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ESTUDO SOBRE A MOR FO LOG IA DE EUTÊTICO Pb-Sn"»

Francisco Ambrozio Filho121 e Erbtrto Francisco Gentile131

RESUMO

Os Autores do presente trabalho analisam a influência da fatorts, tais como: velocidade dt crescimento da fat»
sólida, gradiente térmico no liquido e presença de impurezas, na solidificação de estruturas eutèticas. No trabalr.0, para
melhor ressaltar alguns aspectos de conceito básico, foi utilizada a técnica de resfriamento unidírecional em
apardhamento construído na própria Diva*) de Metalurgia Nuclear. Instituto de Energia Atômica Sío apresentadas
diversas micrografias das estruturas obtidas com a liga eutetica Pb-Sn, sendo feito apenas uma análise qualitativa dos
fatores descritos

1 - INTRODUÇÃO

A reação eutética é caracterizada pela transformação de uma fase líquida em duas fases sólidas.
O equilíbrio termodinâmico entre as três fases citadas só é alcançado à temperatura eutética, na
composição eutética.

A solidificação de uma liga eutética envolve nucleação e crescimento de duas fases que se
interferem mutuamente. A morfologia observada nessas ligas é função dessa nucleação e crescimento.
Portanto, os fatores que influenciam na nucleação ou crescimento vão determinar as formas
microestruturais dessa liga. Vários são esses fatores, dentre os quais podem-se citar: gradiente térmico na
fase líquida, velocidade de crescimento das fases sólidas e presença de impurezas na liga.

Dentre as diversas morfologias apresentadas por ligas eutèticas, pode-se destacar como a mais
comum a estrutura lameiar O presente trabalho tem por objetivo analisar qualitativamente a influência
das variáveis acima citadas sobre a estrutura eutética lameiar do sistema Pb-Sn.

2 - INFLUÊNCIA DE VARIÁVEIS NA ESTRUTURA EUTÉTICA

No caso de eutéticos lamelares. Tiller161 e mais recentemente Jackson e Hunt15 ' desenvolveram
uma relação quantitativa q>ie envolve a velocidade de crescimento das fases sólidas (R) e o espaçamento
interlamelar (X). A relação é expressa da seguinte forma:

X = A R- Vi

onde A é uma constante que depende do sistema considerado.

Para chegar a essa relação foram considerados os seguintes tópicos, simplificadamente: difusio
na fase liquida próxima à interface sólido líquido; e energia de interface sólido-sólido das fases lamelares.

11) Contribuição Técnica n° 1047 Apresentada ao XXVM Congresso Anual da ABM; Sio Pa.Jlo SP; julho de 1972
(2) Membro da ABM Engenheiro Metaiurgpsta; Divisão de Metalurgia Nuclear; Instituto de Entrgia Atômica; Sao Paulo SP.
(3) Membro da ABM Mesirr em Engenharia Metplurgica; Divisão de Metalurgia Nuclear, Instituto de Energia Atômica;

São Paulo SP



Resumidamente, um aumento da velocidade de crescimento das duas fases sólidas resultará

numa diminuição da distância de difusSo e conseqüentemente numa diminuição de espaçamento

tnterlamelar Porém isto acarretara um aumento na energia de interface, considerando-a apenas como

uma area Portanto, deverá existir um compromisso entre essas variáveis de maneira a se ter uma situaclo

de e q u ' l ' b ' i o d'nanvco A relação apresentada foi verificada experimentalmente por diversos

pesquisadores'14' Em todos os trabalhos efetuados, verificou se que essa relação era independente do

gradiente térnico do Ifquido (G)

Outro fato experimental, constatado durante a solidificação dos sistemas eutéticos, • o

aparecimento de uma subestrutura de colônias Tal aparecimento é causado pela presença de impurezas

no liquido Verificou se que na ausência das mesmas não havia a formação dessa subestrutura'2-31.

Int imamente ligado à presença de impurezas está o fato da existência do super resfriamento

constitucional, o qual é o responsável pelo crescimento celular do eutético

Ti|ier171 estabeleceu quantitativamente o critério de obtenção de um super resfriamento

constitucional para uma única fase Para o caso de sistemas eutefcos uma relação idêntica á obtida por

Tiller pode ser apresentada:

G_ m e C o 1 - ke

R *" D ke

onde:

me = inclinação da linha liquidus' da calha eutetica do diagrama ternário (sistema eutético

e uma mpureza)

Co ~ concentração med'a da impurezf

D ~ coeficiente de d fusão da impureza no liquido

ke = coeficiente de panção med'0 da impweza na» fases do eutético

Dessa expressão pode se concluir que para um mesmo nível de impureza obtém-se crescimento

celular, quando se tiver baxo G e alto R Deve se ressaltar entretanto, que devido a grande dificuldade

de se obter alguns desses parâmetros experimentalmente, torna se dificílimo verificar com precisão,

quantitativamente o critério apresentado Entretanto, a dependência entre os fatores é observaria

