CAPITULO 6

Aspectos metalograficos aplicados
ao cobre e suas ligas

6.1 GENERALIDADES

Na manufatura do cobre e suas ligas, observa-se claramente a plena influéncia do
processo de fabricacdo na estrutura e, consequentemente, nas propriedades; portanto,
¢ fundamental o conhecimento sobre o histdrico de processamento (variaveis empre-
gadas, elementos da liga, processos de transformacao) para o alcance dos resultados
mecénicos e microestruturais almejados.

Em metalurgia, a menor por¢ao de matéria é o atomo. A estruturagdo dos atomos
na escala microscopica faz surgir a microestrutura de materiais metalicos como o
cobre e suas ligas. A microestrutura ¢ a principal caracteristica de um material meta-
lico para determinar seu comportamento mecanico, e a metalografia é imprescindivel
para analise microestrutural desse material.

A metalografia pode ser definida como o exame ou a analise da estrutura de um
material ou amostra metalica por meio de uma superficie devidamente preparada, ou
seja, polida e geralmente atacada com um reagente especifico. O exame metalografico
possibilita avaliar a micro e a macroestrutura do material metalico, relacionando as
propriedades (resisténcia mecdnica ou resisténcia a corrosao, por exemplo) e ao pro-
cesso de transformacao desse material.

Trata-se de uma ferramenta muito importante para a caracterizagdo e o controle
do cobre e suas ligas, possibilitando o estudo da estrutura em nivel de micro e de ma-
croestrutura, o que esclarece ou pré-determina o comportamento do metal em
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aplicagoes de engenharia. Na Figura 6.1, ¢ mostrado um lingote bruto de fusao obtido
por processo de solidificagao unidirecional, em sentido oposto ao do fluxo de extra-
¢éo de calor. Nota-se que o material metélico se constitui por macroestrutura (no caso
colunar e equiaxial) e por microestrutura.
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Figura 6.1 — Representagdo esquematica das macro e microestruturas de um lingote fundido com tran-
si¢cdo colunar/equiaxial. (Santos, 2020)

A macroestrutura pode ser observada a olho nu ou com aumento 6ptico de até 10
vezes, enquanto a microestrutura, de escala microscdpica, pode ser observada com
aumento Optico superior a 10 vezes. No caso da Figura 6.1, na macroestrutura visua-
liza-se os graos colunares e equiaxiais; e na microestrutura, o arranjo da dendritas
nos graos. A macroestrutura pode ser coquilhada (regido pequena mais proxima do
molde), colunar e equiaxial.

Em relagdo a estrutura colunar e a equiaxial, a estrutura colunar é anisotrdpica, com
direcionalidade de propriedades (principalmente comportamento mecanico), pois exi-
be valores diferentes de propriedades para diferentes dire¢oes em relagdo ao ponto con-
siderado; ja a estrutura equiaxial é praticamente isotrdpica. Na isotropia, as propriedades
sdo iguais, independentemente da diregao escolhida em relagdo ao ponto considerado.

Na Figura 6.2, sdo mostrados lingotes obtidos por solidificac¢ao direcional, porém
multidirecional, o que ¢é tipico em processos de fundi¢do ou lingotamento aplicados
na indudstria metalomecanica. No caso da solidificagdo multi ou polidirecional, obser-
va-se a formagdo da zona coquilhada, gerada no inicio do processo de solidificagao do
lingote durante o contato inicial entre metal e molde; e, na sequéncia, a formagao das
zonas colunares e equiaxiais.

O material metdlico pode apresentar zona colunar e equiaxial, com predominan-
cia de uma ou de outra ou apenas um desses tipos de macroestrutura. Por exemplo,
em relagdo ao processo de solidificagdo, a utilizagdo de superaquecimentos maiores
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tende a formar macroestrutura colunar, enquanto a utilizagao de refinadores de grao
ou agentes de intensifica¢ao de nucleagdo tende a formar a macroestrutura equiaxial.
Conforme ja foi citado no inicio deste capitulo, zonas colunares e equiaxiais apresen-
tam comportamentos distintos em termos de direcionalidade.
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Figura 6.2 —a) Esquematizacdo de lingotes obtidos por solidificagdo multidirecional, apresentando zona

equiaxial coquilhada, zona colunar e zona equiaxial central (Ohno, 1988); e b) Representa¢do das zonas
macroestruturais (Garcia, 2007).

As principais aplicagoes da metalografia sdo:

Revelagio de defeitos cristalinos em materiais metdlicos: tamanho de grao, li-
nhas de fluxo, tipos de estruturas, variacio de composi¢ao quimica (como
regides de segregacgdo, carbonetos, sulfetos, inclusdes, zonas carbonetadas e
descarbonetadas), presenca de vazios, porosidades, trincas e fraturas.

Estudo das estruturas de juntas soldadas: profundidade de penetragdo do
metal de adicdo, definicdo da zona afetada pelo calor e da zona fundida,
poros e trincas.

Tratamentos térmicos: determinagdo de regides de endurecimento ou fragi-
lizagdo, trincas de témpera, avaliagdo da profundidade do tratamento super-
ficial, etc.

