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ESTUDO SOBRE A MORFOLOGIA DE EUTETICO Pb—Sn!1!

Francisco Ambrozio Filho!2) e Erberto Francisco Gentile!d)

RESUMO

Os Autores do pi trabalho ) 8 influéncia de fatores, tais como: velocidade de crescimento da Tase
sblida, gradiente térmico no liquido e presenca de impurezas, na solidificagiio de estruturss eutéticas. No traball.o, pars
meihor resssitar alguns mspectos de conceito bdsico, foi unlizada a técnica de resfrismento unidirecions! em
spareihamento construido na propns Dwisdo de Metsiurgis Nuciear. Instituto de Enerzis Atdomica Sio apresentadas
diversss micrografias das estruturas obuidas com a liga eutttica Pb-Sn, sendo feito apsnas uma andlise qualitstive dos
fatores descritos

1 — INTRODUGAO

A reacdo eutética ¢ caracterizada pela transformagdo de uma fase liquida em duas fases sdlidas.
O equilibrio termodindmico entre as trés fases citadas s ¢ alcancado & temperatura eutética, na
composicdo eutética.

A solidificacdo de uma liga eutética envolve nucleacdo e crescimento de duas fases que se
interferem mutuamente. A morfologia observada nessas ligas é funcdo dessa nucleagcdo e crescimento.
Portanto, os fatores que influencian na nucleagdo ou crescimento vdo determinar as formas
microestruturais dessa liga. Vérios sdo esses fatores, dentre os quais podem-se citar: gradiente térmico na
fase Iiquida, velocidade de crescimento das fases sblidas e presenca de impurezas na liga.

Dentre as diversas morfologias apresentadas por ligas eutéticas, pode-sa destacar como a mais

comum a estrutura lamelar O presente trabalho tem por objetivo analisar qualitativamente a influéncia
das varidveis acima citadas sobre a estrutura eutética lamelar do sistema Pb-Sn.

2~ INFLUENCIA DE VARIAVEIS NA ESTRUTURA EUTETICA
No caso de eutéticos lamelares, Tiller'6! ¢ mais recentemente Jackson e Hunt!®’ desenvoiveram
uma relagio quantitativa qrse envolve a velocidade de crescimento das fases sélidas (R) e o espagamento
interlamelar (A). A relag3o & expressa da seguinte forma:
A=AR %
onde A & uma constante que depende do sistema considerado,

Para chegar a essa relacdo foram considerados os seguintes topicos, simglificadamente: difusdo
na fase liquida proxima & interface solido-liquido; e energia de interface solido-solido das fases lamelares.
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Resumidamente, um aumento da velocidade de crescimento das duas fases solidas resuitaré
numa diminuigdo da distincia de difus§o e consegientemente numa diminuicio de espacamento
interlamelar Porém isto acarretara um aumento na energia de interface, considerando-a apenas como
uma area Portanto, devera existir um COMpromisso entre essas varigveis de maneira a se ter uma situacic
de equil:brio dinimico A relagdo apresentada foi verificada experimentaimente por diversos
pesquisadores'’4! Em todos os trabalhos efetuados, verificou se que essa relacio era independente do
gradiente térmico do ifquida {G)

Outro fato experimental, constatado durante a solidificacdo dos sistemas eutéticos, & o
aparecimento de uma subestrutura de coldnias Ta! aparecimento é causado pela presenca de impurezas
no liguido Verificou se que na auséncia das mesmas ndo havia a formacdo dessa subestruturat2.3),
Intimamente ligado a presenga de impurezas esté o fato da existéncia do super-resfriamento
constituciona!, o qual é o responsavel pelo crescimento celular do eutético

Tiver'”' estabeleceu quantitativamente o critério de obtengdo de um super resfriamento
constitucional para uma unica fase Para o caso de sistemas eutéticos uma relacdo idéntica a obtida por
Tiller pode ser apresentada:

G m C. 1 -k
R D k,

onde:

m, =inclinagdo da linha ‘liquidus’ da calha eutetica do diagrama ternario (sistema eutético

€ uma ‘mpureza)

C, = concentracdo media da impureze
D - coeficiente de difusdo da impureza no liquido
k, = coeficiente de particio medio da '\mpureza nas fases do eutetico

Dessa expressdo pode se concluir que para um mesmo nivel de impureza obtém-se crescimento
celular, guando se tiver baixo G e alto R Deve se ressaltar entretanto. que devido a grande dificuldade
de se obter alguns desses parametros experimentalmente, torna se dificilimo verificar com precisio,
quantitativamente. o criterio apresentado Entretanto, a deperndéncia entre os fatores é observadz

3 — EXPERIENCIAS

Para verificagdo das teorias existentes foram elaboradas algumas experiéncias dentro do campo
de solidificagdo unidirecional A técnica escothids tem a vantagem de produzir grdos com diregdo de
crescimento connecida, e de ser posstvel variar independenternente a velocidade de crescimento das fases
e o gradiente térmico no liguido

A liga escolhida para as experiéncias foi a do sistema Pb-Sn. Na preparagdo da mesma foram
utilizados: chumbo com pureza 99,95% e estanho com teor de pureza de 99,8%. A composicdo da lige
eutética e de 61,9% Sn e 38,1% Pb e a temperatura eutética é de 1P3°C.

