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RESUMO

Este trabalho tem objetivo de estudar a influéncia da macrogravidade (g > 1) na
solidificacdo de materiais, utilizando a centrifuga desenvolvida no Laboratoério
Associado de Sensores e Materiais do Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais (LABAS/INPE). Para tal, utilizou-se a liga eutética Pb-Sn (Pbss,1Sne2,9
% p.) que foi analisada pelas técnicas de densimetria, microscopia eletrénica
de varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDX) e
dureza Vickers. Os resultados obtidos indicam que a macrogravidade afeta a
redistribuicdo do soluto, e consequentemente na micrografia e nas
propriedades mecéanicas da amostra. Por fim, foi realizado um estudo
comparativo mais amplo sobre a influéncia da gravidade na solidificacdo, onde
se utilizou os resultados dos estudos de solidificacdo em microgravidade e
macrogravidade (1 > g > 4) anteriores do laborat6rio com a liga eutética Pb-Sn,
0S quais corroboram as conclusdes deste trabalho.

Palavras-chave: Solidificagcdo. Ligas eutéticas. Gravidade. Macrogravidade.
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STUDY OF SOLIDIFICATION OF THE EUTETIC ALLOY Pb-Sn IN
MACROGRAVITY

ABSTRACT

The objective of this work is to study the macrogravity (g > 1) influence on the
solidification of materials, using the centrifuge developed in the Associated
Laboratory of Sensors and Materials of the National Institute of Space
Research (LABAS / INPE). For this,the Pb-Sn (Pbss.1Snes2.90 %wt) eutectic alloy
was analyzed by densimetry, scanning electron microscopy (SEM), energy-
dispersive X-ray spectroscopy (EDS) and hardness Vickers. The results show
that macrogravity affects the solute redistribution, and consequently, the
micrograph and the mechanical properties of the samples. Finally, a broader
comparative study about the influence of gravity on solidification was carried
out, using the results of the previous solidification studies in microgravity and
macrogravity (1> g> 4) of the laboratory with the Pb-Sn eutectic alloy, the
which corroborate the conclusions of this work.

Keywords: Eutectic alloys. Solidification. Macrogravity.
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1 INTRODUGCAO

A solidificagdo dos metais e suas ligas dependem de uma variedade de
mecanismos, estes sdo agrupados sob os termos de nucleacgéo e crescimento,
sendo que ambos séo afetados de forma direta ou indireta pela gravidade, isso
por que, a acao da aceleracédo da gravidade (g) nesse processo pode alterar a
transferéncia de massa e calor e, devido a acdo da aceleragdo de Coriolis no
fluido, a estabilidade do fluxo (HAMACHER et al., 1987; HURLE et al., 1987,
FAVIER et al., 1987; AN et al., 1997; DHINDAW, 2001; TOLEDO, 2013).

Esses efeitos podem alterar a microestrutura do material, causando respostas
diferentes para determinadas solicitacbes, se comparado com métodos
convencionais de fundigao e resfriamento (KURZ E FISHER, 1992; CHIRITA et
al., 2008; LIMIN et al., 2016).

Existem diversas técnicas/experimentos que podem ser realizadas em
superficie e que proporcionam variacdes na aceleracédo da gravidade durante a
solidificacdo de metais, como por exemplo, na utilizacao de torres ou tubos de
gueda livre para testes em ambiente de microgravidade (ug). Nos experimentos
em macrogravidade (g > 1) em geral, os equipamentos utilizados sé&o
centrifugas, uma vez que, quando se inclui no sistema a forca centripeta,
combinando com a forca peso, resulta em aceleracbes maiores do que a
gravidade da Terra durante a solidificacdo do material (BARCZY et al., 1992;
REGEL E WILCOX, 1997; NUSSENZVEIG, 2002; FREITAS ET AL., 2016).

Esse trabalho faz parte da linha de pesquisa “Influéncia da gravidade na
solidificagcdo de materiais” desenvolvida pelo grupo Tecnologia de Materiais
(TECMAT), do Laboratorio Associado de Materiais e Sensores (LABAS) que
pertence ao Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), a qual recebe
financiamento de agéncias de fomento e da Agéncia Espacial Brasileira (AEB),

no caso de estudos de microgravidade que requerem voos suborbitais.



A utilizacédo de centrifugas para o processamento de materiais utilizando a alta
gravidade é realizado em poucos lugares (FRIEDRICH e MULLER, 1997). Por
isso, foi desenvolvida uma centrifuga de pequeno porte por An et al. (1994), no
LABAS/INPE, com o objetivo de estudar os efeitos de aceleracfes de até 10 g
em ligas metalicas com ponto de fusdo de até 1000 °C e com isso
complementar os estudos de microgravidade realizados pelo grupo desde a
década de 80. Com o tempo de utlizacdo, mesmo apds uma
reforma/atualizacéo realizada por Freitas (2011), o equipamento ficou obsoleto.

Em 2015 o grupo iniciou o desenvolvimento de um novo equipamento, mais
robusto, e com 0 mesmo objetivo; utilizando como base o0 equipamento anterior
para o novo projeto no qual ingressei como aluno de iniciacdo cientifica e pude
participar de todas as etapas de desenvolvimento e manufatura (TENORIO et
al., 2015; TENORIO et al., 2016 TENORIO et al., 2017).

A liga de chumbo-estanho (Pb-Sn) é utilizada principalmente como metal de
adicdo em soldagem (SHACKELFORD, 2008), entretanto este material foi
escolhido para esse estudo, principalmente, devido ao conhecimento obtido
pelo laboratério, ao longo dos anos, dos efeitos de diferentes aceleracdes em

sua solidificacdo e a vasta literatura sobre a liga que possibilita comparacoées.

Essa dissertacdo tem como objetivo principal estudar a influéncia de altas
aceleracfes durante o processo de solidificacao da liga de Pb-Sn eutética, para
isso, sera utilizada a centrifuga desenvolvida no LABAS/INPE e utilizou-se
técnicas de caracterizacdo para averiguar as microestruturas e aspectos das
ligas. A comparacdo com os estudos em microgravidade por Toledo (2013) e
macrogravidade (1 < g < 4) por Freitas (2011) sera considerado um dos

objetivos secundarios desse trabalho.



2 SOLIDIFICAGAO DE METAIS E SUAS LIGAS

As propriedades dos materiais metalicos estdo diretamente relacionadas com a
transicdo do estado liquido para o sdlido, por isso, grande parte dos produtos
feitos com metais e suas ligas passam, pelo menos uma vez, por processos
que envolvam a solidificacdo, como por exemplo, fundicdo, soldagem ou
tratamentos térmicos (GARCIA, 2001).

Para solidificar um material liquido é necessario remover energia cinética de
seus atomos, essa remocao de energia pode, eventualmente, reduzir a
temperatura média do sistema, que tem como efeito a solidificacdo do material.
Entender esse processo é importante, por que, no estado solido, os atomos
estdo organizados em uma ordem de longo alcance e essa organizagdo tem
relacdo direta com o processo de solidificacdo utilizado, além de ser quem
determina as propriedades do material (OHNO, 1988; RUSSELL, 1994).

