(t)] = X(s)
LIF(t)] = F(s)

Adotando as condicdes iniciais de posicao e velocidade da massa sendo:

z(0) =0
dz(0)
a

Substituindo, temos:

F(s) =m.s?.X(s) + b.s. X(s) + kX(s)

Sendo entéo a funcéo de transferéncia H(s) a raz&o entre posigao e forca:

X
H(s) = % (15)
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Finalmente a funcéo transferéncia de um sistema massa-mola-amortecedor € dada:

X(s) 1
F(s)  m.s2+b.s+k

H(s) = (16)

E essa é a fungdo transferéncia do sistema e descreve o comportamento da
massa/mola/amortecedor no dominio da frequéncia (STEINWEG). Com transformacdes do
tipo podemos descrever o sistema em softwares como o Matlab, podendo criar graficos da
resposta em relacéo a frequéncia, por exemplo. Um exemplo desse grafico € o gréafico de Bode,
onde a magnitude do sinal (amplitude de movimento, por exemplo) e a fase séo plotadas em
funcéo da frequéncia separadamente. Por definicdo, o Bode da magnitude é o grafico de |H(s =
j.w)| para a frequéncia w, sendo j uma unidade imaginaria e o Bode da fase ¢é arg(H(s = j.w)).
Um exemplo de Bode de um sistema massa-mola-amortecedor obtido com o Matlab €
apresentado na Figura I-17. Os passos para 0 mesmo serdo omitidos por ndo serem foco do
trabalho.

Paradmetros:
e Massa: m = 0,75K(g;
e Rigidez da mola: k = 1000 N/m;

e Amortecimento: b = 0,1 N.s/m.

Magnitude (dB)
& \
|

Phase (deg)
8
T
|

351 ‘ 4

180 L L L L | S .
10° 10' 10°
Frequency (Hz)

Figura 1-17: Gréafico de Bode de um sistema massa-mola-amortecedor simples [Fonte:
autor].
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No grafico da Figura 1-17 observamos o pico de magnitude em 5,81Hz, de fato,

desconsiderando efeitos de amortecimento, a frequéncia de ressonancia W:

w=—. |[2=2L1 /m= 5.81Hz(17)
2T M 2T 0,75

E nessa frequéncia observamos a mudanca de -180° no Bode de fase como esperado.

Como estimar a rigidez de acoplamento entre corpos em montagens mecanicas nem
sempre é uma tarefa trivial, diversos métodos experimentais surgem para a obtencéo do grafico
de Bode a fim de se entenderem as frequéncias naturais do sistema.

Uma técnica rapida e que resulta em bons resultados é a Analise Modal que pode ser
realizada, por exemplo, com um martelo de impacto, como fonte de excitagdo, e um
acelerdbmetro, como sensor. Nessa técnica, um martelo equipado com uma célula de carga é
utilizado para conferir um impulso no sistema com uma forca medida temporalmente (Figura
[-18). O deslocamento, velocidade ou aceleragdo sdo entdo determinados com o acelerémetro.
Ambos 0s sinais sdo levados ao dominio da frequéncia por meio de métodos computacionais
(transformada rapida de Fourier FFT, por exemplo) e sua razao resulta na funcao de resposta

em frequéncia do sistema, podendo ser plotada como um Bode.

Figura 1-18: Operador impactando martelo a um sistema mecanico para analise modal
[Fonte: autor].
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Il. Objetivos

Determinar a viabilidade do uso de fixagdo por colagem para montagem de espelhos
KB em linha de luz de nanofoco de raios X (Carnauba) da fonte Sirius do Laboratério Nacional
de Luz Sincrotron (LNLS) através da analise da resina epOxi de cura em temperatura ambiente
MasterBond 42HT-2LO no que se diz respeito a sua estabilidade mecénica, performance em
vacuo, magnitude das deformacdes induzidas pelo encolhimento durante a cura e rigidez da
unido. Determinar o método de colagem para obtencdo de camada homogénea de 50 micron de
espessura. Validar simulacdes dos espelhos com base em elementos finitos pelo software
ANSYS com dados experimentais para analise de sua influéncia na qualidade do foco final,
estimada pelo software SRW. Desenvolver liga ferro-niquel Invar com coeficiente de expansédo

térmica linear similar ao do silicio para manufatura das bases dos espelhos.
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111. Materiais e Métodos

MasterBond 42HT-2LO

Um total de quatro adesivos epOxi da marca MasterBond (EP30-2, EP30LTE-2,
EP42HT-2LO) e um da marca LOCTITE (Stycast 2850FT + 24LV) foram adquiridos e testados
até a escolha final do uso do modelo 42HT-2L.0O. A pré-selecdo dos adesivos se deu pela escolha
de materiais compativeis com a norma ASTM E595 que especifica materiais para uso em
ambiente de vacuo, sendo permitida volatilizagdo maxima do mesmo inferior a 0,1% e
condensacdo de volateis inferior a 0,01% em massa. Dentre os materiais previamente
selecionados, a resina 42HT-2LO ¢ a que possui melhor balanco entre tempo de utilizacdo e

rigidez, além de ser a que possui maior limite de resisténcia a tracdo (Figura I11-1 eFigura I11-2).

Tensile Strenght (MPa)

60
50
40
30
20

0

EP30-2 CP30LTE-2 EP37-3FLFAD CP4ZHT-2L0Q  Stycast 2850FT +
241V

Figura Il1-1: Limite de resisténcia a tracdo para as resinas previamente selecionadas.
Destaca-se que ndo ha dados para a resina Stycast [Fonte: autor].
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EP30-2 EP30LTE-2 EP3/-3FLFAD EP42HT-2LO  Stycast 2850FT +

241V

Figura I11-2: Modulo elastico para as resinas previamente selecionadas. Ndo ha dados para
a resina MasterBond EP30-2 [Fonte: autor].

Em termos praticos, deseja-se a resina que possua maior tempo de trabalho a fim de se
evitar que ela inicie o processo de cura durante a operacao de preparo, que inclui a degasagem
em véacuo, aplicagdo e alinhamento dos espelhos em suas bases. Dentre as adquiridas, a EP37-



41

3FLFAO possui 0 maior tempo (Figura 111-3), mas seu modulo eléstico extremamente baixo
(207MPa) inviabiliza sua utilizacio para obtencdo de unibes de alta rigidez (>10% N/m) nas

superficies de area limitada dos sistemas em quest&o.

Working Life (Min)

40

30

20

10 l
0

EP30-2 EP3OLTE-2 EP37-3FLFAO EP42HT-2LO  Stycast 2850FT +
241V

Figura 111-3: Tempo de trabalho para as resinas previamente selecionadas [Fonte: autor].

Com as consideracdes anteriores, a escolha da resina 42HT-2LO (Figura I11-4) para ser
testada em todas as condigdes necessarias para a unido por colagem dos espelhos KB foi

realizada.

Figura Il1-4: Seringas com as partes A e B da cola MasterBond 42HT-2LO [Fonte: autor].
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Processo de colagem

Além de se validar o uso especifico do adesivo MasterBond 42HT-2LO para fixacéo

dos espelhos KB, validou-se o processo de preparo e aplicacdo do mesmo.

O adesivo em questdo é uma resina de duas partes. Sua proporcao de mistura em massa
é de 100:40 (A:B). Uma balanca Urano 420 (Figura 111-5) foi utilizada em todos 0s processos
de preparo, garantindo resolugéo de 1mg. Microesferas de vidro de 50 micrometros de didmetro

foram incorporadas na proporcao massica de 1% em todos 0s casos.

Figura I11-5: Balanca Urano 420 utilizada [Fonte: autor].

Todas as partes foram misturadas em béquer de 5ml de vidro borosilicato ou copos
plasticos de 20ml de polipropileno. A mistura foi realizada manualmente por ao menos 3
minutos com uma colher de aco inox. Todas as amostras foram degasadas em camara de vacuo
(~107 mbar) construida para esse trabalho (Figura 111-6) com bomba mecénica por 3 minutos a
fim de se remover bolhas de ar incorporadas durante a mistura. Todas as amostras foram limpas
em banho ultrassonico em solucdo de 1C-115 por ao menos 10 minutos, seguidas de agua

corrente e secas com isopropanol e jato de gas nitrogénio seco.
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Figura I11-6: Sistema de vacuo construido para remocao de bolhas de ar das amostras de
adesivo [Fonte: autor].

As superficies de colagem foram preparadas tanto por lixamento e/ou ataque quimico
com solucéo de acido nitrico 20% em é&gua (ensaios de adeséo Invar-Silicio) ou por jateamento
de granalhas de vidro (ensaio de ades&@o Invar-Invar) e mais detalhes sobre os procedimentos

utilizados serdo abordados em suas respectivas secdes.

Para o ensaio de adesdo entre corpos de prova de liga Invar, um aplicador de cola foi
construido (Figura I11-7). Sua funcéo é garantir repetibilidade e controle da quantidade de cola
aplicada. Em seu funcionamento, uma esfera de ago de 10mm de didmetro é molhada na resina
em questdo e, com o uso de pinos-guia para alinhamento, a esfera é for¢ada a tocar-se contra a
superficie a ser colada e uma pequena quantidade de material é depositada. Essa esfera pode

ser trocada por esferas de diferentes tamanhos para aplicacdo de diferentes quantidades de cola.

Figura I11-7: dispositivo de aplicacdo de cola. Molas sdo responsaveis por recolher a esfera
(a) com resina para seu interior (b) antes do alinhamento e aplicacdo na superficie a ser
colada [Fonte: autor].
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Medicéo de rugosidade
A qualidade da ades&o das resinas ao substrato depende de sua rugosidade. Em
diferentes testes, essa medida foi tomada utilizando-se um rugosimetro digital Mitutoyo SJ-210

(Figura 111-8) com cut off de 0.25mm.

S
5
»

Figura 111-8: Rugosimetro digital Mitutoyo SJ-210 [Fonte: Mitutoyo].

Adesao aos substratos

Adesivos com base em resinas epdxi aderem a substratos principalmente por meio de
forcas intermoleculares, em ligacdes de segunda ordem. Em geral, essa adesdo é boa para
substratos cerdmicos e metélicos, bem como certas classes de polimeros. Para a aplicacdo em
questdo da colagem de espelhos KB, 0 adesivo deve oferecer boa adesdo tanto com a base de

liga ferro-niquel Invar 37 quanto com a superficie dos espelhos de silicio monocristalino.