Area de manutencdo industrial: observacio de trincas em ferramentas e matrizes.

Processamento de materiais metdlicos: controle de qualidade de lingotes pro-
duzidos pelo processo de lingotamento continuo, possibilitando a observagao
de inclusdes, segregacdo e estrutura, assim como a presenca de trincas exter-
nas e internas.

As regides de interesse da analise metalografica nos produtos dos principais pro-
cessos de manufatura sao apresentadas a seguir:

Fundidos: corta-se a amostra de acordo com o defeito ou a caracteristica que
se deseja observar.
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Tarugos, placas, blocos e laminados: geralmente observa-se a se¢do transversal
em relacdo ao comprimento do lingote ou laminado, permitindo a analise da
estrutura, segregacdo, inclusdes, trincas e dobras; é possivel também analisar
a se¢do longitudinal para verificagao de trincas externas e internas, bandas de
segregacao, vazios, poros, etc.

Forjados e extrudados: trata-se de cortes transversais em relagao ao comprimen-
to, que permitem a visualizagdo de escamas e fendas, e cortes longitudinais, que
mostram linhas de fluxo do material durante as etapas de conformagao.

Tiras e tiras finas: se laminadas, geralmente observa-se somente a se¢do trans-
versal e, em alguns casos, um quarto dessa secao. Para o caso de lingotadas,
analisam-se as se¢Oes transversais e longitudinais.

Pegas soldadas: trata-se de um corte perpendicular a dire¢ao de soldagem que
permite a visualizacdo da penetragdo do cordao de solda, zona afetada pelo
calor e zona fundida, e, dependendo da localiza¢ao do cordao de solda, a ob-
servacio de trincas e poros.

6.1.1 LABORATORIO DE METALOGRAFIA

O laboratério de metalografia é composto em geral por equipamentos cujo princi-
pio de funcionamento é relativamente simples; apesar disso, um treinamento adequa-
do e uma leitura cuidadosa dos manuais ¢ algo fundamental para desenvolver uma
boa preparagdo das amostras. Entre os principais materiais e componentes que cons-
tituem um laboratdrio metalografico, destacam-se:

Material de consumo: reagentes quimicos e demais acessorios (detergentes, alcool,
vidraria etc.), discos de corte lisos ou rugosos, baquelite em p6 para embutimento
das amostras, resina liquida e catalisador, lixas com diferentes granulometrias
(100/ 120/ 220/ 320/ 400/ 500/ 600/ 800/ 1.000/ 1.200/ 1.500 mesh), pano de poli-
mento para uso com pasta de diamante ou alumina, pasta de diamante com dife-
rentes granolumetrias (6, 1 e 0,25 um), alumina em suspenséo (1, 0,3 e 0,5 um).

Cortadora metalogrdfica: materiais metalicos.

Prensa embutidora: resinas termorrigidas e termoplasticas, com sistema de
refrigeragao, mandmetro de pressao e timer eletromecanico para operagdes
automaticas de embutimento e refrigeracdo das amostras.

Politriz lixadeira: metalografica rotativa com controle de rotagdes e dispositi-
vo de lixamento a seco ou umido.

Equipamento de ultrassom: limpeza das amostras por meio da aplica¢ao de
ondas ultrassonicas, agindo sobre uma solugdo de limpeza e criando milhoes
de bolhas que, ao implodirem na superficie das amostras, expulsam a sujeira.

Capela de exaustdo: de gases para realizacao dos ataques das amostras com
reagentes quimicos.
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o Microscépio optico: metalografico para amostras de dimensoes maiores e sis-
tema de deslocamento da amostra, possibilitando ou nao o acoplamento com
cameras fotograficas ou sistema de aquisi¢do de imagens.

Dependendo do nivel de magnitude de visualizagao e da analise microestrutural
desejados, torna-se necessario utilizar microscopios com maiores capacidades de au-
mento, como os microscopios eletronicos (de varredura ou de transmissio).

6.1.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

E descrito a seguir o procedimento experimental para a analise metalografica de
um material.

Corte

Utiliza-se maquina de corte com disco abrasivo e refrigera¢do para evitar exces-
so de deformacdo na superficie a ser analisada. Para cada tipo de material, de acor-
do com sua faixa de dureza, existem discos mais adequados. No caso de ligas
metdlicas ducteis como as ligas de cobre (latao e bronze, por exemplo), utiliza-se
disco de carbeto de silicio (SiC). A escolha da se¢do de corte (longitudinal ou trans-
versal), dependendo da amostra e do que se pretende observar nela, também é leva-
da em consideragéo.

