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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo solidificar as ligas eutética de chumbo-estanho e
chumbo-teldrio em ambiente de macrogravidade, utilizando a centrifuga do Laboratério
Associado de Sensores e Materiais da Coordenadoria de Tecnologias Espaciais do Instituto
Nacional de Pesquisas Espaciais (LABAS/COCTE/INPE), e estudar a micrografia das
amostras obtidas.

Palavras-chave: liga eutética, macrogravidade, solidificac&o.






ABSTRACT

This work aims to solidify a PbSn and PbTe eutectic alloys in macrogravity using a
centrifuge installed at Associate Laboratory of Sensors and Materials Coordination of

Spatial Technologies at the National Institute for Space Research (LABAS/COCTE/INPE),
and study micrograph of the samples obtained.

Key words: eutetic alloy, macrogravity, solidification.
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1. INTRODUCAO

A metalurgia, ciéncia que lida com metais e suas ligas, constitui um dos dominios mais
importante da producdo de materiais. Praticada por varios milhares de anos, continua a ser
um importante campo para investigacdes cientificas. O uso de centrifugas para o
processamento e fundicdo de materiais € uma pratica antiga, porém o tema s6 foi
amplamente discutido em 1990 a partir da primeira oficina de processamento de materiais
em centrifugas realizada na Franca, essas oficinas tinham como objetivo debater os efeitos
causados pela forga centrifuga no processamento de materiais fundido® (LIYA; WILLIAM,
1997).

O interesse por esse tipo de processamento na area metalurgica e de ciéncia dos materiais
decorreu, principalmente, devido aos resultados obtidos por Rodot e Regel na década de 80,
no qual eles observaram que a distribuicéo axial de prata em uma liga de chumbo-telurio se
tornava uniforme quando o material era solidificado numa centrifuga (alta gravidade)?
(LIYA; WILLIAM, 1997).

A utilizacdo de centrifugas para o processamento de materiais utilizando a alta gravidade é
realizado em poucos lugares, devido ao alto custo dos equipamentos® (FRIEDRICH, 1997).
Devido a isso* (AN, 1997) desenvolveu para o Laboratério Associado de Sensores e
Materiais da Coordenadoria de Tecnologias Espaciais do Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais (LABAS/COCTE/INPE), uma centrifuga de pequeno porte com o objetivo de
estudar os efeitos de aceleracdes de até 10g em ligas metalicas com ponto de fusdo de até

1000°C; a qual com o tempo de utilizagdo, mesmo apds uma reforma/atualizacéo realizada

L LIYA L. R., WILLIAM R. W. Centrifugal materials processing. International Center for Gravity Materials
Science and Applications. Clarkson University Potsdam, NY 13699-5814, USA, p. 1-3,1997

2 Ibid.

3 FRIEDRICH, J., MULLER, G. Convection in crystal growth under high gravity on a centrifuge. Institut fur
Werkstoffwissenschaften Universitat Erlangen — Nurnberg 91058 Erlangen, Germany, p. 19, 1997.

4 AN, C. Y.; RUSSO, L. C,; RIBEIRO, M. F.; BANDEIRA, I. N. A low cost centrifuge for materials
processing in high gravity. New York: Plenum Press, 1997.



por Freitas® (FREITAS, 2011), se tornou obsoleta e foi substituida em 2015 por um novo
equipamento, mais robusto® 7 & ° (TENORIO et al., 2015, 2016, 2017, 2018).

Este trabalho de iniciacdo cientifica tem como objetivo reproduzir os resultados obtidos por
Tenorio *° na solidificacio da liga metéalica eutética de chumbo-estanho (PbSn) em
macrogravidade utilizando a centrifuga do LABAS/INPE. E posteriormente, replicar 0s
resultados para a liga eutética de chumbo-telurio (PbTe).

2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1.  Solidificagdo

As propriedades dos materiais metalicos estdo diretamente relacionadas com a transi¢do do
estado liquido para o solido, por isso, grande parte dos produtos feitos com metais e suas
ligas passam, pelo menos uma vez, por processos que envolvam a solidificagdo, como por

exemplo, fundigdo, soldagem ou tratamentos térmicos'! (GARCIA, 2001).