3 - E X P E R I Ê N C I A S

Para verificação das teorias existentes foram elaboradas algumas experiências dentro do campo

de solidificação umdirecionãl A técnica escolhida tem a vantagem üe produzir grãos com direção de

crescimento connecida, e de ser poss>vel variar independentemente a velocidade de crescimento das fases

e o gradiente térmico no líquido

A liga escolhida para as experiências foi a do sistema Pb Sn Na preparação da mesma foram

utilizados: chumbo com pureza 99,95% e estanho com teor de pureza de 99,9%. A composição da ligj

eutétíca e de 61,9% Sn e 38,1% Pb e a temperatura eutetica é de 1P3°C

A liga foi preparada em cadinhos ue grafita, utilizando forno elétrico de mufla, e vazada em

lingoteiras de grafita cilíndricas de 1 cm de diâmetro interno Estes lingotes, com 10 cm de altura,

passaram para o forno de solidificação umdireoonal Esta técnica consiste, essencialmente, em

movimentar se uai molde, no qual a *<ga esta i>qu'da numa determinada temperatura, com velocidade

constante até zonas de temperaturas menores onde 'ia a solidificação da liga, mantendo se constante em

todo percurso o grad'eme térmico A figura 1 mostra etquematicamente o sistema utilizado para a



solidificação unidireciorul, sendo a disposição do conjunto, vertical, confoime é apresentado no
esquema.

I
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Figura 1 — Esquema do sistema de movimentação e aquecimento do dispositivo de solidificação

unidirecionrt: 1) Estrutura móvel; 2) Tubo cerâmico; 3) Liga metálica; 4) Forno

Os lingotes cilíndricos da liga eutética foram colocados no interior do molde cerâmico onde são

refundidos. Deixou-se o sistema entrar em equil'br.o térmico iniciando se então a movimentação do

molde, com velocidade considerada igual a velocidade de crescimento mantendo se o movimento em

regime aproximadamente estacionário No apaielho utilizado, pode se conseguir lingotes ciiindncos da

ordem de 15 cm de altura útil e 1 cm de diâmetro Consegue se vanar a velocidade de cescimento, desde

4 até 30 cm/h.

0 estudo da microestrutura dos lingotes foi feito por técnicas metalograficas. obrigando se,

assim, a seccionamento desses lingotes, tanto transversal como longitudinalmente. No sentido de não se

danificar a estrutura obtida teve se o máximo cuidado ao se proceder a operação de cone das amostras

Em seguida, realizaram se as operações normais de polimento com pasta de diamante de 6 e 1 (im,

finalizando se com um prolongado polimento em dispersão de alumina gama em água, num equipamento

de polir, pent o por vibração Deve se ressaltar que essa ultima técnica teve que ser utilizada devido à

baixíssima dureza da liga ertudada, tentando se assim evitar qua<squer deformações superficiais que

mascarassem os resultados.

A microestrutura ds liga pôde ser observada sem ataque, porém quíndo necessitou se de um

contraste maior foi feito um ataque por solução composta voiumetncamente de

- HNOj cone , . 1 parte

- ácido acético glac ai ... 1 parte

--glicerina 10 partes



4 - RESULTADOS E DISCUSSÃO

Durante as expefènaas real zadas foi observado que apegar de sor variada a velocidade de

crescimento da fase solida de </a'0'« de 4 a 30 cm/h, foi obtida uma estrutura d« colônias dispostas,

aproximadamente paralelas a direção de crescimento Essas cot&rxas variaram muito no comprimento •

diâmefo. chegando algumas a 2 cm de comprimento, quando observadas num corte longitudinal.

Portanto pede se inferir desses resultados que a quantidade de impurezas presentes na liga é suficiente

para dar subestruturas de coiôn as, como jã esperado.

Deve se ressaltar, para melhor entendimento da nomenclatura utilizada, que a fase contínua do

eutétk-o muda de Oi>entação de grão para grão eutético. porém pouca ou nenhuma mudança de

orientação é encontrada numa colônia eutetica. conforme os pesquisadores Weart e Mack181. Portanto,

como corolário pode se afirmar que um grão pode conter muitas colônias.

Figura 2 - Micograf-j da seccão lon.jitud.nai do ''iigote, mostrando colônia eutetica A fase matriz é o

Sn R = 4 c m ' h Atacado Aumento 250 X I *)