Dependendo da regido de interesse, pode-se efetuar a retirada das amostras nos
planos longitudinal, transversal e planar, conforme apresentado na Figura 6.3.
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Figura 6.3 — Principais planos de retirada de amostras em produtos: (a) cilindricos e (b) planos. (Santos, 2020)

Na Figura 6.4, é mostrado um corte da secao transversal de uma barra, apresen-
tando estruturas isotropicas e anisotrdpicas e destacando como poderiam aparecer os
graos cristalinos em relagao a esse tipo de corte.
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Figura 6.4 — Exemplo de cortes na se¢do longitudinal e transversal em barra para obtengdo de amostras
para observacgdo: (a) material isotrépico e (b) material anisotrépico. (Santos, 2020)

Embutimento

O embutimento da amostra é necessario para facilitar as etapas subsequentes da
preparagdo, com o objetivo de obter uma superficie plana e paralela, além de proteger
a superficie de arredondamento nos cantos. O interessante de se embutir as amostras
metalogréficas é a padroniza¢ao e a marcagéo, evitando possiveis trocas ou enganos,
além de facilitar o lixamento e polimento com dispositivos automaticos.

Utiliza-se normalmente resinas plasticas, como baquelite, epdxi, acrilica e po-
liéster. No caso do cobre e suas ligas, que sao materiais metalicos que apresentam
elevadas temperaturas de fusdo e de recristalizagdo, as amostras sdo embutidas
geralmente em baquelite, um termorrigido que exige a aplicagao de pressdo para
compactagdo e aquecimento para o processo de sinterizacdo (aproximadamente
200°C), condic¢des obtidas por meio de uma maquina de embutimento. O cobre e
suas ligas nao apresentam mudangas na microestrutura em temperatura da mes-
ma ordem utilizada para a “cura” da resina (baquelite). Outra possibilidade é a
preparagdo de dispositivos mecéanicos para a fixagdo das amostras, dependendo
do tamanho, da configuragdo geométrica e da disponibilidade dos aparelhos de
lixamento e de polimento.

Identificagdo

A marcagao das amostras embutidas pode ser efetuada utilizando um gravador
vibratdrio, gravador com prensa, lapis elétrico ou mesmo um pungéo, e deve ser
realizada diretamente no corpo de prova ou em uma chapa metalica colada na
amostra embutida.
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Lixamento

O processo de lixamento, manual ou automatico, tem como objetivo a remogédo da
camada de material que sofreu deformagdo durante o corte e a obten¢ao de uma su-
perficie plana e paralela, facilitando assim o polimento posterior.

As amostras sdo lixadas gradativamente na sequéncia de lixas, partindo da granu-
lometria mais grosseira para as mais finas; os valores numéricos menores implicam
em lixas com tamanho de grdos maiores, e vice-versa. A sequéncia mais usual de lixa-
mento consiste na utilizagdo das lixas de desbaste 100 ou 180 mesh, e as de lixamento
220, 320, 400, 500, 600, 1.000 ou 1.200 mesh, dependendo do tipo de ataque e da es-
trutura que se pretende revelar.

Em cada lixa, a amostra deve ser lixada no mesmo sentido; na lixa seguinte, deve-
-se alternar em 90° o sentido de lixamento. A passagem de uma lixa para outra de
granulometria menor deve ser feita quando ndo existirem mais riscos da lixa anterior
visiveis a olho nu. E fundamental que, nas mudangas de lixas, as amostras estejam
limpas, incluindo a méao do operador, o que deve ser realizado com uma lavagem de
agua e detergente, evitando assim a contaminagido de abrasivos entre as diferentes li-
xas. Deve-se utilizar a lixa apropriada para o material metéalico considerado; assim, é
preciso escolher entre as lixas para materiais ferrosos e as para nao ferrosos. Geral-
mente as lixas conhecidas como lixas d“agua sao de carbeto de silicio; é possivel en-
contrar também lixas de corindon.

Antes de iniciar o processo propriamente dito de lixamento, recomenda-se o arre-
dondamento dos cantos vivos da amostra para evitar que rasguem as lixas, fazendo
um chanfro com a lixa grossa nas laterais da face a ser atacada. Nao se devem lixar
amostras nao embutidas em lixadeiras rotativas, e sim em lixadeiras de cinta.

Recomenda-se a utilizagdo de liquido refrigerante — na maioria das vezes,
agua. Pode também ser utilizado alcool ou querosene, para retirada do material
extraido da superficie da amostra por cisalhamento durante as etapas de lixamen-
to, bem como evitar um possivel aquecimento da camada superficial do material,
o que poderia implicar em mudangas estruturais, principalmente no caso de pro-
cessos de lixamento mecanico.

A pressao aplicada sobre a amostra também ¢ fundamental no lixamento, ja que
ela influencia diretamente na profundidade dos riscos na superficie da amostra e,
consequentemente, na profundidade da camada deformada. Essa variavel é mais sig-
nificativa no caso de materiais extremamente ducteis ou duros, em que, no primeiro
caso, ¢ muito dificil evitar a deformacéo da superficie do material, e, no segundo, a
remocao de riscos deixados pela lixa anterior é dificultada. Assim, pode-se concluir
que, quanto maior a dureza do material, menor sera a profundidade do risco e, por
outro lado, mais dificil sera a remogao dos riscos.

Para o caso de lixamento manual (em lixas de cinta), a amostra deve ser deslocada
sobre a lixa de trds para frente e vice-versa, também utilizando agua de refrigeracio.
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Esse método ¢ mais aplicado no caso de corpos de prova do préprio material ou no
caso de amostras com dimensoes incompativeis com a lixadeira rotativa.