A solidificacdo dos metais e suas ligas dependem de uma variedade de mecanismos, estes
séo agrupados sob os termos de nucleacdo e crescimento, sendo que ambos sdo afetados de

> FREITAS, Filipe. Solidificacdo de Ligas Metalicas Eutéticas de BiCd e BiSn em Ambiente de
Microgravidade Utilizando Tubo de Queda Livre (Drop Tube). 2016. 111f. Dissertacdo (Mestrado em
Engenharia e Tecnologia Espaciais/Ciéncia e Tecnologia de Materiais e Sensores) - Instituto Nacional de
Pesquisas Espaciais, Sdo José dos Campos. 2016.

 TENORIO, Plinio Ivo Gama. Desenvolvimento de uma centrifuga para solidificacdo de ligas eutéticas em
macrogravidade. In: WORKSHOP EM ENGENHARIA E TECNOLOGIAS ESPACIAIS, 6., Sdo José dos
Campos/SP. Anais... 2015.

7 Idem, Development of a centrifuge and furnace for materials solidification tests on high-gravity. In:
WORKSHOP EM ENGENHARIA E TECNOLOGIA ESPACIAIS, 7., 2016, Séo José dos Campos. Anais...
2016.

8 Idem, Desenvolvimento de uma centrifuga para solidificacdo de materiais em altas aceleragdes. In:

CONGRESSO ANUAL DA 65 ABM, 72., 2017, Rio de Janeiro. Anais...S&o Paulo: Blucher, 2017. p.1408-
1419.

% Idem, Efeitos da alta aceleracgdo na solidificagdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052. In: 73° Congresso
Anual da ABM, S&o Paulo, 2018.

10" 1id.
HGARCIA, A. Solidificagdo: fundamentos e aplicagdes. Campinas, SP: UNICAMP, 2001. 399p.
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forma direta ou indireta pela gravidade, isso por que, a acdo da aceleracdo da gravidade (g)
nesse processo pode alterar a transferéncia de massa e calor e, devido a acdo da aceleracdo
de Coriolis no fluido, a estabilidade do fluxo? 13 14 15 16 17 I HAMACHER et al., 1987;
HURLE et al., 1987; FAVIER et al., 1987; AN et al., 1997; DHINDAW, 2001; TOLEDO,
2013; TENORIO, 2018).

Esses efeitos podem alterar a microestrutura do material, causando respostas diferentes para
determinadas solicitagdes, se comparado com métodos convencionais de fundicdo e
resfriamento®® 2° 2(KURZ; FISHER, 1998; CHIRITA et al., 2008; LIMIN et al., 2016).

2.2.  Ligas eutéticas

A anélise de diversos diagramas de fases de sistemas binarios revela, em grande

parte, a ocorréncia de uma transformacdo caracterizada pelo crescimento simultaneo de

2 HAMACHER, H.; FITTON, B.; KINGDON, J. The environment of earth-orbiting systems. In: WALTER,
H. U. (Ed.). Fluid sciences and materials science in space: a european perspective. Berlin, Germany: Springer,
1987. Cap. 1, p. 1- 50.

13 HURLE, D. T. J.; MULLER, G.; NITSCHE, R. Crystal growth from the melt. In: WALTER, H. U. (Ed.).
Fluid sciences and materials science in space: a european perspective. Berlin, Germany: Springer, 1987. Cap.
10, p. 313-354.

¥ FAVIER, J. J.; HUNT, J. D.; SAHM, P. R. Influence of residual accelerations on fluid physics and
materials science experiments. In: WALTER, H. U. (Ed.). Fluid sciences and materials science in space: a
european perspective. Berlin, Germany: Springer, 1987. Cap. 18, p. 637-680.

15 AN, Chen et al. A low cost centrifuge for materials processing in high gravity. New York: Plenum Press,
1997.

16 DHINDAW, B. K. Solidification under microgravity. Sadhana, v. 26, p. 59-69, 2001.

¥ TOLEDO, R. C. Estudo da solidificacdo de ligas metalicas eutéticas em ambiente de microgravidade. 217
p. Tese (Doutorado em Ciéncia e Tecnologia de Materiais e Sensores) - Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais, Sdo José dos Campos, 2013.

18 TENORIO, Plinio. Efeitos da alta aceleracio na solidificacdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052.

19 KURZ, W.; FISHER, D. J. Fundamental of solidification. 4.ed. Switzerland: Trans Tech Publications,
1998. 305 p. ISBN 08-784-9804-4.

2 CHIRITA, G.; SOARES, D.; SILVA, F. S. Advantages of the centrifugal casting technique for the
production of structural components with Al-Si alloys. Materials and Design, v. 29, p. 20 -27. 2008.