A transicdo de fase ocorre quando o sistema esta no chamado ponto de fuséao,
temperatura em que o material pode existir nas fases solida e liquida
simultaneamente, ou ainda, quando atinge o calor de fusédo, quantidade de
energia necessaria para fundir um mol do liquido (GARCIA, 2001; RUSSELL,
1994).

Em geral, a solidificacdo é divida em duas etapas. O primeiro estagio é a
nucleacgao, nela ocorre a juncdo de atomos por mecanismos difusivos e outros
processos de movimentacdo, que acabam formando os primeiros nucleos da
nova fase, também podem ocorrer mudangas estruturais em uma ou mais
estruturas intermediarias instaveis. Com o0s nucleos formados inicia-se 0
segundo estagio, crescimento na interface solido/liquido, nele o material é
transferido por difusdo da fase anterior, para o interior da nova fase e através
do limite da fase atual para a nova, sendo limitado pela cinética dos atomos
com a interface, capilaridade e difusédo de massa e calor (BROPHY et al., 1964;
GARCIA, 2001; KURZ E FISHER, 1998).



2.1. Curvas de resfriamento

Quando determinada massa de liquido resfria é possivel tracar uma curva
temperatura-tempo. Teoricamente, ao atingir a temperatura de fuséo (Tr), todo
o material inicia a mudanca de fase, entretanto, € normal que a temperatura do
sistema passe do equilibrio entre fases sem que o material tenha de fato
solidificado. Este fendbmeno é chamado de super-resfriamento (ATr) e pode ser

determinado pela seguinte diferenca: ATz = Ty — T, onde Tr € a temperatura

de super-resfriamento (GARCIA, 2001; RUSSELL, 1994).

No inicio da nucleacdo os atomos no liquido preferem aderir a um pequeno
cristal ja formado, ao invés de formar novos cristais, quando ocorre super-
resfriamento, ndcleos de crescimentos sdo formados dentro do liquido até
iniciar a fase crescimento, nesse momento é liberado muito calor, que como
efeito, faz a temperatura do sistema subir até Tr, resultando em mais tempo

para ser concluir a transicao solido/liquido (RUSSELL, 1994).

Segundo Favier et al. (1987), os fatores que determinam o grau do super-

resfriamento de um determinado material, sdo:

¢ viscosidade inicial do liquido e sua dependéncia com a temperatura;

¢ relacdo da temperatura e a diferenca de energia livre entre o super-
resfriamento liquido e a fase cristalina;

e massa especifica;

¢ eficiéncia da nucleacéo heterogénea,;

e taxas de resfriamento externas impostas ao sistema.

Sendo que, esses sdo fatores relacionados ao material e ao processo
(TOLEDO, 2013).

Entdo, podem-se ter curvas de resfriamento que indiquem ocorréncia de:
auséncia de super-resfiramento (Figura 2.1.a); super-resfiramento nitido

(Figura 2.1.b); calor latente liberado insuficiente para retornar a Tf (Figura



2.1.c); sélido amorfo (Figura 2.1.d); super-resfiramento intenso (Figura 2.1.e)
(GARCIA, 2001; RUSSELL, 1994).

Figura 2.1. Tipos comuns de curva de resfriamento.
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Fonte: Adaptado de Garcia (2001); Russell (1994).

2.2. Redistribuicao de soluto

A medida que o liquido solidifica sua composicéo € alterada, devido a diferenca
de solubilidade no sélido. Na maioria das situacfes de solidificacdo a interface
sélido/liquido é considerada no estado de equilibrio, ou seja, a velocidade de
deslocamento para fora da interface é essencialmente controlada pela taxa de
transporte de calor latente, ou ainda, € quando todo soluto rejeitado é
misturado uniformemente ao liquido, fazendo com que movimento do soluto no
sélido seja capaz de manter sua composi¢cdo uniforme. Essa variagdo na
composicdo da liga solidificada € chamada de segregacdo (KURZ E FISHER,
1998; GARCIA, 2001).

Em um sistema binario em condicdo de equilibrio pode ser determinado o
coeficiente de distribuicdo (k), que é calculado a partir da concentracdo de
soluto no sélido (Cs) sobre a do liquido (CL), ou seja, k = Cs/C;. Se k < 1 indica

gue a solubilidade do soluto no sélido é menor do que no liquido (Figura 2.2.a),



no caso contrario (Figura 2.2.b), k > 1. Considerar k uma constante facilita nas
abordagens tedricas sem afetar significativamente as conclusdes (GARCIA,
2001).

Figura 2.2. Diagrama de equilibrio de ligas binarias. (a) k < 1; (b) k > 1; Tiqtemperatura
liquidus, Tso temperatura solidus e C, composi¢do nominal.
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Fonte: Garcia (2001).

Entretanto quando a solidificacdo ocorre em ambiente de gravidade diferente
da terrestre o equilibrio é perdido, ou dito fora de equilibrio, ao menos
experimentalmente, conforme demonstrado nos trabalhos de: Simpson et al.
(2001), onde o soluto, em uma determinada composicdo da liga de BiSn
submetida a solidificacdo em microgravidade, fica segregado em maior
quantidade na interface soélido/liquido; Li et al. (2017), onde a ligas de
CoCrFeNiCu e CoCrFeNiY, solidificadas unidirecionalmente e direcional em
Bridgman, contém composicdes diferentes do soluto ao longo da amostra; e
Freitas et al. (2016), onde a alta gravidade influenciou na distribuicédo de soluto

ao longo de uma amostra de PbSn.
2.3. Ligas eutéticas binarias

E dito sistema eutético binario, quando uma liga liquida formada por dois

componentes ao se solidificar forma um sélido com duas fases, a e B, e



apresenta a seguinte reacdo (GARCIA, 2001; CALLISTER E RETHWISCH,
2016):

L(Cg) = a(Cug) + B(CpE)
2.1)

Onde Ck é o ponto eutético.

As duas principais caracteristicas desse sistema sdo: solubilidade completa no
estado liquido e parcial no solido; e o coeficiente de distribuicdo de soluto (k) é
maior na unidade do que nos dois pares de linhas liquidus e solidus (GARCIA,
2001).

Os digramas de fase eutético podem apresentar diferenca dependendo da
solubilidade entre os componentes, apresentando solucdo soélida limitada ou
sem solucéo solida (Figura 2.3), onde solucéo solida limitada € quando os dois
componentes sdo parcialmente solluveis entre si, jA quando a solubilidade é
insignificante, o sistema ndo apresenta, ou, chamado de sem solugcédo sélida
(KURZ E FISHER, 1998; SHACKELFORD, 2008).

Figura 2.3. Diagrama de fases de um sistema eutético binario (a) sem a formacéo de
solucao solida; (b) com a formacéo de solucdo solida limitada.
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Fonte: Adaptado de Shackelford (2008).



Sistemas que apresentam solug¢ao solida sdo mais comuns. As duas fases, a e
B, sdo diferentes e geralmente possuem estruturas cristalinas distintas, em
geral, a estrutura de a sera a de A e de B a de B (GARCIA, 2001;
SHACKELFORD, 2008).

