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RESUMO

A liga Cu-8,5%Sn (%p) apresenta um grande intervalo de solidificacdo bem como uma
extensa microssegregacao, a qual se traduz na formacao de uma mistura eutetoide
de alta dureza e grande fragilidade. Um estudo sobre a influéncia das variaveis
térmicas de solidificagdo na microestrutura, na dureza e na microdureza dessa liga é
abordado no presente trabalho. Utilizou-se para tal estudo a técnica de solidificacdo
unidirecional ascendente para a coleta de dados térmicos e a de analise metalografica
com 0 uso de microscopia Optica para a caracterizacdo microestrutural do material,
bem como para a medi¢do dos espagamentos dendriticos primérios e secundarios.
Foram realizadas medi¢des de dureza e microdureza em amostras retiradas da regiao
colunar de um lingote da liga tema deste trabalho, seja na direcao transversal como
na longitudinal. Um modelo matematico semi-analitico foi proposto para fornecer uma
estimativa da fracdo volumétrica de mistura eutetoide formada em fungédo do numero
de Fourier. Os resultados mostraram que a dureza e microdureza do material tendem
a decrescer com o aumento dos espagamentos dendriticos e com a diminuicdo da
taxa de resfriamento, tanto nas amostras transversais como nas longitudinais.
Também foi constatado, pela analise dos dados experimentais, que a fracdo
volumétrica de mistura eutetoide € maior em sitios da zona colunar, nos quais a taxa
de resfriamento é menor e o ndmero de Fourier € maior. O modelo matemético
proposto forneceu valores de fracdo volumétrica de mistura eutetoide da mesma
ordem de grandeza dos valores experimentais, entretanto o comportamento do
modelo frente a mudancas no numero de Fourier diverge do comportamento dos
dados experimentais.

Palavras-chave: Liga Cu-8,5%Sn, Solidificag&do, Microestrutura, Dureza, Microdureza



ABSTRACT

The Cu-8.5wt % Sn alloy presents a large solidification interval and consequently an
extensive microsegregation, which results in the formation of a eutectoid mixture of
high hardness and great brittleness. A study on the influence of the solidification
thermal variables on the microstructure, hardness and microhardness of that alloy is
presented in this work. The unidirectional solidification technique was used for the
acquisition of thermal data and a metallographic analysis was performed with the use
of optical microscopy to characterize the microstructure of the material as well as to
measure primary and secondary dendritic arm spacing. Measurements of hardness
and microhardness were performed in samples taken from a solidified ingot of the alloy,
both in the transverse and longitudinal directions. A semi-analytical mathematical
model was proposed to estimate the volume fraction of eutectoid mixture as a function
of the Fourier number. Results showed that the hardness and microhardness of the
material tend to decrease with increasing dendrite arm spacing in both transverse and
longitudinal samples. The data analysis showed that there is a trend to get higher
volume fraction of eutectoid mixture in sites of the columnar zone, where the cooling
rate is lower and the Fourier number is greater. The proposed mathematical model
provided values of volume fraction of eutectoid mixture of the same order of magnitude
of the experimental values; however, its behavior against changes in the Fourier
number differs from the behavior of the experimental data.

Keywords: Cu-85 wt% Sn alloy, Solidification, Microstructure, Hardness,
Microhardness
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1 INTRODUGAO

O cobre e suas ligas, em particular o bronze, tém sido empregados em
aplicacbes que vao desde componentes hidraulicos simples até dispositivos
eletrdnicos complexos. A estabilidade de propriedades tanto em altas como baixas
temperaturas, a grande resisténcia a corrosao, a alta condutividade térmica e elétrica,
as boas propriedades tribologicas, a resisténcia a incrustacao, a boa fundibilidade e a
excelente usinabilidade fazem com que o cobre e suas ligas sejam sistematicamente
empregadas em setores tais como o energético, o naval-maritimo e o da industria de
eletroeletrénicos (COPPER DEVELOPMENT ASSOCIATION, 1992; KONECNA e
FINTOVA, 2012; LI et al., 2018).

A fabricacdo de produtos que atendam as especificacdes desses e outros
setores comeca geralmente pela fundicéo da liga. E desejavel que em tal processo de
fundicdo sejam obtidos produtos com formatos e propriedades o mais préximo
daqueles presentes no produto final, a fim de que os custos de processamento sejam
minimizados (MARTORANO, 1998). Ora, sabe-se que a microestrutura do material
esta diretamente relacionada com suas propriedades, sendo assim, um conhecimento
cientifico das relacdes entre o processo de fundicdo e da microestrutura obtida, bem
como das rela¢des entre microestrutura e propriedades do fundido se faz necesséario.

Diferentes macro e microestruturas podem ser obtidas, quando sao
alteradas as variaveis que afetam a transmissdo de calor durante o processo de
solidificacdo da liga fundida. Uma peca fundida pode apresentar zonas nas quais
comparecem microestruturas denominadas dendritas, as quais sao formadas durante
o processo de solidificacdo da liga e que possuem formato semelhante ao de arvores.
Essas microestruturas apresentam, por sua vez, espacamentos caracteristicos, tais
como o espacamento dendritico primario (EDP) e o secundario (EDS), os quais séo
mensuraveis por meio de microscopia Optica. Esses espacamentos podem ser
correlacionados com as propriedades mecéanicas do material em bruto.

Alguns estudos ja foram desenvolvidos em ligas Cu-Sn relacionando-se
variaveis térmicas com microssegregacdo (MARTORANO, 1998), variaveis térmicas
e uso de inoculantes com controle de estrutura dendritica, (MARTORANO e
CAPOCCHI, 2000a) e diferentes técnicas de fundicAo com a microestrutura
(MACHUTA e NOVA, 2015; TASLICUKUR et al., 2012). Tasligukur et al. (2012)
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também relacionaram o EDS com a dureza obtida para dois tipos de processos de
fundicdo da liga CulOSn. Aparentemente ndo h& estudos que relacionem
quantitativamente variaveis térmicas de solidificacdo com dureza e microdureza em
ligas Cu-Sn.

A presenca de uma mistura eutetoide (a+d8) nas ligas do sistema Cu-Sn
pode afetar diretamente suas propriedades mecanicas. Por se tratar de uma mistura
com alta dureza e fragilidade, sua presenca pode prejudicar o desempenho de pecas
gue utilizem esse tipo de material, uma vez que ela facilita a propagacao de trincas
(AFSHARI et al. 2016).

A liga Cu-8,5%Sn apresenta uma composi¢cao quimica similar a do bronze
fosforoso UNS C51200, material comumente utilizado na fabricagdo de molas,
mancais e contatos elétricos. Entretanto, esse bronze ndo pode ser processado
mecanicamente logo apds o processo de fundicdo, devido a presenca de mistura
eutetoide, prejudicial ao processo de conformacao.

O estudo das correlacbes existentes entre microestrutura e variaveis
térmicas de solidificacdo pode colaborar para um melhor entendimento e
possivelmente para um controle mais eficaz da quantidade de eutetoide (o-+90)
indesejavel presente no produto bruto de fundi¢édo, diminuindo assim a necessidade
de tratamento de homogeneizacéo posterior e consequentemente diminuindo também
0s custos de processamento da liga Cu-8,5%Sn. Além disso, o melhor entendimento
do tema pode possibilitar uma economia de energia e tempo ao longo do
processamento da liga. E necessario, porém, que a dureza e microdureza do material
sejam também inclusas nesse estudo, pois elas estdo diretamente associadas a
tensdo limite de escoamento, a qual € uma propriedade importante para o calculo da
resiliéncia de materiais utilizados em molas.

O presente trabalho visa contribuir para o estudo das ligas Cu-Sn,
investigando as correlacdes existentes entre microestrutura, variaveis térmicas de
solidificacéo, e resisténcia mecanica (dureza e microdureza) da liga Cu-8,5%Sn.

O material para elaboracdo dessa liga foi doado pela industria
Termomecanica, e as medicbes de composicdo quimica e de dureza de amostras
retiradas de lingotes da liga foram feitas nos laboratérios de pesquisa e
desenvolvimento dessa mesma industria. O IFSP Campus S&o Paulo cedeu seus
laboratorios, equipamentos, aparelhagem, energia, agua e materiais de consumo

laboratorial, para que o estudo da influéncia das variaveis térmicas de solidificacdo na
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microestrutura e na dureza da liga pudesse ser realizado por meio da técnica de
solidificacdo direcional ascendente, tal técnica possibilita uma economia na
guantidade de experimentos necessarios para estudo, uma vez que sao obtidas
diferentes microestruturas para diferentes taxas de resfriamento em um mesmo

lingote.

1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral do presente trabalho € correlacionar a microestrutura de
um lingote da liga Cu-8,5%Sn obtido por fundicdo e solidificacdo unidirecional
ascendente (SUA) com as variaveis térmicas de solidificacdo, como também com sua

resisténcia mecanica (dureza e microdureza).

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Este trabalho apresenta os seguintes objetivos especificos:

e Realizar ensaios de dureza e microdureza nas amostras do lingote
da liga Cu-8,5%Sn obtida por SUA e relacionar essas grandezas
com a velocidade da isoterma liquidus e com os espacamentos
dendriticos primério e secundario na zona colunar do lingote.

e Coletar micrografias das amostras e medir seus EDP e EDS, a fim
de obter relac6es matematicas entre esses espacamentos e o tempo
local de solidificacdo, entre eles e o tempo local para atingir a
temperatura peritética, bem como entre eles e a taxa de
resfriamento.

e Determinar por analise micrografica e uso da técnica Manual Point
Count a fracdo de mistura eutetoide (a+d) presente na zona colunar
do lingote e relaciona-la graficamente com a taxa de resfriamento no

ponto em que ela € medida e com o numero de Fourier.

1.3 ORGANIZACAO DA DISSERTACAO

O presente trabalho esta organizado em 6 capitulos, cuja breve descricao

€ exposta a seguir.
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O capitulo 2 traz um breve referencial tedrico sobre solidificagéo, estrutura
dendritica, técnica de solidificacao unidirecional ascendente, sistema cobre-estanho e
determinacao da fracao volumétrica de mistura eutetoide presente em ligas do sistema
Cu-Sn.

E proposta no capitulo 3 uma adaptagdo do modelo Ohnaka-Voller para
calculo da fracéo volumétrica de eutético, a fim de que este permita o calculo da fragéo
volumétrica de mistura eutetoide, levando-se em consideracdo a curvatura das linhas
solidus e liquidus.

No capitulo 4 sdo apresentados os materiais, equipamentos, métodos e
técnicas utilizados para o estudo das correlagcdes entre as variaveis térmicas de
solidificacdo, microestrutura, dureza e microdureza presentes na liga Cu-8,5%Sn.

O capitulo 5 é dedicado para a apresentacdo dos resultados e sua
discussdo. A macrografia do lingote e andlise quimica das amostras sao os primeiros
topicos do capitulo, seguidos pela determinacdo das variaveis térmicas de
solidificacdo e dos espacamentos dendriticos. Ha um topico para a apresentacao das
micrografias, um para fracdo volumétrica de mistura eutetoide e um para os resultados
de dureza, microdureza. Por ultimo vérias correlacdes e comparagdes entre variaveis
térmicas, espacamentos dendriticos e (micro)dureza sdo abordadas nos topicos
subsequentes.

No capitulo 6 s&o apresentadas as conclusbes obtidas com o

desenvolvimento do trabalho e propostas de trabalhos futuros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SOLIDIFICACAO

A microestrutura de um metal e de suas ligas € determinada por sua
composicdo quimica, pelo processo de solidificacdo e por tratamentos
termomecanicos, pelos quais esse metal ou liga venha a passar (LOUTHAN JR.,
1998).

Logo apods a liga ser fundida e ser vazada no molde, o fenbmeno de
solidificac@o comeca a acontecer. Ele influenciara diretamente no tamanho dos gréos,
no espacamento dendritico, no espacamento lamelar, nas heterogeneidades de
composicdo quimica, no tamanho, forma e distribuicdo das inclusdes e nas
porosidades que estardo presentes no material da peca. Toda essa microestrutura
tem relacdo direta com as caracteristicas mecanicas do produto obtido (GARCIA,
2007).

A solidificacédo tem inicio com a nucleacéo, que € a formacao da fase sdlida
a partir da liquida. Essa formacéo ocorre em posicdes especificas e € caracterizada
por contornos bem definidos que separam a nova fase (solida) da que a gerou
(liquida).

A nucleacao pode ser homogénea (cuja taxa de nucleacdo depende dentre
outras variaveis da magnitude do super-resfriamento), heterogénea (conseguida por
meio de agentes nucleantes) ou dinamica (resultante da agitagéo/vibragdo mecanica).

Quanto mais nucleacdo houver mais grédos poderdo ser formados no
material, 0 que geralmente é desejavel, uma vez que quanto menor for o tamanho dos
graos, maior sera a resisténcia mecanica do material e havera uma maior tendéncia

de formacé&o de gréos equiaxiais, 0 que levaria a uma isotropia do material.

2.2 ESTRUTURAS DE SOLIDIFICACAO

Pode-se observar dois niveis de estrutura no material sélido: uma
macroestrutura e uma microestrutura. Seguindo-se os procedimentos adequados para
a obtenc&o de macrografias e micrografias, a macroestrutura pode ser observada a
olho nu, ou com instrumentos Opticos que apresentam um aumento de no maximo 10
vezes, ao passo que a microestrutura sO pode ser observada com instrumentos de

aumento 6ptico superior a 10 vezes.
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2.2.1 Macroestrutura de Solidificagao

A macroestrutura de um lingote fundido pode apresentar trés zonas
distintas: zona coquilhada, zona colunar e zona equiaxial. A Figura 1 apresenta um

esquema dessas trés zonas.

Rechupe

Molde

™. Zona
Coguilhada

[~ Zona

Colunar

/™~ Zona

Equiaxial

Figura 1- Representagdo esquematica das zonas macroestruturais (GARCIA, 2007).

A zona coquilhada consiste em uma pequena faixa de gréaos orientados de
forma aleatdria na superficie de contato com a lingoteira, trata-se da primeira zona a
se formar na solidificagéo. A zona colunar apresenta graos alongados que cresceram
no sentido inverso ao de extracao de calor, e por esse motivo apresenta propriedades
anisotropicas. A zona equiaxial se forma apds a zona colunar, normalmente localizada
na regiao central do lingote. Essa zona possui novos gréos, orientados aleatoriamente
e que apresentam propriedades isotropicas.

Dentre os fatores que influenciam na formacao de um determinado tipo de
zona, na sua extensdao e no tamanho dos grdos formados pode-se citar: as
propriedades termofisicas do molde, o grau de superaquecimento do liquido, o pré-
aguecimento do molde, a taxa e a direcdo de resfriamento, a presenca ou nao de
inoculantes (refinadores de gréo), a agitagdo ou a vibragdo forgcada durante a
solidificacdo e o parametro de super-resfriamento constitucional do sistema binario
ligado a composicédo da liga, o qual leva em conta a inclinagdo da linha liquidus, o
coeficiente de distribuicdo do soluto e a concentracdo nominal de soluto da liga
(GARCIA, 2007).
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2.2.2 Microestruturas de solidificagéo

O tipo de microestrutura de solidificacdo que estara presente em uma liga
depende do seu grau de super-resfriamento constitucional, o qual por sua vez pode
ser avaliado por meio de um critério que leva em conta o gradiente térmico (GL) a
frente da interface solido/liquido (S/L), a velocidade da interface (v), a concentracao
de soluto (Co), a difusividade do soluto no liquido (D), o coeficiente de distribuicdo do
soluto (k), e da inclinacdo (m) da linha liquidus dessa liga.

Para que n&o ocorra super-resfriamento constitucional e, portanto, para que
se tenha uma interface S/L plana e estavel durante a solidificacéo, faz-se necessario
que o gradiente térmico do liquido seja maior ou igual ao gradiente do perfil de
temperaturas liquidus nessa interface. Supondo que a mistura de soluto no liquido
ocorra somente por difusdo, essa condi¢céo de estabilidade da interface S/L pode ser
traduzida por meio da expresséo (GARCIA, 2007):

~mvC,(1-k)
Dk

G, > (2.1)

Quando o super-resfriamento constitucional € suficiente para provocar a
instabilizacdo da interface S/L, esta pode assumir outras morfologias, como por

exemplo a estrutura dendritica.

2.2.2.1 Estrutura Dendritica

A microestrutura dendritica € comumente observada por meio das
micrografias de ligas fundidas. A Figura 2 mostra um esquema das estruturas
dendriticas tipicas e seus espacamentos primarios (11), secundarios (12) e terciarios
(43). O termo dendritica vem da palavra dendrita que se deriva do termo grego dévipov

(déndron), cujo significado é arvore.
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Figura 2- llustragdo do aspecto morfolégico de crescimento dendritico unidirecional em que (1), (12) e
(4s) sdo, respectivamente, 0s espacamentos primarios, secundarios e terciarios.

