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RESUMO

KUBAIASHI, B. K. C. Produc¢iao e soldagem de vidros metalicos massivos a base de
zirconio. 2023. 63 f. Monografia (Trabalho de Conclusdao de Curso) - Escola de Engenharia
de Sdo Carlos, Universidade de Sdao Paulo, Sdo Carlos, 2023.

Os metais amorfos sdo ligas metalicas que, ao contrario dos metais tradicionais, nao
possuem estrutura cristalina e, assim, nao solidificam formando uma microestrutura
composta por graos. Como resultado da auséncia desses graos, esses materiais apresentam
propriedades unicas, como: elevada resisténcia mecanica, tenacidade, resisténcia a corrosao
e oxidacdo. Dentro da classe de metais amorfos destacam-se os vidros metélicos, que sdao
metais amorfos formados a partir do resfriamento continuo da liga fundida em taxas de
resfriamento acima de um valor critico e que, sob aquecimento, apresentam temperatura de
transi¢do vitrea. Tais materiais podem apresentar espessura amorfa da ordem de milimetros
ou dezenas de milimetros, sendo entdo denominados vidros metalicos massivos (VMM). A
liga Vitreloy-105 ¢ um VMM a base de Zr comercializado para fins estruturais, entretanto
seu uso ¢ restrito uma vez que sua soldagem ainda ¢ um desafio. Embora, em geral,
processos de soldagem no estado liquido sejam utilizados, os processos de soldagem no
estado so6lido se mostram promissores para soldagem de VMMs, uma vez que sao realizados
em uma faixa de temperatura na qual o material apresenta elevada capacidade de
deformacdo sem que ocorra o inicio da cristalizagdo. Um desses processos € a soldagem de
topo por resisténcia, na qual as principais variaveis que afetam o processo sdo a pressao de
recalque, poténcia e tempo de soldagem. O controle destes ¢ fundamental para a obtencao de
juntas com unido metalirgica efetiva e sem cristais. Portanto, esse projeto tem como
objetivo a produgdo de amostras da liga Vitreloy-105 e sua soldagem, definindo parametros
como a pressdo de recalque, tempo e poténcia de soldagem para a producdo de juntas
soldadas amorfas da liga. A caracterizagdo microestrutural foi realizada utilizando as

técnicas de microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura e difragdo de raios X.

Palavras-chave: Metal amorfo. Vidro metalico massivo (VMM). Difragao de raios X (DRX).
Microscopia Optica (MO). Soldagem topo por resisténcia. Microscopia eletronica de

varredura (MEV).






ABSTRACT

KUBAIASHI, B. K. C. Production and welding of solid Zr-based bulk metallic glasses.
2023. 63 f. Monografia (Trabalho de Conclusdo de Curso) - Escola de Engenharia de Sao
Carlos, Universidade de Sao Paulo, Sao Carlos, 2023.

Amorphous metals are metallic alloys that, unlike traditional metals, do not have a crystalline
structure and therefore do not solidify to form a microstructure composed of grains. As a
result of the absence of these grains, these materials exhibit unique properties such as high
mechanical strength, toughness, corrosion resistance, and oxidation resistance. Within the
class of amorphous metals, metallic glasses stand out, which are amorphous metals formed by
continuous cooling of the molten alloy at cooling rates above a critical value and which, upon
heating, exhibit a glass transition temperature. Such materials can have an amorphous
thickness on the order of millimeters or tens of millimeters, and are then called bulk metallic
glasses (BMGs). The Vitreloy-105 alloy is a commercially available Zr-based BMG used for
structural purposes, although its use is restricted as its welding remains a challenge. Although,
in general, liquid-state welding processes are used, solid-state welding processes show
promise for welding BMGs, as they are carried out in a temperature range in which the
material exhibits high deformation capacity without the onset of crystallization. One of these
processes is resistance spot welding, in which the main parameters affecting the process are
squeeze pressure, welding power, and welding time. The control of these parameters is
essential for obtaining joints with effective metallurgical bonding and without crystals.
Therefore, this project aims at producing samples of the Vitreloy-105 alloy and performing its
welding, defining parameters such as squeeze pressure, time, and welding power for the
production of amorphous welded joints of the alloy. Microstructural characterization was
performed using optical microscopy, X-ray diffraction techniques and Scanning Electron

Microscopy.