A presenca de mais de uma fase nos materiais eutéticos causam diversos tipos
de microestruturas, tal fato é resultado de diversos fendmenos fisicos e
quimicos. As estruturas mais comuns estdo apresentadas na Figura 2.4.
(KURZ E FISHER, 1998; RIOS et al., 1997; GARCIA, 2001).

Figura 2.4. Classificag@o das microestruturas eutéticas em funcéo da fracdo
volumétrica e da entropia de fusdo da segunda fase.
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2.4. Sistema Pb-Sn

A liga Pb-Sn é um sistema comum de eutético binario, a fase a representa uma
solugdo sélida de estanho no chumbo e em 3 o chumbo € o soluto e o estanho
o solvente. O diagrama de fases (Figura 2.5) apresenta o ponto invariante
eutético em 61,9 %p. Sn (74,1 %at. Sn) com a temperatura de 183 °C (Figura
2.5) (KARAKAYA et al.,, 1988; ASM INTERNACIONAL, 1992; CALLISTER E

RETWISCH, 2016;).

Figura 2.5. Diagrama de fases do sistema Pb-Sn e microestruturas formadas com

Temperatura (°C)

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
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Fonte: Adaptado de Callister e Retwisch (2016).

lamelas (Figura 2.6) (CALLISTER E RETWISCH, 2016).
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Figura 2.6. Representacdo esquematica da formacgéo da estrutura eutética da liga de
Pb-Sn.

, Diregdo de
crescimento

Fonte: Adaptado de Callister e Retwisch (2016).

A estrutura cristalina das fases sdo as mesmas que a dos elementos, ou seja, a
estrutura de a € a mesma que a do chumbo e 0 mesmo para 3 e estanho. Isso
ocorre por que as fases sao ricas em um dos elementos, entdo nesse caso, 0
atomo de um elemento que compde a liga é tido como impureza na fase do
outro. A Tabela 2.1 e a Figura 2.7 apresentam a estrutura cristalina para a liga
de Pb-Sn (KARAKAYA et al, 1988; ASM INTERNACIONAL, 2004;
SHACKELFORD, 2008).

Tabela 2.1 Estrutura cristalina das fases da liga de Pb-Sn.

Fase Composigéo | Simbolo de Grupo Estrutura
(p% Sn) Pearson espacial cristalina
a (Pb) 0-18 cF4 Fd3m CFC
B (BSn)| 97,8-100 tl4 [41/amd TCC
B (aSn) 100 cF8 Fd3m CFC

Fonte: Adaptado de ASM Internacional (2004).
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Figura 2.7. Estrutura cristalina (a) a (Pb); (b) B (BSn); e (c) B (aSn).

(a) Cubica de face centrada (CFC) (b) Tetragonal de corpo centrado (TCC)

Fonte: Adaptado de ASM Internacional (2004).

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 automoéveis, preencher emendas e
amassados em carrocerias, na eletrénica, juncdo de tubulacdes, entre varias
outras aplicacbes (SHACKELFORD, 2008). Na Tabela 2.2 é apresentado as

caracteristicas da liga Pb-Sn eutética.
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Tabela 2.2. Propriedade de ligas do sistema Pb-Sn.

Propriedade Estado de Agregacédo | Pbss1Sne1,9 %p.
Ponto de fusédo S/L °C 183
Condutividade térmica| W/mK §0I|.do 24,7
liquido 21,7
e solido 186,2
Calor especifico J/kgK liquido 212.9
Massa especifica g/cm?3 sélido 8,42
P A ) 5 sélido 3,35
Difusividade térmica | m</s.10 liquido 1.79
Calor latente de fuséo J/kg 47560
Condutividade elétrica | pQcm 14,956

Fonte: Quaresma (1999), Harper (2003), Dias (2009), Toledo (2013), Callister (2016).
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3 CENTRIFUGA

O processamento de materiais em centrifugas € um campo antigo. Tém sido
utilizadas com diversas finalidades desde a separagdo de particulas coloidais
de liquidos até no enriquecimento de uranio (REGEL E WILCOX, 1997; KARP,
2005).

Na area de solidificacdo, experimentos em materiais diversos utilizando
centrifugas, vém sendo realizados com o objetivo de identificar a influéncia da
alta aceleracdo nesse processo de transicdo de estado (REGEL E WILCOX,
1994).

Regel et al. (1997) desenvolveram um sistema de crescimento de filmes de
diamante em uma centrifuga, utiizando uma camera selada com gas
hidrogénio onde uma barra de grafite € aquecida por corrente elétrica. As
particulas de diamante crescem em um substrato de silicio e os resultados
mostraram que a centrifugacdo teve influencias significativas no padrdo de

deposicao e no crescimento dos graos.

Chirita et al. (2008) trabalharam com a liga Al-Si a solidificando usando o
método de centrifugacao vertical. Tinham como objetivo comparar os efeitos da
solidificacdo em alta gravidade nas propriedades mecéanicas do material,
principalmente por que essa liga ndo é tratavel termicamente. Os resultados
obtidos indicaram aumento na tensdo e resisténcia a ruptura, aumento no
modulo de Young e melhora na resisténcia a fadiga na liga solidificada em alta

aceleracdo, se comparado com o processo de solidificacdo normal.

Limin et al. (2016) utilizaram a liga de Ti-6Al-4V em ensaios de solidificagéo
com aceleracdes (de 0 a 23,5 g) e vazao do metal liquido no molde (metélico
ou grafite) variaveis. Os resultados obtidos mostraram que o tamanho do grdo
e a espessura da lamela diminuem com a diminuicdo da vaz&do ou com o
aumento da forca centripeta, esses efeitos causam um aumento consideravel
na resisténcia a tracdo, entretanto, os ensaios de alongamento mostram uma

tendéncia inversa.
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Freitas et al. (2016) analisaram a liga de Pb-Sn eutética com aceleracdes de
3,5 g. Os resultados mostraram perfis de densidade e distribuicdo de soluto
mais estdveis e a presenca de dendritas na amostra, que nao foram

observadas na amostra de 1 g.
3.1. Equipamento do LABAS/INPE

Com o objetivo de realizar experimentos de solidificagdo de materiais em altas
aceleracgdes foi desenvolvido uma centrifuga no LABAS/INPE (TENORIO et al.,
2015; TENORIO et al., 2016; TENORIO et al., 2017), o equipamento teve base
no conceito desenvolvido por An et al. (1997) e nas necessidades atuais do
laboratorio. Alguns requisitos e limitacdes foram impostos na fase do projeto
informacional, sdo esses: (i) restricbes geométricas e de seguranca; (ii)
demanda de estudos e pesquisa; (iii) a disponibilidade e/ou facilidade de

adquirir os materiais; (iv) e os métodos de fabricacdo; e por fim (v) baixo custo.

Utilizando a base do equipamento também foi desenvolvida uma segunda
configuracdo capaz de simular as condicbes de lancamento do VSB-30.
Entretanto, nesse trabalho essa configuracdo nao sera utilizada.