Embora as solicitacdes nas quais as areas coladas sejam minimas (area colada em
compressdo, montagem estatica, baixa carga térmica), o adesivo deve garantir unido dos
componentes suficientemente boa para possibilitar 0 manuseio dos sistemas durante a
montagem e transporte. Com o intuito de se caracterizar a performance de adesdo da resina
MasterBond 42HT-2L.O com os substratos, ensaios de tracdo uniaxial de corpos de prova foram

realizados.
e Caracterizacdo - Adesdo em Silicio e Invar

Devido a indisponibilidade da liga customizada de Invar no momento da caracterizagdo
da adesé&o, corpos de prova foram fabricados em Invar 39 da Scientific Alloys para mimetizar
as bases dos espelhos. Sua geometria é prismatica de sec¢do quadrada de 4,5 x 4,5mm por
20mm de comprimento e foi fabricado por corte por eletroerosdo. Cinco corpos de prova

tiveram sua superficie a ser colada preparada por lixamento com lixas de carbeto de silicio de
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400, 600, 1200 e 2000 mesh sucessivamente. Trés outros foram lixados como anteriormente e
atacados por solucédo de acido nitrico 20% em agua por 60 segundos, tendo rugosidade média,
partindo de 311 nm Ra, de 674 nm Ra. Outros tempos de ataque de 10 e 500 segundos foram
testados em outros corpos de prova, tendo-se rugosidades médias de 270 e 1901nm Ra,
respectivamente, mas nao foram utilizados por apresentarem superficies ndo aceitaveis, em
funcéo de reducdo da rugosidade no primeiro caso e formacdo de superficie heterogénea no

segundo devido a corroséo excessiva.

Para simulacdo da superficie dos espelhos, corpos de prova de silicio foram obtidos a
partir de retalhos de usinagem. A rugosidade de um dos espelhos KB da linha de luz Carnalba
(VFM Tarumad) foi medida (Figura 111-9) em um total de 5 pontos, tendo valor médio de

260,4nm Ra e desvio de 22nm e serviu de referéncia para preparo dos corpos de prova.

Figura 111-9: Medicéo de rugosidade do espelho KB VFM Taruma [Fonte: autor].

Os corpos de prova de silicio foram colados em bases intermediarias de ago inox 304
com adesivo epdxi Araldite Profissional. As superficies dos mesmos foram lixadas com lixas
de carbeto de silicio de 400, 600, 1200 e 2000 mesh sucessivamente em uma politriz
semiautomatica. As rugosidades médias obtidas no processo foram determinadas com um

rugosimetro digital Mitutoyo SJ-210 com cut off de 0,25mm entre 173 e 248 nm Ra.

Os corpos de prova de Invar 39 foram colados nas superficies de silicio com a resina
MasterBond 42HT-2LO e esferas de vidro de 50 micrometros de acordo com o procedimento
de colagem ja apresentado (Figura 111-10). Um sistema de pré-carga com molas (Figura I11-11)
foi responsavel por garantir o alinhamento (concentricidade e perpendicularidade) e
carregamento de 0,3 MPa, simulando a pressao exercida pelo peso do espelho VFM Taruma
(Figura I11-11).
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Figura I11-11: Sistema de alinhamento e pré-carga para colagem dos corpos de prova
[Fonte: autor].

Os ensaios de tracdo foram realizados em no minimo uma semana ap6s a colagem dos
corpos de prova. O equipamento utilizado foi a maquina de tragdo universal EMIC 30KN da
Instron com uma célula de carga de 500kN modelo CCE5KN e garra GR0O01 (Figura I11-12). A
velocidade de ensaio foi de Imm/minuto com amostragem em 2Hz. Os dados foram tratados
com o software Matlab R2019a para obtencédo das curvas tensdo versus deformacéo.
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(b)

Figura I11-12: M&quina de ensaio de tracdo Instron EMIC 30KN (a) e garras GR001 (b)
[Fonte: autor, INSTRON].

Um dos corpos de prova de silicio foi analisado por microscopia eletrénica de varredura
(MEV) no grupo de Materiais (MAT) do LNLS com o intuito de se estudar a superficie de
fratura e a interacdo das esferas de vidro com a matriz epoxi. Para uso da técnica, a amostra foi
recoberta em ouro em um equipamento de sputtering (Figura 111-13).

/

Figura 111-13: dispositivo para preparo de amostras de MEV - deposi¢ao de ouro [Fonte:
autor].

e Caracterizacdo - Adesdo Invar - Invar com tratamento de superficie final

Como sera apresentado na sec¢do IV — Definicdo da camada de cola, a geometria final
da superficie colada nos espelhos possui 8mm de didametro. Em ensaios de tracdo preliminares,
verificou-se que a adesdo limitante da montagem por colagem é dada entre a superficie de Invar
e aresina. Com o intuito de se aumentar sua rugosidade e consequentemente aumentar a adesao
do epoOxi, uma nova estratégia frente as apresentadas no ensaio de tracdo Invar-Silicio foi
adotada onde tais superficies serdo jateadas com granalhas de vidro de aproximadamente
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0,3mm de didmetro. Destaca-se que idealmente aumentar a rugosidade da superficie de silicio
a ser colada poderia levar ao aumento da adesao da resina ao mesmo, mas devido a sensibilidade

dos espelhos essa opcao foi descartada por seguranca.

{ I
I
)

Figura I11-14: Geometrias dos corpos de prova para colagem Invar-Invar [Fonte: autor].

Os corpos de prova foram colados com a resina MasterBond 42HT-2LO (Figura 111-14).
O aplicador de cola aqui desenvolvido foi utilizado para a aplicacdo procedural e precisa. Uma
pré carga de minima de 0,1 MPa foi aplicada com o mesmo sistema de alinhamento e
compressdo por molas apresentado anteriormente. Quatro conjuntos foram colados (Figura
111-15), sendo que trés foram utilizados no ensaio de tracdo e um foi embutido em resina

poliéster 15 minutos e cortado com uma maquina Isomet para microscopia optica.

Figura I11-15: Pinos de Invar 39 colados para ensaio de adesdo Invar-Invar [Fonte: autor].
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Tensodes residuais

Para a qualificacdo da estabilidade dimensional durante a cura da resina, seu
encolhimento foi medido em uma plataforma de testes customizadas através da medida de
deformacdes de laminas de vidro Perfecta lapidadas de 25.4 x 76.2mm de largurae 1 +- 0.1mm
de espessura. Uma de suas superficies metalizadas por deposicdo de aluminio com
aproximadamente 2 micrémetros com sistema de RF Sputtering (Figura 111-16) colada em uma
base rigida foi medida com sensores capacitivos ao longo do tempo, mimetizando um pequeno
espelho, de modo a produzir deformacgdes em escala superior (micrometros contra nanémetros)

se comparadas com a aplicacéo final nos espelhos KB.

() (b) ..—
En dﬂdil!'

"

e .

Figura I11-16: Laminas de microscopia Perfecta em estado natural (a) e Iaminas apés
deposicéo de aluminio por Sputtering (b) [Fonte: autor].

Suas extremidades foram deixadas livres e seu deslocamento foi medido utilizando-se
sensores capacitivos da Lion Precision (Figura I11-17) para estimativa das tensdes residuais na
cola por comparacao com simulagfes. Uma pré-carga constante foi aplicada por um sistema de
molas. A altura da camada é definida por esferas de vidro de 50 micrometros de didmetro (1%

em massa).
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Figura I11-17: Esquema de funcionamento de sistema de medigdo de deformagdes induzidas
por tensdes residuais em laminas de vidro [Fonte: autor].

Figura I11-18: Vista explodida do sistema desenvolvido para medi¢cdo de deformac6es
induzidas pelas tensdes residuais em laminas de vidro (1) com o uso de sensores capacitivos
(2) e pré carregamento (3) [Fonte: autor].

O sistema foi desenvolvido para ter simetria lateral (Figura 111-18), de forma que
possiveis variacOes térmicas do ambiente resultassem em mesmo deslocamento vertical de

ambos os lados da montagem. Assim, um sensor capacitivo compartilhando a mesma estrutura
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dos demais, mas medindo uma base de referéncia foi utilizado para calibracdo da altura em

relacdo a base onde a ldamina foi colada durante o teste (Figura I11-19 e Figura 111-20).

Sensor's position - Top view

Dummy bed

Glass slide

O o 0‘ "

Single cantilever bed

Figura I111-19: Posicao dos sensores capacitivos em relacdo a lamina de vidro colada e a
base de referéncia para compensacao de variacéo térmica e geometria das respectivas bases
[Fonte: autor].

Figura 111-20: : Base de testes montada com 0s sensores capacitivos (a) e detalhe da base
com a lamina de vidro colada e da base de referéncia (b) [Fonte: autor].

Com base nas deformagfes medidas, pode-se entdo estimar as tensdes da camada de
cola. Para isso, simulagdes séo feitas no software ANSYS (Figura I11-21), de forma a se
determinar o equivalente em tensdes no software para produzir as deformac@es vistas no teste

empirico.
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Figura I111-21: Simulacdo de deformacéao de uma Iamina de vidro na base de aluminio
utilizada no teste considerando encolhimento de 2% de uma camada de cola com as mesmas
propriedades mecanicas que a 42HT-2LO em seu centro (a e b) [Fonte: autor].

As medidas dos sensores capacitivos sdo realizadas em intervalos de 10 segundos
atraves de uma interface com o software LabView 2017 e conversores analégico-digitais de um

modulo Compact R10, da National Instruments. Os dados foram tratados no Matlab 2019.

Analise de gases residuais (RGA)

A volatilizacdo de componentes dos materiais pode resultar o aumento da pressdo da
camara e na contaminagdo das superficies opticas. A norma ASTM que qualifica materiais para
aplicacdo em vacuo e a E595. A quantidade de volateis aceitavel é de <0.1%, e condensaveis
<0.01% em massa [3]. A cola 42HT-2LO néo possui solventes e é compativel com a norma de
acordo com a fabricante MasterBond.

Para verificar-se a natureza dos gases desprendidos da resina em vacuo e quantificar sua
contribuicdo ao aumento da pressdo parcial de elementos pesados (massa molar > 44 g/mol
equivalente ao CO.), um filme de aproximadamente 140 um de espessura e 142 mg gramas foi
depositado em uma lamina de microscopia de borosilicato (Figura 111-22). A altura dessa

camada foi definida por 2 folhas de Kapton de 70 pum de espessura utilizadas como referéncia.
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Figura 111-22: Procedimento para deposicéo de filme de aproximadamente 140 um de resina
[Fonte: autor].

Apds cura em temperatura controlada (24°C + 0,1°C) por 3 dias, o material foi colocado
em uma camara de alto vacuo (< 3 x 107 mbar) equipada com uma bomba mecanica seca
Adixen ACP 15 e uma bomba turbomolecular Hi Pace TC110 (Figura 111-23 e Figura 111-24).
A andlise de gases residuais na atmosfera da camara foi realizada com um RGA200 da Stanford

Research Systems - SRS com limite de deteccdo de até 5 x 10°** mbar (Figura 111-25).