Keywords: Amorphous metal. Bulk metallic glass (BMG). X-ray diffraction. Optical

microscopy. Resistance spot welding. Scanning Electron Microscopy
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1. INTRODUCAO

O processo de nucleacdo de cristais nos metais tem inicio no seu resfriamento, em
temperaturas abaixo de sua temperatura de fusdo. Para isso, os atomos se posicionam de
modo a formar uma estrutura ordenada de longo alcance que se repete por todo espago do
material [1]. Entretanto, sob certas condigdes, ¢ possivel a obtencao de ligas amorfas, cujos
atomos, ao invés de se agruparem ordenadamente, o fazem de modo aleatorio apenas com
ordem de curto ¢ médio alcance [2]. Dentro dessa classe de materiais estdo os vidros
metalicos, que sdo metais amorfos que se formaram a partir do resfriamento continuo de

ligas metélicas e que apresentam temperatura de transi¢do vitrea quando aquecidos [3].

O desenvolvimento dos vidros metalicos por solidificagdo rapida iniciou-se na
década de sessenta com a obtengdo do primeiro metal amorfo a partir da liga Au,sSi,s [4].
Para isso, foram necessarias altas taxas de resfriamento, da ordem de 10°-10°K/s, para evitar
a cristalizag¢do, o que possibilitou apenas a formacao de fitas do material [4]. Na década de
70, por meio de resfriamento com agua de ligas ternarias a base de Pd, produziu-se cilindros

de vidro metélico com didmetro de 1 a 3 mm e comprimento da ordem de centimetros [5].

No final da década de oitenta, um grupo de pesquisa japonés orientado pelo
professor Akihisa Inoue, mudou completamente o desenvolvimento dos vidros metalicos
por meio da introdugdo de ligas multicomponentes com taxas criticas de resfriamento
proximas as taxas criticas de alguns vidros o6xidos, de 1 a 100 K/s. Assim, tal fato deu
origem aos Vidros Metélicos Massivos ou Bulk Metallic Glasses (BMGs), que podem ter

como base diversos elementos, dentre eles o Zr [6].

A descoberta dos VMMs foi um marco importante na ciéncia e engenharia de
materiais, pois despertou o interesse de muitos pesquisadores nas ultimas décadas devido as
suas propriedades excepcionais. Alguns desses vidros metalicos massivos possuem um
limite de resisténcia da ordem de 3000 MPa com boa resisténcia a corrosdo, excelente
tenacidade, resisténcia ao desgaste e boa conformabilidade [1]. Com isso, s@o utilizados em
eletronicos e industrias de esportes, por exemplo. Entretanto, ainda existem limitagdes para

seu uso e uma delas ¢ sua baixa soldabilidade [1].

Ligas metalicas vitreas a base de Zr ja sdo comercializadas e foram soldadas com

sucesso através de processos de soldagem no estado liquido, como laser e feixe de elétrons
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[7-13]. Entretanto, para esses processos o tamanho da poga de fusdo ¢ limitada, pois o
resfriamento deve ser rapido o suficiente para manter a estrutura amorfa na junta e na zona
termicamente afetada apos a solidificagao [13,14]. Assim, processos realizados na condigao
de liquido super-resfriado, entre as temperaturas de transicdo vitrea (Tg) e inicio de
cristalizagdo (Tx), como friction stir welging (FSW) e alguns processos de soldagem por
resisténcia, mostram-se como alternativas uma vez que a cristalizagdo ¢ evitada, pois sdo

utilizadas temperaturas inferiores a Tx [11,13,15-23].