3.1.1. Projeto e manufatura do equipamento

A centrifuga € composta por uma base comum do equipamento: estrutura
metdlica; sistema rotativo (motor e controlador de velocidade); e contato
elétrico rotativo; bracos especificos para cada experimento e equipamentos do

experimento (forno e controlador).

A estrutura metdlica é a base do sistema rotativo (Figura 3.1), entdo, é
importante garantir a sua seguranga e eficiéncia estrutural, a fim de melhorar o

funcionamento e a durabilidade do equipamento (FERRO et al., 2014).
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Figura 3.1. Desenho e principais cotas da estrutura metalica
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Fonte: Producéo do autor.

Antes da construcdo o protétipo da estrutura metélica foi simulado na
ferramenta de elementos finitos do software SolidWorks, no local de maior
solicitacéo os resultados apresentaram deformacéo na ordem de 102, com 1,5
de fator de seguranca (Figura 3.2) (FERRO et al., 2014). O material escolhido

foi 0 aco ASTM A36 e sua manufatura consistiu no processo de soldagem de

barras.

Figura 3.2. (a) simulacdo em elementos finitos; (b) estrutura metalica.
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Fonte: Producgé&o do autor.

O motor tem fungdo de fornecer a rotagdo necesséria para que a aceleracao
resultante seja significativamente maior que a aceleracdo da gravidade (g). O
modelo de motor escolhido foi 0 W22 plus da WEG® (Figura 3.3.a), devido a

melhor precisdo no controle de velocidade, nimero de polos e por gerar baixos
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niveis de ruido e vibracdo (WEG, 2016). O motor é acionado por um inversor
de frequéncia (Figura 3.3.b) da mesma fabricante, modelo CFW-08, esse
equipamento possibilita maior durabilidade ao motor, além de facilitar a

utilizacao para qualquer operador (WEG, 2009).

Figura 3.3. (a) Motor W22 plus (Tendrio et al., 2015); (b) Inversor de frequéncia CFW-
08

—————

B 108

Fonte: WEG (2015).

O contato elétrico rotativo tem objetivo de transmitir a rotacdo, com minima
perda, do motor para o braco, além disso, ele pode auxiliar na aquisicdo de
dados (Figura 3.4). Sua montagem consiste basicamente em trés rolamentos,
sendo um de apoio, e um eixo, o contato elétrico sdo de anéis de material
condutor e ficam na parte externa, separados da montagem por um material
isolante (AN et al., 1997; TENORIO et al., 2015).
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Figura 3.4. Desenho do contato elétrico rotativo.
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Fonte: Producgé&o do autor.

O principal esfor¢co no contato elétrico rotativo (Figura 3.5) sera, principalmente,
carga compressiva, devido a isso, os materiais escolhidos para as pecas sao
ducteis, aluminio AA 6351-T6 e PVC (policloreto de vinila), sendo o segundo
utiizado somente para isolamento elétrico dos anéis de contato, sem
desempenhar qualquer funcdo estrutural. Os processos de fabricagcéo

envolvidos foram usinagem e fresamento.

Figura 3.5. (a) pecas do contato elétrico rotativo; (b) montagem final instalada.

Fonte: Tendrio et al. (2017).
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Cada ensaio utiliza um braco especifico (Figura 3.6), pois essa peca € o
suporte para o forno e outros sistemas de aquisicdo de dados, outra funcéo
importante é a de deslocar o forno em relacdo ao eixo do motor (TENORIO et
al., 2017). Fabricados em aluminio AA 6351-T6.

Figura 3.6. Braco para (a) ensaio de solidificacéo; (b) simulacéo de rotactes.

(a) \

(b) ’ : ‘

Fonte: Tendrio (2015).

Assim como os bracos, também é utilizado um forno especifico para cada tipo
de ensaio (Figura 3.7). Na simulacdo das rotacdes do VSB-30 é usado o
mesmo da Operacdo Maracati Il (AEB, 2015; BANDEIRA et al. 2013). Ja nos
ensaios em altas aceleracdes um forno semelhante ao anterior foi fabricado.
Ambos consistem de um cilindro, que gera calor através da tensdo que passa
em uma resisténcia fixada em uma de suas extremidades. O compartimento de
carga é tubular, projetado para o encaixe de ampolas de quartzo contendo o
material a ser fundido, sendo completamente isolado termicamente, a fim de
maximizar sua eficiéncia térmica (BANDEIRA et al, 2013; AN et al., 2013).
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Figura 3.7. (a) Forno para ensaios de solidificacéo; (b) forno da Operagédo Maracati Il.

Fonte: Tendrio et al (2017), An et al. (2013).

Cada forno utiliza um controlador especifico (Figura 3.8). Sua funcdo é
acionamento e controle da temperatura. Nas simulagdes de rotagdo do VSB-
30, sera utilizado o mesmo dos experimentos anteriores. Para 0s ensaios em
altas aceleragbes foi desenvolvido um protétipo, que possui dois circuitos
diferentes: um para controle (com corrente e poténcia menor) e outro para
fornecer a energia necesséria para o aquecimento do forno (com corrente e

poténcia maior).

Figura 3.8. Controlador (a) ensaios em altas aceleragdes; (b) operacdo Maracati Il.

Fonte: Producéo do autor, Bandeira et al. (2013).
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3.1.1.1. Ensaios em altas aceleragoes

Nos ensaios em altas aceleragbes a montagem (Figura 3.9) consiste em fixar o
forno ao bragco, por meio de uma dobradica (Figura 3.10), que possui
rolamentos e suporta 45 kg, tal maneira de fixacdo garante que o durante o
experimento o material ficara, o mais préximo possivel, alinhando com o vetor
da forca resultante, a fim de facilitar os célculos para determinacéo do g na
amostra. Além disso, devido ao posicionamento do forno, deslocado do eixo do
motor, foi desenvolvido contrapesos, que instalados na outra extremidade do
braco evitam desbalanceamento do motor e, consequentemente, vibracdes no
equipamento (HIBBELER, 2009).

Figura 3.9. Equipamento para ensaio em altas aceleragdes.

Fonte: Tendrio et al. (2017).
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Figura 3.10. Fixacao do forno no para ensaios com altas aceleractes

Fonte: Tendrio et al.(2017).

3.1.1.2. Simulagao de rotagao

Nas simulacdes de rotacdo do VSB-30 as configuracdes do ensaio serdo iguais
as da Operacdo Maracati Il, ja no equipamento o forno ficara disposto sobre o
disco utilizado no voo, deslocado poucos centimetros do centro de rotacdo
(Figura 3.11) (AN et al., 2013; BANDEIRA et al., 2013).
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Figura 3.11. Equipamento para simulacdo das rotac6es do VSB-30.

Fonte: Tendrio et al.(2017).