Apods o lixamento, segue-se uma lavagem cuidadosa, geralmente uma limpeza
com ultrassom e secagem.

Polimento

Essa etapa pode ser considerada uma das mais importantes no processo de prepara-
¢do de amostras metalograficas, principalmente no caso de micrografias. O polimento
tem como objetivo deixar a amostra sem riscos, permitindo boa visualiza¢ao ao micros-
copio optico. Pode ser manual ou automatico, em politrizes rotativas, e ambos os poli-
mentos sdo efetuados em um disco coberto com pano e uma suspensao abrasiva.

O abrasivo deve ter um tamanho de particula uniforme e especifico, apresentar
alta dureza, ser inerte e ter baixo coeficiente de atrito, sendo o abrasivo a base de dia-
mante o mais empregado em laboratérios metalograficos. Outros abrasivos comu-
mente utilizados sao os 6xidos de aluminio (alumina em suspensao), de magnésio e de
cromo, usando agua como agente lubrificante. O 6xido de aluminio (alumina) é am-
plamente utilizado e esta disponivel em duas categorias: levitado e pd sintético de alta
pureza, também encontrados em diversas granulometrias.

Curiosidade

Existe a possibilidade da realizagdo de polimentos eletroliticos, baseando-se na
dissolu¢ao anddica da amostra em eletrolito apropriado. Geralmente, esse tipo de
polimento é realizado ap6s o lixamento com granulometria 600 mesh e, se a amos-
tra estiver embutida, essa deve ser condutora ou permitir a conexao elétrica. Os
eletrélitos a base de dcido percloérico e anidrido acético apresentam perigo de ex-
plosdo e devem ser evitados.

Armazenamento

O armazenamento das amostras deve ser feito em locais isentos de umidade e po-
eira, bem como de choques com outros materiais e aquecimento excessivo. O ideal é
armazenar as amostras em dissecadores, ou seja, recipientes apropriados para a arma-
zenagem e estocagem das amostras, evitando a oxidagao e deterioragao delas.

6.1.2.1 Ataque quimico

O ataque quimico é definido como um processo para revelar a estrutura de um
material por meio do ataque preferencial sobre a superficie da amostra previamente
preparada, utilizando uma solu¢ido quimica acida ou basica, que ira destacar, dissol-
ver ou colorir regides distintas do material, permitindo definir as diversas fases ou
constituintes do material a ser analisado.
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O ataque quimico é realizado para revelar ou realcar detalhes da estrutura (macro
e microestrutura) do material metalico, a olho nu ou por meio de microscopia. Cada
material necessita de determinado tipo de ataque quimico para revelar os detalhes de
sua estrutura ou os defeitos que se deseja observar. Muitas vezes, faz-se necessario
uma consulta bibliografica para a escolha mais adequada dos reagentes.

Uma amostra bem-preparada, mesmo antes do ataque quimico, pode revelar in-
clusdes, porosidade, trincas, corrosdo irregular e condigdes superficiais, podendo
também utilizar artificios como campo escuro, luz polarizada e contraste de fase.

Na microscopia éptica (MO), a luz “passeia” pelo sistema, que tem que ser o mais
reflexivo possivel. Essa técnica é recomendada para aumentos de até 1000 vezes, per-
mitindo resolugdes de cerca de 0,0002 mm (200 nm). Nos microscopios opticos con-
vencionais, a luz visivel é focada por meio de lentes dpticas para proporcionar imagens
ampliadas de objetos muito pequenos, com comprimento de onda da luz visivel no
intervalo de 400 a 700 nm, maior que as dimensoes dos objetos nanométricos.

Na Figura 6.5, ilustra-se o principio do ataque quimico pelos reagentes na superfi-
cie de uma amostra de latao (cobre e zinco) para analise por microscépio 6ptico. Ini-
cialmente, tem-se uma superficie bem-preparada apds o polimento, e a superficie age
como um espelho para o feixe de luz que incide sobre ela — nenhuma estrutura pode
ser observada. Apds o ataque quimico, o reagente ataca regides preferenciais, como
graos e contornos de graos, tornando possivel a observagdo da estrutura com o auxilio
de um microscopio dptico.

Microscopio

Superficie
preparada

Micrografia
de latao

A A W
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Figura 6.5 — Principio esquematico do ataque quimico em amostra de latdo. Adaptado de Callister Jr. e
Rethwisch (2014).
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Existem varias técnicas para a realizacao do ataque quimico em uma amostra, sendo
a técnica de imersao da superficie a ser analisada na solu¢ao quimica a mais usual e
simples. O tempo de ataque varia desde alguns segundos até minutos ou dias, depen-
dendo do material, da qualidade dos reagentes e do ataque empregado. No Quadro 6.1,
sdo mostrados os principais métodos de ataque quimico em amostras metalicas.

Quadro 6.1 — Principais métodos de ataques quimicos

Método Descri¢ao e notas

A superficie da amostra é imersa na solugdo de ataque. E 0 método

Ataque por imersao .
mais usado.