Figura I11-23: Estacdo de bombeamento de alto vacuo equipada com espectrometro RGA200
para analise de gases residuais [Fonte: autor].
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Figura I111-24: Bomba turbo molecular Hi Pace TC110 (a) e bomba mecéanica seca Adixen
ACP 15 (b) [Fonte: Adixen].

O espectro de massas da atmosfera resultante foi determinado em intervalos de 10
minutos durante 8 dias com alcance de detec¢do de massas até 200 u. Os dados foram analisados
no software Matlab 2019. Para os testes, utilizou-se a eletro-multiplicadora, dispositivo para

garantir maior sensibilidade, até 104 mbar.

Figura 111-25: Espectrémetro para analise de gases residuais RGA200 com limite de
deteccdo de até 200ua [Fonte: SRS].

Simulacges

Utilizando-se as propriedades para o material customizado obtidas a partir de resultados
experimentais com a colagem e medida de deformacéo das laminas de vidro representando o
adesivo MasterBond 42HT-2LO, simulacGes foram realizadas com o software ANSYS
Mechanical 2019, na interface WorkBench.

Para simular o encolhimento do material, deslocamentos reais medidos com a
montagem de sensores capacitivos foram correlacionados com tensdes simuladas e um material
customizado foi criado para resultar nas mesmas tensdes estimadas no teste nas simulagoes.
Esse material foi utilizado para simular os efeitos do encolhimento da cola em geometrias reais
de espelhos KB (VFMs e HFMs). As deformacdes entdo determinadas foram utilizadas no
software SRW (Synchrotron Radiation Workshop), do ESRF, para simulacéo da geometria final

do foco na estagdo experimental Taruma da linha de luz Carnauba.
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Dilatometria linear

O coeficiente de expansdo térmica linear (CTE) do silicio (Si) puro possui grande
variacdo com a temperatura. Porém, na temperatura nominal das linhas de luz do Sirius de
24°C, esse coeficiente é de cerca de 2,5 (um/m)/K. Com o objetivo de se desenvolver uma liga
de ferro-niquel Invar com coeficiente de expansdo térmica o mais proximo possivel da do
silicio, um pedido de 300Kg de material foi realizado ao Grupo Metal. De inicio, a composicao
requisitada foi a do Invar 39 que, segundo a norma ASTM B753, possui CTE entre 2,34 e 3,42
(um/m)/K na faixa de 25 a 93°C dado um recozimento a 871°C. A empresa forneceu um tarugo
de cerca de 10Kg forjado de onde trés corpos de prova foram retirados em orientagdes
ortogonais. Esses corpos de prova possuem geometria de acordo com a norma ASTM E831
para ensaio do tipo Push Rod (Figura 111-26).

()

25,00

Figura 111-26: Geometria dos corpos de prova (a) e corte do tarugo de amostra de Invar 39
(b)[Fonte: autor].

Outros trés corpos de prova foram fabricados com a mesma geometria, porém com a
liga Invar 36 (36% Ni e 64% Fe, recozido em 871°C) de um tarugo forjado com 1 % polegada
de didmetro da empresa Scientific Alloys. Esses corpos de prova foram retirados na orientacéo
longitudinal do tarugo, pois foi observado a isotropia de expansdo térmica nos ensaios
anteriores.

Os corpos de prova foram analisados em uma maquina do estilo push rod NETZSCH
402 (Figura 111-27) do Departamento de Engenharia de Materiais da Escola de Engenharia de
Séo Carlos (EESC) USP com camara de alumina e argénio como gas de purga. O aquecimento
foi realizado na taxa de 5°C por minuto da temperatura ambiente até 300°C e as medidas de
posicdo foram gravadas em funcdo da temperatura do termopar tipo K junto a amostra com
resolugdo melhor que 2nm. Um pré aquecimento a isoterma de 28°C°C por 30 minutos foi

aplicado em um segundo teste para mitigar problemas de acomodac¢do da amostra na cdmara.
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Figura 111-27: Dilatdmetro NETZSCH 402 (a) e detalhe da camara de amostras (b) [Fonte:
NETZSCH].

O préprio equipamento mede o comprimento real inicial da amostra e usa esse valor
junto ao valor medido durante o aquecimento para calcular a variagdo no comprimento. Os
dados foram exportados em arquivo .txt e o CTE foi calculado tanto em intervalos de
temperatura quanto com a derivada numérica da curva de variacdo de comprimento por

temperatura.

Analise em frequéncia

Com o objetivo de validar as inovagfes conceituais existentes no projeto mecanico dos
sistemas KB, incluindo os sistema de fixacdo por colagem entre o espelho e a base cinematica,
um prototipo do conjunto HFM Tarumad foi fabricado (Figura 111-28). A fabricacdo da base
cinematica foi feita em aco inox AISI 304, ao invés da liga Invar customizada para reduzir
custos. Um prot6tipo do espelho também foi fabricado, em aluminio, material esse escolhido
por ter densidade similar ao silicio (2,7 (MATWEB) contra 2,3 g/cm® (MATWEB),
respectivamente). Esse prot6tipo foi utilizado para o ensaio modal para a obtencdo da funcéo
de resposta em frequéncia (FRF) em multiplos pontos, mas tendo como foco um ponto na base
e outro imediatamente acima no prot6tipo de espelho de forma a validar o acoplamento entre

0S corpos.
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o
Figura 111-28: CAD do protétipo fabricado para analise em frequéncia [Fonte: autor].

O procedimento de colagem foi realizado de forma a reproduzir as condic6es que serdo
aplicadas na colagem final do espelho de silicio (Figura 111-29). Para garantir o alinhamento do
espelho em relacdo a base, nos trés graus de liberdade do plano base, um apoio de trés pontos
foi usinado e todo o conjunto foi montado sobre uma superficie inclinada em 10° de modo que
0 préprio peso do espelho garante que ele é mantido em contato com os pontos durante a cura
da resina (Figura 111-30). A resina MasterBond 42HT-2LO com as microesferas de 50um foi

depositada em cada um dos trés pontos de colagem utilizando o dispositivo de aplicagéo.

Figura 111-29: Colagem do protétipo de aluminio na base cinematica [Fonte: autor].
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Figura 111-30: Detalhe da superficie inclinada utilizada para garantir o alinhamento do
protdtipo [Fonte: autor].

A cura da resina foi feita durante 3 dias em uma sala limpa com temperatura controlada
em 24 +0,1°C e umidade de 50% (Figura 111-30). Apds esse periodo, o apoio de trés pontos e a

superficie inclinada foram removidos e as analises modais foram conduzidas.

Figura 111-31: Espelho "dummy" de aluminio colado na base cinematica de AISI 304 [Fonte:
autor].

O procedimento consiste em impactar um mesmo ponto na base com o martelo PCB
Impact Hammer 086C03 enquanto um acelerdmetro de trés eixos Kistler 8766a500b

posicionado no espelho mede as aceleracdes resultantes. Uma vez que o martelo é equipado
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com um transdutor de forca piezoelétrico, ele responde com um sinal de tenséo proporcional a
forca do impacto. O acelerdmetro, também piezoelétrico, responde com trés valores de tensao
proporcionais a aceleracdo de cada eixo ortogonal. Todos os valores de tensdo sao gravados em
tempo real por uma placa de captura Ni USB 4421 true 24 Bits e interpretados pelo software
Signal Express, da National Instruments, em 10KHz (Figura 111-32). Esse software calcula
entdo a funcdo transferéncia Saida (acelerémetro)/ Entrada (martelo) e gera o grafico da funcao
de resposta em frequéncia, bem como um gréfico de coeréncia do sinal. Esses dados sdo, entao,

exportados para Matlab, onde sdo pos-processados nas frequéncias de interesse.

Figura 111-32: Martelo 086C03 (a), acelerdmetro 8766a500b (b) e placa de aquisicdo Ni
USB 4431 (c) utilizados [Fonte: CNPEM].

Todos os resultados foram exportados seguindo o alinhamento do espelho no sistema

de coordenadas do Sirius, onde o eixo Z é colinear com o feixe de Raios X (Figura 111-33).

ideal orbit

Sistema de coordenadas do Sirius

Figura 111-33: Sistema de coordenadas adotado na analise em frequéncia [Fonte: autor].
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V. Resultados e Discussao

Definicdo da camada de cola

A fim de se ter boa repetibilidade do processo de colagem para diferentes conjuntos de
espelhos para aplicacdo em linhas de luz da fonte sincrotron Sirius, optou-se pelo uso de
microesferas de vidro como espacadores para a camada de cola. Seu objetivo é limitar a
aproximacdo de dois substratos planos & uma altura equivalente, ou proxima de seu didmetro,
para uma camada de cola deterministica. ldealmente, a altura da camada de cola deve ser
suficientemente pequena para garantir uma boa rigidez da juncdo, mas deve ter espessura
suficiente para garantir boa adeséo, suprimindo eventuais erros de planicidade das superficies,
de forma a garantir sua presenca em toda a superficie de unido. O laboratério dispde de duas
amostras de microesferas de borosilicato da Cospheric de 50 e 100 micrometros de diametro
nominal, modelos SLGMS-2.5 53-56 e SLGMS-2.5 100-106 respectivamente.

A rigidez normal de um elemento pode ser descrita por (STEPHEN TIMOSHENKO,
1994):

k

(18)

e a transversal (cisalhamento) por (STEPHEN TIMOSHENKO, 1994):

_ 4G
k== (19)

com A sendo a area da seccdo (transversal ou perpendicular respectivamente), E 0 modulo
elastico, L a altura do material e G 0 modulo de cisalhamento, que, para materiais isotrépicos,
é dado por (CALISTER, 2016):

E

G = (20)

2.(1+v)

com v sendo o coeficiente de Poisson do material.
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Para a resina MasterBond 42HT-2L0O, temos:

e E =24 GPa (datasheet)
e v =0,33 (estimado)

e ( =9,02 GPa (calculado)

Foi inicialmente definido que as interfaces de colagem dos espelhos nas bases seriam
em trés pontos de apoio circulares com 8mm de didmetro. Logo, para camadas com alturas
definidas pelas duas diferentes amostras de microesferas presentes no laboratério (50 e 100
pum), cada ponto de apoio colado teria rigidez normal e transversal, desconsiderando a

influéncia da rigidez extra das esferas, respectivamente, de:

e 50 pum:2,41.10%e 3,32.108 N/m
e 100 pm:1,21.10°e 1,66.10% N/m

Em ambos os casos, a rigidez da unido € alta, mas a escolha da camada de 50 um é
favorével, uma vez que resulta no dobro da rigidez alem de metade de material, sendo uma
vantagem em termos de estabilidade do vacuo. Desconsiderando sobras de material, cada ponto

de colagem nessas condi¢fes tem 2,5 ul, cerca de 3,3 mg de material.