Uma forma de compreender esse conceito ¢ por meio do diagrama

tempo-temperatura-transformac¢ao (TTT) de uma liga hipotética mostrada na figura 1.

Figura 1: Diagrama esquematico T-T-T para uma liga hipotética.

Liquid

Temperature (K] — s—
= =
- 3 |
: H /
- H |
: . |

-
m

Time (5} ————»

Fonte: SURYANARAYANA; INOUE, 2011.

A curva em formato de "C" representa o diagrama de transformagao de fase de uma
liga durante seu processo de resfriamento. Neste contexto, a liga ¢ aquecida acima da

liquidus (T1), que € a temperatura em que a liga se torna completamente liquida.

Se a liga ¢ resfriada com uma taxa de resfriamento representada pela curva 1, a
solidificacdo inicia a uma temperatura T1 e um determinado tempo tl [3]. Durante esse
processo, a liga passara pela regido de super-resfriamento, onde permanece liquida mesmo
estando abaixo do ponto de fusdo. Porém, ela eventualmente atingird uma temperatura e
tempo especificos em que a precipitagdo de uma fase sélida cristalina se inicia. Desta forma,

o produto final serd um soélido cristalino [3].
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Por outro lado, se a taxa critica de resfriamento da liga, representada pela curva 2
tangente a curva “C”, significa que a liga esta sendo resfriada tdo rapidamente que nao tem
tempo suficiente para iniciar a formagdo de cristais durante o processo de resfriamento. A
solidificacdo completa ocorrera apenas quando a temperatura de transicao vitrea (Tg) for

alcangada e o produto final serd um material com uma estrutura amorfa [3].

1.1 Objetivo

O projeto teve como objetivo a produgdo de chapas amorfas da liga Vitreloy® 105

(Vit-105) dopada com Fe e sua soldagem de topo por resisténcia mantendo a microestrutura

amorfa.

1.2 Justificativa

Os metais vitreos vém sendo largamente estudados e apresentam uma ampla 4rea de
potenciais aplicacdes, devido as suas propriedades tUnicas [24]. Um dos principais
problemas de aplicar os VMMs estd nas suas dimensodes limitadas decorrentes dos métodos
de produ¢do, como a fundi¢do por suc¢do, que ainda necessita de taxas de resfriamento da
ordem de 10° K/s para evitar a cristalizagdo. Diante disso, um grande desafio é produzir
amostras de grandes dimensdes que ampliem a area de aplicagdes praticas desses materiais.
Nesse contexto, a possibilidade de soldar pegas macigas se mostra como uma alternativa

para obtencao de pecas de maior volume.

Um problema evidente, porém, na soldagem destes materiais ¢ a devitrificagdo na
zona termicamente afetada (ZTA), que acarreta a perda das propriedades desejadas e
fragilizacdo da junta soldada. Portanto, ¢ muito importante que o aporte térmico e
parametros do processo sejam controlados e estudados para evitar a cristalizagdo indesejada

[25].
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Vidro Metalico Massivo (VMM)

Os metais amorfos, ou metais vitreos, sdo ligas em que ndo ha organizagdo atdmica
ao longo alcance, ou seja, sdo diferentes das ligas metalicas convencionais que apresentam
estrutura cristalina com ordenacao espacial periddica de atomos [2]. No inicio da década de
60, foram obtidos, por um grupo do California Institute of Technology, durante o processo
de solidificagdo da liga Au;;sSi,s, com altas taxas de resfriamento da ordem de 10°K/s [4].
Essa alta taxa possibilitou apenas a producdo de amostras com espessura ¢ diametros

micrométricos, que sao pequenos o suficiente para que acontecesse alta extracao de calor.