. A solucdo de ataque é gotejada sobre a superficie da amostra. E usa-
Ataque por gotejamento . ) : i
do com solugdes reativas dispendiosas.

A superficie da amostra é enxaguada com a solugdo de ataque. Usado
Ataque por lavagem em casos de amostras muito grandes ou quando existe grande des-
prendimento de gas durante o ataque.

. A amostra é imersa alternadamente em duas solugGes de ataque. As
Ataque alternativo por

. N camadas oriundas do ataque com a primeira solugdo sdo removidas
imersdo

pela agdo do segundo reagente.

A solugdo de ataque, embebida em uma porg¢do de algodao ou pano,
Ataque por esfregacao é esfregada sobre a superficie da amostra, o que serve para remover
as camadas oriundas da reagdo.

O polimento é efetuado com a amostra imersa na solugado de ataque,
Ataque-polimento a fim de evitar a formagdo de camadas oriundas da reagdo quimica.
Esse processo é usado com o polimento mecanoeletrolitico.

A amostra é tratada com dois ou mais meios reativos, em que varias

Atagque multiplo e duplo
9 P P fases subsequentes sdo enfatizadas.

Meios de ataque especificos sdo utilizados para realgar certas fases

Ataque de identificacdo L
de uma forma caracteristica.

Observagdo:

E importante destacar que é possivel a realizagdo de inspeg¢do metalografica sem ataque para de-
terminados materiais metalicos, porém isso requer nivel adequado de preparagdo da amostra a ser
analisada até a visualizagdo da sua respectiva microestrutura. Em determinados materiais metali-
cos, também é possivel a inspe¢do da macroestrutura sem ataque.

Macroataques

Objetivam a visualizagdo da macroestrutura dos materiais metalicos e, conse-
quentemente, suas caracteristicas, como a estrutura resultante de um processo de so-
lidificagdo de uma liga de cobre.
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Curiosidade

Para visualizagdo da macroestrutura de um bronze de aluminio-niquel, especifi-
camente CuAl10Ni5Fe5, resultante de um processo de solidificacao unidirecional,
um lingote foi secionado longitudinalmente em duas partes. Na sequéncia, metade
do lingote foi lixada com lixas de granulagao 220, 400 e 600 mesh. O ataque qui-
mico foi feito com o reagente composto por 50% de HNO, (4cido nitrico) e 50% de
agua, em um tempo de aproximadamente 7 segundos de imersao.

Fluxo de Extracdo
de Calor

Molde Metdlico
na Base

Figura 6.6 — Macroestrutura da liga CuAI10Ni5Fe5 (aumento: 1X). Adaptado de Santos (2017).

Apos a analise da macroestrutura resultante (Figura 6.6), percebe-se que ha predo-
minéncia de graos equiaxiais, o que caracteriza o material praticamente isotropi-
co. Vale destacar que se trata de uma liga enquadrada em um sistema quaternario,
composto por cobre, aluminio, niquel e ferro (refinador de grao), o que auxilia no
mecanismo de formacio da zona equiaxial. Além disso, a formagao do rechupe no
extremo da parte superior do lingote, que é fruto da contra¢ao do material metali-
co e se concentra na regido que se solidificou derradeiramente. Percebe-se muitas
porosidades visiveis a olho nu na regiao do rechupe, sendo, portanto, uma regiao
fragil do material. Fica evidente que as observagoes obtidas por meio do exame da
macroestrutura possibilitam compreender o comportamento do material.
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Microataques

Objetivam a visualiza¢ao da microestrutura dos materiais metalicos e, conse-
quentemente, suas caracteristicas, como a estrutura resultante de solidificacao de
uma liga de cobre.

Curiosidade

Para visualizagdo da microestrutura da liga bronze-aluminio-niquel CuAl14Ni5Fe5,
resultante de um processo de solidificagdo unidirecional, amostras foram obtidas
por meio de corte do lingote. As amostras foram retiradas para embutimento, no
qual a baquelite foi o termorrigido utilizado, lixadas (100, 220, 320, 400, 600, 1.000
mesh) e polidas em pano com pasta de diamante de 6 pm. O reagente utilizado para
revelar a microestrutura consistiu em uma solugéo de 10,7% de HCl, 3,4% de Fe3C1 e
85,9% de agua destilada. O tempo de reagao foi de 25 s, dependendo da revelagao da
microestrutura. As micrografias sao mostradas na Figura 6.7.

(Posi¢ao 12 mm) (Posi¢ao 35 mm) (Posi¢ao 53 mm)

Figura 6.7 — Micrografias da liga CuAI14Ni5Fe5 e respectivas posi¢des relativas ao ponto de extragdao
de calor (paredes de um molde metélico), com o mesmo aumento dptico (50 X), evidenciando o refino
da estrutura dendritica nas posi¢des iniciais (barra de medida com 0,1 mm). (Teram et al., 2020)

As microestruturas tipicas resultantes sio dendritas, observadas ao longo da se¢ao
longitudinal da liga CuAl14Ni5Fe5. As microestruturas sdo as obtidas nas posi-
¢oes 12 mm (préxima da regido de extragao de calor), 35 mm e 53 mm (distante da
regido de extragao de calor), a partir da interface metal/molde.