De todo modo, essa camada deve ser definida pela pressao resultante do peso do espelho
apoiado sobre os trés pontos de colagem. Uma estimativa com um espelho de 2Kg sobre os trés
pontos de 8mm de didmetro resulta em uma pressdo média de 0,13 Mpa que deve responsavel
por aproximar as superficies dos substratos e da base do espelho até uma distancia préxima do

didmetro das esferas.

Alguns adesivos epOxi previamente testados (MasterBond 30LTE-2 e MasterBond 37-
3FLFAO) possuem carga de particulas de alumina em sua composicao. Essas particulas, mesmo
tendo didmetro medio de aproximadamente 12 pum e d90 de 40 um de acordo com o fabricante,
demonstraram-se inviaveis para obtencdo de camadas inferiores a 70 um, o que ndo ocorre com

a resina MasterBond 42HT-2LO, que ndo possui cargas.

A validacdo da obtencéo da camada minima foi realizada utilizando-se a montagem de

testes apresentada anteriormente para promover a colagem de duas laminas de microscopia de
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vidro borossilicato de aproximadamente 65x25mm com a resina 42HT-2LO e microesferas de
50 pum em proporcao massica de 1%, com a aplicacdo de uma forca de pré-carga de 170N por

meio de 8 molas, resultando em uma presséo de 0,105 Mpa.

Para a validacdo do uso das laminas de vidro no teste, elas foram caracterizadas em
termos de rugosidade e forma, uma vez que se espera poder garantir uma camada homogénea

entre as superficies coladas, sendo a espessura definida apenas pelas esferas.

Um total de 12 medi¢Ges com um rugosimetro Mitutoyo SJ-210 foram realizadas em
duas laminas de lotes diferentes tendo rugosidade RA média de 0,117 pm e 0,112 pm, com

desvios de 0,002 um e 0,0015 pum respectivamente.

O perfil das laminas foi medido utilizando-se a maquina de medicdo de coordenadas
(MMC) Zeiss CALYPSO e corrigido para a sagita gerada pelo peso da lamina e pela forca do
apalpador (100mN) com base em simulagGes no software ANSY'S (Figura IV-1). Foi verificado
que a deformag¢do maxima (entre centro e extremidades) das laminas ¢ de cerca de 14 um
(Figura IV-2). Por ser de baixa frequéncia, essa deformacdo ndo atrapalha o teste de colagem e
pode ser facilmente compensada com uma pequena pré-carga, visto a alta flexibilidade das

laminas de apenas 1mm de espessura.

B 0

[

Figura IV-1: Simulacéo da deformacéo gerada pelo proprio peso da lamina (maxima 1,61
um) (a) e pela for¢a do apalpador (mdxima 1,75 um) (b) [Fonte: autor].
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Figura 1V-2: : Montagem de medicdo de laminas com a MMC (a) e deformacé@o medida ao
longo da linha média da superficie superior da lamina de ponta-a-ponta (b) [Fonte: autor].

Para a colagem das laminas, o adesivo MasterBond 42HT-2LO foi preparado de acordo
com o procedimento ja descrito tendo a incorporagdo das microesferas de 50 ym em 1% em
massa. Uma pequena quantidade de adesivo foi adicionada manualmente no centro de uma das
laminas e ambas foram aproximadas utilizando-se o sistema de pré-carga da montagem de
testes, sem 0s sensores capacitivos (Figura IV-3).

Figura IV-3: Montagem de testes para aplicacao de pré-carga para teste de definicao da
camada de cola com microesferas de 50 um [Fonte: autor].

Ap0s o periodo de cura de trés dias, a lamina foi removida do setup e uma de suas
laterais foi lixada com lixas de carbeto de silicio de 400 a 2000 mesh e em seguida polida com
pasta de diamante de 6 e 1 um. A altura da camada foi entdo medida com o microscépio ZEISS
SteREO Discovery V12 (Figura IV-4).
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Glue #2

Load #1 (a)

50pm glass

Figura IV-4: Micrografia da camada de cola definida pelas microesferas de 50 um e pré-
carga de 0,105 Mpa (a e b) [Fonte: autor].

Constatou-se entdo que a pressao de apenas 0,1MPa é suficiente para a aproximacédo
das superficies até as esferas para definicdo da altura da camada de cola.

Um segundo teste foi realizado com uma forca aproximadamente trés vezes menor, de
56N, resultando em uma presséo de 0,035 Mpa. A altura da camada resultante com essa pré-

carga foi de aproximadamente 60 um (Figura IV-5).

Figura IV-5: Micrografia da camada de cola definida pelas microesferas de 50 pm e pre-
carga de 0,035 Mpa [Fonte: autor].

A facilidade da obtencdo da camada limitada ao diametro das esferas espagadoras com
pressodes relativamente baixas podem ser associada com a baixa viscosidade do material, de
cerca de apenas 1,1x10° cps. Para fins de comparagdo, a viscosidade de uma resina epoxi
Stycast 2850F T com catalizador 24LV, antigamente utilizada pelo grupo, € de cerca de 3,0x10°

cps.
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Estabilidade do material em vacuo
O adesivo MasterBond 42HT-2L.O é compativel com norma ASTM E595 que qualifica

materiais para aplicacdo em vacuo.

A lamina com material depositado foi inserida na cdmara de vacuo ja apresentada na
seccdo Materiais e Métodos. O espectro de massas da atmosfera com RGA resultante foi
gravado em intervalos de 10 minutos durante 8 dias com alcance de deteccéo de massas até 200
u (Figura 1V-6).

MasterBond 42HT-2LO
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Figura 1V-6: Espectros da atmosfera da camara obtidos no inicio e no final do teste (8 dias) -
pressao parcial dos elementos [Fonte: autor].

Elementos como agua (H20- 18,01 u), gas oxigénio (O - 31,99 u), e didxido de carbono
(CO2 - 44,01 u) possuem picos de pressdo parcial bem acentuados. Para o primeiro, sua origem
pode ser desde vazamentos em vedacdes do sistema de vacuo a dgua adsorvida nas paredes da
camara, ou mesmo agua presente na resina epoxi (de 0,030 - 1.2 % em massa (ELLIS, 1993)).
Sua presenca ndo e considerada critica pois pode ser removida com bombeamento ou baking
(aquecimento dos componentes em vacuo). J& a presenca dos gases Oz e CO, deve-se a

vazamentos.
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Uma média das primeiras 1000 medicdes foi plotada a fim de se reduzir o ruido branco

proximo ao fundo de escala e € mostrada na Figura IV-7.

All data averaged
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Figura IV-7: Espectros médio de todas as primeiras 1000 medic¢des [Fonte: autor].

Demais elementos mais pesados que o gas CO; aparecem de forma menos definida, em
intervalos largos e podem ser atribuidos a volateis provenientes da resina. Sua presenca diminui
guanto maior a massa. A pressdo parcial de todos os elementos detectados entre 44 e 200 u para
cada amostra de medicéo foi plotada ao longo dos 8 dias de teste (Figura IV-8).
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MasterBond 42HT-2LO Partial Pressure (44 to 200 AMU}
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Figura 1V-8: Pressao parcial dos elementos entre 44 e 200 u detectados durante os 8 dias de
teste [Fonte: autor].

Pode-se verificar que seu valor inicialmente pequeno (cerca de 2x10°mbar) em
comparacdo a pressdo da camara (ordem de 10"mbar) se reduziu ao longo do ensaio por um
fator préximo de 2. Ou seja, elementos volateis desprendidos da resina foram bombeados e foi

possivel reduzir-se sua pressao parcial.

A contribuicdo desses elementos considerados provenientes da resina na pressao total
da camara foi calculada. Em nenhum momento esses elementos representaram fragdo maior

que 1% da pressao total da cAmara de vacuo (Figura IV-9).
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MasterBond 42HT-2LO Pressure Ratio (44 to 200 AMU)
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Figura 1V-9: Contribuicéo da pressdo parcial de elementos entre 44 e 200 u na pressao total
da camara [Fonte: autor].

E importante destacar que as condigdes do teste ndo sdo as mesmas da aplicacao final
devido ao nivel de vacuo atingivel pelo sistema utilizado ser na ordem de 10" mbar, contra o
esperado de 10° mbar no ambiente de operacéo dos espelhos. Ainda, as medidas de RGA estdo
sujeitas a contaminantes provenientes de outros componentes da cadmara, bem como de
vazamentos. Por outro lado, esse tipo de analise tem-se demonstrado confiavel com a aplicacao
em diversos projetos do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron. A lamina ao final do teste é
apresentada na Figura 1V-10.
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Figura 1V-10: Lamina de vidro com resina 42HT-2LO ap0s teste de RGA [Fonte: autor].

Adesao aos substratos

e Ensaio de tragdo - Invar - Silicio

As amostras de Invar 39 e silicio coladas com a resina MasterBond 42HT-2LO com as
esferas de 50 um para definicdo das camadas de cola foram ensaiadas em tracdo uniaxial em
taxa constante deslocamento de Imm/minuto. A forca foi medida até a separagéo dos corpos de
prova e a tensdo foi calculada com base na geometria do corpo de prova de Invar (seccéo de
4,5x4,5mm). Os dados foram plotados em uma curva de Deslocamento (mm) x Tensdo (MPa).
O deslocamento é fornecido pela maquina, ou seja, ndo foram utilizados extensémetros.
Destaca-se que os valores de deslocamento medidos sdao bem altos e ndo podem ser utilizados
para calcular a deformacéo da camada de cola pois compreendem a acomodacé&o das folgas de

montagem das garras e fixacdo das amostras.
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Invar - Si Traction Test - Glue: MasterBond 42HT-2LO
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Figura IV-11: Curva de Tensdo x Deslocamento para 8 corpos de prova de silicio e Invar 39
[Fonte: autor].

Como apresentado na seccdo de Materiais e Métodos, alguns dos corpos de prova de
Invar foram atacados em solugéo de &cido nitrico (HNO3) 20% em &gua por 60 segundos a fim
de se aumentar a rugosidade da superficie de Invar por corrosao e consequentemente aumentar
a adesdo da resina no mesmo. Outros corpos de prova foram lixados com lixas de carbeto de
silicio de 400, 600, 1200 e 2000 mesh. Os conjuntos colados foram presos com as garras como

ilustrado na Figura 1V-12.