Somente 30 anos depois do surgimento dos metais vitreos, através da estabilizacao
de um estado liquido super-resfriado, faixa de temperaturas entre a transig¢ao vitrea e a fusao
do material, uma liga amorfa a base de Zr apresentou formagado de fase amorfa a taxas de
resfriamento da ordem de 10 K/s e em um didmetro de 14 mm [29,30]. Nesse ponto surgem
os primeiros vidros metalicos macicos (VMM), corpos metéalicos com didmetro de pelo
menos 1 mm. A partir desta descoberta surgiu a liga comercial que foi utilizada no presente
projeto, denominada Vitreloy 105 (Vit-105) com composicdo Zrgs ,Cuys6Niji 7A 3, T15 5 (% em
peso) [31].

Com a evolugdo nos estudos e descobertas relacionadas aos vidros metalicos
massivos foi possivel explorar propriedades mecanicas excepcionais, como grande
deformacao elastica, superior ou igual a 2% e, alta resisténcia ao escoamento, maior ou
igual a 2 GPa [26]. Todas essas caracteristicas, combinadas com a 6tima tenacidade a fratura
e elevada resisténcia a corrosdo, ddo a essas ligas grande interesse econdmico e importancia

tecnologica e industrial, devido ao uso em aplicacdes estruturais [ 1,6, 26, 31].

A andlise e o estudo dos processos e mecanismos envolvidos na formag¢ao de uma
estrutura amorfa sdo importantes e essenciais para a producdo de ligas vitreas. A facilidade
com que as ligas atingem o estado vitreo depende basicamente do tipo de ligacdo quimica
existente, da estrutura com que os atomos podem se arranjar € da composi¢ao quimica [28].
Devido a nao-direcionalidade apresentada pelas ligagdes metalicas, o rearranjo atdmico em
ligas metalicas se d4 de forma muito rapida. Diante disso, sdo necessdrias altas taxas de
resfriamento para a formagao de metais amorfos, pois durante o resfriamento parte ou todo o

processo de cristalizagdo ¢ evitado mantendo a estrutura aleatdria [28]. Normalmente,
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quando um metal liquido ¢ resfriado a certa temperatura, abaixo da liquidus (T1), para o caso
de ligas, ocorre o processo de nucleagdo e crescimento de graos. Assim, o metal solidifica
apresentando estrutura cristalina. Entretanto, caso a taxa de resfriamento seja
suficientemente alta para impedir que os atomos do metal formem nucleos ou que estes
crescam, ¢ uma vez ultrapassada a temperatura de transigdo vitrea (Tg), este se solidifica
retendo a estrutura desordenada, similar a do estado liquido, porém com estrutura atdmica

congelada.

A transi¢do vitrea depende da taxa de resfriamento imposta, assim, ndo ¢ uma
propriedade intrinseca do material. A cristalizagdo ¢ uma transi¢do de fase de primeira
ordem e exibe uma mudanga brusca na curva representativa de alguma das propriedades
fisicas extensivas como volume (V), entalpia (H) e entropia (S). Em contraste, o estado de
liquido super-resfriado ¢ caracterizado por uma mudanga continua destas varidveis

termodinamicas com um leve desvio de suas derivadas durante a transicao vitrea [6].

A nuclea¢do de fases cristalinas reduz drasticamente a resisténcia mecanica das
ligas, devido as heterogeneidades. Nesse sentido, o sucesso da soldagem de um VMM
depende da auséncia de cristalizacdo na regido da junta soldada. Um efeito indesejavel,
durante o processamento, relaciona-se a incorpora¢do de oxigénio na liga. Este elemento ¢é
prejudicial para os VMM, porque a presenga dele nas ligas diminui a tendéncia de formacao
vitrea (TFV), que ¢ um parametro caracterizado por taxas de resfriamento criticas mais
baixas, ou seja, representa a facilidade de evitar a cristalizagdo em processos de fundicao
[6]. Além desta defini¢do, acrescenta-se também a sua resisténcia a cristalizagdo sob
subsequente exposi¢do a temperaturas acima de Tg e abaixo da Liquidus, ou seja,
estabilidade térmica [27]. Mesmo com baixas concentragdes de oxigénio, da ordem de ppm,
influenciam fortemente a TFV, j& que o oxigénio apresenta alta afinidade com o Zr e o Ti,

induzindo a formagao de cristais.