Os espacamentos dendriticos primarios (EDP ou A1), dendriticos
secundéarios (EDS ou A») e outros de maior ordem podem ser correlacionados com as
variaveis térmicas de solidificacdo e com as propriedades mecéanicas da liga em seu
estado bruto de solidificacdo. Para ligas de varios sistemas foram obtidas relaces

empiricas do tipo:

A, A, =BT " =K(Gv,)™" (2.2)

em que T é a taxa de resfriamento na ponta da dendrita, G é o gradiente de
temperatura na ponta da dendrita, v, € a velocidade da isoterma liquidus, K e B sdo

constantes e n € um expoente que esta entre 0,17 e 0,46 para espagcamentos
dendriticos secundarios e entre 0,39 e 0,59 para espacamentos primarios
(BOUCHARD e KIRKALDY, 1997).

Sugiyama et al. (1974) apresentaram as seguintes equacdes, obtidas a

partir de medidas de A1 e A2 em gréos colunares presentes em ligas Cu-Sn:
4 =110 /% 2:3)

log 4, =-0,26logR—-0,02logC, + 2,4 (2.4)
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nas quais R (°C/min) € a taxa de resfriamento média no intervalo de solidificacdo e
C, (%) é a porcentagem nominal de Sn na liga.

Alguns trabalhos experimentais envolvendo ligas dos sistemas Al-Cu e Al-
Si-Cu, Al-Ni solidificadas unidirecionalmente em molde de aco carbono revelaram uma

dependéncia de o, (limite de resisténcia a tra¢édo) e o, (limite de escoamento) com o

espacamento dendritico primario e secundario (11 e 12) (QUARESMA, SANTOS e
GARCIA, 2000; CANTE et al., 2010; NASCIMENTO et al., 2017; SANTOS, G. A. et

al., 2017), conforme as seguintes relagdes:

c.,0, =A+B(1) ™" (2.5)

c.,0, =C+D(4,)™° (2.6)

nas quais A, B, C e D séo constantes positivas. As equacdes (2.5) e (2.6) nada mais
sdo do que a equacao de Hall-Petch adaptada, com A; e A2 no lugar de d (tamanho
meédio de gréo).

Entretanto ensaios de tracdo de ligas solidificadas podem apresentar
resultados inconsistentes e com um indesejavel espalhamento devido a resisténcia a
tracdo ser fortemente dependente da qualidade da superficie do corpo de prova
(KAYA et al., 2009). Esse inconveniente pode ser contornado por meio da medicao
das propriedades mecanicas dureza e microdureza, as quais apresentam correlacéo
direta com a resisténcia a tracdo e ndo necessitam de confec¢éo de corpos de prova
muito elaborados com alta qualidade superficial.

A dureza medida por macro ou microindentagéo na escala Vickers pode ser
correlacionada com a velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (v) ou com o

espacamento celular (1) por meio das seguintes expressoes (KAYA et al., 2009):

HV =H, +kV° 2.7

HV =H, +k,A™¢ (2.8)
A equacéo (2.8) pode ser adaptada para o caso de crescimento dendritico

com o0 uso do espacamento dendritico primario ou secundario no lugar do

espacamento celular, gerando dessa forma duas novas equacdes:
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HV = H,, +k,, 4, (2.9)

HV =H,, +Kky,4, * (2.10)

As constantes (H,, H,,, H,,.K,,. K,,,K) presentes nas equagdes (2.7), (2.9) e

(2.10) podem ser determinadas por meio do experimento de solidificacédo unidirecional
ascendente com o devido tratamento estatistico dos dados.

A validade da equacédo de Hall-Petch tem sido questionada ao longo de sua
existéncia. O valor classico dos expoentes d: e d> comumente utilizado nas equagdes
(2.9) e (2.10) é 0,5, entretanto h& autores que afirmam que os dados experimentais
nao sustentam esse valor (DUNSTAN e BUSHBY, 2014), bem como ha outros
pesquisadores que tém sugerido valores diferentes de 0,5 (CORDERO et al., 2016).
Segundo Meyers e Chawla (2009) a equacdo de Hall-Petch ndo deveria ser
considerada como uma lei universal, mas como uma aproximacéao valida dentro de
uma faixa de valores de tamanho de gréo, ou mais especificamente, dentro de uma
faixa de valores de espacamento dendritico.

Seguindo a sugestdo de Kaya et al. (2009), e aplicando-a na solidificacédo
de ligas do sistema Cu-Sn, pode-se correlacionar a dureza Vickers por macro e
microindentacdo com os espacamentos dendriticos primarios ou secundarios e com a

velocidade de crescimento por meio das seguintes expressoes:

HV =k (2.12)
HV = k41/11_d1 (2.12)
HV =k,4, % (2.13)

Os valores de k;,k,,,k,,, di e d2 presentes nas equagbes (2.9), (2.10),

(2.11), (2.12) e (2.13) sdo determinados estatisticamente por meio de dados
provenientes do experimento de solidificacao unidirecional ascendente e do ensaio de
dureza nas amostras retiradas.

Kaya et al. (2009) mediram a dureza de trés ligas de aluminio solidificadas

em fornos do tipo Bridgman tanto em secdes transversais quanto em longitudinais das
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amostras. A andlise de seus dados mostra que os valores médios de microdureza
obtidos em sec0bes longitudinais das amostras foram sempre inferiores aos valores
meédios obtidos nas correspondentes secdes transversais (diferenca em geral inferior
a 3%). Apesar de pequena, essa diferenca é sistematica e nao foi explicada por Kaya
et al. (2009), talvez as condi¢cdes de solidificacdo unidirecional ascendente possam
justificar a diferenca de microdureza nas duas dire¢cdes, mas aparentemente nao ha
relatos de pesquisadores que esclarecam o motivo de uma ser menor do que a outra.

A dureza e microdureza de ligas fundidas séo influenciadas, entre outros
fatores, pela presenca de (micro)porosidades, de compostos intermetélicos (IMC —
intermetallic compound) ou de outras fases que possam surgir durante a solidificacéo,
bem como por seu formato, quantidade e distribuicdo espacial ao longo da
microestrutura.

Geralmente espera-se que para pequenos espagamentos celulares,
dendriticos ou interfasicos a (micro)dureza seja maior, entretanto ha contraexemplos.
Silva et al. (2017) estudaram os efeitos da quantidade de eutético e de um IMC (

y—Cu,Zng) na dureza de uma liga ternaria de solda (Sn-Zn-Cu) em func¢édo do

espacamento existente entre fases do eutético. Silva e seus colaboradores
propuseram uma equacdo experimental do tipo Hall-Petch relacionando a dureza
Vickers (HV) e o espagcamento entre fases (1), medido em micrometros, por meio de
uma funcdo quadratica (HV =39-51,2(1)” +28((1))?). Essa funcdo apresenta
valores de dureza maiores para espacamentos maiores dentro do intervalo estudado
por esses pesquisadores. Brito et al. (2015) obtiveram uma funcdo quadratica com
concavidade voltada para baixo, ao relacionarem a microdureza Vickers com o EDS
da liga Al-3%Mg, e obtiveram uma funcao do tipo Hall-Petch com inclinacéo negativa
para a liga Al-3%Mg-1%Si. Ambas as ligas foram solidificadas unidirecionalmente e
apresentavam maiores valores de microdureza para EDS maiores. Vasconcelos et al.
(2014) relacionaram o espagamento dendritico primario da liga de AI-5,5%Sn
solidificada direcionalmente com sua microdureza e obtiveram uma equacao de Hall-
Petch com inclinagdo negativa, indicando que para valores maiores de EDP, a dureza

também crescia.
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2.3 TECNICA DE SOLIDIFICACAO

2.3.1 Solidificagcao Unidirecional Ascendente

A solidificacdo unidirecional ascendente consiste em resfriar e solidificar
um metal de baixo para cima. Isso é alcancado por meio de um resfriamento da
superficie inferior do molde, evitando-se ao mesmo tempo a extracdo de calor pelas
paredes laterais do molde.

Essa técnica de solidificagdo permite minimizar os efeitos de convecg¢éo no
metal liquido (GARCIA, 2007) e diminuir a possibilidade de nucleacgdo de cristais nas
paredes laterais do molde e a frente da interface de crescimento, quando a densidade
da fase sélida for maior que a da fase liquida. Além disso, a técnica possibilita uma
melhor troca de calor pela base, uma vez que mesmo havendo contracdo do material
na solidificacéo esse tende a ficar encostado na base pela agéo gravitacional.

Nascimento et al. (2017) utilizaram um dispositivo que promove a
solidificacdo unidirecional ascendente para o estudo de ligas de aluminio, conforme

mostra a Figura 3.

LN ERRAANA AT VAN

o< LLLLLLIVTRRARRRTRUUANANA

0) Entrada de 4gua
Saida de agua

Figura 3- Dispositivo de solidificagdo ascendente em corte parcial: (1) Entrada de agua, (2) base de
aco ABNT 1020, (3) Termopares, (4) Aquisitor de sinais, (5) computador e software de aquisi¢céo de
sinais, (6) Liga fundida, (7) Lingoteira bipartida, (8) Controlador de temperatura, (9) Aquecedores
elétricos (resisténcias elétricas), (10) Isolamento térmico



30

Observando-se a Figura 3, percebe-se que o dispositivo consiste em uma
lingoteira de aco inoxidavel (7), em que o metal liquido é vazado. Na base dessa
lingoteira esta posicionada uma chapa de aco ABNT 1020 (2), que possui na face
oposta ao contato com o metal liquido uma superficie que sera resfriada por um fluxo
de &gua (1) acionado no inicio do processo de solidificagdo. A lingoteira fica
posicionada dentro de um forno com resisténcias elétricas (9) que mantém a
temperatura do metal liguido constante por meio de um controlador légico
programavel (CLP) (8), evitando o resfriamento e a formacé&o de cristais na superficie
lateral da lingoteira. Quando o fluxo de agua € acionado, o forno é imediatamente
desligado. O monitoramento das temperaturas no processo de solidificacdo é
realizado por termopares (3) fixados na lateral da lingoteira, que sado conectados a um
sistema de aquisicdo de dados (4,5), permitindo a visualizacdo e armazenagem dos
valores de temperatura no computador (5). Esses dados s&o analisados
posteriormente permitindo avaliar varidveis térmicas como a taxa de resfriamento, o
gradiente térmico e a velocidade de deslocamento da isoterma liquidus.

O mesmo dispositivo foi utilizado para a solidificacdo unidirecional

ascendente da liga Cu-8,5%Sn, a qual é tema do presente trabalho.

2.4 SISTEMA COBRE-ESTANHO

O diagrama de equilibrio de fases do sistema cobre-estanho encontra-se

representado na Figura 4.
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Figura 4 - Diagrama de Equilibrio de fases do sistema cobre-estanho. Adaptado de (SAUNDERS e
MIODOWNIK, 1990).
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O cobre puro apresenta uma estrutura cristalina cubica de face centrada
(CFC) ao passo que o estanho puro se organiza em uma estrutura tetragonal de corpo
centrado (TCC). Quando os dois formam uma liga, € possivel encontrar em sua
microestrutura diferentes fases, conforme a composicdo quimica da liga e a
temperatura em que ela se encontra.

O sistema Cu-Sn apresenta dez fases solidas estaveis (a, 3,7, 9, €, {,n, 1,
BSn e aSn), trés reacdes peritéticas, duas peritetoides, uma eutética, quatro
eutetoides, uma metatética e uma congruente (SAUNDERS e MIODOWNIK, 1990).

Conforme o diagrama de equilibrio Cu-Sn mostra, ligas desse sistema com
até 20% de Sn deveriam apresentar na temperatura ambiente duas fases: o (solucao
soélida de estanho no cobre) e ¢ (CusSn), o que nao se verifica na pratica. As ligas com
até 5% de Sn sdo homogéneas e apresentam na temperatura ambiente somente a
fase a, ao passo que a microestrutura das ligas que apresentam de 5 a 20 (%p) de Sn
€ composta pela fase a e pela mistura eutetoide (o + 8), sendo a fase 6 (Cu41Sni1) um
composto intermetalico fragil e duro. A fase € ndo comparece na microestrutura dessas
ligas porque os &tomos de estanho apresentam uma baixa difusibilidade em
temperaturas inferiores a 350 °C (KONECNA e FINTOVA, 2012).

A liga tema desse trabalho, Cu-8,5%Sn, apresenta uma temperatura
liquidus (T.) de 1026 °C e uma temperatura solidus (Ts) de 882 °C, o que faz com que
ela se inclua no grupo das ligas com grande intervalo de solidificacdo

(110 °C < AT, <170 °C), conforme classificagéo usada por Konecna e Fintova (2012).

A presenca da mistura eutetoide (o+98) na liga Cu-8,5%Sn pode ser
explicada por uma série de reacdes que ocorrem devido a seu grande intervalo de
solidificacdo e ao rapido resfriamento da liga.

Durante o resfriamento, a liga sofre segregacao de soluto, a qual enriquece
a ultima porcéo liquida a se solidificar com estanho suficiente para que ocorra a
seguinte reacao peritética a 796 °C:

a+L—>p

Com o decaimento da temperatura, a fase B (Cui17Sns) sofre uma reacao

eutetoide a 586 °C, produzindo as fases a ey (CusSn, com a=6,1176 ,&), conforme

indicado pela reacdo abaixo (FURTAUER et al., 2013):

poa+y
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A 520 °C a fase y sofre a reacdo eutetoide (FURTAUER et al., 2013):
yo>a+o

A reacdo final que ocorreria nesse resfriamento seria a transformacao

eutetoide:
o—>a+e

Essa reacao, porém, ocorre com velocidade extremamente lenta e s6 pode
ser acelerada por meio de tratamento térmico prolongado em baixa temperatura
(COPPER DEVELOPMENT ASSOCIATION, 1992).

A extensa segregacao que ocorre nesse sistema pode ser explicada por
seu coeficiente de redistribuicdo de soluto (k), o qual pode ser calculado pela

expressao:

k = g_s (2.14)
L
na qual Cs € a concentracédo de soluto no solido e C. € a concentracdo de soluto no
liqguido durante o processo de solidificacéo.
O coeficiente de redistribuigcdo do sistema Cu-Sn a 796 °C tera o seguinte
valor:

k=%=0,53
25,5

Esse coeficiente inferior a unidade (k =0,53 <1) explica por que durante a

solidificacdo da liga Cu-8,5%Sn o soluto vai sendo segregado para o liquido
remanescente.

A inclinacdo média da linha liquidus no trecho que vai de 0 a 25,5% de Sn
pode ser calculada pela expressao:

AT,

m= (2.15)
AC

na qual ATL € a variacao da temperatura liquidus no trecho e AC é a variacédo de

concentracéo de soluto no mesmo trecho.
Usando os dados do diagrama de fases de equilibrio (Figura 4), obtém-se
o valor médio da inclinacdo da linha liquidus:
M= 798 -1084,87 112 C

255-0 %Sn
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2.4.1 Morfologia das fases de algumas ligas do sistema Cu-Sn

2.4.1.1 Morfologia das fases de ligas com 5 a 20(%p) de Sn

Geralmente nessas ligas comparecem a fase o e a fase 5. A fase a se
encontra em forma de dendritas, quando a liga é solidificada por processos comuns
de fundicéo, e a mistura eutetoide (a+3) se encontra na regido interdendritica ou nos
contornos de grao. A mistura eutetoide apresenta uma coloracdo azul clara, quando
examinada ao microscopio Optico apdés a amostra ter passado por ataque quimico
adequado. Essa mistura mostra-se com um aspecto serrilhado junto aos contornos de
grao (TASLICUKUR et al., 2012; MARTORANO, 1998). A Figura 5 apresenta uma
micrografia com a presenca da mistura eutetoide na regido interdendritica da liga Cu-
8%Sn.
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Figura 5 - Microestrutura da sec¢éo transversal de um lingote da liga Cu-8%Sn, mostrando a mistura
eutetoide (a+8) azulada. Ataque quimico inicial com reagente: 20mL NH4+OH,10 mL H20.. Ataque final
com reagente: 500 mL Etanol, 25g FeCls, 15 mL HCI. Aumento 380 X. (MARTORANO, 1998).

Em seu estudo sobre o controle da estrutura dendritica do bronze Cu8Sn,
Matorano e Capocchi (2000a) obtiveram por meio de solidificacdo unidirecional
dendritas de fase a que apresentavam placas formadas por coalescéncia de bragos
secundarios adjacentes. A presenca dessas placas ficou mais evidente na regiao onde
a macroestrutura era equiaxial, o que de certa forma justifica a maior coalescéncia de
bragos secundérios e terciarios, uma vez que o tempo local de solidificacdo nessa
regidao € maior (MARTORANO e CAPOCCHI, 2000a). A Figura 6 traz um esquema
dessas placas e sua classificacdo segundo Bower (1965).
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Figura 6 — Figura esquematica de parte de uma dendrita, na qual estéo assinaladas as posi¢des das
placas primérias, secundérias e terciarias. Adaptado de Bower (1965).