Figura IV-12: Corpo de prova de Invar e silicio colados com MasterBond 42HT-2LO preso
nas garras para ensaio de tracao [Fonte: autor].
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Os dados de cada corpo de prova séo compilados na Tabela 2.

Tabela 2: Valores de tenséo de ruptura dos ensaios de adesao Silicio - Invar

Corpo de Prova Superficie Ruptura (MPa) Local Ruptura
1 Ataque HNO3 7,1 Invar
2 Ataque HNOs3 16,2 Silicio
3 Atague HNO3 6,9 Invar
4 Lixa 2000 mesh 10,5 Invar
5 Lixa 2000 mesh 9,4 Invar
6 Lixa 2000 mesh 9,8 Invar
7 Lixa 2000 mesh 8,2 Invar
8 Lixa 2000 mesh 91 Silicio
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Figura IV-13: Micrografias das superficies dos retalhos de silicio ap6s os ensaios de tracao
dos corpos de prova 1 a 8 (a até h). Zeiss SteREO Discovery V4 [Fonte: autor].

Embora haja grande dispersdo dos valores de tensdo de ruptura, é claro que o substrato
com menor interacdo com a resina é o Invar (Figura IV-13). No caso onde houve a falha a

interface com o silicio, a tensdo maxima foi significativamente maior (cerca de 50%).

A fim de se estudar a interacdo da matriz ep6xi com as esferas de vidro, além de se
determinar o tipo de fratura e modo de falha, a amostra nimero 3 foi levada ao microscopio
eletronico de varredura (MEV). Devido ao fato de a resina ndo ser condutora, uma camada de

aproximadamente 200 nandémetros de ouro foi depositada sobre toda a amostra por rf sputtering
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(Figura IV-14). Essa amostra foi escolhida por melhor representar um caso onde houve falha

adesiva (descolamento do substrato) tanto no silicio quanto no Invar.

Figura 1V-14: Processo de deposicéo de ouro por sputtering (a) e amostra metalizada para
MEV (b) [Fonte: autor].

X258 1865mm

Figura IV-15: Micrografia por MEV da zona de transicdo do descolamento [Fonte: autor].

A micrografia Figura IV-15 foi realizada na zona de transicéo entre o descolamento do
substrato de Invar e do substrato de silicio. A superficie da resina na regido onde houve o
descolamento do Invar apresenta carater rugoso, copiando a topografia deixada pelo ataque
quimico de &cido nitrico no mesmo. A superficie de silicio apresenta-se livre de residuos de
cola nessa imagem. A fratura coesiva da resina apresenta carater tipico de fratura fragil
(CALISTER, 2016), sem evidéncia de escoamento, com superficies lisas resultadas da rapida
e facil propagacdo da trinca, denunciando baixa ductilidade do material. A superficie da fratura
é evidenciada na Figura 1V-16.
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Figura IV-16: Micrografia por MEV da superficie da fratura [Fonte: autor].

Embora a superficie do silicio apos o descolamento tenha se apresentado limpa, algumas
porcOes apresentaram resquicios de resina com geometria que lembra uma calota de esfera
(Figura IV-17). Esse material foi sobra da resina entre as esferas e o substrato de silicio quando

elas foram removidas juntas ao pino de Invar.

Figura IV-17: Micrografia por MEV da superficie do silicio (a) e detalhe de porcéo de resina
remanescente (b) [Fonte: autor].

Outra informagdo importante decorrente da microscopia MEV da fratura foi a baixa
interagdo das esferas de vidro com a matriz epOxi. Praticamente todas as esferas encontradas
apresentaram sinais de baixo molhamento, havendo separacdo em relacdo a resina (Figura
IV-18).
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Figura IV-18: Micrografias por MEV de esferas de vidro apresentando baixa interagéo com
a matriz epoxi (a e c¢) e detalhe das interfaces das mesmas (b e d) [Fonte: autor].

Os motivos que acarretam o baixo molhamento e baixa adesdo das esferas pela matriz
de resina MasterBond 42HT-2LO n&o sdo conhecidos. Destaca-se que essa baixa interacéo
introduz defeitos de descontinuidade no material, podendo atuar como concentradores de tenséo
e nucleadores de trincas (CALISTER, 2016), além de reduzirem a rigidez do mesmo (presenca
de vazios). Desse modo, 0 uso de esferas de vidro como espagadores nao deve ser deliberado e
deve-se buscar a menor proporcao possivel para cada aplicagéo.

Verificou-se também que algumas esferas estavam quebradas (Figura 1V-19). Seu
rompimento provavelmente se deu com a aplica¢do de pré-carga, resultando em vazios com

geometria angular que podem atuar como nucleadores de trincas.
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Figura IV-19: Micrografia por MEV de esferas de vidro que apresentaram quebra (a e b)
[Fonte: autor].

Em montagens onde a resina sera solicitada de maneiras diferentes da proposta para a
montagem dos espelhos KB nesse trabalho (ciclagem térmica, tracdo, vibracdo) uma nova
validacdo do material é necesséria, garantindo que as mesmas condi¢fes de operacdo sdo

satisfeitas nos testes.
e Ensaio de tragéo - Invar - Invar

No ensaio de tracdo da unido Invar-Silicio com a resina MasterBond 42HT-2LO foi
verificado que a menor adesdo é com o substrato de Invar. Esse fator é importante, pois a
superficie de Invar é a Unica passivel de modificacdo para a montagem dos espelhos KB.
Ataques quimicos com solucéo de &cido nitrico 20% em &gua foram testados para aumentar-se
a rugosidade do substrato na tentativa de melhorar a interacdo da cola, mas estes se mostraram
ineficientes. A modificacdo mecanica da superficie por jateamento de granalhas de vidro
(Figura 1V-20) foi testada em quatro pares de corpos de prova de Invar 39 que foram colados

entre si para a caracterizacdo da tensdo necesséria para a falha entre a resina e o metal.
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Figura 1V-20: Micrografia das granalhas de vidro utilizadas no jateamento [Fonte: autor].

A seccdo colada possui 8mm de didmetro. As geometrias e método de colagem foram
previamente apresentadas na seccdo Materiais e Métodos. Eles foram pesados antes e depois
da colagem com esferas de 50 um para determinacédo da quantidade de cola depositada com o
aplicador. Dois desses corpos de prova (nimeros 2 e 3) foram rompidos em ensaio de tracéo
uniaxial com deslocamento das garras na taxa de 3mm/minuto. O corpo de prova nimero 1 foi
cortado e embutido para microscopia. A rugosidade média anterior ao jateamento foi medida
sendo 0,58um Ra e 3,31um Rz, passando para 3,01um Ra e 17,80um Rz. A massa de cola

depositada em cada corpo de prova é apresentada na Tabela 3.
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Tabela 3: Massa de cola utilizada na colagem de cada corpo de prova Invar-Invar.

Corpo de prova Massa de cola (mg)

1 25

2 16

3 24

4 19
Média 21
Desvio padréo 3,7

Figura IV-21: : Corpos de prova colados de 2 a 4 (a) e sistema de parafuso utilizado para
fixacdo nas garras da maquina de ensaio de tracdo (b) [Fonte: autor].

Os corpos de prova foram presos na maquina de tracdo com o auxilio de parafusos
(Figura 1V-21). Os dados de deslocamento (Figura I\V-22) foram obtidos pela maquina, entre
as garras, logo estdo sujeitos a folgas e deslizamentos e ndo podem ser utilizados para célculo

da deformagé&o real da camada de cola.
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Invar - Invar Traction Test - Glue: MasterBond 42HT-2LO
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Figura IV-22: Curva de Tensdo x Deslocamento para 8 corpos de prova de silicio e Invar 39
[Fonte: autor].

Embora o ensaio compreenda apenas dois corpos de prova, é acredita-se que a adesao
entre a resina e o substrato metalico foi superior para o preparo com jateamento quando

comparada com os preparos por lixamento e ataque quimico. O valor médio obtido foi de 26,03
MPa.
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As superficies das fraturas foram observadas com estereoscopio Zeiss SteREO
Discovery V4 (Figura IV-23).

Figura IV-23: Micrografias éptica das superficies dos corpos de prova de Invar ap6s o
rompimento em tracdo uniaxial (a até d) [Fonte: autor].

O corpo de prova de colagem Invar - Invar nimero 1 foi seccionado e embutido em
resina poliéster 15 minutos (Figura IV-24) para medicao da camada de cola e da porcéo de cola
residual (menisco), adjacente a unido. O procedimento padréo de preparacdo metalografica foi
realizado até o polimento com pasta de diamante de 9um. Infelizmente, houve a fratura da unido

durante o processo de corte e embutimento (Figura 111-26).
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Figura IV-24: Secao transversal do corpo de prova numero 1 embutida em resina poliéster.
Polimento até pasta de diamante de 9um [Fonte: autor].

O corpo de prova foi observado e fotografado com um microscopio ZeissAXIO
Observer Z1m (Figura 1V-25). Verificou-se um menisco de aproximadamente 1,5mm de
extensdo. A quantidade de resina utilizada sera reduzida nas préximas colagens. A presenca de

bolhas é minima.

Invar - Invar ‘
CP1 .

Figura IV-25: Detalhe do menisco formado e suas dimensdes [Fonte: autor].
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Invar - Invar
CP1

Figura IV-26: Detalhe da fratura da camada de cola entre as duas faces de Invar 39 [Fonte:
autor].

Tensdes residuais

Utilizando-se a montagem para sensores capacitivos descrita na seccdo Materiais e
Métodos, foram realizados dois experimentos de encolhimento e medida de deformacGes de
laminas de vidro aluminizadas (Figura 1\V-27) com a cola MasterBond 42HT-2LO. As medidas
de deslocamento do centro e das extremidades das laminas, bem como do centro da base de
referéncia foram realizadas em intervalos de 10 segundos. Os experimentos foram realizados
em sala limpa com temperatura controlada de 24°C + 0,5°C. O primeiro teste foi realizado por

um periodo de 170 horas.

Figura IV-27: Colagem da lamina de vidro metalizada utilizada no primeiro teste de medida
de deformacgdes (a e b) [Fonte: autor].
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Com a medida do sensor capacitivo central, sobre a camada de cola, corrigida com a

medida da base de referéncia, foi possivel medir-se o encolhimento linear (Figura 1V-28).

Mesmo com as esferas conferindo certa rigidez ao deslocamento da lamina em relacéo a base

de aluminio, um valor de encolhimento 1,93% em relacdo a camada de referéncia de 50um foi

determinado. O encolhimento percentual ao longo do tempo é expresso na Figura 1V-28.