3.2. Ensaios de solidificagao
3.2.1. Determinagao do fator mutiplicador da gravidade

A determinacdo do fator multiplicador da gravidade terrestre (n) € importante
para conhecer a aceleragdo na qual a solidificacdo ocorre. Como nesse
sistema foi adotado como referencial um objeto ndo inercial, o forno, pode-se
considerar a acao de forcas ficticias (forca centrifuga) atuantes no sistema, isto
e, forcas provenientes da aceleracdo do proéprio referencial e ndo de forcas
fisicas atuando no corpo. Além disso, outros parametros 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 forcas do
sistema atuam no centro de gravidade do forno (NUSSENZVEIG, 2002,
TENORIO et al., 2017 B). O balanco das for¢as atuando no forno (Figura 3.12)

fornece:
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Figura 3.12. Diagrama de forcas do sistema.

Fonte: Tendrio et al.(2017 b).

Onde: P é o peso; T é a tracdo; Ty é a componente de T no eixo y do plano
cartesiano; Tx € a componente de T no eixo x do plano cartesiano; e 3 é o
angulo de inclinacdo do forno em relacdo ao braco.

Termos que podem ser expressos pelas seguintes expressoes:

P=—Mn00

(2.1)

T= 1241

(2.2)
T, =T.cosp

(2.3)
T, =T.seng

(2.4)

onde: mfrmo € a massa do forno; e g é a aceleracdo da gravidade.
Em um sistema em equilibrio de forcas, pela 22 Lei de Newton, a resultante da

soma de todas as for¢cas que atuam no corpo € zero. Entdo, no eixo y tem-se:
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S F,=0

(3.5.)
F,=T,-P=0
(3.6.)
portanto, Ty € igual a P, entdo:
Ty = mfornO'g
(3.7.)
Tx sera a prépria forca centripeta Fc, representada pela equacao:
_ 2
|:c - mfornO'a) .
(3.8.)
onde: w é a velocidade angular; e r € o raio de rotacdo. Entao:
T =m, . o°r
x — "'forno '
(3.9.)

com isso, a aceleracdo do sistema sera a propria aceleracdo centripeta,

definida pela equacgéao:

a, =aw’r
(3.10.)
Por fim, o fator multiplicador da gravidade terrestre é dado pela expressao:
h
g
(3.11))

Utilizando a Equacéo 3.11 é possivel determinar o RPM necessario para gerar
determinado n (Tabela 3.1 e Figura 3.13). Assim a aceleracdo envolvida no

processo de solidificacdo dos materiais sera sempre conhecida.
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Tabela 3.1. RPM para cada fator multiplicador

Figura 3.13. Fator multiplicador em fungé&o do RPM.
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Fonte: Tendrio et al.(2017b).
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Fonte: Tendrio et al. (2017b).
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3.2.2. Perfil do forno

Conhecer a convecgdo do calor dentro forno € um fator importante para o
ensaio. Esse dado pode otimizar varias etapas durante os experimentos, como
por exemplo, o tempo de aquecimento da liga, uma vez que, posicionando a
amostra na posicdo mais quente do compartimento de carga, se garantira uma
fundicdo mais rapida (TENORIO et al., 2017).

Entdo, foi determinado experimentalmente o perfil de temperatura do forno,
estatico (Figura 3.14) e dinamico (Figura 3.15), com rotacdo de 60 RPM, outros
parametros sdo: braco como referéncia para a angulacdo e temperaturas de
controle (Tse) de 200°C e 300°C (TENORIO et al., 2017).

Figura 3.14 Perfil estatico de temperatura do forno.
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Fonte: Tendrio et al. (2016).
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Temperatura ("C)

Figura 3.15. Perfil dindmico de temperatura do forno.
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
4.1. Preparacao 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 oOxidos superficiais presentes nos elementos, consistindo na
preparacdo de uma solugéo para cada elemento. Para o chumbo, utilizou-se
acido acético, peroxido de hidrogénio e agua deionizada na proporcado 1:1:2 e
para estanho, preparou-se a solucdo com acido fluoridrico, acido nitrico e agua
deionizada na proporcéo 1:1:1. ApOs o ataque nos materiais, foram realizados

enxague em metanol e a secagem com gas nitrogénio.

Para obtencdo da liga desejada, a propor¢céo de cada elemento foi calculada
com base no diagrama de fases do sistema PbSn (Figura 2.5). Assim, para
obter a liga Pbss1Sne1,9 %p. eutética &€ necessario respeitar a seguinte relagao:
msn = 0, 615509.mpp. Onde, msn € a massa de estanho e mpep € a massa de
chumbo.

As massas foram pesadas com utilizacdo de uma balanca analitica,
posicionada dentro de uma caixa limpa feita de acrilico com fluxo de nitrogénio.

A massa total para cada amostra foi de aproximadamente 70 gramas.

Nas ampolas de quartzo, tubos de 17 mm (diametro externo) por 13 mm
(diametro interno) fechados em uma das pontas, foram realizadas limpezas
quimicas para a remocéo de 6xidos, gorduras e qualquer outra impureza que
pudessem contaminar a liga. Colocaram-se as respectivas cargas, ap0s a
pesagem, dentro das ampolas de maneira que o0s elementos ficassem
misturados. Para selagem das ampolas carregadas com a liga, estas foram
instaladas em um sistema que utiliza um equipamento de vacuo com pressao

de aproximadamente 10-° Torr.
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ApoOs selagem as cargas foram inseridas dentro de um forno vertical a 400°C
durante 24 horas para a completa homogeneizacdo dos elementos.
Imediatamente apds a retirada do forno, a carga foi resfriada em 4gua, a fim de
manter uma composicdo homogénea ao longo da amostra (Figura 4.1).
Posteriormente, a carga foi retirada da ampola, dividida em porcdes de
aproximadamente 20 gramas e selada em novas ampolas, tubos de 10 mm
(diametro externo) por 08 mm (didmetro interno), proprios para o experimento

na centrifuga (Figura 4.2).

Figura 4.1. (a) Exemplo de elementos puros na ampola; (b) PbSn apds selagem da
ampola.

Fonte: Producéo do autor.
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Figura 4.2. (a) Cargas de PbSn dividas em novas ampolas; (b) selamento; (c) ampolas
fechadas.

Fonte: Producéo do autor.

4.2. Ensaio na centrifuga

Nos experimentos as cargas foram inseridas no interior do forno e aquecidas
até a temperatura ultrapassar o ponto de fuséo 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 o motor € ligado. Entdo equipamento fica com
rotacdo constante, durante 45 min a 1 h, garantindo que a liga solidifique

durante a rotacéo.

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 4.3).
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Figura 4.3. Posicionamento das ampolas (a) dentro do forno; e (b) no perfil de
temperatura do forno.
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Fonte: Producéo do autor.

4.3. Preparagao metalagrafica

Apos a solidificacado, as cargas sao removidas da ampola e cortadas no sentido
longitudinal (a0 meio) ou transversal (discos com 3 mm de espessura),
utilizando uma maquina de corte Buehler Isomet™ Low Speed Precision Cutter
com disco diamantado (Figura 4.4).
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Figura 4.4. Carga (a) apés o ensaio; (b) durante o corte (longitudinal); (c) cortada
(transversal).
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Fonte: Producéo do autor.