A liga foi preparada em cadinhos de grafita, utilizando forno elétricn de mufla, e vazada em
lingoteiras de grafita cilindricas de 1cm de didmetro interno Estes lingotes, com 10 cm de aftura,
passaram para o forno de solidificagdu unidirecional Esta técnica consiste, essencialmente, em
movimentar se um molde, no gual a 'ga esta I'qu'da numa determinada temperatura, com velocidade
constante até zonas de temperaturas menores onde "a 8 solidificagdo da liga, maintendo-se constante em
todo percurso o gradiente termiwco A figura 1 mostra esquematicamente o sistema utilizado para a



solidificacio unidirecionsi, sendo a disposicio do conjunto. vertical, conforme e apresentado no
esquema.

Figura 1 — Esquema do sistema de movimentacdo e aguecimento do dispositivo de solidificagdo
uridirecion~!: 1) Estrutura mbvel; 2) Tubo cerdmico; 3) Liga metédiica; 4} Forno.

Os lingotes cilindricos da liga eutética foram colocados no interior do molde ceram:co onde s3o
refundidos. Deixouse o sistema entrar em equilibrio termico :niciando se entio a movimentagcdo do
molde, com velocidade considerada igual a velocidade de crescimento mantendose o movimento em
regime aproximadamente estacionario No apaielho utilizado. pode se conseguir lingotes cilindricos da
ordem de 15 cm de alwra uti! e 1 cm de didmetro. Consegue se variar a velocrdade de crescimento, desde
4 até 30 cm/h,

O estudo da microestrutura dos lingotes foi feito por tecnicas metalograficas. obrigando se,
assim, a seccionamento desses lingotes, tanto transversal como longitudinalmente. No sentido de ndo se
danificar a astrutura obtida teve se 0 méximo cuidado ao se proceder a operacdo de corte das amostras.
Em seguida, realizaram-se as operacdes normais de polimento com pasta de diamante de 6 e 1 um,
tfinalizando-se com um prolongado polimento em dispersdo de alumina gama em agua, num equipamento
de polirhento por vibraglo. Deve se ressaltar que essa uitima tecrica teve que ser utiizada devido 3
baixissima dureza da liga ertudeda, tentandose assim evitar gquaisquer deformacSes superficiais que
mascarassam os reuultados, :

A microestrutura da liga pdde ser observada sem ataque, porém quendo necessitou se de um
contraste maior foi feito um ataque por solugdo composta volumetricamente de:

=HNO conc. .......... . ... . 1 parte
- §cido acéticoglacal .. ................ . 1 parte

— glicering ... .ceovcevrcve i e .o .. 10 partes



4 — RESULYADOS E DISCUSSAO

Durante as experséncias real:zadas. for observado que apesar de sar variada a velocidade de
crescimento da fase solida de valores de 4 a 30 cm/h, foi cbtida uma estrutura de coldnias dispostas,
aproximadamente paralelas a direcado de crescumento Essas coldnwas vaniaram muito no comprimento e
diametro, chegando algumas @ 2c¢m de comprimento, quando observadas num corte longitudinal.
Portanto. pcde-se inferir desses resultados que 3 quantidade de impurezas presentes na liga é suficiente
para dar subestruturas de coidn.as, como ja esperado.

Deve se ressaitar, para methor entendimento da nomenclatura utilizada, que a fase continue do
eutético muda de oirentagio de grdo para grdo eutético, poréim pouca ou nenhuma mudanga de
orientacio ¢ encontrada numa colbnia eutética, conforme os pasquisadores Weart e Mack!8!. Portanto,
como corolario. pode-se afirmar que um grido pode conter muitas coldnias.

Figura2 - Micrograf.) da seccdo lonyitudingl do "'ngote, mostrando coldnia eutetica A fase matniz é o
Sn. R =4 cm’h Atacado Aumento' 250 X 1 )

A fguwra2 mosra a mcroestirutura de uma secedo longitudina! do lingote, submetido 3
solidificacio unidivecronal. correspondente a um piano paralelo a dircgdo de crescimento Pode-se
observar ainda que as lamelas de colonia se curvam para O contornn da mesma no sentido do
crescimento  Isto devese a0 fato de que o crescimento da co'énia se da com uma interface
solido-liguido curva e como as lamelas tendem a crescer perpendicularmente a essa interface, resuita o
fato descrito A t:igura 3 apresenta um detalhe do contorno da coldon