Epoxy layer shrinkage (50um reference)

/f'\,\ /\,'v-‘v-’\’/ M, e
s atnAn AR X
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Figura 1V-28: Encolhimento percentual da camada de 50um de cola MasterBond 42HT-2LO
em fungdo do tempo de teste (teste 01) [Fonte: autor].

Por meio do sensor sobre a extremidade esquerda da lamina verificou-se um

deslocamento de 2,38um em relacdo ao seu centro, sobre a cola

(Figura I1V-29). Esse

deslocamento é causado pela deflexdo da lamina devida as tensdes residuais da cola que séo

transmitidas por cisalhamento, como apresentado nos exemplos de simula¢fes na seccdo de

Materiais e Métodos.
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Figura 1V-29: Deslocamento relativo da extremidade esquerda da lamina colada no teste 1
[Fonte: autor].

A fim de se estimarem as tensdes necessarias para causar o deslocamento da
extremidade da lamina, uma simulacdo de elementos finitos estatica estrutural foi realizada no
software ANSYS Mechanical 2019 onde a mesma geometria do teste foi importada. Os materiais
utilizados para a base e lamina foram importados da base de dados do software e sdo eles
“Aluminium” e “Float Glass”. Um material customizado para a cola foi criado tendo modulo
elastico E = 2,4GPa, coeficiente de Poisson v = 0,33 e coeficiente de expansdo térmica linear
CTE = 1,8 (m/m.K). A condicdo de contorno aplicada no ultimo foi carga térmica de 22°C
(temperatura padrdo) para 21°C, ou seja, foi aplicado uma carga térmica de modo que material
pudesse sofrer encolhimento de até 1,8%. O deslocamento de uma linha longitudinal da 1amina

foi extraido da simulacéo, tendo o perfil apresentado na Figura 1V-30.
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$ade Path Deformation
EP&2NT

Figura 1V-30: Perfil de deslocamento da lamina de vidro simulado com elementos finitos
[Fonte: autor].

O deslocamento maximo das extremidades da lamina foi de 2,38um. Na base de testes,
0S sensores capacitivos se encontram a 5,1mm dessas extremidades, assim, o deslocamento
medido a partir da simulacdo nesses pontos devem ser de 1,73um. Ou seja, o deslocamento real

é maior que o obtido pela simulag&o.

A tensdo (Von Misses) calculada pela simulagdo é constante na camada de cola e vale
78,44 MPa. Para a posicdo dos dois sensores nas extremidades, a razdo de estresse e
deslocamento é de 45,341MPa/um. Essa relacdo foi verificada sendo praticamente linear.
Assim, foi possivel estimar a tensdo na camada de cola a cada instante do teste pela
multiplicacdo entre deslocamento medido pelo sensor capacitivo e a razdo determinada na

simulacéo.

A tensdo na camada de cola foi também estimada pela relacdo analitica apresentada na
seccdo de Materiais e Métodos para tensdo em casos de restri¢cdo 2D (plano) e 3D (volume) a
partir dos valores de encolhimento obtidos pelo sensor capacitivo central. Todas as estimativas

foram plotadas na Figura 1\VV-31.
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Calculated glue stress - Left Sensor
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Figura IV-31: Estimativa de tensfes da camada de cola realizadas a partir da correlacao
com a simulacdo (azul) e relagédo analitica 2D e 3D (vermelho e amarelo, respectivamente)
para o primeiro teste [Fonte: autor].

Verificou-se a tensdo méxima de cerca de 100MPa a partir da estimativa com base na
simulacdo. Esse valor é superior ao limite de escoamento informado pelo fabricante (82MPa),
podendo causar fratura do material. Esse valor é superior a estimativa de restri¢cdo 2D, ou seja,
as esferas aparentam adicionar rigidez significativa a aproximacdo da lamina a base de

aluminio, aproximando o caso real de um encolhimento restrito no volume (3D).

Um segundo teste foi realizado, dessa vez por um periodo de 472 horas a fim de se
estudar o alivio dessas tensdes (fluéncia da resina). A maior tensdo estimada pela correlacéo
com a simulacdo foi de 117MPa, 84 horas apds a colagem (Figura 1V-32). A partir desse
instante, houve reducdo da tensdo até o valor de 84MPa quando o teste foi finalizado. Ou seja,
houve alivio de 33MPa em 388 horas, representando uma reducéo de 28,2%. Por outro lado, a

camada de resina continuou a encolher, o que leva a uma estimativa exagerada das tensdes pelo
método analitico.
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Figura IV-32: Estimativa de tensGes da camada de cola realizadas a partir da correlacéo
com a simulacéo (azul) e relagédo analitica 2D e 3D (vermelho e amarelo respectivamente)
para o segundo teste [Fonte: autor].

Simulagéo

Os dados experimentais obtidos pelo teste de tensdes residuais foram utilizados na
configuracdo de um material customizado para simulacdo com o software ANSYS
representando a cola MasterBond 42HT-2LO. Esse material foi dimensionado para que com a
aplicacdo de uma reducdo de sua temperatura em 1°C, seu encolhimento provocasse niveis de
tensdo compativeis com os estimados empiricamente. Para tal, duas abordagens foram testadas:

Escalonar o médulo elastico do material ou seu encolhimento linear.

O deslocamento da extremidade medido no teste 01 com um sensor capacitivo foi de
2,38um, ja a simulacdo considerando material com E = 2,4GPa (datasheet) e encolhimento de
1,8% (experimental), com v = 0,33 (estimativa) resulta em um deslocamento com 1,73um
como apresentado anteriormente. A razdo do valor real sobre o simulado é de 1,3796. Escalando

o0 modulo elastico e o encolhimento tem-se:

e Novo E =2400 * 1,3796 = 3311 (MPa)
e Novo encolhimento § = 0,018 * 1,3796 = 0.0248 (ad)

Duas novas simulagbes foram realizadas com dois novos materiais, um para cada

parametro novo. O deslocamento da linha longitudinal da lamina foi expresso na Figura 1V-33.
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Figura 1V-33: Perfis de deslocamento para simula¢do com novo valor de encolhimento (azul)
e de mddulo elastico (vermelho) [Fonte: autor].

Ao se escalar o valor do encolhimento, a deformagéo esperada na posigdo do sensor
determinada pela simulacdo é de 1,78um e resulta no valor mais proximo do medido (1,73um),
tendo uma diferenca de apenas 2,9%. A diferenca entre a escala dos dois parametros
provavelmente se deve ao comportamento dos elementos proximos as descontinuidades da
camada de cola na simulacdo. Logo, o material a ser utilizado nas simulag¢des para resultados
mais proximos dos medidos, para o caso de tensdao maxima (desconsiderando seu alivio com o

tempo) possuli:

o E=2A4GPg;
e v =0,33 (ad);
e Encolhimento § = 0.0248 (ad);

Vale ressaltar que camadas de cola de diferentes espessuras ou proporcao de esferas
podem resultar em diferentes tensdes residuais (esferas de 50um na propor¢do massica de 1%).
Essas tensdes foram estimadas para uma geometria diferente da real (superficie quadrada de
25x10mm contra superficie circular de 8mm de diametro na base dos espelhos KB) e podem
ndo ser a melhor representacdo da condigdo final. De todo modo, o teste se mostrou viavel para
estimativa dos pardmetros da cola ao produzir resultados analogos aos observados
empiricamente quando comparados com as simula¢es do mesmo experimento. Esses mesmos
pardmetros foram entdo utilizados para a estimativa por simulacdo por elementos finitos das

deformagdes maximas nos espelhos reais.
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Utilizando-se o material dimensionado para representar a camada de cola de 50um a
partir de resultados experimentais como apresentado anteriormente, simulacGes foram feitas

para os espelhos KB das estacbes experimentais Tarumad, da linha de luz Carnauba.
As propriedades dos materiais utilizados s&o apresentadas na Tabela 4.

Tabela 4: Principais propriedades dos materiais utilizados nas simulacgdes

Material Modulo eléstico Poisson CTE (%)
(GPa)
Invar 36 148 0,3 0
Silicio 112 0,28 0
42HT-2LO 2,4 0,33 2,48

e Espelho KB HFM - Taruma

A fim de se estudarem as deformacdes da superficie Optica do espelho focalizado
horizontal (HFM) da estagdo experimental Tarum& (Figura 1V-34), para a linha de luz
Carnauba, uma simulacdo estatica estrutural foi realizada no software ANSYS 2019 (Figura
IV-35). Para tal, foi utilizado o desenho da base real que seré fabricada em Invar 37. O espelho
HFM possui trés pontos de fixacdo de 8mm de diametro em uma mesma superficie. A camada

de adesivo a ser utilizada é de 50um.

O encolhimento da resina epoxi foi simulado com uma condicédo térmica de reducédo de
temperatura de 1°C no material determinado anteriormente, corrigido com os valores obtidos

experimentalmente com as laminas de vidro.
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Figura 1V-34: Geometria simulada — Espelho HFM de silicio e base de Invar 37. Regido de
polimento Optico na superficie Optica representada em verde [Fonte: autor].

Alguns parametros de simulagéo sé&o:

o Material espelho: Silicio

o Material base: Invar 36

o Material cola: 42HT-2LO corrigida experimentalmente
o Elemento espelho: 5e-3m

o Elemento face colada do espelho: 2e-3m

o Elemento cola: le-4m

o Elemento base: Automatico

o Grandes deformacoes: Sim

A:HFM Taruma w/ HFF
Total Deformation
Type: Total Deformation
Unit: m

Time: 1

Custorm Obsolete

Max: 2,5303e-6

Min: 0

25/11/2018 11:04

2,4665¢-6
2464726
2,4620e-6
2461e-6
245026
245736
2455566
2,4537e-6
24518e-6
24526

A

Figura IV-35: Conjunto de espelho HFM de silicio e base de Invar 37 simulados para
encolhimento da camada de cola. Deformacéo do espelho de silicio [Fonte: autor].

0,000 0,050 0,100¢m)
]

0,025 0075
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A deformacéo da linha do feixe na dire¢do normal a superficie optica foi quantificada
com o uso de uma geometria Path (Figura 1VV-36). Seus valores foram exportados para analise
com o Matlab (Figura IV-37).

A:HFM Taruma w/ HFF

Directional Deformation 2

Type: Directional Deformation(¥ fds)
Unit: m

Global Coordinate System

Tirme: 1

Max: §4147e-10

Min: -6,0064¢-11

25/11/2018 11:09

8414710
£,300%-10
7187110
6073310
49595610
3,8456¢-10
2,7318e-10
16180 T y
5,041 Be-11
-,0064e-11

0,000¢rm)
1

0,022 0,068

Figura 1V-36: Perfil de deformacéo na linha do feixe na superficie optica causada pela
contragéo da cola durante sua cura [Fonte: autor].