2L LIMIN, J.; ZHIMIN, L.; DAMING, X.; JINGIIE, G. Effects of centrifugal forces and casting modulus on
structures and mechanical properties of Ti-6Al-4V Alloy. Rare Metal Materials and Engineering, v.45, n.3,
p.581-587, 2016.



duas fases sélidas (a e B) a partir do liquido em ponto de fusdo menor do que os
apresentados pelos constituintes que compdem o sistema. Tal transformacao é denominada
eutética e ocorre em um ponto do diagrama de equilibrio fases a uma temperatura e

concentracdo especificas:

Liquido <> a + (Eq. 1)

A reagdo eutética ocorre nos sistemas anisomorfos, ou seja, naqueles em que seus
componentes levam a formacao de mais de uma fase solida. Nesses sistemas, a solubilidade
total ndo é possivel, ou por existir um limite de solubilidade de um constituinte no outro, ou
pela geracdo de fases intermediérias estaveis. E importante notar que a reagdo eutética ndo
é exclusiva de sistemas binarios, ocorrendo em sistemas ternarios ou mesmo quaternarios,
onde o liquido estd em equilibrio com duas, trés ou mais fases sélidas distintas?? 23
24 (CHALMERS, 1964; FLEMINGS, 1974; FREITAS, 2016). Entretanto, como existe

grande namero de ligas compostas por duas fases, este é o caso considerado neste trabalho.

As ligas eutéticas podem ser classificadas em trés categorias com base na sua morfologia.
As ligas podem ter estruturas regulares, em que se observa um padrédo regular repetitivo e
sua microestrutura pode ser: lamelar, constituida de placas paralelas e alternadas das duas
fases sdlidas; fibrosa, constituida de barras finas de uma das fases envolvida pela matriz; e

globulares, constituida de esferas de uma fase distruibuidas na matriz® (FREITAS, 2016).

Os principais aspectos que caracterizam um diagrama eutético binario simples sdo: a
completa solubilidade no estado liquido e solubilidade parcial no estado sélido, e dois pares
de linhas liquidus e solidus. As duas linhas liquidus encontram-se no ponto eutético,
enquanto que uma linha horizontal a temperatura eutética faz a conexdo entre as duas

solugdes sdlidas terminais, conforme é mostrado na Figura 1(a). Nesses diagramas, séo

22 CHALMERS, B. Principles of solidification. New York: JOHN WILEY, 1964. 319 p. 32, 34, 35, 36, 37,
38, 40, 41, 42, 43, 44, 50, 56.

23 FLEMINGS, M. Solidification processing. [S.l.]: McGraw-Hill, 1974. (McGraw-Hill series in materials
science and engineering). ISBN 9780070212831. p. 32, 36, 39, 40, 41, 42, 43, 44, 50.

2 FREITAS, Filipe. Solidificacdo de Ligas Metalicas Eutéticas de BiCd e BiSn em Ambiente de
Microgravidade Utilizando Tubo de Queda Livre (Drop Tube). 2016. 111f.

25 pid.



encontradas trés regides monofasicas distintas o, B e liquida. A fase a consiste em uma
solucdo sélida rica em A; ela possui B como o componente soluto. A fase B consiste em
uma solucéo sdlida rica em B; ela possui A como 0 componente soluto. Existem também
trés regides bifasicas que podem ser encontradas no sistema: a + L, B + L e a + B, que

coexistem em seus respectivos campos de fases.

Figura 1 - (a) Diagrama binério de fases tipico de uma liga eutética simples e (b) Representacéo da
morfologia de interface eutética.

(a) (b)

Temperatura |
RI™® R |I™® R

Fonte: Adaptado de Callister (2017).

A presenca de mais de uma fase pode originar varios tipos de microestruturas apos a
solidificacdo. Baseado em trabalhos % de (HUNT; JACKSON, 1966), sobre a cinética
interfacial das fases constituintes, foi proposto um critério para definir, em trés categorias,
os sistemas eutéticos?’ 26 2 (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016; FUMACHI, 2017):

% HUNT, J. D.; JACKSON, K. A. Binary eutectic solidification. Trans. AIME, v. 236, p. 843, 1966. 45, 46

27 TOLEDO, R. C. Estudo da solidificacdo de ligas metalicas eutéticas em ambiente de microgravidade. 217
p.

B FREITAS, Filipe. Solidificacdo de Ligas Metalicas Eutéticas de BiCd e BiSn em Ambiente de
Microgravidade Utilizando Tubo de Queda Livre (Drop Tube). 2016. 111f.