Para realizar as microscopias e demais caracterizagfes foi necessério preparar
a superficie do material. Iniciando com o embutimento, realizado a frio (Figura
4.5.a), devido ao baixo ponto de fusdo da liga eutética de PbSn (183°C), com
utilizacéo de resina polimerizavel (resina ep6xi) em molde de teflon, com tempo
de cura de aproximadamente 24 h (Figura 4.5.b). Em seguida o lixamento, feito

manualmente com utilizacdo de sucessivas lixas d’agua com granulagéo de
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600, 800, 1200 e 2000 Mesh. Na etapa final, a de polimento, o procedimento foi
realizado de forma manual, utilizando pasta de diamante de granulacées de 0,9
pm e 0,6 um sobre o feltro (Figura 4.5.c). Entre cada etapa as amostras foram
cuidadosamente lavadas com agua deionizada corrente e postas no ultrassom,

imersas em alcool isopropilico (Figura 4.5.d).

Figura 4.5. Preparacao metalografica das amostras (a) embutimento; (b) amostras
embutidas; (c) polimento; (d) superficie polida.

Fonte: Producéo do autor.

4.4. Determinagao do super-resfriamento e tempo de solidificagao

Com o objetivo de determinar se as amostras estavam de fato solidificando em
macrogravidade, o tempo de solidificacdo (tso) € 0 super-resfriamento térmico
(ATr) das amostras de PbSn eutético, em cada ensaio foi acoplado um
termopar préximo a liga, fixado com auxilio de um fio de Ni-Cr (Figura 4.6). As
curvas de resfriamento, realizada em diferentes aceleracdes esta apresentada
na Figura 4.7. O super-resfriamento para essa liga foi de 8 = 1,25 °C e o tempo
de solidificagéo foi cerca de 180 segundos.
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Figura 4.6. Esquema de fixacao do termopar na ampola para obtencéo das curvas de
resfriamento.

Fio dnle Ni-Cr

| | >|
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Fonte: Producédo do autor.

Figura 4.7. Curvas de resfriamento da liga de PbSn solidificada sob diferentes
aceleracoes.
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Fonte: Producgé&o do autor.

Como o posicionamento do termopar durante os experimentos insere muitas
incertezas na medicdo da tsol € do ATr, foi feita uma ampola com uma entrada
no centro e carregada com aproximadamente 10 gramas de PbSn eutético,
assim o termopar poderia ficar 0 mais proximo possivel da carga. No final da
ampola foi adicionado um gancho, possibilitando o manuseio do objeto quente,

fazendo com que a carga pudesse ser reaproveitada em diferentes
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experimentos (Figura 4.8). Para isso, apés o termino da solidificacéo, a liga foi
refundida e homogeneizada, nesse processo foi utilizado um forno disponivel
no LABAS/INPE, semelhante ao utilizado na centrifuga, mas em escala maior,
com Tsetde 250 °C e resfriamento ao ar.

Figura 4.8. Ampola para determinagéo do tempo de solidificacéo e super-resfriamento.

Termopar Carga Ampola

Fonte: Producéo do autor.

As curvas de resfriamento obtidas com a ampola especial, carregada com
PbSn eutético, esta apresentada na Figura 4.9. O super-resfriamento neste
caso foi 10 °C para as cargas ensaiadas e com tempo de solidificagédo de cerca

de 240 segundos.

A comparacdo apresentada na Figura 4.10, entre as curvas obtidas no
experimento com as feitas com a ampola especial, indica semelhanga entre os

resultados, podendo atribuir a diferenca de massas entre as cargas.
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Figura 4.9. Curvas de resfriamento obtidas com a ampola especial.
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Fonte: Producgé&o do autor.
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Figura 4.10. Comparativo das curvas de resfriamento obtidas experimentalmente com
o termopar acoplando no lado interno e externo da ampola.
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Fonte: Producgé&o do autor.
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4.5. Calculo da densidade de ligas eutéticas binarias

A densidade foi calculada para cada carga e nas suas respectivas secoes
cortadas transversalmente. O calculo é feito pelo principio de Arquimedes, que
diz que, um corpo, parcial ou totalmente, submerso em liquido esta sujeito a
uma forca de empuxo, de direcdo vertical, com sentido para cima, e com
intensidade igual ao peso do liquido deslocado. A partir da relacéo entre peso e
empuxo de uma massa submersa, € possivel determinar a densidade de um
sélido (Halliday, 2009; Toledo, 2013):

(4.1)
Onde: ps é a densidade do sdlido, piiq € densidade do liquido, ms € a massa do
soélido e map € a massa quando o corpo se encontra imerso no liquido.
Para determinar a composicao ao longo das sec0des foi utilizado a formulagéo
desenvolvida por An et al. (1994) (Equacéo 4.2), por meio dessa expressao €
possivel determinar a densidade de ligas M1-xNx que formam solucéo solida
substitucional em funcdo da composicdo x (0 x £1), essa equacao € baseada
na regra da mistura, em que é considerado as aditividades das massa e dos
volumes do elementos constituintes. Essa expressao também pode ser
utilizada na determinacdo da densidade de ligas em geral, contanto que, a liga
ndo seja constituida por uma fase intermediaria. Sua aplicacdo na
determinacdo da composicdo dos elementos constituintes possui um erro de
aproximadamente 0,1% (Toledo et al., 2011; Toledo et al., 2012; Freitas, 2016).

(4.2)
onde: p € a densidade, A é a massa molar e os indices M e N correspondes

aos elementos quimicos puro que formam a liga.
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Reescrevendo a equacao 4.2 em funcdo da concentracao, tem-se:

PM—P

x:
AN, _M)
(175 Jow—(1-Far )
(4.3)

As medicBes de massa foram realizadas em uma balanca analitica QUIMIS

, (0= x <1)

Q500L-210C, o liguido utilizado foi o tetracloreto de carbono (CCls), que possui
densidade de 1,592781 g/cm?3, medida através de um picnédmetro de 50 mL. O
aparato utilizado para a medicdo de massa com as cargas imersas esta
apresentado na Figura 4.11 e para cada secao da foram feitas oito medicdes

de massa, normal e imersa.

Figura 4.11. Medicdo de massa com as cargas imersas em CCla.

Fonte: Producéo do autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Densimetria

A densidade da liga de Pb-Sn foi determinada a partir do procedimento
experimental realizado na Secéo 4.5. Na Figura 5.1 é apresentada a densidade

em funcdo da fracdo solidificada para as cargas solidificadas em diferentes

aceleracoes.

Figura 5.1. Perfil de densidade para a liga Pb-Sn solidificada em aceleracdes de 1, 7, 9
e 10 g em funcéo da fracdo solidificada
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Fonte: Producgé&o do autor.

O valor da densidade na literatura para a liga eutética de Pb-Sn é 8,42
g/cm? (CALLISTER e RETWISCH, 2016). Em todas as amostras o perfil de

densidade é decrescente, ocasionado pela redistribuicdo do soluto.
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Utilizando a formulac&o desenvolvida por An et al. (1994) e apresentada na
Equacdo 4.3, foi determinada a composicdo média de cada amostra
utilizada (Tabela 5.1).