Vidros metalicos apresentam caracteristicas distintas de metais cristalinos, por isso
ha um grande campo para sua aplicacdo. Devido a sua alta elasticidade, capaz de transferir
alta energia mecanica, como uma mola, foi utilizado na confec¢do de tacos de golfe, por
exemplo. Devido a sua resisténcia a abrasdo e corrosao, podem ser utilizados como carcagas
para equipamentos eletronicos ou joias, devido a sua alta durabilidade e resisténcia ao

cisalhamento, micro engrenagens. Componentes de micromotores podem ser fabricados
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com VMMs. Devido a sua alta dureza, tensdo de escoamento e biocompatibilidade em
relagdo a ligas metalicas cristalinas, existe potencial para serem utilizados em implantes
biomédicos. Em outras palavras, apesar das dificuldades de processamento e dimensodes
limitadas, o campo de aplicagdo dos metais amorfos tém se expandido em diferentes frentes

[32-34].

Os VMMs apresentam grande potencial tecnoldgico, por isso, o interesse em
processos de soldagem torna possivel sua unido sem fragilizar a junta soldada. Em busca de
uma junta soldada com minima nucleacdo de cristais, enxerga-se a viabilidade de realizar
essa unido através da soldagem de topo por resisténcia, que ocorre no estado solido, ou logo
acima da transi¢do vitrea, ndo causando grandes alteragcdes metaliirgicas e microestruturais
como em processos de soldagem onde ha fusdo. Além disso, o metal vitreo apresenta
propriedades que facilitam o processo de soldagem por resisténcia, como maior resistividade
elétrica e possibilidade de ser soldado em seu estado de liquido super-resfriado, acima da
transicao vitrea, numa condi¢do viscosa que facilita o fluxo e unido do metal na junta a ser

soldada.

2.2 Soldagem de topo por resisténcia

Com a finalidade de aumentar a gama de aplicagdes dos VMMs, estuda-se viabilizar
seu processo de soldagem, ja que o processo de unido pode produzir uma junta fragilizada
pela cristalizagdo da regido da solda ou da zona termicamente afetada [35]. A soldagem de
topo por resisténcia ¢ uma alternativa para a soldagem dos vidros metalicos, pois ocorre no
estado de liquido super-resfriado e ¢ dependente de algumas varidveis para que ocorra a
unido, como corrente, tempo e pressao aplicada, sem depender da precisao ou habilidade de

um operador [36].

A soldagem por resisténcia ¢ um processo de soldagem, no qual o calor necessario a
formagdo da junta soldada ¢ obtido pela resisténcia a passagem da corrente elétrica através
das pegas que estao sendo soldadas. O aquecimento da regido da junta pela corrente elétrica
diminui a resisténcia mecanica do material permitindo, por intermédio da aplicagdo de
pressdo, a deformagdo localizada e, assim, a soldagem por deformacdo da junta. Vale
ressaltar que em alguns casos pode ocorrer fusdo localizada na regido da junta, alterando as