2 FUMACHI, Edson Fernando. Desenvolvimento de um tubo de queda livre para o modelamento e
otimizacdo do processo de solidificacdo de ligas eutéticas de bismuto-estanho em ambiente de
microgravidade. Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais, Sdo José dos Campos. 2017.
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a) Regulares: formados pelos eutéticos em que as fases apresentam baixa entropia
de fusdo. Tem morfologia do tipo Difusa/Difusa, apresentando dois tipos de

microestruturas (lamelares ou fibrosas);

b) Irregulares: formados pelos eutéticos onde ambas as fases crescem com
interfaces facetadas. Sua morfologia é do tipo Difusa/Facetada ou
Facetada/Facetada e apresenta microestruturas aleatorias das duas fases;

c) Regulares Complexas: os eutéticos que compdes esse grupo sdo formados por
duas fases, onde uma delas possui uma entropia de fusdo elevada e a outra possui
baixa entropia de fusdo. A morfologia € do tipo Difusa/Facetada com duas
regides distintas sendo uma com orientacdo aleatdria e a outra com orientacao

repetitiva.

2.3.  Ligas eutéticas de Chumbo-Estanho

A liga Pb-Sn é um sistema comum de eutético binario, a fase a representa uma solu¢ao
solida de estanho no chumbo e em B o chumbo é 0 soluto e o estanho o solvente. O
diagrama de fase (Figura 2) apresenta o ponto invariante eutético em 61,9 %p. Sn (74,1
%at. Sn) com a temperatura de 183°C*° 3! %2 (Figura 2) (KARAKAYA et al., 1988; ASM
Internacional, 1992; CALLISTER; RETWISCH, 2016;).

Durante a solidificacdo, ocorre uma redistribuicdo dos componentes causada pela difusdo
atdbmica imediatamente a frente da interface eutético-liquido, formando na microestrutura
camadas alternadas das fases, chamada de lamelas ** (Figura 3) (CALLISTER e
RETWISCH, 2016).

30 KARAKAYA, I.; THOMPSON, W.T. The Pb-Sn (Lead-Tin) System. Bulletin of Alloy Phase Diagrams, v.
9, p.144-152, 1988.

31 ASM INTERNACIONAL. ASM handbook: alloy phase diagrams. Materials Park, OH: ASM, 1992. v.3.
ISBN 0-87170-381-5.

32 CALLISTER, William. Ciéncia e Engenharia de Materiais: Uma Introduc&o. Oitava Edicdo Trad. Sergio
Murilo Stamile Soares. Rio de Janeiro: Editora LTC, 2013, 809 p.

% 1bid.



A estrutura cristalina das fases sdo as mesmas que a dos elementos, ou seja, a estrutura de o
€ a mesma que a do chumbo e 0 mesmo para B e estanho. Isso ocorre por que as fases sdo
ricas em um dos elementos, entdo nesse caso, 0 &tomo de um elemento que compde a liga é

tido como impureza na fase do outro.

Figura 2 - Diagrama de fase do sistema Pb-Sn e microestruturas formadas com determinadas

composicdes (C1, C2, C3 e C4).

®
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Fonte: Adaptado de Callister e Retwisch (2016).

Figura 3 - Representacdo esquemaética da formacéo da estrutura eutética da liga de Pb-Sn.

Diregdo de
crescimento

Fonte: Adaptado de Callister e Retwisch (2016).



A principal aplicacdo da liga Pb-Sn é como metal de adicdo em processos de
soldagem, devido ao seu baixo ponto de fusdo, que permite a juncdo da maioria dos metais
por meio de do método de aquecimento mais conveniente. Essa solda pode ser utilizada
para vedacdo de recipientes, revestir e unir metais, selar radiadores celulares de
automaveis, preencher emendas e amassados em carrocerias, na eletrénica, juncdo de
tubulagBes, entre varias outras aplicagdes ** (SHACKELFORD, 2008).

3. CENTRIFUGA DO LABAS/INPE

O equipamento atual comecou a ser desenvolvido em 2005 e possui duas aplicagdes:
processamento de materiais (solidificacdo) e simulacdo de rotacdo de foguetes de sondagem
% (TENORIO, 2018).