As placas primarias podem ser formadas pelo coalescimento de bracos
secundarios paralelos provenientes do mesmo braco primario de dendrita, ou como
Bower (1965) sugere, elas podem surgir nos primeiros estagios da solidificacdo sem
que bracos secundérios bem desenvolvidos venham a ser formados.

A presenca de placas primarias na microestrutura dendritica dessas ligas
explica porque nas micrografias de secdes longitudinais de lingotes solidificados
unidirecionalmente aparecem dendritas com um aspecto em forma de X.

As placas primarias fazem com que a dendrita assuma um formato parecido
com o de uma viga com secdao transversal em forma de cruz. Caso se faca uma secao
por um plano quase paralelo aos bracos primarios dessas dendritas, como mostra a
Figura 7, surgirdo na correspondente micrografia da secao estruturas em forma de X,

dando a impresséo de se ter dendritas em formato quiéstico.

Figura 7 — Esquema que explica o aspecto das dendritas conforme o plano de corte. As dendritas que
apresentam placas primarias, quando seccionadas por um plano transversal (1) tém sua secéo
semelhante a uma cruz (2). Caso as dendritas sejam seccionadas por planos (3 e 4) quase paralelos a
seus eixos, suas se¢des mudam de formato. Adaptado de (MARTORANO e CAPOCCHI, 2000a).
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2.4.1.2 Morfologia das fases de ligas com mais de 20(%p) de Sn

Srinivasan e Glover (2007) analisaram um bronze, cuja dureza era de 480
VPN, usado para fazer espelhos na vila de Aranmula em Kerala na india e
constataram que sua composicao tinha aproximadamente 32,5(%p) de Sn e sua

microestrutura era praticamente formada de fase 6, conforme mostra a Figura 8.

20 um

Figura 8 — Micrografia mostrando a microestrutura composta praticamente por fase delta (branca e
prateada) de um bronze com alto tor de Sn. Reagente: FeCls. Aumento 1000 X. Adaptado de
(SRINIVASAN e GLOVER, 2007).

Pela Figura 8 pode-se perceber que a fase delta (branca e prateada)
praticamente manteve-se integra diante do ataque quimico do reagente FeCls, ao
passo que este atacou mais a mistura eutetoide que se apresenta como uma malha
azul na foto.

Korneva et al. (2016) estudaram o refinamento de grdo de compostos
intermetalicos do sistema Cu-Sn, utilizando a liga Cu-36%Sn, a qual foi fundida a
vacuo em um forno de indugéo. A microestrutura do produto bruto de fusdo consistia
em laminas brilhantes e escuras alternadas de 50 a 100 um de espessura, conforme

mostra a Figura 9.
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Figura 9 - Micrografia de MEV (microscopia eletrdnica de varredura) da liga Cu36Sn (%p) no modo
BSE. A fase { é a mais escura e a fase ¢ é a mais brilhante. Adaptado de (KORNEVA et al., 2016).

O mesmo estudo revelou que as laminas de fase { tinham a mesma
orientacdo e eram quase um unico cristal. A fase ¢ também era composta de laminas
paralelas com mesma orientagcdo, entretanto, dentro dessas laminas alguns graos
menores e subgrdos puderam ser detectados. A nanodureza das duas fases
intermetdlicas foi medida no estado bruto de fundicdo, obtendo-se os seguintes
valores: (5,4+0,1) GPa e (4,6£0,3) GPa, para as fases { e & respectivamente
(KORNEVA et al., 2016).

Sang, Du e Ye (2009) observaram a microestrutura da fase ¢ por meio de
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e de transmissédo (MET). A fase estava
presente em uma liga do sistema Cu-Sn com 50% de Sn, a qual foi fundida em forno
de fuséo de arco (arc-melting) com atmosfera de argbnio. A Figura 10a apresenta a

micrografia obtida por MEV da liga Cu-50%Sn.
:

Figura 10 — (a) Micrografia obtida por MEV da liga Cu-50%Sn. As areas mais claras séo estanho em
gréos refinados e as areas escuras séo dendritas de CusSn (fase ¢). Reagente: 5g FeClz, 50 mL HCl e
100 mL de H20. (b) Micrografia de MET da fase CusSn finamente granulada localizada préxima as
dendritas também da fase CusSn. Adaptado de (SANG, DU e YE, 2009).
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As dendritas mostradas na Figura 10a apresentam um comprimento de
algumas centenas de micrometros e uma largura de algumas dezenas de
micrometros.

A investigacdo mais profunda com MET revelou que essas dendritas de
fase ¢ possuiam uma superestrutura do tipo célula ortorrémbica de CusTi e que na
regido entre as dendritas e os graos de Sn havia uma outra fase CusSn. Essa fase
¢ mais refinada apresentava um tamanho de grdo da ordem de algumas centenas de
nandémetros, como mostra a Figura 10b.

Chromik et al. (2003) determinaram a nanodureza das fases CuesSns (n) e
CusSn (g) usando soldas de composi¢ao proximas a eutética do sistema ternario Sn-
Ag-Cu. Para a fase CueSns 0 valor de nanodureza encontrado foi de (6,5 £0,3) GPa e
para a fase CusSn foi de (6,2 + 0,4) GPa. Deng et al. (2004) mediram também a dureza
dessas duas fases usando para sua composicéao juntas de solda (Sn-3,5Ag/Cu) entre
duas folhas de placas de cobre (diametro de 9,5 mm e 3 mm de espessura) numa
placa de aquecimento. Os valores de nanodureza obtidos foram: (6,38 £ 0,21) GPa e
(6,12 + 0,17) GPa para as fases CusSns e CusSn, respectivamente.

A micrografia obtida por Deng et al. (2004) apdés refluxo de duas semanas
sobre uma das juntas de solda revelou uma fase n com morfologia nodular e uma fase

¢ com morfologia aproximadamente planar, conforme mostra a Figura 11.

n Phase (CugSns)

€ Phase (CuzSn)

100pum
Cu Substrate =]

(a) (b)

Figura 11 — Micrografia mostrando (a) a microestrutura dos intermetdlicos existentes entre a solda e o
substrato de cobre apés refluxo de duas semanas, (b) uma ampliagao da solda Sn-Ag na regido eliptica
mostrada em (a). Adaptado de (DENG et al., 2004).
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2.5 DETERMINACAO DA FRACAO VOLUMETRICA TEORICA DE EUTETOIDE

E interessante ter-se um padrdo de comparacéo teérico para a fracio
volumétrica de eutetoide (o + 8), uma vez que essa quantidade pode afetar a dureza
e ductilidade das ligas do sistema Cu-Sn.

A fragdo volumétrica de eutetoide (V, .0ice) Presente na liga tema deste

trabalho deve ser igual a fracdo volumétrica de liquido remanescente no momento em
que o processo de solidificacdo atinge a temperatura peritética (796 °C), supondo-se
que todo o liquido se solidifique até antes de 755 °C: A fase liquida reagird com a fase
a da liga e se transformard em fase 8, a qual por sua vez dara origem, juntamente
com o restante do liquido, a mistura eutetoide (o+6), conforme foi visto no item 2.4.

Durante a solidificacdo da liga Cu-8,5%Sn, a partir de sua temperatura
liquidus, o estanho presente é segregado para a fase liquida. Essa fase com cada vez
mais estanho e menos volume pode chegar a temperatura de 796 °C com uma
composicdo massica de estanho de 25,5%, conforme indica a linha liquidus no
diagrama de fases em equilibrio mostrado na figura 4. Isso significa que na
temperatura solidus da liga (882 °C) e até mesmo abaixo dela pode ainda existir
liquido no sistema. Essa ideia é corroborada pelo exame do diagrama de fases pratico
do sistema Cu-Sn, confeccionado em situacdes nas quais ligas sdo submetidas a
condi¢cbes usuais de resfriamento em coquilha ou areia, conforme apresentado na
Figura 12c (SCOTT, 1991).

A linha vermelha tracejada presente no diagrama da direita (Figura 12c)
indica que para um teor de 8,5% em massa de estanho a temperatura liquidus
praticamente ndo muda em relacéo ao diagrama de equilibrio (Figura 12a), ao passo
qgue a temperatura de solidificacdo passa a ser a temperatura do ponto peritético,

cerca de 86 °C a menos que a temperatura solidus da liga em equilibrio.
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Figura 12 - Diagramas do sistema Cu-Sn na faixa de composicao massica entre 0 e 25,5% de Sn em
trés situacdes: (a) Diagrama de Equilibrio, (b) Diagrama de fases ap6s recozimento e (c) Diagrama de
fases em condi¢des usuais de fundi¢cdo: sand casting (fundicdo em areia) e chill casting (fundicdo em
coquilha). Adaptado de (SCOTT, 1991).

A suposicao de que todo liquido se solidifique antes de 755 °C parece ser
razoavel, uma vez que, segundo Martorano (1998), simulacdes com seu modelo
numérico para o calculo da severidade de microssegregacdo na liga Cu-8%Sn
indicaram que havia ndo mais que 12% (em volume) de liquido no momento em que
a temperatura do sistema atingiu a temperatura peritética (796°C), como também
indicaram que 10 °C abaixo dessa temperatura todo o sistema ja se encontrava no
estado solido.

A equacdo classica de Scheil pode ser utilizada para determinar a

guantidade maxima tedrica de eutetoide (Vf::f;tloide), supondo que ndo haja difusdo no

sélido, que as linhas liquidus e solidus possam ser aproximadas por retas e que a
solidificacdo ocorra em condi¢cdes de mistura completa de soluto no liquido. Essa

quantidade méxima teorica € igual a fracdo volumétrica de liquido existente na

temperatura peritética ( fLSChe") e pode ser calculada por:

1
\/Scheil g scheil _q _ ¢ Scheil _ & Kt (2.16)
L s C

Vv eutetoide
0
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na qual C, é a concentra¢édo massica de soluto no liquido ainda presente (0,255), C,

€ a concentragdo massica nominal de soluto na liga e k é o coeficiente de
redistribuicdo médio no intervalo de solidificagédo.
A equacado de Ohnaka modificada por Voller (1999) permite o calculo da

~ sae s . ;o . sy OhnakaMod . N
fragcdo volumétrica tedrica maxima de eutético (Vo ) numa liga binaria, e pode

ser expressa matematicamente por meio da seguinte expressao:

(1-pK)
OhnakaMod OhnakaMod OhnakaMod 1 CL K
VVeut = fL =1- fs =1_—1 K - C_ (2.17)
-p 0
thnakaMod p ~ £y - s
na qual T, € a fracdo volumétrica de liquido presente no momento em que a

solidificacdo atinge a temperatura eutética e f é um parametro de difuséo.
O valor de S pode ser calculado por meio da seguinte expressao:

2a

p= A-f ) +2a

(2.18)

na qual f,, é afracdo volumétrica de eutético formado durante a solidificacdo e o é

eut
0 numero de Fourier.
O numero de Fourier (« ) € definido pela seguinte expressao:

E (2.19)

(24

na qual D é o coeficiente de difusdo do soluto no sdlido e t; é o tempo para que o

sistema saia da temperatura liquidus e chegue a temperatura solidus.
Voller (1999) chegou a expressdo (2.17), assumindo as seguintes

hipoéteses:

a. Ha mistura completa de soluto no liquido;

b. A taxa de variacdo temporal da concentracdo massica de soluto no liquido é
constante;
S0 existe difusdo no sélido;
As linhas liquidus e solidus podem ser aproximadas por retas;

N&o ha engrossamento dos bra¢os dendriticos secundarios;

~ ® 2 o

O comprimento caracteristico de difusédo (L) € metade do EDS;
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g. A cadainstante de tempo a distribuicdo de soluto no comprimento caracteristico
de difusdo pode ser aproximada por uma funcdo quadratica do tipo

C, =kC_+c[x*—(f,L)*], na qual ¢ é uma constante, fs é a fracdo volumétrica de

sélido, Cs € a concentracdo massica de soluto na posicdo x da fase solida,

medida a partir do eixo de simetria do brago dendritico secundarioe 0<x < f.L.

A equacao de Ohnaka modificada (2.17) pode ser adaptada tal que permita
o célculo da fracdo de mistura eutetoide presente na liga Cu-8,5%Sn. Nenhuma das
sete hipdteses precisa ser modificada para se fazer tal adaptacdo, basta apenas
trocar-se o termo eutético por eutetoide na equacao (2.17), para que ela assuma a
forma:

(1-pk)
OhnakaMod OhnakaMod OhnakaMod 1 CL k1
V = f, =1-f =1- (2.20)

Vv eutetoide 1 _ ,Bk CO

na qual C, =0,255.
Embora a equacéao (2.20) pareca ser idéntica a (2.17), o valor do parametro
S agora é calculado por:

p= 2a (2.21)
(1_ feutetoide)z +2a .

Como ja foi salientado a fracdo volumétrica de eutetoide ( f ) deve ser

eutetoide

igual a fracdo volumétrica de liquido presente no momento em que a solidificacédo

. ez ~ P hnakaMod - .
atinge a temperatura peritética (796 °C), por essa razdo é que Voo™ & igual a

f oM na equacao (2.20).

O célculo do numero de Fourier (@) por meio da equacgédo (2.19) apresenta
dois problemas: O tempo real de solidificacdo local ndo é exatamente igual a ts. € 0
coeficiente de difuséo ( Dg ) néo € constante ao longo da solidificagéo.

O primeiro problema pode ser solucionado, utilizando-se no lugar de ts. 0
tempo que determinado ponto do sistema leva para sair da temperatura liquidus e
chegar a temperatura de reacao peritética (tr), uma vez que hé liquido suficiente para
a formacéo da fase B, a qual dara origem, juntamente com o liquido remanescente, a

mistura eutetoide (o+3) em um momento posterior.
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O segundo problema pode ser contornado, utilizando-se no lugar de D o
valor do coeficiente de difusdo médio do soluto na fase solida ( D,,) durante o intervalo

de solidificacéo.
A difusividade de soluto na fase solida pode ser calculada por meio da

seguinte férmula:

D, =D, exp(gj (2.22)

na qual D,(m?3/s) é o fator de frequéncia, Q (kJ/mol) é a energia de ativagdo e R
(kd/mol K) € a constante universal dos gases. Os valores de D,e Q podem ser
escolhidos ou interpolados a partir dos dados da Tabela 1 (HOSHINO et al.,1980).

Tabela 1 - Fator de frequéncia e energia de ativacdo em ligas Cu-Sn. Adaptado de (HOSHINO et
al.,1980).

Composicéao _P 0 ) Q
(%at Sn) (10 m?/s) (kJ/mol)
0 0,486* 183*
1 0,295 177
2 0,240 173
3 0,313 173
4 0,265 169
5 0,666 174
6 1,02 175

* Estimado por extrapolacéo

Dessa forma, uma relacdo mais adequada para o calculo do parametro o

seria a seguinte:

o = ZsmteL (2.23)

na qual L é supostamente igual a metade do espacamento dendritico secundario, e

D, € o valor médio de D, no intervalo de solidifica¢éo (Dg,, calculado pela média

Sm !

entre a temperatura liquidus e a temperatura da reacéo peritética).
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3 CALCULO DA FRAGCAO VOLUMETRICA (MODELO PROPOSTO)

Neste capitulo é proposto um modelo matematico semi-analitico simples
para o calculo da fracdo volumétrica de mistura eutetoide presente na liga Cu-8,5%Sn.
O modelo se baseia na adaptacéo feita por Voller (1999) no modelo de Ohnaka, mas
incorpora parcialmente a curvatura das linhas solidus e liquidus.

As grandezas fisicas envolvidas nos fendmenos de microssegregacao e de
difusdo de soluto do liquido para o sdlido, que ocorrem durante a solidificacdo, estao

listadas abaixo juntamente com seus respectivos simbolos:

w  — Concentragdo massica de soluto na fase liquida (ou C,);
C; — Concentragdo massica de soluto no solido na interface solido/liquido;
f,  — Frag&o volumétrica de sélido formado;

f — Fracgdo volumétrica de eutético formado;

eut

D;  — Coeficiente de difusédo do Sn no sdlido (fase o) em determinada
temperatura,;

D,, - Coeficiente de difusdo médio do Sn no sélido (fase o) no intervalo de
solidificacao;

v — Velocidade de deslocamento da interface sélido/liquido;

L — Comprimento de solidificagéo;

t,  — Tempo de solidificagéo local;

k — Coeficiente de redistribuicdo médio no intervalo de solidificacao;

O diagrama adaptado de Saunders e Miodownik (1990) mostrado na Figura
4 do item 2.4 foi utilizado na determinacao da concentracdo massica de soluto na linha
solidus em funcdo da concentragdo massica de soluto na linha liquidus no trecho
compreendido entre as temperaturas de 796 °C (Peritético) e 1084,87 °C.