A figura 2 mostra a m croesi'utu'a de urra seccão longitudinal do lingote, submetido à

solidificação umdx-econal correspondente a um plano pa'alelo à direção de crescimento Pode-se

observar ainda que as lame'as de colônia se curvam para o contorno da mesma no sentido do

crescimento Isto deve se ao fato de que o crescimento da co'oma se da com uma interface

sol'do iiquido curva e como as 'ameias tendem a crescer perpendicularmente a essa interface, resulta o

fato descrito A figura 3 apresenta um detalhe do contorno da colônia

Deve se >es»a>tar, que se torna bein faci) de se individualizar as colônias eutetica*, quando

observadas num co>te transveisa>, paralelo ao plano de cesemento. isto é, perpendicular a direção de

crescimento A figura 4 mostra esse fato Observe se que as regiões mais claras correspondem aos

contornos das colônias Isto se dá devido ao maior espaçamento interlame'ar e possível degeneração cia

estrutura nessas regiões

Foi observado na prat'ea. que c decréscimo da velocidade d« crescimento diminuía o número

de colônias por área observada Este fato corrobora com a idéia de que uma diminuição acentuada da

velocidade de cescimento poderia eliminar a estrutura de colônias Paralelamente,observou-se que a

diminuição da velocidade de crescimento provocava a presença de lamelas cada vez mais perfeitas, isto é,

sem int< upeões. mais letihneas e paraleias

(*l NR — Eila micografia <ecebeu o P<em>o Suetvti de 1972. ttndovOu motivo «to capa do flívuta Meia'urgia, n° 177,

publcstíe eu, agosto 1972
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Figura 3 - Micrografia de um detalhe do contorno da colônia eut ética apresentada na Figura 2.

Observe-se ' erta degeneresRência da estrutura lamelar. Atacado. Aumento: 600 X.

Figura 4 - Micrografia de secção transversal do lingote, mostrando diversas colõnias-eutéticas.
R = 4 cm/h Atacado. Aumento: 125 X.

Devido a estas conclusões, programou-se "'ova série de experiências em que se procurou
aumentar o gradiente térmico no líquido, utilizando se a menor velocidade possível do sistema.
Observou-se pela analise metalográfíca que houve um aumento acentuado na dimensão da colônia
cutética Comparando-se as micrografias das figuras 4 e 6 pode-se visualizar o efeito descrito Pode-se
ressaltar ainda que, neste caso, as lamelas das colônias euteticas apresentaram melhor regularidade e
perfeição, comparando se com todas as outras obtidas anteriormente



Estt fato. e a nío existência de mudança de estrutura, isto é, manutenção da estrutura lamelar,

utilizando se metais puros, levam è conclusão de que a degenerescència da estrutura iamelar é causada

pela presença de impurezas Isso foi encontrado por diversos pesquisadores, tais como Y u e ( 9 ) no caso da

'ioa Mg Al

Figura 5 - Micrograf ia de secção transversal do lingote, mostrando a região de contorno de colônias

eutéticas R - 4 cm/h e G bem maior que na Figura 4

Verificouse dxper.mentalmente, ainda, que ao se variar a velocidade de crescimento das fases

sólidas havia uma «ar,ação no espaçamento >nter'amelar Pôde se notar que, devido as grandes

dimensões das co-orvas eutéticas das últimas experiências, na reg<3o central das mesmas as lamelas se

mantinham paralelas Ao se aumentar a ve'ocdade de cresemento, na mesma experiência, havia uma

dtrrvnuíçâo do espaçamento •merlamelar Este fato pode ser observado na figura 6, principalmente

comparando-» os espaçamentos das 'ameias entre as duas extremidades da figura

- - - - VMr. i • " •_", ~ ' «- '. „. .

Figura 6 - Micrografia da secção longitudinal do lingote, apresentando variação de espaçamento

mterlamelar por variação de velocidade de crescimento numa mesma experiência Atacado

Aumento 600 X

Um outro característico encontrado nas nveroestruturas dos euteticos lamelares estudados e o

defeito denominado falha (fault). Este fo< apenas observado na» últimas experiências, em que se manteve

ba'xa a velocidade de crescimento, pois as estruturas obtidas anteriormente eram muito irregulares.



Pode-se observar tal defeito na figura 7, que apresenta um corte numa seção normal à direção de
crescimento Como se nota na figura, as larnelas não são contínuas, apresentando pontos de
descontinuidade Verifica-se que há um deslocamento de lamelas umas em relação a outras, nesses pontos
de descontinuidade dando origem ao aparecimento de uma linha, chamada linha de falha

Figura 7 - Micrografia de secção transversal do lingote mostrando linhas de falhas no eutético
R = 4 cm/h Atacado Aumento: 600 X

falha
Na maioria das vezes pode-se observar que existe uma lamela extra em um dos lados da linha de

5 - CONCLUSÕES

A parte experimental levada a efeito permitiu as seguintes conclusões:

1 As experiências mostraram que um aumento do gradiente térmico no líquido e diminuição
da velocidade de crescimento acarretam numa diminuição do número de colônias euteticas

2 A presença de impurezas pode acarretar o aparecimento de uma estrutura de colônias e
também modificar o arranjo das duas fases do eutético entre si

3 O aumento da velocidade de crescimento acarreta uma diminuição do espaçamento
interlamelar
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ABSTRACT

Th« influence of factors such at rats of growth of the so'id phase, thermal gradient m the liquid and presence
of impurities on the solidification of eutecric structures is studied To emphasize certain stpectt of the basic concept
the technique of unidirectional cooling was used in a specially constructed apparatus Micrographs of the structure
obtained with the eutectic Pb Sn alloy are shown and a purely qualitative analysis of the factors descbed is given
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