A centrifuga é composta de uma estrutura metalica na qual o sistema rotativo, a junta de
transmissao com contato elétrico rotativo e o metal do braco sdo instalados; esse conjunto é

chamado de base e é comum para ambos os aplicativos, Figura 4a.

A estrutura metélica foi projetada em software CAD e fabricada com barras de aco ASTM
A36 soldadas; antes da fabricacdo, foi simulado por elementos finitos (Figura 4b) a
deformacgdo suportada pela estrutura no local de maior solicitacdo, os resultados
apresentaram deformagcéo a ordem 102, com fator de seguranca 1,5, portanto o projeto foi
considerado adequado para a aplicacdo ** (TENORIO, 2018).

3 SHACKELFORD, J. F. Introducéo a ciéncia dos materiais para engenheiros. 6.ed. Sdo Paulo: Pearson
Prentice Hall, 2008. 546 p. ISBN 978- 85-7605-160-2. 201

% TENORIO, Plinio. Efeitos da alta aceleragfo na solidificacdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052. In: 73°
Congresso Anual da ABM, Séo Paulo, 2018.

% 1bid.



Figura 4 - (a) Descricdo da centrifuga de base: (1) estrutura metalica, (2) sistema rotativo e (3)
articulacdo de transmissdo com contato elétrico rotativo; e (b) Simulagdo em elementos

finitos.

URES (mm)
35170-001
l 32240001
. 2931e-001
. 26380001
. 23450001
. 20510-001
. 1.7580-001
. 1.4650.001

- 1.172e.001

. 8.792e.002

5.861e-002
2931e-002
1.000e-030

Fonte: Tendrio et al., 2015.

O sistema de rotacdo centrifuga fornece a condicdo necessaria para ter aceleragdes maiores
que a gravidade da Terra; foram utilizados o motor elétrico W22 (220/380 V, 1 HP) e o
inversor de frequéncia CFW-08, fabricados pela WEG® %" (TENORIO, 2018), devido a
maior precisdo no controle de velocidade, nimero de polos e baixos niveis de ruido e

vibracéo.

A junta de transmissdo centrifuga com contato elétrico rotativo tem como objetivo conectar
0 motor e o braco, transmitindo a rotagdo, com minima perda. Outro ponto é realizar o
contato elétrico com o experimento fixado no brago. Esta peca usinada é submetida
principalmente a uma carga compressiva. Devido a isso, foram escolhidos materiais ddcteis
para as pecas, aluminio AA 6351-T6 e PVVC (policloreto de vinila), o segundo usado apenas
para isolamento elétrico dos anéis de contato, sem realizar qualquer funcdo estrutural 38
(TENORIO, 2018).

37 TENORIO, Plinio. Efeitos da alta aceleracéo na solidificacdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052.
% Ibid.



O braco € fabricado com uma barra retangular de aluminio AA 6351-T6 e possui dimensdes
especificas para cada aplicagéo.

3.1.  Solidificacao de materiais em alta aceleragéo

O equipamento utilizado neste experimento consiste em um forno elétrico resistivo fixado
em bracgo de aluminio de 1,5 m, para isso, é utilizada uma dobradica de aco, que possui dois
mancais e suporta um peso de até 45 kg. Devido ao posicionamento do forno, deslocado do
eixo do motor, foi feito um balanco de peso do braco, contrapesos de aco foram instalados
no outro lado do brago (oposto ao forno), Figura 5a. Esta configuracéo de fixacdo do forno
(Figura 5b) permite medir o nivel de gravidade na amostra de solidificacdo porque o forno

é automaticamente alinhado a forca resultante durante a rotacdo 3°(TENORIO, 2018).

Figura 5 - (a) Equipamento de ensaio de alta aceleracédo; (b) o forno esta ligado ao brago de aluminio

por uma dobradica de ago.

Fonte: Tenério et al., 2017.

O desenho do forno é mostrado na Figura 6a. Compreende um forno tubular de aco
inoxidavel, com 110 mm de didmetro, 200 mm de comprimento e peso de 9,6 kg. A camara
de processamento dos materiais € um tubo de ceramica com 20 mm de didmetro, que

percorre todo o comprimento do forno; a parte superior de 1020 mm do tubo cerdmico €

% TENORIO, Plinio. Efeitos da alta aceleracéo na solidificacdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052.
10



desenvolvida por uma resisténcia blindada de niquel-cromo (28 Q - 300 W), 0 espaco entre
as paredes do tubo é preenchido com fibra de quartzo que € empregada como isolamento
térmico. Este forno foi projetado para atingir temperaturas de até 1000°C. Esta ligado a um
modulo de poténcia (NOVUS - modelo SSR-4840) que é controlado por um controlador de
temperatura (NOVUS - modelo N2000). A Figura 3b mostra o perfil de temperatura do
forno com temperatura de controle (Tset) de 200°C.