Deve se ressaitar, que se torna bem fack de se individualizar as colbnias euteticas, guando
observadas num corte transversal, paralelo ao plano de crescimento, isto é, perpendicular & diregio de
crescimento. A figura4 mostra esse fato Observese que as regides mais claras correspondem aos
contornos das colonias (sto se dd devido 30 mawr espagamento interlamelar e possivel degeneracio da
estrutura nessas regides

Foi observado na pratca. gue ¢ decréscimo da velocidade de cresermento diminuia o namero
de coldnias por §rea observada Este fato corrobora com a idéia de yue uma diminuicdo acentuada da
velocidade de c:escimento poderia eliminar a estrutura de coldnias Paralelamente, observou-se que a
diminuicdo da velocidade de crescimento provocava a presen¢a de lamelas cada vez mais perfeitas, isto &,
sem int/ ‘upgoes, mass retilineas e parale:as

("1 N R — Esta microgratia recebeu o Premio Bushier de 1972, tando 9do motivo de capa da Revista Metalurgia, n® 177,
publicace en: agosto’ 1972



Figura 3 — Micrografia de um detalhe do contorno da coldnia eutética apresentada na Figura 2.
Observe-se erta degenerescéncia da estrutura lamelar. Atacado. Aumento: 600 X,

Figura 4 — Micrografia de seccio transversal do Iingote, mostrando diversas coldnias-eutéticas.
R =4 cm/h. Atacado. Aumento: 125 X.

Devido a estas conclusdes, programou-se "ova série de experigncias em que se Procurcu
aumemar o gradiente térmico no liquido, utilizando-se a menor velocidade possivel do sistema.
Observou-se pela analise metalografice que houve um aumento acentuado na dimensdo da coldnia
eutética Comparando-se as micrografias das figuras 4 e 5 pode-se visualizar o efeito descrito. Pode-se
ressaltar ainda que, neste caso, as lamelas das colBnias eutéticas apresentaram melhor regularidade e
perfeicdo. comparando se com todas as outras obtidas anteriorinente



Este falo. ¢ a ndo existéncia de mudanca de estrutura, isto é, manutencio da estrutura lamelar,
utilizando se metais puros, {evam a conclusio de que a degenerescéncie da estrutura jamelar é causada
pela presenca de impurezas Isso foi encontrado por diversos pesquissdores, tais como Yue!®! no caso da
liga Mg-Al.

Figura§ - Micrografia de seccio trensversal do lingote, mostrando a regido de contorno de coldnias
eutéticas R =4 cm/h e G bem maior que na Figura 4

Veriticou se experimentaimente, ainds, que a0 se variar a velocidade de crescimento das fases
soltdas havia uma variaco no espacamento inter 'amelar. Pode-se notar que, devido as grandes
dimensBes das coionias eutéticas das (ltimas experiéncias, na regido cemtral das mesmas as lamelas se
mantinham paralelas Ao se aumentar a veloc:dade de cresc'mento, na mesma experiéncia, havia uma
dimnuicio do espacamento ‘'nteriamelar. Este fato pode ser observado na figura B, principalmente
comparando-se 0s espacamentos das iameias entre as duas extremidades da figura

Figura® - Mcrografia da secgdo ‘ongitudinal do lingote, apresentando variagdo de espacamento
interlamelar por variacdo de velocidade de crescimento numa mesma experiéncia Atacado.
Aumento 600 X

Um outro caracterist:co encontrado nas m:croestruturas dos euteticos lamelares estudados e o
defeito denominado falha (fauit). Este for apenas observado nas Gitimas experidncias, em que se manteve
bsixa 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 secio normal 3 direcdo de
crescimento. Como se nota na figura, as lamelas n3o sdo contfnuas, apresentando pontos de
descontinuidade. Verifica-se que ha um deslocamento de lamelas umas em relacado a outras, nesses pontos
de descontinuidade dando origem ao aparecimento de uma linha, chamada linha de falha.
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Figura7 — Micrografia de secco transversel do lingote mostrando linhas de falhas no eutético
R=4cm/h Atacado Aumento: 600 X
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Na maioria das vezes pode-se observar que existe uma lamela extra em um dos lados da linha de
falha
5 — CONCLUSOES

A parte experimental levada a efeito permitiu as seguintes conclusdes:

1 As experiéncias mostraram que um aumento do jradiente térmico no liquido e diminuicdo
da velocidade de crescimento acarretam numa diminuigio do numero de coldnias euteticas.

2 A presenca de impurezas pode acarretar o aparecimento de uma estrutura de colbnias €
também modificar o arranjo das duas fases do eutético entre si.

3. O aumento da velocideade de crescimento acarreta uma diminuicio do espagamento
interlamelar
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ABSTRACT

The influence of factors such as rate of growth of the sohid phase, thermal gradient in the I«quid and presence
of impurities on the solidification of eutectic structures 1s studied To emphasize certain aspects of the basic concept.
the technique of umdirectionsi cooling was used n a specially constructed apparatus Micrographs of the structure
obtained with the sutectic Pb Sn alloy are shown and a purely gualitative analysis of the factors desc:ibed 1s given
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