caracteristicas microestruturais.
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Na soldagem de topo por resisténcia as pecas sdo fixadas em mordentes que atuam
como eletrodos, alinhadas topo a topo e as faces que serdo unidas sdo pressionadas uma
contra a outra, apenas para manté-las em contato, conforme a figura 2. A seguir, a corrente
de soldagem ¢ ligada, passando dos mordentes para as pecas. A regido de contato entre as
pecas, onde a resisténcia elétrica ¢ maior, ¢ aquecida por efeito Joule, o que causa uma
redu¢do de sua resisténcia mecanica. Como resultado, esta regido passa a ser deformada
plasticamente por a¢do da for¢a de compressdo aplicada inicialmente, a qual pode ser
aumentada quando a junta estiver adequadamente aquecida [37]. A deformagao plastica leva
a formacao da solda e de uma protrusdo para onde as impurezas da regido tendem a migrar.
Isto ocorre devido ao aumento da pressao somado com a temperatura de soldagem acima da
transi¢do vitrea, j& que o material apresenta um comportamento viscoso que facilita a
expulsdo de impurezas na regido soldada e uma unido metalirgica efetiva. Ao final do

processo, a corrente ¢ desligada, permitindo o resfriamento da solda [36].

Figura 2: Soldagem de topo por resisténcia. I - corrente de soldagem, setas escuras - pressao.

Peca:
ceas Soldas

> - > [ =]
~.Garras

Fonte: MARQUES, P. V. Introduc¢ao aos Processos de Soldagem. Belo Horizonte: UFMG-Universidade
Federal de Minas Gerais, 2006.

Um contato uniforme entre as pecas na regido a ser soldada ¢ fundamental para
garantir uma unido isenta de descontinuidades. Assim, este processo ndo ¢ adequado para a

unido de pecas com uma grande sec¢ao de contato ou com um formato complicado.

O fendmeno de escoamento nesse processo de soldagem ¢ de extrema importancia. E
ocorre, ja que os VMMs apresentam uma caracteristica temperatura de transi¢do vitrea, bem
inferior a de fusdo. Dessa forma, com a aplicagdo rapida de corrente elétrica, o material se
torna viscoso na junta, permitindo a expulsdo de impurezas da superficie pelo fluxo viscoso,

induzido pela pressao de recalque, ocasionando, assim, contato metalargico efetivo.
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3. METODOLOGIA
3.1 Produ¢ao de amostras

A producao de amostras da liga Vit-105 (Zr 52,5%, Ti 5%, Cu 17,9%, Ni 14,6%, Al
10%, em porcentagem atomica) com microadi¢ao de 0,02% de Fe (at. %) foi realizada por

meio da técnica de fundi¢ao por sucgdo e fusdo a arco elétrico.

De inicio, foram cortados, por meio da utilizacdo de uma serra e uma morsa de
bancada, os elementos que compdem a liga, todos com pureza superior a 99,99%. Estes
foram fundidos e coquilhados na forma de placas com dimensdes de 80 mm de
comprimento, 30 mm de largura e 2 mm de espessura. Para garantir o teor massico exato de

cada elemento na liga foi utilizada uma balanga de alta precisao.

Antes de qualquer processo no forno sdo realizadas 3 etapas de evacuagdo e adigdo
de argdnio intercaladas, para que as fusdes acontecam em teores baixos de gases residuais
da atmosfera, principalmente o oxigénio. Na primeira etapa foi utilizada uma pressao de
1x10 kPa, para a segunda um valor de 8x10°kPa e, por fim, na terceira um valor de 6x10°

kPa.

O oxigénio ¢ um fator determinante para a indugdo da cristalizacao e a presenca de
impurezas afeta a nucleacdo durante a fundi¢do da liga, visto que as impurezas podem
provocar a nucleacao heterogénea de algumas fases. Para evitar e retirar estas impurezas as
amostras fundidas sdo colocadas no equipamento de ultrassom, dentro de um béquer

contendo acetona.

O argdnio utilizado possui pureza nominal de 99,999% e passa por um purificador
em estado solido antes de preencher a camara do forno. A tltima etapa de adi¢ao do gas foi
realizada a fim de que a fusdo ocorra a pressao positiva, portanto, foram utilizados 70 kPa

de pressdo de argonio, enquanto as duas primeiras de 30 kPa.