Nota-se que a estrutura na posi¢do 12 mm é mais refinada do que a da posi¢ao 35
mm, por apresentar taxa de resfriamento maior, uma vez que estd mais proxima da
regido de extracdo de calor. A posicao 53 mm ¢é a mais grosseira, por apresentar a
menor taxa de resfriamento das posi¢oes consideradas.

Para comparar o grau de refinamento de microestrutura, é imprescindivel que se
utilize 0 mesmo aumento para as micrografias consideradas (no caso, utilizou-se
um aumento de 50 X). Percebe-se que, em fungao disto, as trés micrografias apre-
sentam a mesma barra de referéncia, com 0,1 mm.
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A microestrutura ¢ a caracteristica mais importante de uma liga metalica, pois as
propriedades mecénicas sdo controladas pelas caracteristicas microestruturais.
Por meio de analise de grafico de dureza em escala Brinell (HB) por espagamento
dendritico secundario (EDS), observa-se que a microestrutura mais refinada apre-
senta maior dureza (Figura 6.8).
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Figura 6.8 — Correlagdo entre microestrutura e dureza (HB), evidenciando maior dureza para a mi-
croestrutura dendritica mais refinada. (Teram et al., 2020)

Observagao:

O tamanho de grao influencia as propriedades dos materiais metalicos e pode ser
determinado por analises quantitativas conforme norma especifica. Os métodos
utilizados sdo apresentados na Figura 6.9.

Pui
L
A8

(a) (b) (c)

Figura 6.9 — Métodos de determinagdo de tamanho de grdo: (a) comparagdo, (b) planimétrico
e (c) intersecgdo.
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6.2 IMAGENS METALOGRAFICAS

A Figura 6.10 apresenta exemplos de macrografias em ligas, destacando as diferen-
tes estruturas brutas de fusdo (ou solidificagdo), formadas em fun¢ao do processo de
solidificagdo unidirecional.

Regido com
Estrutura Granular
Equiaxial

Regido com
Estrutura Colunar

Figura 6.10 — Macrografias: (a) cobre-ferro UNS C19400, (b) bronze-aluminio-manganés CuMn11AI8Fe-
3Ni3, (c) alpaca 2 com Pb, (d) liga UNS C65500 e (e) liga UNS C90200. Aumento de 1X. (Ataque: 50% de
acido nitrico e 50% de agua).

A Figura 6.11 mostra micrografias de bronze-aluminio-niquel, em que, a esquer-
da, ha imagens da liga que contém 10%, em massa, de aluminio (chamada de
CulOAl); a direita, ha aliga com 14%, em massa, de aluminio (chamada de Cul4Al).
Sao mostradas micrografias das duas ligas nas posigoes 4, 8, 12, 16, 35 e 53 mm, em
relacdo a superficie de extracao de calor, a denominada interface metal-molde.
Por meio da analise metalografica, é possivel observar que ambas as ligas apresen-
tam a fase a de morfologia Widmanstatten. A liga Cul4Al apresenta morfologia
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difusa com pequenas microestruturas dentro do grao. Na posi¢cao P = 4 mm, obser-
vamos que os graos da liga Cul4Al possuem dimensdes menores do que os graos da
liga Cul0OAl Na posi¢do P = 53 mm, os bragos dendriticos foram observados na cor
escura para a liga Cul4Al. Os espacamentos dendriticos ficam cada vez mais evi-
dentes e grosseiros, conforme o valor de P aumenta para a liga Cul4Al.

Figura 6.11 — Micrografias de amostras retiradas de diferentes posicdes em relagdo a interface metal-
-molde: (a esquerda) CulOAl e (a direita) Cul4Al. Ataque: solucdo de 10,7% HCl, 3,4% Fe3CI e 85,9% de
agua destilada. (Nascimento et al., 2019)
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Nas Figuras 6.12 a 6.20, sdo mostradas imagens metalograficas, considerando co-
bre eletrolitico e ligas de relevancia comercial, destacando o processo de fabricagdo ou
tratamento térmico utilizado e a respectiva escala adotada. De forma geral, o procedi-
mento utilizado para preparacao das micrografias esta em conformidade com a nor-
ma ASTM E3. A imersao dos corpos de prova foi feita em reagente composto por
10,7% de acido cloridrico e 3,4% de cloreto férrico por cerca de 25 segundos.

Figura 6.12 — Alpaca CuNil12Zn12 recristalizada — Figura 6.13 — Cobre eletrolitico recristalizado — au-
aumento de 100 x — barra de referéncia de 200 um. mento de 100 x — barra de referéncia de 200 um.