Taruma HFM optical path deformation
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Figura 1V-37: Perfil de deformacéo da superficie optica na linha do feixe obtido por
simulagéo para o espelho KB HFM Taruma [Fonte: autor].

TensOes de aproximadamente 1,2 MPa (Von Misses) ocorrem no centro das superficies
coladas tanto do espelho de silicio quanto da base de Invar (Figura 1\VV-38).
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Figura 1V-38: TensBes (Von Misses) presentes no espelho de silicio e na base de
Invar[Fonte: autor].

Espelho KB VFM - Taruma

O mesmo procedimento da simulacgdo anterior foi realizado para a montagem do espelho

KB focalizador vertical (VFM) da estacdo experimental taruma. Os mesmos parametros foram

utilizados no ambiente Mechanical Workbench do software ANSY'S (Figura 1V-39).

B: YFM Tarums wi YFF
Total Deformation 2
Type: Tatal Deformation

Unit:
Tirme: 1
Custom

Mase 2,8745e-6
in:
29/11/2013 11:40

2,46892-6
2,46662-6
2464226
2,4618:-6
2,4505e-6
2,4571e-6
2,4547e-6
2,4504e-6
24506

2,04762-6

Obsolete

k Y
0,000 Q100 Q.200(m) X
L SSaSaaa—— ESS—

0,050 0,130

Figura 1V-39: Conjunto de espelho HFM de silicio e base de Invar 37 simulados para
encolhimento da camada de cola. Deformacgéo do espelho de silicio [Fonte: autor].

O deslocamento vertical da linha do feixe na superficie optica foi medida com uma

geometria Path e seus valores foram exportados para a mesma analise no Matlab (Figura

I\V-40).
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Taruma VFM optical path deformation
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Figura IV-40: Perfil de deformacéo da superficie dptica na linha do feixe obtido por
simulacdo para o espelho KB VFM Taruma [Fonte: autor].

Para esse espelho, a amplitude do deslocamento é relativamente maior, tendo amplitude

maxima de 2,3nm.

Os efeitos do perfil de deformacéo das superficies dpticas do espelho VFM, com maior
deformacdo, sobre a qualidade do foco final da estacdo experimental Taruma foram
determinados através de simulagdes com o software SRW (Synchrotron Radiation Workshop)
(0. CHUBAR, 1997) pelo grupo de Optica (OPT) do LNLS. Devido a deformacao ainda menor

do HFM, esse ndo foi simulado.

O perfil em corte no plano do foco, considerando um fluxo de 100mA, em 8keV + 4eV
do fluxo integrado por 1 segundo para os casos sem e com a deformacgdo no espelho séo
apresentados nas figuras Figura 1V-41 e Figura IV-42, respectivamente, e em escala absoluta

(@) e logaritmica (b).
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Figura 1V-41: Perfil de intensidade no foco da estacdo Taruma sem considerar a deformacéo
adicional da colagem do espelho VFM [Fonte: autor].
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Figura 1V-42: Perfil de intensidade no foco da esta¢do Taruma considerando a deformacéo
adicional da colagem do espelho VFM [Fonte: autor].

A fim de se visualizarem as diferencas na intensidade e formato do foco introduzidas
pelas deformacdes induzidas pelas tensdes residuais da cura da cola, o perfil sem deformacéo
foi subtraido do com o efeito das deformacdes e apresentado na Figura IV-43.
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Figura 1V-43: Diferencas dos perfis de intensidade no foco para os casos com e sem
deformacao em escala absoluta (a) e logaritmica respectivamente (b). Cada pixel possui 9 x 4

nm2. [Fonte: autor].

Embora a diferenca entre os casos com e sem deformacdes seja visivel, essa diferenca
representa cerca de 1% da intensidade do caso sem deformac6es, logo, para essas condicdes de
energia e deformacdo do VFM da estacdo Taruma, as deformacdes do espelho sdo consideradas

despreziveis.
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Dilatometria Linear

A primeira amostra a ser testada foi uma de Invar 39 usinada a partir do tarugo
fornecido pelo Grupo Metal. O primeiro teste foi conduzido utilizando aquecimento direto a
5°C/minuto até 300°C com purga de argonio a 50 ml/minuto. De imediato, verificou-se que as
medidas de deformacdo apresentavam uma inconformidade no inicio do aquecimento. A
hipGtese de que a amostra e a cdmara de alumina sofriam acomodacédo e influenciava nas
medidas foi testada medindo a amostra novamente, porém aplicando um plat6é isotérmico a
28°C por 30 minutos. De fato, com a segunda condicdo de ensaio os sinais de acomodacéo

desapareceram (Figura 1VV-44).

10 Direct heating (test 1) versus Isothermal accomodation (30 min -test 2)

Acomodacéo da
amostra e equipamento

Strain (mm/mm)
@

Sample 1-Test 1

Sample 1 -Test 2

-2
29.5 49.5 69.5 89.5 109.5 129.5 149.5 169.5 189.5 2005 2295 2495 269.5 2895
Temperature ("C)

Figura 1V-44: Gréfico Deformacao versus Temperatura para amostra 01 de Invar 39 nas
condicOes sem (Test 1) e com (Test 2) platd isotérmico no inicio do teste [Fonte: autor].

A condicdo do ensaio com a aplicacdo de uma isoterma inicial foi dada como
satisfatoria. As amostras de Invar 39 (Figura 1VV-45) e Invar 36 (Figura 1\VV-46) foram testadas
nas mesmas condicdes. Os resultados foram analisados entre 29°C e 300°C e os coeficientes de
expansdo termica linear foram determinados tanto para uma faixa de temperatura quanto pela
derivada do polindmio interpolador (3% ordem). A norma ASTM B753 especifica faixas de CTE
em diferentes faixas de temperatura para as ligas Invar de diferentes composicdes, sendo a entre
25°C e 93°C a dada a temperatura da aplicacéo da liga no Sirius de 24°C. Por outro lado, ndo é
possivel analisar os materiais nessa faixa devido a selecéo da isoterma a 28°C. Assim, os valores

foram calculados na faixa de 30 a 93°C, ignorando os primeiros 2°C de aquecimento. No caso
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dos valores obtidos pela derivada do polinémio interpolador, o CTE foi calculado para a

temperatura mediana da faixa escolhida (61,5°C). O CTE também foi calculado para a faixa de

32°C a 38°C, tendo temperatura média de 35°C e esse foi o valor utilizado para comparacéo

com o silicio. Essa faixa foi escolhida para uma representagdo mais proxima do CTE

instantaneo, ao mesmo tempo que minimiza efeitos de ruido de medida.

Strain {mm/mm)

Sample 01, Test 02 - EESC

%107 Invar 39
Data
[ Interval Start
12 CTE from interval = 3.7687e-06 from: 30 to 93°C ‘ * Targel
Interval End
CTE from fit = 3 8062e-06 at: 61.5°C ‘
10 [~
8-
s
4
2 /
o
2 I I I I I I I I I I 1 1 1
29.5 49.5 69.5 89.5 109.5 12905 149.5 169.5 189.5 209.5 229.5 249.5 269.5 289.5

Temperature ("C)

Figura IV-45: Grafico de deformacéo por temperatura para liga Invar 39 [Fonte: autor].

Strain (mm/mm)

Sample 04, Test 02 - EESC

-4 Invar 36
16 10
Data
[>  Interval Start
4= CTE from interval = 1.85e-06 from: 30 io 93°C ‘ #  Target
Interval End
CTE from fit = 1.752e-06 al: 61.5°C ‘
12
10 -
s |-
.
4
ok
0 /
2 I I I I I I I I I I I I I
29.5 49.5 69.5 89.5 109.5 1295 1495 169.5 1895 209.5 2295 249.5 269.5 289.5

Temperature ("C)

Figura IV-46: Grafico de deformacéo por temperatura para liga Invar 36 [Fonte: autor].
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Para as faixas de temperaturas de interesse, teve-se a Tabela 5.

Tabela 5: Tabela preliminar de CTE para Invar 39 e 36.

Corpo de Liga Intervalo 30°C Intervalo 32°C  Interpolagéo
prova a93°C a 38°C 61,5°C
1 ‘ Invar 39 3,77 3,89 3,91

2 ‘ Invar 36 1,85 231 1,75

O CTE do silicio (Si) nao foi medido experimentalmente, porém a literatura para esse
tipo de informacdo é bem ampla e fontes como o NIST disponibilizam func¢es interpoladoras

para calculo desses valores em diferentes temperaturas. Para o Si puro monocistalino, tem-se a
fungéo (NIST):

sy s 55 s s o [(1+erflx—15)Y) (1-erfl0.2 (x—52))°
o = {‘ 48*%107 X +(aX +bx~ +ex’ +dx +ex )‘ S )]]| o102 (x )”

\ 2 | 2 |
\ \ L \ P

E Iy

.

. {(:—4?.6—}‘"&—?6)3 Le(x—76° —f-:(x—?ﬁffl[l_e’f (0"3(‘r_52))JJ [1—33;;" (0.1(x—200))J

~

-

-

o

+ [(z’—j.f’x—k.f’f +1/%%) [l_ﬂf o %,(x _NUDH} (10°/K)

-

(21)

Com a0 CTE em (10°%/K) e os coeficientes na Tabela 6.
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Tabela 6: Coeficientes para interpolacdo do CTE do Si (NIST).

A 1.00500E-05
B -5.99688E-06
C 1.25574E-06
D -1.12086E-07
E 3.63225E-09
F 2.67708E-02
G -1.22829E-04
H 1.62544E-18
| 4.72374E+02
J -3.58796E+04
K -1.24191E+07
L 1.25972E+09

E a funcdo erro (NIST):

erf(x) = \/%.foxe‘tz dt (22
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Essa aproximacéo é valida para a faixa de temperatura de 0 a 300K, com erro de 3.10*
(um/m)/K para T<50K e 5.102 (um/m)/K para T>50K (NIST).

Plotando os valores de CTE convertidos para (um/m)/K para temperaturas de -273 a

200°C temos o gréfico na Figura 1V-47.

CTE Silicio

CTE Si ((um/m)/K)

e - 1 1 1 1 1 1 |
-260 =200 -150 =100 -60 0 50 100 150 200
Temperatura (°C)

Figura IV-47: CTE do Si entre -273 e 200°C [Fonte: autor].

Com essa interpolacdo, o CTE do silicio vale 2,68 (um/m)/K em 35°C. Esse valor é
mais proximo do CTE da mediana do intervalo de 32 a 38°C do Invar 36 que vale 2,31
(um/m)/K que do Invar 39 de 3,89 (um/m)/K. Dessa forma, dentro dos limites da analise, ficou
claro que o Invar 39 fornecido pelo grupo metal ndo era melhor que o Invar 36. Assim, decidiu-
se refundir a liga para um valor menor de niquel, na expectativa de se reduzir o CTE do material.