A base do forno ¢ composta de cobre e um sistema de arrefecimento por agua, o que
possibilita fusdes em altas temperaturas, bem como, atingir as taxas de resfriamento

necessarias que possibilitam a amorfizagao do material.

O processo de producao das amostras ¢ dividido em duas etapas, a homogeneizagao

e o coquilhamento. Na primeira etapa, o arco elétrico € acionado para fundir e misturar os
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elementos, o qual ¢ repetido até 10 vezes para que haja uma efetiva homogeneizacdo. Na
segunda etapa o material so6lido homogeneizado ¢ posicionado sob a bacia de sucgdo,
fundido por cerca de 20 segundos e posteriormente succionado para a cavidade do molde em
coquilha. O gas inerte, além de proteger o material fundido, atua como pressao positiva
auxiliando o preenchimento do molde, que ocorre devido a uma diferencga de pressdo entre a

camara e a coquilha.

O coquilhamento ocorre ao abrir a valvula entre a camara do forno e uma pré-camara
submetida a vacuo, pois o argdnio pressurizado empurra o metal liquido para preencher o

molde de cobre, que ¢ resfriado com a circulacio de 4gua.

3.2 Soldagem de topo por resisténcia

Para a unido das placas metalicas foi utilizada a soldagem de topo por resisténcia,
por ser um processo simples, ocorre no estado de liquido super-resfriado e € comercialmente
utilizado. Nele as pecas s3o pressionadas uma contra a outra por meio de uma pré-pressao,
para que os picos de rugosidade das faces se acomodem. Apds esse contato inicial uma
corrente elétrica passa pelas pecas e gera calor na interface, por efeito Joule. O aquecimento
em temperaturas acima da transi¢ao vitrea faz com que as pecas se tornem plasticas, assim a
aplicacdo de pressao de recalque ¢ suficiente para deformar o material e formar a junta

soldada.

Com a utilizagdo de uma cortadeira obteve-se amostras com largura de 2,5 mm para
a posterior etapa de processamento. Diante disso, para cada amostra obtida foi realizado um
corte transversal, com o intuito de estudar e analisar a unido metalurgica, por meio da
caracterizagdo microestrutural. O corte das amostras na largura de 2,5 mm justifica-se na
inten¢cdo de conseguir alcangar uma pressao alta suficiente para que a soldagem se torne
possivel. Esta constatacdo prova-se pela formula da pressdo da razdo entre forga e area.

Nesse contexto, quanto menor a area, maior a pressao.

Foram avaliadas trés varidveis de soldagem: o tempo, a pressdo e a poténcia, as quais
sdo determinantes para a efetivagdo da unido das placas, bem como para garantir que a junta
permanecera amorfa. Nesse sentido, a pressao de recalque, poténcia de soldagem e o tempo

de passagem de corrente foram variados com a finalidade de encontrar as melhores
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condi¢des que proporcionem uma solda sem defeitos e sem cristalizagdo, ou seja, os

parametros ideais de processo.

Antes do processo em questdo, realiza-se o lixamento das faces com lixa mesh 600

para que todas as amostras sejam submetidas as mesmas condi¢des de soldagem e

apresentem uma superficie plana para que ocorra uma maior area de contato entre estas

faces.

As amostras denominadas Amostra I, Amostra II e Amostra III foram submetidas a

uma pressao de recalque de 160 bar e condigdes de poténcia de soldagem e tempo de

recalque, conforme a tabela 1.

Ressalta-se que a poténcia de soldagem méaxima da maquina ¢ de 100% e o tempo de

passagem de corrente alternada a cada 60 ciclos corresponde a 1 segundo.