Utilizando-se trés temperaturas distintas, foram localizados cinco pontos
nas linhas liquidus e solidus. O primeiro ponto a 1084,87 °C € o ponto em que a
concentragdo massica de soluto na linha solidus é nula, bem como na linha liquidus.
Ha dois outros pontos a 796 °C em que a concentracdo massica na linha solidus é
0,135 (13,5%) e na liquidus é 0,255 (25,5%). Por ultimo, numa temperatura um pouco
acima de 900 °C, h& mais dois pontos em que as concentra¢des sédo 0,0669 (6,69%)

e 0,17 (17%) respectivamente.
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Com esses pontos, (0;0), (0,17; 0,0669), (0,255; 0,135) foi possivel

relacionar-se a concentragéo massica de soluto na interface S/L do sélido (Cg) com

a de soluto na fase liquida (w), por meio da seguinte funcdo quadratica:
Cy =1,5986W" +0,1218w (3.1)

A expressdo (3.1) é valida no intervalo [0; 0,255].

Vale lembrar que o modelo de Ohnaka adaptado por Voller (1999) foi
originalmente utilizado para calcular a fragcdo volumétrica de eutético presente em uma
liga binaria e que ele leva em consideracédo a difusdo de soluto no sdélido, mas nao o
engrossamento dos bracos dendriticos secundarios.

A Figura 13 mostra um volume de controle entre os bracos secundarios de
dendrita utilizado no modelamento (VOLLER, 1999).

Processo Zona Pastosa Espacamento dendritico
secundario

«—— >

Zona Liquido

Pastosa

Solido

Figura 13 - Volume de controle entre bracos secundérios da zona pastosa. Adaptado de (VOLLER,
1999).

A equacdo da conservacao das massas entre 0os bracos secundarios de

dendrita pode ser expressa como:
1 fL
= [ Codx+ (- f;)C, =C, (3.2)
0

Se a equacéo (3.2) for diferenciada em relacdo ao tempo obtém-se:

oCq dc
dx+ Q- f L=-0 3.3
ot Sl dt (3:3)

foL
%Cﬁ _ﬂcl_ +£ I
dt dt - L)

O terceiro termo do lado esquerdo da equacao (3.3) representa a difusédo
de soluto do liquido para o soélido.

Se forem mudadas as variaveis para 7 = ée &=1, efor utilizada a 22 lei

de Fick na interface solido-liquido, a equacéo (3.3) assumira a forma:
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d o _di, O
Si

dr dr

d
+ (- fs)£ -0 (3.4)

na qual « é definido pela equacao (2.19) e w € o mesmo que Cy.
Segundo Voller (1999), caso se adote o seguinte parametro de difusdo
definido pela expresséo (2.18) e se assuma que g_w seja constante, o terceiro termo
T

da equacdao (3.4) podera ser aproximado por:
2 %Cs

o5

Com a substituicdo das equacdes (3.1) e (3.5) na equacdo (3.4) e a

_ ﬂkd_"" f (3.5)
dr

resolucdo da equacdo diferencial de varidveis separdveis no intervalo
0,085<w<0,255, obtém-se:

)
10 ( 5,465W jomsz

fo = -
N 0,5494 —w

, Wel0,085; 0,255] (3.6)

Para que a equacéo diferencial pudesse ser resolvida, assumiu-se que g
e k permanecessem constantes ao longo do intervalo de integragéo.

Pelas razdes expostas no item 2.5, o célculo da fracdo volumétrica de fase
sélida presente na liga Cu-8,5%Sn ser4 mais correto, caso sejam utilizadas as
expressdes (2.21) e (2.23) para a determinacdo dos valores de p e «
respectivamente.

Note que a funcdo derivada Cg '(w)=3,1972w+0,1228, proveniente da
equacao (3.1), apresenta um valor médio de aproximadamente 0,53 no intervalo
[0; 0,255], o qual é por definicdo o valor de k, quando se aproxima a linha solidus e a
linha liquidus por duas retas.

Dessa forma tem-se:

k=C, (W) ~0,53 (3.7
na qual W é o ponto médio do intervalo [0; 0,255].
A fracdo volumétrica de mistura eutetoide estimada pelo modelo proposto

pode ser calculada pela seguinte expressao:
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_(1-pk)
5, 465w j 08782

es 1
ViGersy =1= fs(w) =1-——- 1—[

3.8
T (3.8)

0,5494 —w

na qual w=0,255.
A expressao (3.8) é valida para f,(0,255) <1, caso aconteca de f,(0,255)
ser superior a 1 (100%), isso significa que o liquido remanescente ndo chegara a

alcancar uma concentracdo de 0,255 (25,5% de Sn), ou seja todo sélido formado

consistira apenas de fase alfa.



4 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo esta divido em 8 secdes: etapas para a analise da liga;

matéria prima, materiais e equipamentos; preparacao das amostras; medicao da

dureza e microdureza; analise quimica das amostras, medi¢do dos EDP, medicéo

dos EDS, medicédo da fracdo volumétrica de mistura eutetoide.

4.1 ETAPAS PARA A ANALISE DA LIGA
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O fluxograma representado na Figura 14 apresenta as etapas que foram

seguidas para a analise da liga Cu-8,5%Sn e divulgacéo de seus resultados.

INicIO

Preparacdo
da liga e do
aparato
experimental

Fundicdo da
liga

v

Solidificagdo
Unidirecional
Ascendente

experi

Recomecar o

mento

4

A

y

Preparacédo
da amostra
para
macrografia

A 4

Macrografia

Lc > 60mme
ha poucos
defeitos?

10.

Preparacgéo
das amostras
para
micrografia

das amostras

Preparacgéo

para analise
quimica e
ensaios de

dureza e
Micrografias microdureza
s 11. \ 4
Ensaios de
Medicéo dos dureza,
espacamentos microdureza e
dendriticos andlise quimica
12. Tratamento e
andlise dos dados,
das micrografias e
dos ensaios
13. Andlise dos
resultados
14. Publicacdo dos
resultados

Figura 14 - Fluxograma das etapas da pesquisa da liga Cu-8,5%Sn.
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4.2 MATERIA PRIMA, MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

4.2.1 Preparacao daliga Cu-8,5%Sn

A liga Cu-8,5%Sn foi preparada utilizando-se estanho comercialmente puro
e bronze UNS C50700 em formato laminado, cedido pela empresa Termomecanica,

cuja composicao quimica esta apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 - Composi¢do Quimica (%p) da liga UNS C50700

Cu® Pb Sn Fe P
Min. % 1,5
Max. % Restante 0,05 2,0 0,10 0,30

(1) %Cu + Soma das porcentagens dos demais elementos = 99,5% min.

As laminas de bronze foram tragadas para corte em guilhotina, conforme
mostra a Figura 15, de maneira a obterem-se pedacos de formato quadrado com

aproximadamente 55 mm de lado.

Figura 15 - Bronze UNS C50700 em formato laminado, tracado para corte em guilhotina.

A Figura 16 mostra o bronze ja cortado junto a lingoteira que seria utilizada
no experimento de solidificacédo unidirecional.
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Figura 16 - Bronze UNS C50700 cortado em quadrados de aproximadamente 55 mm de lado e
empilhado junto a lingoteira.

4.2.2 Preparacao do aparato experimental

4.2.2.1 Cimento Refratario

O Cimento refratario (QF-180 da marca Unifrax) a base de fibra ceramica
silico-aluminosa foi utilizado para revestimento e vedacédo de alguns equipamentos

utilizados. Sua composi¢cao quimica esta apresentada na Tabela 3.

Tabela 3 - Composi¢do Quimica Tipica a seco do cimento refratario QF-180

. : Tracos
Composto  Al2O3 SiO2 Na20 MgO Fe20s TiO2 inorganicos
%p 37,2 59,1 0,7 0,3 0,7 1,4 0,6

4.2.2.2 Cadinho de fusao

Um cadinho de carbeto de silicio tipo A/F 6 da marca CORONA foi utilizado
para conter o material que foi fundido. Com uma capacidade de suportar até 8,5 kg de
Cu, o cadinho foi revestido internamente com cimento refratario, conforme mostra a

Figura 17, e foi lixado apos ficar seco com lixa 220 mesh.



50

Figura 17- Cadinho de carbeto de silicio logo ap6s ser revestido com uma mao de cimento refratario.

4.2.2.3 Forno de fusao

Um forno elétrico tipo Mufla modelo MAC 1700/80 da marca FORTLAB foi
utilizado para a fusdo da liga. Veja a Figura 18. Sua poténcia nominal é de 18 kW e
sua capacidade interna € de 180 litros. Acoplou-se a esse forno uma tubulacéo
proveniente de um cilindro de argbnio para que fosse insuflado esse gas para dentro
do forno durante a fusao da liga.

Figura 18 - Forno elétrico tipo mufla acoplado a um cilindro de argénio.
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4.2.2.4 Forno de solidificagéo

O forno de solidificagdo desenvolvido pelos pesquisadores do IFSP
Campus Sao Paulo foi fabricado pela empresa DJ Fornos com uma poténcia nominal
de 12 kW, e com uma capacidade de suportar até 1200°C.

O forno possui um aspecto cilindrico com uma abertura superior para a
introducao de uma lingoteira munida com termopares e para o vazamento do material
fundido, conforme mostra a Figura 19. Sua estrutura € metalica, porém isolada
internamente com material refratario. As resisténcias de aguecimento encontram-se
embutidas no material refratario que esta disposto cilindricamente nas laterais internas
do forno.

A parte inferior do forno apresenta um orificio por onde entra a tubulacéo
de arrefecimento. Essa tubulacdo corre por dentro de um tubo isolado termicamente,
o qual tem em sua extremidade uma base de apoio que serve como suporte para a
chapa de agco ABNT 1020. Em cima dessa chapa fica apoiada a lingoteira bipartida. O
fluxo de agua proveniente da tubulacédo de arrefecimento atinge por baixo a chapa de
aco ABNT 1020, resfriando tanto a chapa quanto o material fundido que se encontra
no interior da lingoteira. A agua aquecida pelo contato com a chapa desce por entre
0S espacos existentes entre a tubulacdo de arrefecimento e o tubo isolado

termicamente, para finalmente sair pela parte inferior do forno.

: DETALHE A

R

el S 11T UTTT

AR RS AR AARANY!

<oz AL S ETERTRTANARAAY

=

o

Entrada de agua

Saida de agua Agua fria Agua quente

Figura 19 — Esquema do dispositivo de solidificacdo unidirecional ascendente. Detalhe A: regido de
arrefecimento da chapa onde se apoia a lingoteira. Numeracao: 1 — Abertura do forno, 2 — chapa de
aco ABNT 1020, 3 — Base de apoio da chapa, 4 — tubulacdo de saida de 4gua, 5 — tubulacdo de entrada
de agua, 6 — Material refratario, 7- Resisténcias de aquecimento, 8 — Cabos de energia, sensoriamento
e controle do forno.
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4.2.2.5 Chapade agco ABNT 1020

Chapa sobre a qual a lingoteira bipartida se apoia e que serve para conduzir
o calor do metal fundido para a agua. A espessura da regido de troca de calor € de
aproximadamente 4 mm e o diametro da chapa é de 90 mm. O material da chapa é
capaz de suportar as altas temperaturas do metal fundido (~1200 °C) sem
comprometer sua integridade fisica. Além disso o aco ABNT 1020 foi escolhido por
apresentar menor custo e por possuir um coeficiente de condutividade superior ao do
aco inoxidavel.

Efetuou-se o lixamento da superficie superior da chapa com lixas 220, 320,
400, 600 e 800 mesh. Aplicou-se 5 maos de cimento refratario sobre a superficie lixada
e lixou-se a superficie com lixa 1200 mesh, até que a espessura do cimento refratario

ficasse com cerca de 0,4 mm.

4.2.2.6 Termopares

Foram utilizados termopares convencionais do tipo K com fio sélido isolado
com fibra ceramica para as medi¢cGes de temperatura no interior do fundido. Esse tipo

de termopar pode trabalhar na faixa que vai de -200 a 1250°C.

Figura 20 - Termopares do tipo K utilizados no experimento de solidificagdo unidirecional ascendente.

4.2.2.7 Lingoteira bipartida

A lingoteira bipartida utilizada no experimento é feita de ago inoxidavel AISI
304 e possui diametro externo de 76 mm, interno de 60 mm e uma altura de 160 mm.
Quando montada suas duas partes, ela apresenta 8 orificios de 2 mm de diametro ao
longo da jungéao, a fim de permitir a passagem dos 8 termopares para seu interior. As
distancias dos furos até a extremidade na qual ela se apoia sobre a chapa de troca de
calor séo de 4, 8, 12, 16, 35, 73 e 98 mm.
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Apesar de possuir 6 furos com rosca para a fixagado de suas metades por
meio de parafusos, optou-se por fazer a fixacdo das duas partes por meio de duas
bracadeiras de aco.

As lingoteiras foram revestidas internamente com cimento refratario e
lixadas com lixa 220 mesh. Os termopares foram acoplados a lingoteira e as
bracadeiras foram afixadas ao conjunto. A lingoteira foi posta em cima da chapa de

aco e os vaos das juncdes foram vedados com cimento refratario.

4.2.2.8 Sistema de aquisi¢cdo de dados

Os dados de tempo e temperatura do experimento foram coletados por
meio de um sistema de aquisi¢cdo que € composto pelo médulo NI 9212 da empresa
National Instruments (o qual possui 8 canais de comunicacdo com 0s termopares) e
um chassi NI cDAQ 9171 da mesma empresa que permite a transmissdo dos dados
em formato digital para um computador via cabo USB. Veja a Figura 21.

No computador estava instalado o software de aquisicdo de dados NI
LabView Signal Express, que permite a leitura em tempo real dos dados e possibilita

sua gravacao em forma de planilha.

Figura 21 - Aquisitor de dados (médulo e chassi ja acoplados) com 8 canais e saida USB da marca
National Instruments.

4.2.2.9 Cortadora metalografica (cut-off)

Para fazer o corte das amostras para macrografia, micrografia e ensaio de
dureza foi utilizada uma cortadora metalografica CM100 da marca TECLAGO, na qual
estava instalada um disco para corte de material ndo metalico de 2 mm de espessura,

305 mm de didametro externo e 32 mm de diametro de furo.
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4.2.2.10 Lixadeira e Politriz

A lixadeira e politriz modelo PVV-300 da empresa TECLAGO foi utilizada

para a preparacao das amostras destinadas a micrografia e ensaio de dureza.

4.2.2.11 Microscopio optico e software de Imagens

As micrografias das amostras foram feitas por meio do microscépio 6ptico
modelo Zeiss Axiovert Al de platina invertida. As imagens foram enviadas para um
computador no qual estava instalado o software AxioVision LE, o qual possibilita o
processamento, analise e documentacdo dessas imagens. Também foi utilizado o

software livre Image J para analise de algumas imagens.

4.2.2.12 Balanca de precisdo

Utilizou-se uma balanca de precisdo da marca KNWAAGEN modelo
KN2200/2 com capacidade de 2200 g e resolucéo de 0,01 g nas medicdes das massas

necessarias para a composicdo da liga estudada.

4.2.2.13 Embutidora para corpo de prova

A embutidora utilizada para envolver a amostras com baquelite era da

marca Fortel, modelo EFD 40.

4.2.2.14 Durdémetro e microdurémetro

Os ensaios de dureza e microdureza foram realizados nos laboratérios de
pesquisa e desenvolvimento da empresa Termomecanica, utilizando-se de um
durdmetro da marca Wolpert fabricado pelo Wolpert Group e um microdurémetro

Shimadzu, cujo fabricante é a empresa Shimadzu.

4.2.2.15 Experimento de solidificagdo unidirecional vertical

O cadinho do experimento foi recoberto com cimento refratario e lixado com
lixa 220 mesh, para poder ser utilizado como recipiente do bronze a ser fundido. O
bronze, que fora retalhado em pedacos quadrados, foi inserido dentro do cadinho e
este foi colocado dentro do forno de fuséo pré-aquecido a 800 °C.

O forno de fuséo foi programado para atingir uma temperatura de 1250 °C
e enquanto aquecia o material, gas argbonio era insuflado para o interior do forno a

uma vazao de 1 L/min.
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Durante o aquecimento do bronze, a lingoteira foi assentada dentro do
forno de solidificacdo ainda desligado. A lingoteira, recoberta internamente com
cimento refratario, ja estava montada sobre a chapa de troca de calor, fechada por
bracadeiras, com os termopares instalados, e com suas juncdes vedadas com cimento
refratario.

O forno de solidificacdo foi acionado e programado para atingir uma
temperatura de 1150 °C e para manté-la neste valor até que fosse acionado o
arrefecimento. Uma vez iniciado o arrefecimento, o forno de solidificacdo seria
desligado e tampado.

Uma vez que o bronze atingiu a temperatura de 1250 °C dentro do forno de
fusao, o cadinho foi retirado, estanho foi adicionado e misturado ao metal liquido com
uma espatula revestida com cimento refratario. Assim que o estanho se misturou ao
bronze fundido, o cadinho foi devolvido ao forno de fuséo, até que o forno voltasse a
alcancar a temperatura de 1250 °C. A vazao de argonio insuflado foi aumentada para
5 L/min.

Os termopares da lingoteira foram conectados ao aquisitor de sinais, o qual
por sua vez foi conectado ao computador. O software de aquisicdo de dados foi
iniciado e configurado para comecar a fazer o registro das temperaturas de cada
termopar ao longo do tempo.