Figura6 - (a) desenho do forno; e (b) o perfil de temperatura do forno na condigéo imposta.
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Fonte: Tenbrio et al., 2018.

3.2.  Determinacéo do fator multiplicador da gravidade

A determinag&o do fator multiplicador da gravidade terrestre (n) é importante para conhecer
a aceleracdo na qual a solidificagdo ocorre. Como nesse sistema foi adotado como
referencial um objeto ndo inercial, o forno, pode-se considerar a acdo de forcgas ficticias
(forca centrifuga) atuantes no sistema, isto €, forcas provenientes da aceleracdo do proprio
referencial e ndo de forcgas fisicas atuando no corpo. Além disso, outros pardmetros foram
determinados, sendo eles: escolha de um ponto de massa m localizado no centro de

gravidade (cg); a massa da amostra é desprezivel; e todas as forgas do sistema atuam no

11



centro de gravidade do forno 4% 4 (NUSSENZVEIG, 2002; TENORIO et al., 2017).0
balango das forgas atuando no forno (Figura 7) fornece:

Figura 7 - Diagrama de forcas do sistema.

Fonte: Tendrioetal., 2017 B

Onde: P é o0 peso; T € a tracdo; Ty é a componente de T no eixo y do plano cartesiano; Tx é
a componente de T no eixo x do plano cartesiano; ¢ € 0 angulo de inclinacdo do forno em

relacdo ao braco.

Em um sistema em equilibrio de forcas, pela 22 Lei de Newton, a resultante da soma de
todas as forgas que atuam no corpo é zero. Assim verificasse que a componente Ty ser
igual ao peso (P) e a componente Ty sera a prépria forca centripeta Fc, representada pela

equacéo:
Fe = Mgorno. w?.r (Ea. 2)
Onde: o € a velocidade angular; e r é o raio de rotagdo. Entéo:

Ty = Mforno- w?.r Eq. 3

4 NUSSENZVEIG, H. M. Curso de fisica béasica. 4.ed. Sdo Paulo: Edgard Bliicher, 2002. ISBN
58-212-0298-9.

4. TENORIO, Plinio. et al. Determinagio da aceleragdo para ensaios de solidificacio na centrifuga do
LAS/INPE.
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com isso, a aceleracdo do sistema serd a propria aceleracdo centripeta, definida pela
equacéo:

a. = w“.r Eq. 4

n=— Eqg.5

Utilizando a Equacdo 5 é possivel determinar o RPM necessario para gerar determinado n.
Assim a aceleracdo envolvida no processo de solidificacdo dos materiais serd sempre

conhecida.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1. Preparacdo das amostras

A liga de PbSn eutético foi preparada usando chumbo (Pb) 99,999% at. de pureza e estanho
(Sn) com 99,999% at. de pureza da marca Cominco A primeira etapa da preparacdo das
ligas foi o ataque quimico para eliminar possiveis Oxidos superficiais presentes nos
elementos, consistindo na preparacdo de uma solugdo para cada elemento. Para o chumbo,
utilizou-se acido acético, perdxido de hidrogénio e agua deionizada na proporcao 1:1:2 e
para estanho, preparou-se a solu¢do com acido fluoridrico, &cido nitrico e dgua deionizada
na proporgdo 1:1:1. Apés o ataque nos materiais, foram realizados enxague em metanol e a

secagem com gas nitrogénio “> (TENORIO, 2018).

Para obtencdo da liga desejada, a proporgéo de cada elemento foi calculada com base no
diagrama de fases do sistema PbSn (Figura 2). Assim, para obter a liga Pb38,1Sn61,9 %p.

eutética e necessario respeitar a seguinte relacédo:
msn = 0, 615509mpb Eq 6

sendo mp;, = massa do chumbo, mg, = massa do estanho.

42 TENORIO, Plinio. Efeitos da alta acelerac&o na solidificacdo da liga pb-sn eutética. p. 1046-1052.
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Foi realizada a pesagem em uma balanca analitica, colocada dentro de uma caixa limpa
construida de acrilico com fluxo de nitrogénio constante. A massa total para cada amostra

pesada foi de, aproximadamente, 70 gramas.