A fim de se determinar a real concentracdo dos constituintes no Invar 39, uma anéalise
quimica por espectroscopia de emissdo foi realizada. A Tabela 7 resume a média de 20
medicoes.

Tabela 7: Analise quimica da amostra de Invar 39.

Liga Fe (%) Ni C Mn Si P S Cr Co
%) () ) @) %) *%) () (%)

Invar 39 | Complemento 395 002 0,2 016 0,016 0,002 0,15 0,055
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A composicdo da amostra de Invar 36 ndo foi medida.
O CTE em temperatura ambiente (24°C) em funcdo da concentracdo de niquel é

aproximado por:

TEC (10-6)
EEfmEER

o N A~ O @
L ! L L

20 40 60 80 100
% Nickel

Figura IV-48: CTE do invar em relacéo a concentracéo de niquel (HALLORAN, 2004).

Foi adotado que a variacdo do CTE com a concentracdo de niquel é aproximadamente
linear entre 36% Ni e 39% Ni. Como a liga Invar 36 ndo foi medida, foi adotado que a
concentracdo de niquel era a nominal de exatos 36%, j& a concentracdo de Ni para o Invar 39
foi medida valendo 39,5%. Desse modo, para obtencdo de uma liga com CTE de 2,68 (um/m)/K
em 35°C, a concentracdo de Ni obtida por interpolacdo linear deveria ser de 36.82%. Apos
acordo com o fornecedor do material, optou-se por refundir o lote de 300Kg para uma liga com
37% de Ni e 63% Fe, no que pode ser chamado de “Invar 37, embora a norma ASTM B753
ndo considere esse material. Pela interpolacdo linear dos dados dos testes, uma liga Invar 37 +
0,5% Ni deveria apresentar CTE de 2,76 + 0,23 (um/m)/K.

Trés corpos de prova da nova liga foram fabricados de acordo com a norma ASTM
E831 e testados no dilatbmetro NETZSCH 402 com isoterma em 28°C por 30 minutos e
aquecimento de 5°C/minuto até 300°C com purga de argbnio. O ensaio de um deles €é

apresentado na Figura 1V-49. Todos os resultados sdo expressos na Tabela 8.
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CTE Test 03 - EESC
104 Invar 37

Data
> Interval Start

CTE from interval = 3.4772e-06 from: 30 to 93°C | #*  Target
< Interval End

CTE from fit = 3.3834e-06 at: 61.5°C |
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L=
T
A

o

| I I I | | | I I | | | I
2

29.5 49.5 69.5 89.5 109.5 129.5 149.5 169.5 189.5 209.5 229.5 2495 269.5 289.5
Temperature (°C)

Figura 1V-49: Gréfico de deformacéo por temperatura para liga Invar 37.

Tabela 8: Valores de CTE determinados para as trés ligas Invar [Fonte: autor].

CORPO DE LIGA INTERVALO INTERVALO INTERPOLACAO
PROVA 30°C A93°C 32°C A38°C 61,5°C
1 Invar 39 3,77 3,89 3,91
2 Invar 36 1,85 2,31 1,75
3 Invar 37 3,48 3,12 3,38

A composicdo quimica da liga final Invar 37 ndo foi testada. Seu CTE em 35°C considerando
variacdo de = 0,5% Ni deve deveria ser de 2,76 + 0,23 (um/m)/K, ou seja, entre 2,76 e 2,99
(um/m)/K. O resultado real de 3,12 (um/m)/K mostrou-se préximo do limite superior projetado.
Esse valor é o mais préximo que se obteve até aqui em relacdo ao calculado para o silicio, de
2,68 (Um/m)/K, onde a diferenca de 0,44 (um/m)/K representa 16% do objetivo e foi

considerada desprezivel para o projeto. Nao foi possivel calcular as incertezas de medicéo.

Analise em frequéncia
A fim de se validar o procedimento de fixacdo, caracterizar a interface resultante e
determinar a rigidez do sistema, um protétipo do sistema de fixacdo do espelho HFM Taruma
(Figura 1VV-50) foi fabricado e um espelho “dummy” de aluminio foi colado na base de AISI
304 com a cola Masterbond 42HT-2LO, como descrito na sec¢do materiais e métodos.
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Y

Figura IV-50: CAD do protétipo HFM Taruma fabricado (a) e sistema de coordenadas
adotado (b) [Fonte: autor].

Os trés pontos de apoio da base cinemaética foram jateados com granalhas de vidro
idénticas as descritas na sec¢do “Ensaio de tragdo - Invar — Invar” (Figura 1V-51). Uma
mascara de acrilico foi fabricada por corte a laser e utilizada para evitar que qualquer area fora

das superficies de colagem sofresse impacto das granalhas.

Figura IV-51: Superficies de colagem na base de AISI 304 (a até c). Cada interface possui
8mm de diametro [Fonte: autor].

O ensaio modal (analise em frequéncia) foi realizado com o intuito de se caracterizar a
rigidez resultante do acoplamento do proto6tipo de espelho de aluminio com sua base de AISI
304. Todos os ensaios foram realizados com o mesmo ponto de impacto, mantendo a forga
inicial préxima a 200N e variando-se a posi¢cdo do acelerébmetro de trés eixos nos pontos
descritos (Figura 1V-52). Os ensaios foram realizados sobre uma mesa dptica com

desacoplamento do piso garantido por pés de ar (air pads).
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(b) Posi¢des do acelerdmetro

Figura IV-52: Ponto de impacto (a) e pontos de posicionamento do acelerémetro (b) [Fonte:
autor].

Todos os pontos foram medidos de forma a se obter todos os modos de vibragcdo do
conjunto, porém devido ao foco desse projeto ser sobre a interface de fixacdo, apenas as curvas
FRF (funcdo de resposta em frequéncia) dos pares de pontos 2 e 12 nos eixos X, Y e Z séo
apresentados (um ponto na base e outro no espelho). Os valores foram plotados para frequéncias
de até 5kHz (Figura 1\VV-53 a Figura IV-55).

FRF (m/N) for points 2 and 12 - Axis: X
] T T T———T

12

10-10 -

102

Amplitude[m/N]

10}

10"

1018 . | . . M | . . 1
10’ 102 10°
Frequency [Hz]

Figura 1V-53: FRF HFM eixo X [Fonte: autor].
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FRF (m/N) for points 2 and 12 - Axis: Y
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Figura IV-54: FRF HFM eixo Y [Fonte: autor].
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Figura IV-55: FRF HFM eixo Z [Fonte: autor].

Um possivel desacoplamento de ambos 0s corpos poderia ser visto nas funcdes de
resposta em frequéncia como picos separados, ou seja, um pico de ressonancia no espelho
prototipo de aluminio (ponto 12) que ndo aparece na base de AISI 304 (ponto 2). Dadas as
FRFs das trés orientagbes medidas com o acelerdmetro, ndo é possivel identificar nenhum
desacoplamento até a frequéncia analisada de 5kHz. Vale destacar que o pico de menor
frequéncia vale 449,5Hz e ndo ¢ devido & fixacdo do espelho na base mas ao conjunto como

um todo.
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Com a validacao final do acoplamento entre o espelho e sua base utilizando 0 método
proposto nesse trabalho foi possivel aprovar a estratégia geral de fixacdo ndo apenas para o
espelho HFM da estacdo Taruma da linha de luz Carnatba, mas sim dos espelhos KB de
geometria fixa e montagem horizontal. Os sistemas de montagem desses espelhos e bases na
liga de Invar customizada encontram-se em usinagem no presente momento (Abril, 2020) e
devem ser montados no Sirius no segundo semestre de 2020, sendo utilizados de imediato nos

primeiros experimentos.
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V. Conclusao

Esse trabalho teve como objetivo desenvolver o processo e validar o desempenho do
adesivo epoxi MasterBond 42HT-2LO para a montagem de precisdo de espelhos KB de silicio
monocristalino em bases de liga Invar para a linha de luz Carnalba, da fonte de luz sincrotron
Sirius. Utilizando-se esferas de vidro de 50 pum de didmetro, um método de colagem foi
desenvolvido para garantir-se homogeneidade da camada de cola, sendo possivel estabelecer
uma camada de aproximadamente 50 um com uma pré-carga de 0,1 MPa, o que resulta em
pontos de unifo com rigidez teérica minima na ordem de 108 N/m no design proposto. A
estabilidade do material em vacuo (<3.107 mbar) foi determinada por analise de gases
residuais, verificando-se a presenca de tracos de volateis pesados (> 44u) mas com pressdes
parciais inferiores a 10" mbar, que ndo deveria ser um problema para a operagdo do sistema. O
adesivo apresentou falha adesiva em todos o0s ensaios de tracdo uniaxial, apresentando menor
adesdo ao Invar. Apds o tratamento de superficie por jateamento com granalhas de vidro, a
adesdo com o Invar foi melhorada em cerca de 2x, tendo tensdo de ruptura média de 26 MPa,
com rugosidade de cerca de 3um Ra, de modo a ndo afetar a homogeneidade da camada de
cola. Microscopias MEV denunciaram baixa interacéo das esferas de vidro com a matriz epoxi,
formando vazios devido ao seu baixo molhamento, indicando que quantidades minimas para
definicdo da camada devem ser utilizadas a fim de se evitar a inser¢do demasiada de defeitos.
Uma estimativa das tensbes residuais devido a restricdo do encolhimento durante a
polimerizacdo do adesivo foi realizada através da medicao de deformac6es de laminas de vidro
coladas e correlagdo com modelos de elementos finitos, tendo valores maximos pouco
superiores a 100 MPa, valor esse reduzido 28% em 388 horas apds seu maximo por alivio de
tensdes. Os dados de tensdo residual foram utilizados na configuracdo de parametros de
simulacdo no ANSYS e as deformacdes dos espelhos VFM e HFM da estacdo experimental
Taruma foram estimadas. Por fim, essas deformagdes foram utilizadas em simula¢es no SRW
(Synchrotron Radiation Workshop) para analise de sua influéncia na qualidade do foco em
8keV = 4eV, mostrando-se despreziveis. Paralelamente, uma liga ferro-niquel Invar foi
desenvolvida de modo a ter coeficiente de expansdo térmica linear préximo ao do silicio,
diferindo apenas 16% na temperatura de 35°C no ensaio de dilatometria linear. A alta rigidez
da fixacdo do espelho foi validada em um protétipo do HFM Taruma com uma analise modal

experimental até 5kHz, ndo observando desacoplamento entre 0s corpos.
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