Quando o forno de fusdo atingiu os 1250°C e manteve-se nessa
temperatura por 15 min, o cadinho foi retirado do forno, a escéria sobrenadante foi
removida e o conteudo do cadinho foi despejado para dentro da lingoteira.

Uma vez que todos termopares atingiram uma temperatura proxima a 1115
°C o arrefecimento foi ligado e o forno de solidificacdo foi desligado e tampado com
tijolos refratarios.

A aquisicéo dos sinais prosseguiu até que a temperatura do termopar mais
distante da base alcancasse 240°C. Uma planilha com os dados de tempo e
temperatura de cada termopar foi gerada e o arquivo foi gravado para posterior
analise.

Os termopares foram desconectados do aquisitor de sinais e a lingoteira,
uma vez retirada do forno de solidificacdo, foi colocada em baixo de um fluxo de agua
proveniente de uma torneira instalada em um tanque préximo ao equipamento de

solidificagéo unidirecional.
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Apés o resfriamento da lingoteira foi feito o desmonte do conjunto: os
termopares foram cortados junto a lingoteira, as bracadeiras foram afrouxadas, a
lingoteira foi aberta e o fundido com a base foi retirado. A base estava tao presa ao
fundido que foi necessario usina-la em um torno para se poder ter acesso a superficie
inferior do material fundido. Obteve-se um lingote de aproximadamente 115 mm de

altura apos ter sido rebarbado, conforme mostra a Figura 22.
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Figura 22 - Lingote da liga Cu-8,5%Sn depois de rebarbado.

4.3 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

4.3.1 Corte e embutimento

O lingote obtido na solidificagdo sofreu uma série de cortes feitos na
cortadora metalografica (cut-off), a fim de se obterem as amostras para macrografia,
micrografia, analise quimica e ensaio de dureza e microdureza. A Figura 23 mostra
um esquema dos cortes realizados.

O primeiro corte longitudinal dividiu o lingote aproximadamente ao meio: a
parte menor (P1), que ainda continha resquicios dos termopares utilizados, serviu
para a confeccdo da macrografia, enquanto que a parte maior (P2) passou ainda por
outros cortes.

Um outro corte longitudinal paralelo ao primeiro foi feito na P2 de modo a
obter-se uma lamina de aproximadamente 10 mm de espessura. Essa lamina foi
dividida em 4 colunas, de modo que a secéo transversal das colunas centrais tivesse
um formato quadrado com aproximadamente 10 mm de lado.
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Nas duas colunas destinadas a amostras transversais, 0s cortes foram
feitos a 10, 20,30, 40, 55 e 70 mm de altura em relacéo a base do lingote, nas outras
duas eles foram realizados a 5, 15, 25, 35, 45, 60 e 75 mm. Esse procedimento visou
assegurar que o ponto central da face de cada amostra longitudinal estivesse

originalmente na mesma altura que a face de cada amostra transversal.

P1
P2
Para macrografia
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A
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™ AMOSTRAS
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L1
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%
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re @2@@ Sara andi
s ara analise
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. e ensaio
Lingote
AMOSTRAS T6 de dureza

Para micrografia
TRANSVERSAIS

Figura 23 - Esquema dos cortes realizados para a confeccdo de amostras para macrografia,
micrografia, analise quimica e ensaio de dureza e microdureza. Cada disco de baquelite tem uma
amostra transversal e uma longitudinal retiradas da mesma altura em que se encontravam no lingote.

As amostras transversais (T1 a T6 e T'1 a T'6) e as longitudinais (L1 a L6
e L’1 a L’6), indicadas na Figura 23, foram embutidas aos pares, T1 com L1, T2 com
L2 e assim sucessivamente, gerando 6 discos de baquelite com amostras para
micrografia (provenientes das duas colunas centrais) e 6 outros discos com amostras
para analise quimica e ensaio de dureza e microdureza (retiradas das duas colunas

mais externas).

4.3.2 Lixamento, Polimento e Ataque quimico

O meio lingote (P1) destinado a macrografia sofreu lixamento (lixas 100,
220, 320, 400, 600 e 800 mesh) e em seguida foi atacado com o reagente adequado
(52 g de FeCls, 325 mL de HCI, e H20 destilada suficiente para completar 1 litro de

solucéo) por meio de esfregacdo com mecha de algodado. Quando a macroestrutura
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comecou a se tornar evidente, a amostra foi lavada com agua corrente, depois com
alcool etilico (70%) e finalmente foi seca com soprador térmico.

As amostras destinadas a micrografia passaram por lixamento (220, 320,
400, 600, 800 e 1200 mesh) e por polimento com alumina em suspensdo (1,0 um).
Depois do polimento as amostras foram atacadas com o reagente adequado (40 mL
NH4OH, 40 mL de H20 destilada, 20 mL de H202 a 3%) (VANDER VOORT, 1984) por
meio da deposicao (via pipeta) de quantidade de reagente suficiente para cobrir a
amostra. Esperou-se cerca de 20 s para se fazer a lavagem com agua corrente e em
seguida com alcool etilico (70%). No final as amostras foram secas com soprador
térmico.

As amostras destinadas a analise quimica, ensaio de dureza e de
microdureza também passaram por lixamento (220, 320, 400, 600, 800 e 1200 mesh)

e por polimento com alumina em suspenséo (1,0 um).

4.4 MEDICAO DA DUREZA E MICRODUREZA

As amostras destinadas a medicdo de dureza e microdureza foram
ensaiadas no laboratério de Pesquisa e Desenvolvimento da empresa
Termomecanica.

O ensaio de dureza HV10 foi realizado em cinco pontos de cada amostra
transversal e longitudinal, ao passo que os ensaios de microdureza HV1 e HVO01 foram
realizados em trés pontos de cada amostra transversal e longitudinal.

Nos ensaios HV10, HV1 e HVO1 as respectivas incertezas de medicao (e,

e1 e eo1), foram calculadas por meio das expressoes (4.1), (4.2) e (4.3):

e, = max{0,5%HV10,S,, at (4.1)
e =max{l,0%HVLys, ..} (4.2)
€y, = max{2,5%HVO0Ls, ...} (4.3)

nas quais Samostral € 0 desvio padrdo amostral da série de medidas feitas numa mesma

secao.
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A carga e os tempos de aplicacdo da carga em cada tipo de ensaio estéao
especificados no Quadro 1.

Quadro 1 - Carga e Tempo de aplicagdo dos ensaios de dureza (HV10) e microdureza (HV1 e HV01).

Ensaio Maquina Carga (kgf) Tempo de aplicacéo (s)
HV10 Wolpert 10 9all
HV10) Shimadzu 1 7a9
HV01() Shimadzu 0,1 5a7

(*) — Microdureza

4.5 ANALISE QUIMICA DAS AMOSTRAS

As mesmas amostras que passaram pelos ensaios de dureza e
microdureza também foram analisadas quimicamente no laborat6rio de Pesquisa e
Desenvolvimento da empresa Termomecanica.

A técnica de andlise empregada foi a Espectroscopia de Emissdo Optica, a
qual necessita de uma amostra padrao para fazer a quantificacdo da composicao

quimica de outras amostras.

4.6 MEDICAO DOS ESPACAMENTOS DENDRITICOS PRIMARIOS (EDP)

Os espacamentos dendriticos primarios foram medidos nas micrografias
tiradas das amostras transversais. Usou-se para isso 0 microscopio Zeiss Axiovert Al
de platina invertida em conjunto com o software AxioVision LE. O software permite
fazer marcacdes de segmentos retos em cima da micrografia obtida. A medida que os
segmentos vao sendo desenhados, o seu comprimento vai sendo armazenado em
uma planilha que pode ser gravada e utilizada posteriormente para se fazer os
calculos estatisticos necessarios.

Os segmentos foram gerados, ligando-se os eixos centrais de dendritas
adjacentes de tal forma que se formasse uma regido completamente triangulada
(GUNDUZ e CARDILI, 2002), como mostra a Figura 24.

Desenhou-se um total de 50 segmentos por micrografia, sendo que todos
juntos poderiam formar uma ou mais regifes trianguladas dentro da mesma

micrografia.
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Figura 24 - Esquema da técnica de triangulacdo de regido utilizando 18 segmentos.
4.7 MEDICAO DOS ESPACAMENTOS DENDRITICOS SECUNDARIOS (EDS)

Os espacamentos dendriticos secundarios foram medidos nas micrografias
tiradas das amostras longitudinais por meio do microscépio Zeiss Axiovert Al de
platina invertida. Com o auxilio do software Image J, foram feitos 15 segmentos retos
em cima de cada micrografia obtida. Os segmentos foram gerados de tal forma que
cada um deles ficasse paralelo ao braco primério de alguma dendrita e que seu
comprimento compreendesse um numero inteiro de espacamentos dendriticos
secundarios. Esse numero foi armazenado em uma planilha juntamente com o
comprimento do respectivo segmento. Dessa forma o EDS médio de cada segmento
péde ser calculado, dividindo-se o comprimento do segmento pelo namero de
espacamentos dendriticos secundarios que ele compreendia. Foi calculada
posteriormente uma média dos 15 valores médios obtidos e seu respectivo desvio

padrdao amostral.

4.8 MEDICAO DA FRACAO VOLUMETRICA DE EUTETOIDE (a + §)

A fracdo volumétrica de mistura eutetoide (Vv) em cada amostra foi
determinada por meio do seguinte procedimento: Foram tiradas 60 micrografias com
aumento de 1000X de cada amostra. Nas amostras transversais as micrografias foram
tomadas, seguindo-se uma linha reta: a cada foto a mesa do microscopio era
avancada o suficiente para se visualizar uma regido adjacente a anterior. Nas
amostras longitudinais as micrografias foram feitas seguindo-se um caminho
retangular, 15 fotos avancando a mesa do microscoépio, 15, fazendo-a andar para a

esquerda, 15, aproximando-a, e mais 15 fazendo a mesa andar para a direita.
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Em cada micrografia gerou-se uma malha de 432 cruzes (18 X 24) por meio
do software Image J. Fez-se a contagem do numero de cruzes que caiam na regiao
onde havia a mistura eutetoide (a + 8). Dividiu-se esse niumero por 432 e obteve-se a
porcentagem de mistura eutetoide (em area) de cada amostra (pp(i)).

O calculo estatistico da fracdo volumétrica com seu respectivo intervalo de

confianca (95%CI) foi feito por meio das seguintes formulas:

1
P, ==, p,(), (4.4)
Nz

s= |3 Ip, ()~ p,T @)

n—1 — p pd
95%Cl =t — (4.6)

Jn

V, = B, +95%Cl , (4.7)

Nas quais n é o numero de campos, que corresponde ao numero de fotos por amostra

(60), p,€é o valor médio da fragdo volumetrica, s € o desvio-padrdo amostral e t € o

multiplicador da distribuicdo t-Student (n — 1 graus de liberdade, 95%ClI, bicaudal).

O procedimento descrito nesse item foi elaborado com bases na norma
E562-11 da ASTM (ASTM, 2011). Apesar de ser um procedimento que leva em conta
medidas tomadas na area superficial da amostra, seu resultado reflete corretamente
o valor da fracdo volumétrica de fases ou misturas presentes na amostra (CREPEAU,
GOKHALE e MEYERS, 1989), e ja foi utlizada por outros pesquisadores
(MARTORANO e CAPOCCHI, 2000b; KUMOTO, ALHADEFF e MARTORANO, 2002;
AVAZKONANDEH-GHARAVOL, HADDAD-SABZEVAR e FREDRIKSSON, 2014).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo esta dividido em 10 secdes: macrografia, analise quimica,
determinacdo das varidveis térmicas de solidificacdo, espacamento dendriticos
primérios e secundarios, micrografias, fracdo volumétrica de mistura eutetoide, dureza
e microdureza, correlacdes entre espacamentos dendriticos e variaveis térmicas,
correlacdes entre espacamentos dendriticos e (micro)dureza.

Nas situacdes em que houve necessidade, o método dos minimos
guadrados foi utilizado para o célculo das curvas experimentais que melhor se ajustam

ao conjunto de dados experimentais em questao.

5.1 MACROGRAFIA

A macrografia do lingote obtido apresentou 0 aspecto mostrado na Figura

25. Pode-se observar uma zona colunar de aproximadamente 80 mm de comprimento.

Na regido préxima ao ultimo termopar os graos cresceram radialmente em torno dele.

. INC RIS o) O i+ N

Figura 25 - Macrografia do lingote da liga Cu-8,5%Sn obtido por solidificacdo unidirecional ascendente.
Reagente: 52 g de FeCls, 325 mL de HCI, e H20 destilada suficiente para completar 1 litro de solugé&o.
Obteve-se uma zona colunar com quase 80 mm de comprimento.



63

5.2 ANALISE QUIMICA

Por meio da técnica de Espectroscopia de Emissdo Optica, tratada no
item 4.5, foram obtidas as composi¢des quimicas de cada amostra em funcéo de sua
altura, medida a partir da base do lingote. Os resultados sé&o apresentados na Tabela

4, a qual inclui a composicdo da amostra padrao.

Tabela 4 - Composicdo quimica (%p) da liga Cu-8,5%Sn para 6 amostras retiradas de diferentes
posicOes (medidas a partir da base do lingote). Dados obtidos por meio da técnica de Espectroscopia
de Emisséo Optica.

Amosta (% zn  Pb Sn Fe Ni As Sb S Cu A i‘ibf\"Bgé,BFi;
Padrao - 0,004 0,009 8,571 0,02 0,014 0,003 0,012 0,005 91,357 0,004 0,001 (cada)
1 10 0,004 0,009 8,515 0,011 0,014 0,003 0,012 0,005 91,422 0,004 0,001 (cada)
2 20 0,004 0,009 8556 0,012 0,014 0,003 0,012 0,005 91,381 0,004 0,001 (cada)
3 30 0,004 0,009 8,546 0,013 0,014 0,003 0,012 0,005 91,388 0,004 0,001 (cada)
4 40 0,004 0,009 8,556 0,012 0,014 0,003 0,012 0,005 91,38 0,004 0,001 (cada)
5 55 0,004 0,009 8,648 0,013 0,014 0,003 0,012 0,005 91,287 0,004 0,001 (cada)
6 70 0,003 0,009 8517 0,012 0,014 0,003 0,011 0,005 91,42 0,004 0,001 (cada)

5.3 DETERMINACAO DAS VARIAVEIS TERMICAS DE SOLIDIFICACAO

A partir da planilha gerada pelo sistema de aquisi¢cdo de dados de tempo e
temperatura do experimento de solidificacdo unidirecional ascendente, criou-se a

curva de resfriamento representada na Figura 26.
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Figura 26 - Curvas de resfriamento (Temperatura x tempo) dos termopares inseridos no lingote da liga
Cu-8,5%Sn que sofreu solidificacao unidirecional ascendente. Significado das etiquetas: Tn — enésimo
termopar, TL — temperatura liquidus, TP - temperatura do ponto peritético.
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O resfriamento da base da lingoteira com &gua teve inicio quando a
temperatura dos termopares chegou a 1116 °C, o que corresponde a um
superaquecimento de aproximadamente 90 °C.

Por ndo se conseguir minimizar a perda de calor pela abertura superior do
forno de resfriamento, mesmo usando tijolos refratarios, foram descartados os dados
do termopar 8, que se encontrava na extremidade do lingote proéxima a abertura do
forno. Acrescente-se a esse motivo o fato de o EDP ser significativo para a correlacéo
apenas na zona colunar, a qual tem aproximadamente 80 mm, conforme mostra a
Figura 25 do item 5.1, ficando, portanto, o termopar 8 fora dessa regiao, uma vez que
ele estd a 98 mm da base.

A taxa de resfriamento (71) no instante de tempo (t) em que a isoterma
liquidus passou por uma determinada secao do lingote foi calculada numericamente,
utilizando-se dois instantes consecutivos (&1 e t1 + h) registrados pelo sistema de
aquisicao de dados: um imediatamente antes de a temperatura local atingir o valor da
temperatura liquidus da liga (TL) e outro imediatamente ap6s a temperatura local
atingir o valor de T.. O calculo matematico foi efetuado por meio da seguinte

expressao:

T'L(t)zT(t”hr)]_T(tl); parat, <t <t +h (5.1)

na qual T(t)é a temperatura no instante t em que a isoterma liquidus passa por

determinada se¢do e h=1s, umavez que a coleta de dados foi feita a uma frequéncia
de 1 Hz.
A taxa de resfriamento média em determinada secdo do lingote foi
calculada numericamente, dividindo-se a variacdo de temperatura da secdo entre a
passagem da isoterma liquidus e a da isoterma solidus pelo tempo local de
solidificacéo, o qual é igual a diferenca entre os instantes de passagem de cada uma
dessas isotermas. O calculo matematico foi efetuado por meio da seguinte expressao:
AT T -T,
R=e—=Lt—= (5.2)
tSL ts _tL
na qual T, é a temperatura liquidus, Tsé a temperatura solidus, t, é o instante em que
a temperatura da secdo atingiu T, e Iy é o instante em que a temperatura da secao

atingiu Ts.
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O gradiente térmico no instante em que a isoterma liquidus alcanca a
posicéo P pode ser calculado pela expresséo:
G- (5.3)
VL
na qual v. é a velocidade da isoterma liquidus ao passar pela posicao P.
O tempo local de solidificacéo liquidus-peritético foi calculado por meio da
seguinte expressao:
to, =t, -1, (5.4)
na qual tp € 0 instante em que a secao atingiu a temperatura peritética e t_ € o instante

em que a secao atingiu a temperatura liquidus.