Em uma ampola de quartzo, tubo de 15 mm (didmetro externo) por 13 mm (diametro
interno) com uma extremidade fechada, foi realizada limpeza quimica com HCI, HNOs,
acetona e agua deionizada para a remogdo de 6xidos, gorduras e quaisquer outras impurezas
que contaminem as ligas. Colocaram-se as respectivas cargas, apos a pesagem, dentro das
ampolas de maneira que os elementos ficassem misturados. Para selagem das ampolas
carregadas com a liga, estas foram instaladas em um sistema que utiliza um equipamento de

vacuo com pressédo de aproximadamente 10°Torr.

Apbs selagem as cargas foram inseridas dentro de um forno vertical a 400°C durante 24
horas para a completa homogeneizacdo dos elementos. Imediatamente ap6s a retirada do
forno, a carga foi resfriada em &gua, a fim de manter uma composi¢cdo homogénea ao longo
da amostra (Figura 8). Posteriormente, a carga foi retirada da ampola, dividida em porgdes
de aproximadamente 20 gramas e selada em novas ampolas, tubos de 10 mm (diametro
externo) por 08 mm (diametro interno), proprios para o experimento na centrifuga (Figura
9).

Figura 8 - (a) Exemplo de elementos puros na ampola; (b) PbSn ap6ds selagem da ampola.

Fonte: Tenorio et al., 2018
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Figura 9 - (a) Cargas de PbSn dividas em novas ampolas; (b) selamento; (c)ampolas fechadas.

Fonte: Tenério et al., 2018.

4.2.  Ensaio na centrifuga

Nos experimentos as cargas foram inseridas no interior do forno e aquecidas até a
temperatura ultrapassar o ponto de fusdo da liga, e permanece por cerca de 1 h, até que a
temperatura do forno estabilize, o sistema de acionamento e controle do forno é desativado
e 0 motor ¢ ligado. Entdo equipamento fica com rotacdo constante, durante 45 min a 1 h,

garantindo que a liga solidifique durante a rotacao.

Em todos os ensaios a temperatura de controle (Tset) foi de 200°C, as aceleragdes utilizadas
foram: 0 para 1 g; 80 RPM para aproximadamente 7g; 92 RPM para aproximadamente 9 g;
e 100 RPM para aproximadamente 10 g. Por fim,as ampolas ficaram posicionadas a cerca

de 3,5 cm do fim do forno (16 cm na Figura 6).
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4.3.  Preparacao metalogréafica

Apos a solidificagdo, as cargas sdo removidas da ampola e cortadas no sentido longitudinal
(ao meio) ou transversal (discos com 3 mm de espessura), utilizando uma méaquina de corte

Buehler Isomet™ Low Speed Precision Cutter com disco diamantado (Figura 10).

Figura 10 - Carga (a) ap6s o ensaio; (b) durante o corte (longitudinal); (c) cortada (transversal).

Fonte: Tenério, 2018.

Para realizar as microscopias e demais caracterizagdes foi necessario preparar a superficie
do material. Iniciando com o embutimento, realizado a frio (Figura 11a), devido ao baixo
ponto de fusdo da liga eutética de PbSn (183°C), com utilizacdo de resina polimerizavel
(resina epoxi) em molde de teflon, com tempo de cura de aproximadamente 24 h (Figura
11b). Em seguida o lixamento, feito manualmente com utilizagdo de sucessivas lixas d’agua
com granulacdo de 600, 800, 1200 e 2000 Mesh. Na etapa final, a de polimento, o
procedimento foi realizado de forma manual, utilizando pasta de diamante de granulagdes
de 0,9 um e 0,6 pum sobre o feltro (Figura 11c). Entre cada etapa as amostras foram
16



cuidadosamente lavadas com agua deionizada corrente e postas no ultrassom, imersas em

alcool isopropilico (Figura 11d).

Figura 11 - Preparacdo metalografica das amostras (a) embutimento; (b) amostras embutidas; (c) polimento;

(d) superficie polida.

Fonte: Tenério, 2018.
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5. CONCLUSAO
Devido a pandemia do covid-19, a parte experimental do projeto foi interrompida no

primeiro semestre. Assim, ndo foi possivel realizar os experimentos na centrifuga e suas

respectivas analises.
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