Tabela 5.1. Composicdo média das cargas solidificadas em 1, 7, 9 e 10g.

Aceleracao (g) | %Pb at. | Composicéo
Literatura 25,9 Eutética

1 30,99 Hipoeutética
7 26,26 Eutética

9 23,94 Hipereutética
10 25,92 Eutética

Fonte: Producgé&o do autor.

5.2. Analise microestrutural

As andlises por microscopia eletronica de varredura (MEV) e de espectroscopia
de energia dispersiva (EDX) foram realizadas nos microscopios da marca
Tescan, modelos Vega e Mira3, e com o sensor de EDX da marca Oxford
Instruments, pertencentes ao LABAS/INPE. As cargas foram preparadas

conforme procedimentos apresentados na Secéo 4.3.

Em geral as amostras apresentam um dos trés tipos microestrutura: com

formacdo de dendritas; de ilhas; e estrutura eutética irregular (Figura 5.2).

As Figuras 5.3, 5.4, 5.5 e 5.6 sédo as imagens obtidas por MEV de elétrons
retro-espalhados das amostras solidificadas com diferentes gravidades e
cortadas no sentido transversal. Observa-se a presenca de duas fases
eutéticas, como esperado: uma fase a rica em chumbo (tonalidade de cinza

clara) e outra fase 3 rica em estanho (cinza escura).

Nota-se nas figuras que em todas as amostras ocorreu formacao de ilhas e/ou
dendritas da fase a primaria (rica em chumbo), no inicio das amostras, fragoes

solidificadas inferiores a 0,4 (fs < 0,4). E em geral, as demais fracdes
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apresentaram fase eutética complexa, existindo em algumas areas da amostra

a formacdo eutética lamelar.

Porém observou-se que, na amostra de 1g a formacédo de ilhas e/ou dendritas
da fase a primaria em fracdes solidificadas de até 0,6 (fs < 0,6), que pode ser
decorrente do excesso de chumbo na composicado dessa amostra (hipoeutética
- 30,99 %at de Pb); e na amostra de 9g ocorreu formagédo de ilhas e/ou
dendritas da fase (B primaria (rica em estanho) no fim da amostra, fragéo
solidificada superior a 0,8 (fs > 0,8), que pode ser decorrente da escassez de
chumbo (excesso de estanho) na composicdo dessa amostra (hipereutética —
23,94 %at de Pb).

Figura 5.2. Tipos de microestrutura encontradas nas amostras obtidas pelo
microscopio eletrénico de varredura.
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Fonte: Producéo do autor.
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Figura 5.3. Imagens do MEV da amostra solidificada com 1 g e cortada
transversalmente.
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Fonte: Producéo do autor.
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Figura 5.4. Imagens do MEV da amostra solidificada com 7 g e cortada
transversalmente.
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Fonte: Producé&o do autor.
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Figura 5.5. Imagens do MEV da amostra solidificada com 9 g e cortada
transversalmente.
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Figura 5.6. Imagens do MEV da amostra solidificada com 10 g e cortada
transversalmente.
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As Figuras 5.7, 5.8, 5.9 e 5.10 sédo as imagens de MEV obtidas no modo de
elétrons retro-espalhados das amostras solidificadas com diferentes gravidades
e cortadas no sentido longitudinal. Observa-se a presenca de duas fases
eutéticas, como esperado: uma fase a rica em chumbo (tonalidade de cinza
clara) e outra fase B rica em estanho (cinza escura). Observa-se ainda, uma
micrografia semelhante & encontrada nas amostras cortadas transversalmente,
apresentando ilhas e/ou dendritas da fase a primaria (rica em chumbo), no
inicio das amostras (fs < 0,4) e nas amostras de 7 e 9g a formacéo de ilhas
e/ou dendritas da fase B primaria (rica em estanho) no fim da amostra (fs >
0,8).

Observa-se em todas as imagens obtidas por MEV que com o aumento da
gravidade teve uma maior formacao de ilhas e/ou dendritas das fases a e 3
primarias, principalmente da fase a no inicio das amostras, e que as ilhas e/ou
dendritas das fases B primaria quando formadas no final das amostras séo

maiores que as da fase a primaria.
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Figura 5.7. Imagens do MEV da amostra solidificada com 1 g e cortada
longitudinalmente.
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Fonte: Producé&o do autor.
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Figura 5.8. Imagens do MEV da amostra solidificada com 7 g e cortada
longitudinalmente.
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Fonte: Producé&o do autor.
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Figura 5.9. Imagens do MEV da amostra solidificada com 9 g e cortada
longitudinalmente.
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Figura 5.10. Imagens do MEV da amostra solidificada com 10 g e cortada
longitudinalmente.
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Fonte: Producé&o do autor.
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A Figura 5.11 apresenta o0 mapa de composic¢édo, obtido por EDX (ampliacédo de
1000 vezes), ao longo de uma amostra solidificada com aceleracao superior a

1g onde pode se observar a formagao das ilhas e/ou dendritas das fases a e 3
primarias.

Figura 5.11. EDX em funcao da fracao solidificada.

| 7o 1
100pm

Fonte: Producgé&o do autor.
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Na Figura 5.12 é apresentado uma relacdo semi-quantitativa entre a
composicdo de chumbo (%at. Pb) e a fragdo solidificada, obtida por EDX, os
pontos do gréfico representam a meédia estatistica das trés medicdes de
composicdo ao longo de cada disco das amostras cortadas longitudinalmente.
Os graficos obtidos apresentam comportamentos semelhantes aos resultados
obtidos pela andlise densimétrica (Figura 5.1), onde a distribuicdo do soluto

(fase a rica em Pb) é diferente ao longo da fracéo solidificada.

Figura 5.12. Composicao em relacdo a fragéo solidificada determinada pelo EDX.
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Fonte: Producéo do autor.
5.3. dureza

Os ensaios de dureza Vickers foram realizados no durémetro da marca Galileo,
modelo 1505CAN HV1 OD, localizado na Divisdo de Materiais do Instituto de
Aeronautica e Espaco (AMR/IAE). A carga aplicada foi de 100 df, sendo feita
trés medicdes, uma no centro e outras duas em cada borda da secao

transversal. Os resultados estdo apresentados na Figura 5.13 e na Tabela 5.2.

52


Andre
Riscado

Andre
Riscado


Figura 5.13. Se¢bes da amostra de Pb-Sn ensaiadas em dureza.
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s e
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Fonte: Producgé&o do autor.

Tabela 5.2. Resultado obtidas no ensaio de dureza Vickers.

Dureza (HV)

Carga A B C
19 11,13 +0,40 | 10,23+1,00 | 10,53 +0,29
79 11,25+0,21 | 12,67 £0,76 | 12,73+ 0,68
9g 11,6+1,04 110,33+£047| 11,3%+1,01
10g 11,6 £0,35 |12,03+1,40| 13,73+0,21

Fonte: Producéo do autor.