5.3.1 Correlacao entre tempo de passagem da isoterma liquidus e posicao

Conforme se pode perceber pela Figura 26, o cruzamento da reta horizontal
TL com as curvas de resfriamento fornece o valor do tempo (1), que € o tempo que a
isoterma liquidus leva para passar pela posicédo de cada termopar.
Geralmente se correlaciona a posi¢céao (P) com o tempo de passagem da
isoterma liquidus (t.) por meio de uma fungéo do tipo:
P=C(t,)" (5.5)
Esse modelo, entretanto, tem o inconveniente de n&o satisfazer as
condicBes térmicas do processo na posi¢cao P =0 mm, pois € impossivel que um liquido
a 1115°C em cima de uma base de aco recoberta com cimento refratario resfrie
instantaneamente a 1026 °C (t.=05).
Uma equacado experimental que se ajusta melhor aos dados é apresentada
a sequir:
P=AJt-B (5.6)
A funcéo (5.6), também chamada de equacdo de Fondersmith, ja foi
utilizada em situagdes de solidificagdo com interface S/L plana (CLYNE e GARCIA,
1980). Nada impede, porém, que seja também utilizada para localizar a posi¢cao da
isoterma liquidus em fungé&o do tempo t.. Nesse caso, a equacao (5.6) assume a

forma;

P=Aft_ -B (5.7)
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Segundo Davey (1993) o parametro B da equacéo (5.7) depende da
resisténcia térmica inicial entre o molde e o fundido e do valor do superaquecimento.

A base do molde utilizado no presente trabalho recebeu uma camada de
cimento refratario de aproximadamente 0,4 mm, com o proposito de se evitar a
carbonizacéo da base, a qual prejudica em muito a superficie de troca de calor entre
o material fundido e a base. Apesar de o cimento refratario melhorar a aderéncia entre
o fundido e a base e evitar sua carbonizacéo, a presenca desse cimento acaba por
aumentar a resisténcia térmica inicial entre o molde e o fundido na area de troca de
calor. Esse aumento da resisténcia térmica tende a aumentar o valor do parametro B.
Além disso, o vazamento da liga no molde ocorreu com um superaquecimento de
aproximadamente 90°C, o qual também tende a aumentar o valor do parametro B.

A inversa da equacao (5.7) pode ser expressa pela seguinte relacao:

2
tL:(PJrBj (5.8)

A

na qual A e B sdo parametros que podem ser determinados pelo método dos minimos
quadrados.

O grafico apresentado na Figura 27 mostra os dados experimentais e a
curva que relaciona o tempo de passagem da isoterma liquidus com a posi¢ao do

termopar.
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Figura 27 - Gréfico tempo de passagem da isoterma liquidus x posicéao.
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Utilizando a equacao (5.8) e 0 método dos minimos quadrados, é possivel

determinar a relacao entre t_ e P, a qual pode ser expressa matematicamente por:
2
{ = P+3387 (5.9)
11,55
5.3.2 Velocidade daisoterma liquidus em funcéo da posicéao

Para que seja determinada a velocidade da isoterma liquidus em funcéo da
posicdo deriva-se a expressao (5.8) em relacdo a t.:

d d|(P+3387Y P+3387) v,
—(tL) =—|| —— | |=1=2. . =
dt, dt, | 1155 11,55 ) 11,55
6670 (5.10)
P+33,87

A funcéo (5.10) esta representada no grafico da Figura 28.
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Figura 28 - Gréfico da velocidade da isoterma liquidus versus posicao.

A Tabela 5 apresenta os valores de v. quando a isoterma liquidus passa
pelas posicdes dos termopares e dos cortes das amostras transversais.
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Tabela 5 - Velocidade da isoterma liquidus quando passa pelas posicdes dos termopares e dos cortes

das amostras transversais.

P (mm) ve (mm/s)
4 1,76
8 1,59
10 1,52
12 1,45
16 1,34

20 1,24
30 1,04
35 0,97
40 0,90
53 0,77
55 0,75
70 0,64
73 0,62

5.3.3 Correlacao entre tempo de solidificagdo local (tsL) e a posicéo

Os dados provenientes das amostras da liga Cu-8,5%Sn mostram que o

tempo de solidificacéo local é praticamente uma funcao linear da posicao, conforme

mostra a Figura 29.

10T 71171

95
90
85
80 4
75
70 3
65
60
55
50
45
40
35
30
25
20 u
15
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9

5T

t, - pontos experimentais
t, =6,30 + 1,15P, Adj. R? = 0,99

0 5 10 15 20 25 30

Figura 29 - Gréfico do tempo de solidificagcdo local em fungdo da posicdo da amostra em relagdo a

—T T T
35 40 45 50 55 60 65

P (mm)

base de um lingote da liga Cu-8,5%Sn que sofreu SUA.

80
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O tempo de solidificacao local pode ser posto como uma fungéo da posicéao
por meio da seguinte equacéao:
t, =6,30+115P (5.11)

na qual ts. € expresso em segundos e P em milimetros.

5.3.4 Correlagao entre tempo local de solidificac&o liquidus-peritético (trL) € a
posicao

Os dados provenientes das amostras da liga Cu-8,5%Sn mostram que o

tempo liquidus-peritético local € praticamente uma funcao linear da posicéo, conforme

mostra a Figura 30.

150 } LI B L R B B B B N B B B N
140 _ . i
130 ] ® t, - pontos experimentais

120] —1t, =153+ 158P, Adj. R*=0,98 n

110 4
100
90 -
80 -
70
60 -
50
40
30 4
20
10 §
] ]

t ()

r 1 1 1 1 ~1r-r1r~t1r-~1r 1T rrr-rr--rr-rr°T1°
0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
P (mm)

Figura 30 - Tempo liquidus-peritético local em funcao da posicdo da amostra em relacdo a base de um
lingote da liga Cu-8,5%Sn.

O tempo local de solidificacdo liquidus-peritético (trL) se relaciona com a
posicdo por meio da seguinte equacao:
t,, =15,3+1,58P (5.12)

na qual tp. € expresso em segundos e P em milimetros.
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5.3.5 Correlacao entre a taxa de resfriamento e a posicao

Pode-se correlacionar a taxa de resfriamento no instante em que a isoterma
liquidus passa posicdo P por meio da equacao experimental:

T, =A-P° (5.13)

O grafico representado na Figura 31 compara os dados experimentais

com a curva gerada pela equacao (5.13).

12 — 1 - T - 1 T T T~ T T T * T T 1

u B pontos experimentais
. —— T =252P"%, Adj. R2=0,84.

T. (°Cls)
(o))
1

0 10 20 30 40 50 60 70 80
P (mm)

Figura 31 - Gréfico da taxa de resfriamento quando a isoterma liquidus passa pelo termopar em fungéo
da posicéo do termopar.

Uma equacgao experimental, que relaciona melhor a taxa de resfriamento (

T_) com a posicdo P no momento em que a isoterma liquidus passa por essa posi¢ao,

€ dada pela expressao:

1

T=— 5.14
Y (A-P+B)? (549
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Essa equacao experimental foi utilizada para ajustar a curva da taxa de
resfriamento em fungdo da posi¢do por meio do método dos minimos quadrados. O

resultado encontra-se representado na Figura 32.

T T T T T T T T T T T T T T T

12 -

104 =\ g B pontos experimentais ]

TL = (0,0088P + 0,268)*, Adj. Rz = 0,97

8 - -
Q)

O 64 ]
.B‘_‘

4 .

2 -

0 T T T T T T T

10 20 30 40 50 60 70 80
P (mm)

Figura 32 - Grafico Taxa de resfriamento na ponta da dendrita versus posi¢édo contrastando os pontos
experimentais e a equacao experimental v — (A.- P+ B)2-

Substituindo os valores de A e B na equacdo (5.14), essa assumira a
seguinte forma:

. 1
T, = g
(0,0088P +0, 268)

(5.15)

na qual 7. € medido em °C/s e P em mm.

Comparando-se os graficos das figuras 31 e 32, pode-se perceber que 0
modelo da equacao (5.14) se adapta melhor aos dados do que o modelo dado pela
equacao (5.13), uma vez que seu coeficiente de determinacdo ajustado (Adj.R?) é
maior que o do outro.

Os sitios mais proximos da base do lingote apresentam maiores taxas de
resfriamento, como mostra a Figura 32. Para distancias inferiores a 10 mm, Santos,

V. T. D. et al. (2017) obtiveram taxas de resfriamento maiores do que as obtidas no

presente trabalho. Sua fungdo poténcia era T, =123,14P ™%, Santos, V. T. D. et al.
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(2017) usaram o mesmo dispositivo que foi empregado no presente estudo, mas eles
solidificaram um bronze niquel aluminio por meio de uma base sem uma camada de
cimento refratario. A menor resisténcia térmica entre o metal fundido e a base explica
por que os valores de sua taxa de resfriamento sdo maiores que os obtidos neste

estudo, pelo menos para distancias inferiores a 10 mm da base.

5.3.6 Correlacdo entre Gradiente térmico (GL) com a posicao (P)
Pode-se correlacionar o gradiente térmico no instante em que a isoterma
liquidus alcanca a posicao P por meio da seguinte equacao:

G =a-P° (5.16)

O gréfico representado na Figura 33 mostra os dados experimentais
obtidos dividindo-se a taxa de resfriamento pelo respectivo valor de velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus, bem como a funcdo que melhor se ajusta aos
dados experimentais dada pela equagao (5.16).

n ® G, - pontos experimentais
n —— G,_=11,45P"%, Adj. Rz = 0,80.

M rTrTrTrTrTTrTrrTrrTrrrtrrtrrtrt
0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
P (mm)

Figura 33 — Gréfico do Gradiente térmico na ponta da dendrita versus posigao.
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A equacao a seguir fornece outro modelo de funcao que se ajusta melhor

aos pontos experimentais resultantes do pareamento entre o gradiente de temperatura
na ponta da dendrita (G,) com a posicéo da isoterma liquidus (P ):

6oL
(b-P+a)

(5.17)
A equagédo experimental (5.17) foi utilizada para ajustar a curva do
gradiente térmico em fungéo da posicdo por meio do método dos minimos quadrados

e o resultado se encontra na Figura 34.

6 - " B G, - pontos experimentais
= —— G,_=(0,0063P +0,133)", Adj. R?=0,94.

rFrTr Tttt Tttt Tt
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
P (mm)

Figura 34 - Grafico do gradiente térmico na ponta da dendrita versus posi¢cdo para 0s pontos
experimentais e para o modelo G, = (bP+a)™.



74

5.4 ESPACAMENTOS DENDRITICOS PRIMARIOS E SECUNDARIOS

A Tabela 6 apresenta os resultados das medicbes dos EDP e EDS,

seguindo a metodologia apresentada nos itens 4.6 e 4.7.

Tabela 6 - Espacamento dendritico primario das amostras do lingote da liga Cu-8,5%Sn obtido por
solidificac&o unidirecional vertical.

Amostra P (mm) EDP (um) EDS (um)
1 10 111+ 30 220+2,7
2 20 152 + 46 24,3+1,9
3 30 178 £ 69 27,1+24
4 40 186 + 56 299+25
5 55 230+ 79 32,3+3,3
6 70 278 £ 126 34,4+4.4

5.4.1 Correlacao entre EDP e posicao
Os dados da Tabela 6 que relaciona o EDP com a posicdo foram
organizados em formato grafico conforme mostra a Figura 35.
O EDP pode ser correlacionado com a posi¢ao por meio da seguinte funcéo
poténcia:
A, =41,5P%% (5.18)

na qual A1 € medido em um e P, em mm.

450 ——1F——————F——F———F——T—T 7T 1T —T7—
1 |Model Allometric
400 4 |Equation y = a*x"b - i
| |Reduced 0.02652
Chi-Sqr

350 4 |Adj. R-Squar  0.96954 |
Value Standard Err

1 |eop a 41.4970 4.56855 _
300 4 |epp b 0.4251 0.03299 ]
4 | |
g 250 + i
3
~ 200 1 -
150 + 1
100 - m ) - experimental data
—— 4, =415P"%, Adj. R2=0.97.
50

—T T T T T 7T T 7T T T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75

P (mm)

Figura 35 — EDP (A1) versus posi¢éo (P) para as amostras da liga Cu-8,5%Sn.
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As barras de erro que aparecem na figura 35 representam um intervalo de

incerteza com amplitude igual a um desvio padrao amostral.

5.4.2 Correlacao entre EDS e posicao

Os dados da Tabela 6 que relaciona o EDS com a posi¢do foram

organizados em formato grafico conforme mostra a Figura 36.

O EDP pode ser correlacionado com a posi¢ao por meio da seguinte funcéo

poténcia:
A, =11,8P%®

na qual A2 € medido em um e P, em mm.

I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I
40 m 2, - experimental data ]
0.25 .
{1 — 4= 11.8P, Adj. R2=0.97.
35 -
[ ]
—~
E 304 L
=
N
< 1
Model Allometric
25 - Equation Y =ax"b -
Reduced 0.07844
Chi-Sar
1 Adj. R-Squa 0.96784
Value  Standard Er
20 Lam2 a 11.8368  0.83318|
Lam2 b 0.24818  0.02034
| LA LA R B B

L L B B L L L B B
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
P (mm)

Figura 36 — EDS (A2) versus posicao (P) para as amostras da liga Cu-8,5%Sn.

(5.19)

As barras de erro que aparecem na figura 36 representam um intervalo de

incerteza com amplitude igual a um desvio padrao amostral.
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5.5 MICROGRAFIAS

As micrografias mostradas nas figuras 37 e 38 foram obtidas por meio de
microscopia Optica seguindo a preparagdo mencionada no item 4.3.2. As variaveis
térmicas prevalentes durante a solidificacdo e os espacamentos dendriticos das
amostras estdo indicados na legenda de cada figura. As variaveis térmicas e 0s

espacamentos dendriticos foram calculados pelas equagbes (5.2), (5.10), (5.11),
(5.12), (5.15), (5.18) e (5.19).

P=10mm;

A= 100 X;
TL=7,89 °CIs;
R =8,09 °C/s;
vL = 1,52 mm/s;
A1=111,7 pm,
A2=21,0 um.

P=20mm;

A= 100 X;
TL=5,07 °C/s;
R =4,91 °C/s;
ve = 1,24 mm/s;
A1 =150,5 pm,
A2 = 25,0 um.

P=30mm;

A= 100 X;
TL=3,53 °C/s;
R =3,53 °C/s;
vL = 1,04 mm/s;
A1=179,1 um,
A2 = 27,6 um.

o
[
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v
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B
=

- ..
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Figura 37 - Microestruturas das se¢oes localizadas a 10, 20 e 30 mm da base de resfriamento do lingote
da liga Cu-8,5%Sn. Significados das etiquetas: L10 = longitudinal a 10mm e T10 = transversal a 10mm.
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As micrografias L10, L20, L30, L40, e L70 das figuras 37 e 38 apresentam
microestruturas com o formato quiastico, o que indica que as dendritas presentes

devam apresentar placas primarias em sua estrutura.

As regides mais escuras das micrografias apresentadas nas figuras 37 e

38 sdo mais pobres em estanho, ao passo que as mais claras sdo mais ricas nesse

elemento.
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P=40 mm,;

A= 100 X;
TL=2,60 °C/s;
R =2,75°C/s;
vL = 0,90 mm/s;
A1 =202,7 pm,
A2 = 29,7 um.

P=55 mm,;
A=100 X;
TL=1,77 °Cls;
R =2,07 °Cls;
vL = 0,75 mm/s;
A1 =232,5 pm,
A2 =32,1 um.

P=70 mm;

A= 100 X;
TL=1,28 °CJs;
R =1,66 °C/s;
vL = 0,64 mm/s;
A1 =257,9 pm,
A2 =34,1pum.

Figura 38 - Microestruturas das secdes localizadas a 40, 55 e 70 mm da base de resfriamento do lingote

da liga Cu-8,5%Sn. Significados das etiquetas: L40 =

longitudinal a 40mm e T40 = transversal a 40mm.
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5.6 FRACAO VOLUMETRICA DE MISTURA EUTETOIDE (o + )

A Tabela 7 apresenta os resultados da fracdo volumétrica das amostras
transversais e longitudinais, obtidos conforme metodologia apresentada no item 4.8,
bem como a fracdo volumétrica tedrica estimada conforme modelo apresentado no
item 3. O valor de Dsm utilizado foi 1,25x1012m?/s obtido por interpolacdo dos valores
calculados por meio dos dados da Tabela 1 a uma temperatura média de 1184 K.