Figura 6.14 — Bronze TM 620 — aumento de 50 x — Figura 6.15. Bronze TM23 — aumento de 100 x —
barra de referéncia de 500 um. barra de referéncia de 200 um.
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Figura 6.16 — Latdo 60/40 fundido — aumento de Figura 6.17 — Latdo 70/30 recristalizado — aumento
50 x — barra de referéncia de 100 um. de 50 x — barra de referéncia de 100 um.
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Figura 6.18 — Latdo-aluminio-ferro 488 para anéis Figura 6.19 — Latdo corte livre americano extruda-
sincronizadores —aumento de 100 x — barra de re- do a quente — aumento de 100 x — barra de refe-
feréncia de 200 um. réncia de 200 pm.

Figura 6.20 — Cobre-telurio extrudado a quente —
aumento de 100 x — barra de referéncia de 200 um.
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Existem outras técnicas de analise microestrutural para obter aumentos superiores
aos alcangados por microscopia dptica. Uma técnica de grande destaque é a microscopia
eletronica: de varredura (MEV ou SEM, do inglés Scanning Electron Microscopy), com
resolucdes com variagoes de 10 até 50 mil vezes, e de transmissao (MET ou TEM, do
inglés Trasmission Electron Microscopy), com resolucao de até 1 milhdo de vezes, che-
gando a um nanometro. Na microscopia eletronica, utiliza-se feixe de elétrons incidin-
do sobre a amostra em vez do feixe de luz utilizado na microscopia dptica.

Na microscopia eletronica de varredura, uma imagem de superficie é obtida a par-
tir de elétrons retroespalhados ou refletidos, em que o feixe de elétrons percorre a
superficie de um objeto em um padrao de varredura, similar a varredura do raio ca-
todico na superficie de uma tela de televisor. Na microscopia eletronica de transmis-
sdo, utilizada com frequéncia no estudo das discordancias, a imagem vista é formada
por um feixe de elétrons que atravessa a amostra ultrafina, interagindo com ela en-
quanto ¢ espalhado e/ou difratado.

Na Figura 6.21, sao mostradas as imagens obtidas por microscopia eletronica de
varredura de bronze-aluminio-niquel; a esquerda estd a liga que contém 10% em mas-
sa de aluminio (chamada de Cul0Al); e a direita, a liga tem 14%, em massa, de alumi-
nio (chamada de Cul4Al). Por meio da analise das imagens por MEV e da literatura
especializada sobre bronze-aluminio-niquel (HASAN et al., 1982; JAHANAFROOZ
et al., 1983; PISAREK, 2013), podemos observar que a liga Cul4Al apresenta um nu-
mero maior de microconstituintes, e que a liga Cul0Al apresenta mais fase a (alfa).

a + KIIT

Figura 6.21 — Analise por microscopia eletronica de varredura (MEV) de amostras retiradas de diferentes po-
sicoes em relagdo a interface metal-molde: (a esquerda) Cu10Al e (a direita) Cu14Al. (Nascimento et al., 2019)
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Em comparagdo aliga Cul0AL a Cul4Al apresenta uma microestrutura mais refinada,
com graos menores — o que influencia na sua resisténcia mecanica maior — e mais micro-
constituintes, conforme anélise por MEV. Isso sugere que o teor maior de aluminio da liga
influencia nessas caracteristicas. Podemos observar que a liga Cul4Al apresenta a fase y,
(gama dois), caracteristica do alto teor de aluminio na liga. Tecnologicamente, essa fase é
prejudicial porque reduz o desempenho da liga em termos de resisténcia a corrosao. Pelo
fato da liga Cul4Al possuir na sua composigio ferro e niquel, a fase y, aparece em peque-
nas quantidades, desde que esses elementos se liguem ao aluminio, formando microcons-
tituintes k (kappa’s). Também ¢ possivel observar o surgimento da fase 3 (beta) retida, que
¢ a fase martensitica da liga. Isso é causado por altas taxas de resfriamento durante a soli-
dificagdo da liga, e essa fase propicia incremento da dureza no material.

A Figuras 6.22 (a) e (b) mostra micrografias opticas (MO) do bronze de manganés
(liga UNS C67600), indicando que essa liga consiste basicamente em fase a e fase . A
fase a apresenta um longo formato de ilha, tipico do bronze de manganés. Na micro-
estrutura, as areas claras correspondem a a, que possui estrutura cristalina ctibica de
face centrada (CFC); enquanto as areas escuras correspondem a fase {3, que é ctibica de
corpo centrado (CCC). Na Figura 6.22 (c) e (d), sdo mostradas micrografias obtidas
por MEV. De forma especifica, a Figura 6.22 (d) mostra tipos de pequenas precipita-
¢oes intermetalicas ndo dissolvidas que contém particulas mais escuras na fase a e
mais claras na fase f. E importante destacar que as diferentes ampliagdes usadas nos
exames MO e MEV e a orientagéo cristalografica dos graos produzem variagdes na
analise microestrutural e que tais condigdes devem ser descritas na figura considera-
da. A microestrutura da liga foi revelada por meio de ataque com solugdo de 5 g FeCl,,
16 mL HCI, e 60 mL etanol (95%), conforme a norma ASTM E407-07.