A presenca de estanho na liga de chumbo aumenta sua resisténcia, logo as
fracbes com maior quantidade desse elemento devem apresentar dureza maior
que as fracdes com menos (TRATHO, 2017). Os resultados nas amostras de 7
e 10g apresentaram um aumento na dureza nas fracdes solidificadas finais, o
gue condiz com o esperado pela literatura. Entretanto, nas amostras de 1 e 99
ndo é possivel realizar uma andlise conclusiva, sendo necessario realizar
novos ensaios, com um numero de marcagdes maior do que as realizadas no

procedimento experimental deste trabalho.
5.4. Comparagao da solidificagao em pug A 10g

Trabalhos anteriores realizados pelo LABAS/INPE utilizaram a liga eutética Pb-
Sn em estudos do efeito da gravidade na solidificacdo (AN et al., 1994 B; AN et
al., 1997; FREITAS, 2011; AN et al., 2013; BANDEIRA et al., 2013; TOLEDO,
2013; AN et al., 2014).
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Toledo (2013) e An et al. (2014) realizaram experimentos de solidificacdo em
microgravidade na Operacdo Maracati Il. Nesta operagdo um forno, com
amostras das ligas Pb-Sn e Pb-Te, foi acoplado na carga util de um foguete de
sondagem (VSB-30), que apdés o lancamento atinge 242 km de altitude,
garantindo 6 min em ambiente de microgravidade (Figura 5.14) (AEB, 2015; NA
et al., 2013; BANDEIRA et al., 2013).

Figura 5.14. Perfil de voo do foguete de soldagem VSB-30 na operacdo Maracati Il.

Periodo de Microgravidade
6 minutos

/

Fonte: Correa et al (2005), Toledo (2013).

Freitas (2011) realizou experimentos de solidificacdo com a liga de Pb-Sn
eutética em altas aceleracdes utilizando uma centrifuga (Figura 5.15). Foram
solidificadas amostras em duas aceleracdes diferentes: 2,6 e 3,5 g. Os
parametros utilizados para obter cada amostra estdo apresentados na Tabela
5.3.

Tabela 5.3. Parametros utilizados por Freitas (2011) para obtengéo de ligas
solidificadas em aceleragdes maiores que 1 g.

Temperatura Duracao do
Aceleracao| de controle ac h RPM
(°C) experimento (h)
2,6 200 1 60
3,6 200 1 70

Fonte: Producé&o do autor.
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Figura 5.15. Centrifuga utilizada por Freitas (2011).

Y) 1

Fonte: Freitas (2011).

Nesses estudos, também foram realizados experimentos de solidificagdo em
gravidade terrestre. Para isso, Freitas (2011) utilizou o forno com 90° de
inclinacdo na centrifuga. Toledo (2013) fez solidificacGes rapida (6 min) e lenta
(300 min) utilizando o forno da operacédo Maracati Il em solo.

A Figura 5.16 apresenta o comparativo das amostras solidificadas em 1g
obtidas por Toledo, Freitas e deste trabalho. Observa pelo grafico uma
diferenca no perfil de densidade, o que € relacionado as particularidades de
cada experimento (composicdo da amostra, forno e tempo de solidificacédo),
devido a composicdo da amostra de 1 g apresentada neste trabalho estar
hipereutética, ser4 adotado os dados de 1 g obtidos por Freitas (2011),
principalmente devia a semelhanca com os experimentos desse trabalho, onde,
o tempo da duracdo do ensaio foi de cerca de 1 h de solidificacdo e da

composicao da liga estar proxima da eutética.
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Figura 5.16. Comparativo do perfil de densidade da liga solidificada em 1g.
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Fonte: Producéo do autor.

A Figura 5.17 apresenta o perfil de densidade de amostras solidificadas com
diferentes gravidades. Observa-se que a amostra solidificada em pg apresenta
um perfil mais homogéneo (com poucas variagdes) com valores proOXimos ao
da literatura. Enquanto que, nas demais amostras (g = 1) observa-se um perfil
decrescente de densidade, devido a redistribuicdo do soluto (excesso de
chumbo no inicio da solidificacdo) ocasionado durante o experimento, sendo

mais acentuado nas amostras com g superior a 4.

Em geral as amostras solidificadas com altas acelera¢cdes apresentaram uma
distribuicAo de soluto, onde as extremidades apresentam uma diferenca
maxima de 4% da densidade média da liga. Diferente da amostra solidificada

em microgravidade, em que a variacdo é minima (ordem de 10-?).
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Figura 5.17. Comparativo do perfil de densidade da liga Pb-Sn solidificada em
diferentes aceleracoes.
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Fonte: Producéo do autor.

A Figura 5.18 apresenta um comparativo entre os MEVs obtidos das amostras
solidificadas de y a 10 g. Nota-se que, somente a amostra solidificada em ug
apresenta uma micrografia uniforme que nao apresenta formacdo de fases
primarias, esse efeito € justificado pela auséncia de sedimentacéo e de fluxos
convectivos em ambientes de microgravidade. Nas demais amostras
solidificadas existem distribuicdo do soluto que ocasiona a formacdo de fase
primarias (ilhas e/ou dendritas). Observa-se ainda um aumento dessas fases

primarias com o aumento da gravidade.
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Figura 5.18. MEV das amostras solidificadas entre p e 10 g.
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Fonte: Producé&o do autor.

Entretanto este trabalho ndo apresenta ferramentas suficientes para inferir em
qual dos mecanismos a gravidade influencia diretamente. Podendo haver
influéncia da aceleracéo no préprio liquido ou em parametros da solidificacdo
como na interface solido/liquido, sedimentacdo ou no fluxo convectivo,

mecanismos estes, relacionados diretamente com a distribuicdo de soluto.
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6 CONCLUSAO

As andlises de densimetria e as de micrografias na liga eutética Pb-Sn
solidificadas em macrogravidade (g > 7) indicam que o perfil de densidade,
consequentemente o perfil de redistribuicio do soluto, é uma curva
decrescente, devido ao fluxo convectivo solutal e hd a formacao de estruturas
(lhas e/ou dendritas) da fase a (fase rica em chumbo) + microestruturas
eutéticas em fs < 0,4. Apdés esse intervalo ha apenas a formacdo de

microestruturas eutéticas.

Os dados na analise de EDX corroboram com os perfis de densidade obtidos
na densimetria, indicando um decréscimo na quantidade de chumbo ao longo
da fracao solidificada. E ainda, esses resultados, indicam que quanto maior a
aceleracdo, maior a diferenca na composicdo entre as fracdes solidificadas

iniciais e finais.

Os resultados da dureza Vickers condizem com a literatura e analises
anteriores, apresentando maiores valores de dureza (HV) nas regibes com

menor composi¢ao de chumbo, final das amostras.

A comparacao das amostras solidificadas de microgravidade a macrogravidade
evidenciaram a influéncia da gravidade diretamente na redistribuicdo do soluto,
afetando a homogeneidade da microestrutura ao longo da amostra; onde foi
observado que com o aumento da gravidade ha a formacdo de ilhas e/ou

dendritas das fases primarias nos extremos das amostras.
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