Tabela 7 - Fracdo volumétrica da mistura eutetoide nas amostras transversais e longitudinais e seu

valor estimado usando-se as equagodes (3.8), (2.21) e (2.23).

o EDS " s =
amostra P (mm) (um) vt (%) vL (%) %)
1 10 22,0 0,87+0,16 1,33+0,17 4,2
2 20 24,3 1,34 £0,22 1,62+0,23 2,5
3 30 27,1 155+£0,31 1,44+0,17 2,0
4 40 29,9 1,33+0,25 1,07+0,25 1,8
5 55 32,3 1,32+0,27 1,02+0,18 1,0
6 70 34,4 257+051 2,26+0,27 0,4

A Tabela 8 mostra uma comparacdo entre as estimativas dadas pelos
modelos de Scheil (item 2.5), de Ohnaka modificado por Voller (item 2.5) e pelo
proposto neste trabalho (capitulo 3), com os dados experimentais de fracao

volumétrica de mistura eutetoide provenientes das amostras transversais.

Tabela 8 - Comparacgédo entre as fragBes de eutetoide experimental e as estimativas calculadas pelo
modelo proposto neste trabalho, pela equacgéo de Scheil e pela equacdo de Ohnaka modificada.

N TR ey e Vale itk
amostra  (°C/s) (%) (%) (%)
1 7,88 032 087+0,16 4,2 9,7 0
2 5,07 0,40 1,34+022 25 9,7 0
3 3,53 043 155+031 2,0 9,7 0
4 2,60 044 1,33+025 1,8 9,7 0
5 1,77 049 1,32+027 1,0 9,7 0
6 1,28 053 257+051 04 9,7 0

Em sua tese de doutorado Martorano (1998) relata ter obtido uma fracao
volumétrica de mistura eutetoide de 10,8 + 1,5% em uma de suas amostras de seus

lingotes da liga Cu-8%Sn que sofreu solidificacdo unidirecional ascendente e que
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continha inoculantes (a amostra acusava praticamente 8,5% de Sn), se esse dado
estiver correto a equacao classica de Scheil, que prevé o maximo de fracédo
volumétrica de eutetoide, deve estar incorreta, uma vez que o valor experimental de
10,8% € superior aos 9,7% previstos (sem difusdo e sem engrossamento).
Provavelmente a aproximacao das linhas solidus e liquidus por retas deve ser a razao
por tras dessa discrepancia.

A equacao de Ohnaka modificada falha de ponta a ponta, como mostra a
Tabela 8, indicando a formacéo de nenhuma mistura eutetoide em todas as amostras.

Embora o modelo proposto neste trabalho consiga prever valores de fracao
eutetoide com aproximadamente a mesma ordem de grandeza dos medidos, ainda
assim ele ndo consegue prever o comportamento dos valores experimentais, 0s quais
apresentam um pegueno crescimento no inicio, seguido de certa estabilizacdo e um
posterior crescimento, como mostra a Figura 39. As barras de erro presentes nessa

mesma figura representam um intervalo de confianca de 95%.
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Figura 39- Gréfico fracdo volumétrica de eutetoide versus pardmetro a para os dados experimentais
provenientes da SUA do lingote da liga Cu-8,5%Sn e para trés modelos diferentes: Modelo do proprio
autor, modelo de Scheil e modelo de Ohnaka modificado.

O fenbmeno é paradoxal, uma vez que maiores valores do numero de
Fourier significariam uma maior retrodifusdo, a qual por sua vez atenuaria o fenébmeno
da microssegregacéo, diminuindo assim a quantidade de mistura eutetoide.

E possivel que o paradoxo possa ser solucionado, caso se adote uma outra

distancia média de difusdo diferente da metade do EDS. Visto que o fendmeno de
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microssegregacao e difusédo € tridimensional, & possivel que a distancia de difuséo
seja uma fracdo do EDP e ndo do EDS. Supondo que essa distancia fosse, por
exemplo, um décimo do EDP, o valor do nimero de Fourier local decresceria com a
posicdo e ndo aumentaria, como acontece. O grafico dos pontos experimentais seria
decrescente e o do modelo proposto também, o que significaria que o paradoxo de se
obter maior fracdo volumétrica para nimeros de Fourier maiores ndo existiria mais. E
necessario, porém, que o fendmeno seja estudado com mais cuidado, para ver se é
possivel e razoavel que se adote essa ou outra fracdo do EDP como comprimento
médio de difusao.

Caso a solugcdo do paradoxo ndo seja a exposta no paragrafo anterior, é
provavel que ndo se possa adotar uma Unica distancia de difusdo para a amostra
como um todo. Um estudo estatistico das distancias interdendriticas pode revelar que
h& varias distancias de difusdo numa mesma amostra e que para cada uma delas ha
uma fracdo volumétrica de mistura eutetoide diferente. O célculo da média desses
valores de fracdo volumétrica poderia fornecer o valor da fracdo volumétrica de
mistura eutetoide da sec¢éo por completo. Isso significaria que a secdo nao teria mais
um numero de Fourier caracteristico, mas, sim, cada sitio da secéo teria sua propria
distancia de difuséo e seu préprio nimero de Fourier.

Uma terceira possibilidade de resolu¢do do paradoxo pode vir por meio da
investigacdo da influéncia de outras variaveis que ndo foram utilizadas no modelo
proposto. E possivel que haja outras variaveis que sejam preponderantes no
fenbmeno e que nao foram consideradas no modelo, bem como é possivel que os
fenbmenos de engrossamento e de coalescimento dos bracos dendriticos (os quais
foram desconsiderados) tenham uma influéncia significativa no comportamento do
modelo.

A Figura 40 mostra a variagao da fracdo volumétrica de mistura eutetoide
para as amostras do lingote da liga Cu-8,5%Sn em funcéo da taxa de resfriamento.
As barras de erro que aparecem nessa figura representam um intervalo de confianca
de 95%. Pode-se perceber a tendéncia de haver menor fragcdo volumétrica de mistura
eutetoide em regides nas quais a taxa de resfriamento é maior, fendbmeno também

constatado por Martorano e Capocchi (2000b).
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Figura 40 - Fracdo volumétrica do eutetoide em funcdo da taxa de resfriamento para os pontos
experimentais e para trés modelos: Modelo préprio, modelo de Scheil e modelo de Ohnaka modificado.

Os trés modelos divergem do comportamento dos dados experimentais,

como se pode perceber pelas linhas mostradas nas figuras 39 e 40.

5.7 DUREZA E MICRODUREZA

As tabelas 9 e 10 fornecem os valores de dureza e microdureza das

amostras transversais e longitudinais em funcdo de sua altura, conforme o0s

procedimentos mencionados no item 4.4.

Tabela 9 - Resultados do ensaio de dureza (HV10T) e microdureza (HV1T e HVO1T) Vickers para 6
amostras transversais retiradas do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

Amostra P (mm) HV10T HV1T®W HV01T®
(kgf/mm?) (kgf/mm?2) (kgf/mm?2)

1 10 97,3+2,0 941+1)9 111,3 +4,2
2 20 94,8 +£0,6 92,7+1,0 101,3+3,8

3 30 93,3+1,2 911+21 99,725

4 40 925+2,1 90,2+ 2,7 97,2+25

5 55 92,0+0,7 88,2+1,8 96,3+2,5

6 70 89,3+1,8 84,7+1,5 95,3+25

(1) — Valores de microdureza para uma carga de 1 kgf;
(2) — Valores de microdureza para uma carga de 0,1 kgf.
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Pode-se observar pelos dados das tabelas 9 e 10 que os valores de dureza
e microdureza decrescem com o aumento da distancia entre a posicdo de onde a

amostra foi retirada e a base de aco recoberta com cimento refratario.

Tabela 10 - Resultados do ensaio de dureza (HV10T) e microdureza (HV1T e HVOLT) Vickers para 6
amostras longitudinais retiradas do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

Amostra P (mm) HV10L HV1L® HVO01L®@
(kgf/mm?2) (kgf/mm?2) (kgf/mm?)

1 10 99,1+0,6 97,7+15 109,3 £ 6,0

2 20 98,3+1,7 96,0 + 3,0 107,7 £5,1

3 30 98,1+0,6 95,7+ 3,8 106,7 £ 8,7

4 40 97,5+1,6 95,0+ 2,6 104,025

5 55 96,9+2,1 93,7+1,2 103,3+4,0

6 70 96,3+ 2,6 92,7+1,5 101,6 +2,5

(1) — Valores de microdureza para uma carga de 1 kgf;
(2) — Valores de microdureza para uma carga de 0,1 kgf.

A diferenca entre os valores de dureza para as amostras transversais e
longitudinais pode ser produto da presenca de dendritas orientadas na regido colunar
do lingote da liga Cu8,5Sn. As dendritas orientadas podem fazer com que esse
material apresente um comportamento anisotrépico semelhante ao de um material
compoésito com fibras orientadas. Essa anisotropia se estenderia aos valores de
dureza medidos em amostras retiradas de secfes transversais e longitudinais do
lingote. Entretanto, apenas estudos mais aprofundados podem esclarecer essa

questéao.

5.7.1 Gréficos de dureza versus posicao

A Figura 41 mostra graficamente que os valores de dureza HV10 na
transversal e na longitudinal diminuem com a distancia da base de resfriamento do
lingote. Pode-se perceber ainda que ha uma menor variagdo nos valores de dureza
medidos nas sec¢fes longitudinais e que seus valores sdo em média superiores aos

das sec¢Oes transversais.
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Figura 41 - Dureza Vickers (HV10) em funcéo da posi¢do da se¢do em relagdo a base do lingote da
liga Cu-8,5%Sn. HV10T — medida na transversal, HV10L — medida na longitudinal.

5.7.2 Grafico de microdureza versus posicao

A Figura 42 mostra que os valores de microdureza HV1 na transversal e na

longitudinal em funcdo da posicdo da amostra em relacdo a base de resfriamento

apresentam o mesmo comportamento dos valores de HV10 da Figura 41.
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Figura 42 - Microdureza Vickers (HV1) em funcdo da posicéo da secdo em relacao a base do lingote
da liga Cu-8,5%Sn. HV1T — medida na transversal, HV1L — medida na longitudinal.
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A Figura 43 mostra que a microdureza HVO1l, medida em amostras
transversais e longitudinais, apresenta um comportamento similar ao da dureza HV10

e da microdureza HV1.
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Figura 43 - Microdureza Vickers (HV01) em funcao da posicdo da se¢do em relacdo a base do lingote
da liga Cu-8,5%Sn. HVO1T — medida na transversal, HV01L — medida na longitudinal.

5.8 CORRELACOES ENTRE EDP, EDS E VARIAVEIS TERMICAS

Nessa secao sdo geradas relacbes mateméaticas entre algum tipo
espacamento dendritico e alguma variavel térmica.
As barras de erro presentes nos graficos representam um intervalo de

incerteza de amplitude igual a um desvio padrdo amostral.

5.8.1 Correlacéo entre EDP e taxa de resfriamento (71)

A Figura 44 apresenta o grafico do EDP versus taxa de resfriamento para
0S pontos experimentais, bem como a curva da correlacdo obtida pelo método dos
minimos quadrados entre as duas grandezas. Percebe-se que gquanto maior a taxa de
resfriamento, menor foi o EDP obtido, o que estd de acordo com os relatos

provenientes da literatura sobre o tema de solidificag&o unidirecional.
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Figura 44 - EDP versus taxa de resfriamento na ponta da dendrita para lingote da liga Cu-8,5%Sn.

5.8.2 Correlacao entre EDP e taxa de resfriamento média (R)

A Figura 45 apresenta o grafico do EDP versus taxa de resfriamento média
para 0s pontos experimentais, bem como a correlacdo obtida pelo método dos
minimos quadrados e as correlacdes obtidas por Martorano (1998) e Sugiyama et al.
(1974) para a liga Cu-8%Sn. Vale lembrar que esses pesquisadores correlacionaram
o EDP com a taxa de resfriamento média entre a passagem da isoterma liquidus e a

da solidus, medindo-a em °C/min e ndo em °C/s, como foi feito no presente trabalho.
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Figura 45 - EDP versus Taxa de resfriamento média para a liga Cu-8,5%Sn e correlagdes obtidas por
Martorano (1998) e Sugiyama et al. (1974) para a liga Cu-8%Sn.
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5.8.3 Correlacao entre EDP e tempo de solidificagao local

Apesar de o EDP néao ser uma funcéo do tempo de solidificacao local (ts.),
é possivel correlaciond-lo com o tempo local que determinada secao do lingote leva
para abaixar sua temperatura da linha liquidus para a linha solidus.

A figura 46 apresenta os dados amostrais bem como a curva experimental
obtida pelo método dos minimos quadrados, a qual relaciona o EDP com o tempo de
solidificacdo local. O comportamento mostrado pelo gréfico indica que para valores

cada vez maiores de ts. 0s valores de EDP ser&o respectivamente cada vez maiores.
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Figura 46 - Gréafico EDP versus tempo de solidificacé@o local (ts ) para lingote da liga Cu-8,5%Sn.

5.8.4 Correlacio entre EDS e taxa de resfriamento (71)

O espacamento dendritico secundario pode ser correlacionado com a taxa
de resfriamento no momento em que a isoterma liquidus passa por determinada secao
do lingote por meio de uma funcgéo poténcia.

A figura 47 apresenta os dados amostrais fazendo-se o pareamento entre
os valores de EDS e 7i, bem como a curva experimental, cuja equacdo foi
determinada pelo método dos minimos quadrados.

A curva experimental indica que para taxas de resfriamento maiores, 0s

valores de EDS tendem a ser menores.
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Figura 47 — EDS (1) versus taxa de resfriamento (7.) no momento em que a isoterma liquidus passa
pela se¢do onde se encontravam os termopares.

5.8.5 Correlacao entre EDS e taxa de resfriamento média (R)

O espacamento dendritico secundario pode ser correlacionado com a taxa
de resfriamento média de determinada secdo do lingote por meio de uma funcéo
poténcia.

A figura 48 apresenta os dados amostrais fazendo-se o pareamento entre
os valores de EDS e R, bem como a curva experimental, cuja equacao foi determinada
pelo método dos minimos quadrados.

A curva experimental indica que para taxas de resfriamento maiores, 0s

valores de EDS tendem a ser menores.
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Figura 48 - EDS (/1) x taxa de resfriamento média (R) das amostras do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

5.8.6 Correlacao entre EDS e tempo de solidificacao local

O espacamento dendritico secundario € uma fungdo do tempo de
solidificagdo local (ts.), uma vez que pode ocorrer ao longo da solidificacdo o
fendmeno de engrossamento (coarsening) desses bracos.

A figura 49 apresenta os dados amostrais bem como a curva experimental
obtida pelo método dos minimos quadrados, a qual relaciona o EDS com o tempo de

solidificacao local.
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Figura 49 - EDS x tempo de solidificacéo local (ts ) das amostras retiradas do lingote da liga Cu-8,5%Sn.
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O comportamento mostrado pelo grafico da figura 49 indica que o EDS
cresce com o tempo de solidificacdo local, conforme uma fungdo poténcia cujo
expoente é igual a 0,31. Percebe-se que o expoente da funcdo poténcia (0,31) é
exatamente oposto ao da fungao poténcia que relaciona o EDS com o R (-0,31), uma

vez que R é inversamente proporcional a ts.

5.8.7 Correlacao entre EDP, EDS e tpL

Os valores de EDP e EDS podem ser correlacionados com o tempo
liquidus-peritético (tr.) por meio de fungbes poténcia, utilizando para isso o método
dos minimos quadrados para a determinacgéo estatistica de seus parametros.

O grafico da figura 50 mostra os dados amostrais e as curvas experimentais
obtidas para as correlagcdes entre EDP, EDS e tp.. Pode-se notar que tanto EDP

quanto EDS assumem valores crescentes conforme o valor de tp. aumenta.
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Figura 50 - Gréfico de EDP e EDS em funcao do tempo local entre a temperatura liquidus e a peritética
(trL) para as amostras da liga Cu-8,5%Sn.

5.9 CORRELACOES ENTRE EDP, EDS, DUREZA E MICRODUREZA

Nesta secdo sdo geradas relacdes matematicas entre algum tipo de
espagamento dendritico e a dureza ou microdureza a ele associada.
Nos graficos desta secéo, as barras de erro dos espacamentos dendriticos

representam um intervalo de incerteza com amplitude igual ao desvio padrdo
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amostral, ao passo que as barras de erro associadas a dureza e a microdureza
representam medidas de incerteza determinadas pelos critérios apresentados no
item 4.4,

5.9.1 Correlacao entre dureza medida nas amostras transversais e EDP

Os valores de dureza HV10T medidos nas amostras transversais do lingote
foram correlacionadas com o EDP na mesma secao. Os pontos experimentais estao
representados na figura 51.