a-Phase

a-Phase

Figura 6.22 — Andlise por microscopia dptica (MO), mostrando a microestrutura da liga UNS C67600 apds
trabalho a frio e tratamento térmico a 650 °C, com (a) a presenca de agulhas de fase a (4reas claras) na fase
B escura, (b) Detalhe de (a), com a presenga de particulas escuras de Pb e particulas mais claras de Fe, (c)
Micrografia por MEV, mostrando a fase a na fase B escura e (d) Detalhe aproximado de (c). (Lobo et al., 2022)
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Para fazer observagoes em escala nanométrica, permitindo aplicagao em nanotec-
nologia, ou seja, a ciéncia aplicada em objetos cujas caracteristicas tém dimensodes que
variam de menos de 1 nm a 100 nm (1 nm = 107 gm = 10" mm = 10~° m), um apri-
moramento em relagdo ao microscdpio eletronico é o grupo de microscdpios de var-
redura por sonda, com capacidade de ampliacdo aproximadamente 10 vezes maior
que a de um microscopio eletronico. Em um microscopio de varredura por sonda
(MVS ou SPM, do inglés Scanning Probe Microscope), a sonda consiste em uma agulha
com uma ponta bastante afiada. O tamanho dessa ponta é préximo do tamanho de
um unico atomo. Durante a operagdo, a sonda movimenta-se ao longo da superficie
de uma amostra a uma distincia de apenas um nandmetro, e qualquer uma das varias
caracteristicas da superficie ¢ medida, dependendo do tipo de dispositivo de varredu-
ra por sonda. Os dois microscopios de varredura por sonda de maior interesse sao o
microscopio de varredura por tunelamento e o microscopio de forga atomica.

O microscopio de varredura por tunelamento (STM, do inglés Scanning Tunneling
Microscope) é chamado de microscopio de tunelamento, porque sua operagao se
baseia no fendmeno da mecénica quintica que leva o mesmo nome; nele, cada elé-
tron em um material sélido salta além da superficie do sélido para o espago. A pro-
babilidade de os elétrons estarem nesse espaco além da superficie diminui
exponencialmente a propor¢ao da distancia da superficie. Essa sensibilidade a dis-
tancia é explorada nesse microscopio, posicionando a ponta da sonda a 1 nm da
superficie e aplicando uma pequena diferenca de potencial elétrico entre elas. Isso
faz com que os elétrons dos atomos da superficie sejam atraidos para a pequena
carga positiva da ponta e formem um tunel através do gap até a sonda. Conforme a
sonda movimenta-se ao longo da superficie, ocorrem variagdes na corrente resul-
tante, devido as posi¢des de cada atomo na superficie. Por outro lado, se a elevacao
da ponta acima da superficie puder variar, mantendo uma corrente constante, entao
a deflexao vertical da ponta pode ser medida enquanto ela atravessa a superficie.
Essas variagdes na corrente ou na deflexdo podem ser utilizadas para criar imagens
da superficie em uma escala atdbmica ou molecular. Ressaltando que o STM s6 pode
ser utilizado em superficies de materiais condutores.

O microscopio de for¢a atomica (AFM, do inglés Atomic Force Microscope) pode ser
aplicado em qualquer material. Ele usa uma sonda fixa a uma haste (viga) que sofre
deflexao com a forca exercida pela superficie na sonda conforme ela passa pela super-
ficie da amostra. O AFM responde a for¢as que incluem as for¢cas mecénicas, em vir-
tude do contato fisico da sonda com a superficie da amostra, e as for¢as de nao contato,
como as de van der Waals - forcas de capilaridade, magnéticas e outras. A deflexdo
vertical da sonda é medida de forma 6ptica, baseando-se no padrio de interferéncia
de um feixe de luz ou na reflexao de um feixe de laser pela viga.
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Curiosidade

Em termos tecnoldgicos, a aplicagao dos microscépios de varredura por sonda nao
se limita a observacdo de superficies. Esses instrumentos servem também para a
nanofabricagdo, que é a fabricagdo de itens em escala nanométrica. Os itens in-
cluem filmes (peliculas), revestimentos, pontos, linhas, fios, tubos, estruturas e
sistemas. O microscopio de varredura por tunelamento (STM) e o microscépio de
for¢a atdmica (AFM) podem ser utilizados para manipular atomos individuais,
moléculas ou aglomerados (clusters) de atomos ou moléculas que aderem a super-
ficie de um substrato pelas forcas de adsorgdo (ou pelas ligagoes quimicas fracas).
Outra técnica de varredura por sonda é a nanolitografia tipo caneta-tinteiro (DPN,
do inglés Dip-pen Nanolithography), em que a ponta de um microscdpio de forga
atdmica age como a ponta de uma caneta para transferir moléculas para a superfi-
cie de um substrato por meio de um menisco do solvente.

Outra técnica de caracterizagdo microestrutural é a difragdo de raios X, que é usa-
da para determinar a estrutura cristalina e o espagcamento interplanar. Nessa técnica,
os atomos de um material cristalino, em fun¢ao da regularidade de seus espagamen-
tos, podem causar um padrao de interferéncia construtiva das ondas presentes em um
feixe incidente de raios X, que pode sofrer difragdo como resultado da sua interagdo
com uma série de planos atomicos paralelos.
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