Foi utilizado o método dos minimos quadrados para a determinacdo da
equacdo experimental da curva que correlaciona a dureza HV10T com o EDP,

conforme as equacdes (2.9) e (2.10) e adotando-se d; =d» = 0,5.
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Figura 51 - Gréfico da Dureza Vickers HV10T medida na secéo transversal do lingote versus EDP-05,

O comportamento da curva correspondeu ao que normalmente é esperado
para uma equacao do tipo Hall-Petch, uma vez que para escalas menores de

microestrutura (ou seja, menor EDP), os valores de dureza tendem a ser maiores.

5.9.2 Correlacao entre dureza medida nas amostras longitudinais e EDP

Os valores de dureza HV10T medidos nas amostras longitudinais do lingote
foram correlacionadas com o EDP medido na respectiva amostra. Os pontos

experimentais estdo representados na figura 52.
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A equacao da curva experimental que correlaciona HV10L com o EDP foi
gerada pelo método dos minimos quadrados, conforme as equacdes (2.9) e (2.10) e

adotando-se di1 =d, = 0,5.
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Figura 52 - Gréfico da Dureza Vickers HV10L medida na secéo longitudinal do lingote versus EDP-%5,

Os pontos experimentais seguiram o comportamento de uma tipica
equacao de Hall-Petch, uma vez que para escalas menores de microestrutura (ou

seja, menor EDP), os valores de dureza obtidos tendem a ser maiores.

5.9.3 Correlacao entre microdureza medida nas amostras transversais e EDP

Os valores de microdureza Vickers das amostras transversais medidos
para uma carga de 1 kgf (HV1T) e de 0,1 kgf (HVO1T) foram correlacionados com o
EDP meédio da amostra. Os pontos experimentais e as curvas de correlacado de HV1T
e de HVO1T com o EDP estédo representados nas figuras 53 e 54 respectivamente.
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Figura 53 - Gréfico da microdureza Vickers HV1T das amostras transversais versus EDP-05,

Pelo grafico da figura 53, pode-se notar que 0s pontos experimentais de
microdureza HV1T apresentam uma tendéncia de crescimento para valores menores
de EDP.
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Figura 54 - Grafico da microdureza Vickers HVO1T das amostras transversais versus EDP-05,

Pode-se notar também que a microdureza HVO1T segue também o
comportamento da dureza HV10T e da microdureza HV1T: para valores cada vez

menores de EDP, os valores de dureza ficam cada vez maiores.
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5.9.4 Correlagéo entre microdureza medida nas amostras longitudinais e EDP

Os valores de microdureza Vickers das amostras longitudinais medidos

para uma carga de 1 kgf (HV1L) e de 0,1 kgf (HVO1L) foram correlacionados com o

EDP médio da amostra. Os pontos experimentais e as curvas de correlacao de HV1L

e de HVO1L com o EDP estéo representados nas figuras 55 e 56 respectivamente.
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Figura 55 - Gréfico da microdureza Vickers HV1L das amostras longitudinais versus EDP-%5,

Os valores de microdureza HV1L apresentam uma tendéncia de

crescimento menor do que os valores de HV1T em relacdo a EDP5,
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Figura 56 - Gréfico da microdureza Vickers HVO1L das amostras longitudinais versus EDP-05,
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Pode-se notar que a microdureza na longitudinal segue também o
comportamento da dureza na longitudinal: para valores cada vez menores de EDP, os

valores de dureza tendem a ficar cada vez maiores.

5.9.5 Comparagéo entre dureza Vickers na transversal e na longitudinal em
funcéo do EDP.

Os valores experimentais de dureza em funcao do EDP seguem o relato de
pesquisadores (NASCIMENTO et al., 2017; SANTOS, G. A. et al., 2017; CRUZ et al.,
2010; KAYA et al.,, 2009) que verificaram que para espagamentos dendriticos
menores, a dureza ou resisténcia a tracdo do material € geralmente maior.

O gréfico da Figura 57 mostra a dureza HV10 tanto na transversal quanto

na longitudinal em funcéo do EDP. O ajuste foi feito com uma funcé&o do tipo poténcia.
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Figura 57 - Dureza Vickers HV10 x EDP nas secdes longitudinais e transversais do lingote da liga Cu-
8,5%Sn.

5.9.6 Comparacado entre microdureza Vickers na transversal e na longitudinal
em funcédo do EDP.

O grafico da Figura 58 mostra a microdureza HV1 tanto na transversal

guanto na longitudinal em funcédo do EDP. A curva experimental foi gerada com uma

fungéo do tipo poténcia, utilizando-se o método dos minimos quadrados nos dados

amostrais.
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Figura 58 - Microdureza Vickers HV1 versus EDP nas secdes longitudinais e transversais do lingote da
liga Cu-8,5%Sn.

Pode-se notar pela figura 58 que os valores de HV1 nas amostras
longitudinais sdo superiores aos correspondentes nas amostras transversais e que
HV1L apresenta menor variacdo do que HV1T em funcédo do EDP.

O gréfico da Figura 59 mostra a microdureza HVO1 tanto na transversal
qguanto na longitudinal em funcdo do EDP. As curvas experimentais foram geradas

com funcdes do tipo poténcia.
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Figura 59 - Microdureza Vickers HVO1 versus EDP para amostras retiradas de secdes transversais e
longitudinais do lingote da liga Cu-8,5%Sn.
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5.9.7 Comparacédo entre dureza Vickers na transversal e na longitudinal em
funcéo do EDS
A Figura 60 mostra os dados experimentais de dureza HV10 em fungao

do EDS, bem como as curvas experimentais do tipo fungéo poténcia.
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Figura 60 - Dureza Vickers HV10 versus EDS para amostras retiradas de sec¢fes transversais e
longitudinais do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

Os dados experimentais mostram que ha uma tendéncia de se obter
maiores valores de dureza para menores valores de EDS, como ocorreu para HV10

em funcéo do EDP.

5.9.8 Comparacao entre microdureza Vickers na transversal e na longitudinal
em funcao do EDS
A Figura 61 mostra os dados experimentais de microdureza HV1 em funcao
do EDS e as curvas experimentais do tipo funcéo poténcia.
Os dados experimentais mostram que ha uma tendéncia de se obter
maiores valores de microdureza para menores valores de EDS, como ocorreu com 0

grafico de dureza HV10 em fungéo de EDS.
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Figura 61 - Microdureza Vickers HV1 versus EDS para amostras retiradas de se¢des transversais e
longitudinais do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

A Figura 62 mostra os dados experimentais de microdureza HV01 em

funcdo do EDS e as curvas experimentais do tipo funcao poténcia obtidas.
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Figura 62 - Microdureza Vickers HVO01 versus EDS para amostras retiradas de secdes transversais e
longitudinais do lingote da liga Cu-8,5%Sn.

A microdureza HVOl1l segue um comportamento semelhante aos da

microdureza HV1 e da dureza HV10 frente ao EDS.
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5.10 CORRELACOES ENTRE DUREZA, MICRODUREZA E VELOCIDADE DA
ISOTERMA LIQUIDUS (v.)

5.10.1 Correlacao entre dureza e velocidade da isoterma liquidus

A Figura 63 apresenta o comportamento da dureza HV10 frente a
velocidade de deslocamento da isoterma liquidus em forma grafica. Pode-se perceber
gue a dureza HV10, medida tanto nas amostras transversais quanto nas longitudinais,
tem a tendéncia de apresentar maiores valores nas amostras em que a velocidade da

isoterma liquidus € maior.

100
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89 1 A HV10L ]
88 —— HV10T = 9346v "™ Adj. R2=0,92

87 4 —— HV10L = 97,80y Adj. R2= 0,97 ]

HV10 (kgf/mm2)

0,6 0,8 1 1,2 14 1,6

Figura 63 - Dureza Vickers HV10 x velocidade de deslocamento da isoterma liquidus para amostras do
lingote da liga Cu-8,5%Sn.

5.10.2 Correlagéo entre microdureza e velocidade da isoterma liquidus

A Figura 64 apresenta o comportamento da microdureza HV1 frente a
velocidade de deslocamento da isoterma liquidus em forma gréfica. Pode-se perceber
gue a microdureza HV1 tanto na transversal quanto na longitudinal apresenta maiores

valores, nas amostras em que essa velocidade é maior.
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Figura 64 - Microdureza Vickers HV1 x velocidade de deslocamento da isoterma liquidus para amostras
do lingote da liga Cu-8,5%Sn.
A Figura 65 apresenta o comportamento da microdureza HV01 em fungao
da velocidade deslocamento da isoterma liquidus. Pode-se perceber que a
microdureza HVO1 tanto na transversal quanto na longitudinal tende a apresentar
maiores valores, nas amostras em que essa velocidade € maior e que ha uma maior

tendéncia de crescimento nas amostras transversais.

116 A
4 A HVOLL - pontos experimentais T T A
114 W HVOLT - pontos experimentais B

112 ] —— HVOLL = 105.4v,"™ Adj. R2 = 0.96
{ ——Hvorr=1002v " Adj. R2=0.75
110 -

108

106

104
102

HVO01 (kgf/mm2)

100

98

94 .

92 LI IS I LA AR LA L

T T T
0.6 0.7 0.8 0.9 1 11 12 13 14 15 16
v, (mm/s)

Figura 65 - Microdureza Vickers HVO1 versus velocidade de deslocamento da isoterma liquidus para
amostras transversais e longitudinais do lingote da liga Cu-8,5%Sn.
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6 CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTUROS

6.1 CONCLUSOES
A dureza e microdureza variam com a velocidade da isoterma liquidus

conforme as equacoes:

HV10T = 93,5v, ** (6.1)
HV10L =97,9v, ** (6.2)
HVIT =90,3v,** (6.3)
HV1L =95, 3VL°'059 (6.4)
HV 01T =100, ZVLO'15 (6.5)
HVO01L =105, 4VL°’084 (6.6)

Todas as equacdes desde a (6.1) até a (6.6) indicam que para maiores
velocidades de deslocamento da isoterma liquidus, a dureza e a microdureza
assumem valores maiores.

A dureza (HV10) e microdureza (HV1 e HV01l) medidas em amostras
transversais e longitudinais variam com o espacamento dendritico primario na zona

colunar do lingote, conforme as equacdes do tipo Hall-Petch:

HV10T =78,6+198,4EDP°° (6.7)
HV10L =93,3+61, 7EDP°* (6.8)
HV1T =68,7 +288,1EDP 5 (6.9)

HV1L =84,4+141,7EDP°® (6.10)
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HV 01T =69, 4 +406,3EDP°° (6.11)

HV 01L =87,9+227,8EDP*° (6.12)

Todas as equacOes desde a (6.7) até a (6.12) indicam que a dureza
aumenta com a diminuicdo do espagamento dendritico primario.

Seguindo, porém, a sugestdo de Kaya et al. (2009), pode-se relacionar-se
matematicamente a dureza e a microdureza com a velocidade da isoterma liquidus, a
taxa de resfriamento e os espacamentos dendriticos por meio de fun¢des poténcia do
tipo Hv =aw’, na qual w é uma variavel e a e b sdo constantes.

A Tabela 11 apresenta os valores de (a, b). Os valores absolutos de b sédo
sempre maiores nas amostras transversais do que nas longitudinais, para uma mesma
variavel w. Isso mostra que a dureza medida na transversal apresenta maior variagao
do que na longitudinal para uma mesma variacdo na variavel em questdo. Para b > 0,
a (micro)dureza apresenta uma tendéncia de crescimento e para b <0 a (micro)dureza

apresenta o comportamento inverso.

Tabela 11- Valores das constantes a e b em forma de par ordenado (a, b) para cada funcéo poténcia
do tipo HV = aw®, na qual w € uma variavel. Por exemplo: (93,5; 0,069) — HV 10T = 93,5(v,)%%°,

Variavel HV10T HV10L HV1T HV1L HVO1T HVO1L
w (kgfimm?) (kgf/mmg?) (kgf/mm2) (kgf/mmg?) (kgf/mmg?) (kgf/mm2)
v. (mm/s)  (93,5;0,069) (97,9;0,030)  (90,3;0,12)  (95,3;0,059) (100,2;0,15)  (105,4; 0,084)
A1(um)  (140,9;-0,079)  (112,1;-0,026) (168,8;-0,12) (128,0;-0,057) (216,8;-0,15) (158,2;-0,079)
A2(um)  (141,0;-0,12) (117,2;-0,054) (186,9;-0,22) (137,7;-0,11) (254,9;-0,28) (181,8;-0,16)

E possivel que a anisotropia da dureza possa ser explicada pela orientacéo
preferencial das dendritas na zona colunar. Isso faria com que o material tivesse um
comportamento anisotrépico semelhante ao de um material compdésito com fibras
orientadas. A concepcao de um modelo que possa prever a dureza do material a partir
dos valores de dureza na dendrita e na regido interdendritica, em diferentes direcdes
de solicitacdo de esforco, pode contribuir para o esclarecimento do tema.
Aparentemente ndo ha na literatura trabalhos nesse sentido.

O EDP e o EDS se correlacionam com o tempo local de solidificagc&o, por

meio das seguintes equacoes:
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EDP = 20, 4ty **" (6.13)

EDS =8,55t, ** (6.14)

O EDP e 0 EDS podem ser expressos em fungéo do tempo local para atingir
a temperatura peritética a partir da temperatura liquidus, por meio as seguintes
equacoes:

EDP =13,9t,, *** (6.15)

EDS =6,49t,, ** (6.16)

7

Também é possivel correlacionar o EDP e o EDS com a taxa de

resfriamento, por meio das seguintes equacdes:

EDP = 273,8(T, ) *** (6.17)

EDS =35,2(T, ) ** (6.18)

Quanto maior for a taxa de resfriamento, menores serao os valores de EDP
e EDS.
A fragéo volumétrica de mistura eutetoide (a + 8) presente na zona colunar

do lingote da liga Cu-8,5%Sn parece ndo se relacionar diretamente com a taxa de

resfriamento, mas, sim, com o numero de Fourier (a:%), 0 qual é um parametro

fundamental no fendbmeno de difuséo.

O modelo de Ohnaka modificado por Voller e que desconsidera o
engrossamento dos bracos dendriticos secundarios nédo prevé adequadamente a
fragdo volumétrica de mistura eutetoide da liga Cu-8,5%Sn solidificada
unidirecionalmente, indicando que nao haveria nenhuma formagdo de mistura
eutetoide. O modelo proposto neste trabalho, que também desconsidera o
engrossamento, permite calcular a fragdo volumeétrica de mistura eutetoide com uma
ordem de grandeza similar a dos dados experimentais, entretanto o comportamento

do modelo frente a variagbes no numero de Fourier diverge do comportamento dos
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dados experimentais, 0s quais apresentam um paradoxo: ha maior fracdo volumétrica
de mistura eutetoide em sec¢8es do lingote nas quais o numero de Fourier € maior.

A solucdo desse paradoxo pode estar na adocdo de um comprimento
meédio de difusdo que seja, por exemplo, uma fracdo do EDP, ou no calculo de uma
espécie de média dos valores de fracdo eutetoide para diferentes comprimentos de
difusdo presentes em determinada sec¢é&o, ou, ainda, na melhoria do modelo proposto,
levando-se em consideracdo outras variaveis que ndo tenham sido inclusas no
modelamento, as quais também podem estar envolvidas nos fenémenos
concomitantes de engrossamento e de coalescimento dos bracos dendriticos.

A fracdo volumétrica de mistura eutetoide presente na zona colunar do
lingote parece ndo se relacionar com a dureza medida, pelo menos no caso da liga
Cu-8,5%Sn. Apesar de a mistura eutetoide ser mais dura do que a fase alfa, sua fracao
volumétrica crescente (de 0,9 a 2,5%) néo é suficiente para aumentar a dureza do

material, a qual decresce com o0 aumento do espacamento dendritico.

6.2 PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos nesse trabalho e nas discussdes e

conclusdes apresentadas, séo sugeridas as seguintes propostas de trabalhos futuros:

e Estender a analise feita nesse trabalho para duas outras ligas do sistema Cu-
Sn (com menos de 20% de Sn) e comparar 0s resultados.

e Aperfeicoar o modelo proposto para calculo de fracdo volumétrica de mistura
eutetoide de tal forma que possa incorporar os efeitos de engrossamento e
coalescéncia dos bracos dendriticos.

e Aplicar o modelo proposto para calculo de fracdo volumétrica em diferentes
distancias de difusdo, geradas a partir de um diagrama de Voronoil em
determinada regido da secéao transversal e usar cada fracdo calculada para
determinar a fracao volumétrica média de mistura eutetoide da secéo.

e Propor um modelo fisico-matematico que possa explicar a diferenca entre as

durezas medidas em amostras transversais e longitudinais da regi&o colunar.

1 Diagrama de Voronoi: E uma decomposicéo do espaco em regifes, as quais séo determinadas por
um conjunto de objetos no espaco denominados sitios ou geradores. Cada sitio esta associado a uma
célula de Voronoi, que € um conjunto de pontos do espaco, no qual a distancia de cada um desses
pontos ao sitio ndo é maior que sua distancia para outros sitios (AURENHAMMER, 1991).
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