Tabela 1 - Condicdes de tempo de recalque, poténcia de soldagem e pressdo de recalque aplicadas nas

grupo sigla
1-20
1-30
1-45
Amostra I 1-60
1-75
1-90
1-120
11-50
11-70
Amostra II
11-90
1I-110
I11-30
Amostra ITI 111-60

111-90

amostras

Tempo de Recalque (ciclos)
20
30
45
60
75
90
120
50
70
90
110
30
60
90

Poténcia de Soldagem (%)
20
20
20
20
20
20
20
50
50
50
50
80
80
80

Fonte: proprio autor, 2019.

Pressdo de Recalque (bar)
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160

Por fim, foi realizada a fratura da regido da junta manualmente, a fim de analisar as

faces, e por seguinte, a realizagdo da caracterizagao microestrutural.
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3.3 Caracterizacio microestrutural

De inicio, foi realizado o embutimento das amostras, partindo-se da seguinte mistura
para a obtencdo da resina com os seguintes polimeros: 5,59 g de aradur e 9,81 g de araldite,
ambos pesados por meio de uma balanga. Em seguida, passou-se vaselina em uma superficie
plana e limpa de vidro, com a finalidade de facilitar a retirada da amostra apds a cura da
resina e na superficie interior do molde, com o mesmo objetivo. A amostra foi posicionada
de forma a deixar a superficie para a analise voltada para o vidro, e verteu-se a resina de
forma lenta até que o molde estivesse completamente cheio. Assim, esperou-se a reagdo de

polimerizacdo da resina envolvendo a amostra.

Partindo da amostra, ja embutida em resina, foram utilizadas lixas e d4gua, com vérias
granulometrias, com varia¢do de 80 a 1200 mesh. Tal processo teve como intuito reduzir as
imperfei¢des e deformacdes da superficie da amostra a ser analisada, de forma a preparar

para o processo de polimento.

A mudanca de uma lixa para outra com granulometria menor se dava quando a
primeira eliminava todos os riscos da lixa anterior, deixando apenas os riscos causados na
sua orientagdo de lixamento. Ao fim de uso de cada lixa a amostra era lavada em agua
corrente, até que, ao realizar o Ultimo lixamento, com a lixa de menor granulometria (1200
mesh), as amostras foram lavadas em agua corrente, ¢ depois limpas em algodao embebido
em etanol e postas para secar, ndo mais realizando contato manual direto com a regido a ser

estudada.

O polimento foi realizado com o auxilio de 6xido de cromo e, em seguida, com
alumina de lpum sobre um pano sintético. Para verificar a eficiéncia do polimento foi
utilizado o microscopio na intengdo de analisar se havia riscos e sujeiras provenientes como,
por exemplo, de fios de algoddo. O objetivo do processo de polimento ¢ obter uma

superficie espelhada na amostra.

Para a caracterizagao microestrutural das juntas soldadas, foram utilizadas a técnica

de microscopia optica (MO), além da técnica auxiliar de difracdo de raios X (DRX).
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3.3.1 Microscopia optica

A técnica de microscopia Optica foi realizada apos o polimento das amostras e um
ataque quimico para revelar as estruturas cristalinas da superficie polida. Assim, para a
posterior andlise de imagem foi necessario utilizar uma solu¢do que revelasse os cristais,
para dessa forma aumentar o contraste com a matriz amorfa que ndo sofre alteracdo com a
acdo do agente quimico. Para a liga do projeto foi utilizado um reagente Kroll modificado
de composi¢do em volume 10%HF e 90%HNO3 (25ml), diluido em 75 ml de agua
destilada, deixando a superficie da amostra imersa na solu¢dao por 3 a 5 segundos, sendo
limpa com algoddo em &gua corrente, aplicado-se alcool isopropilico e secagem com um

soprador de ar quente.

As imagens das micrografias foram obtidas usando-se um microscopio Optico da
marca Zeiss, modelo Axio Lab.A1l equipado com uma camera AxioCam ERc 5s, acoplado a
um computador, no qual foi possivel registrar fotomicrografias com diferentes niveis de
aumento de diferentes regides da amostra, a fim de evidenciar ou nao a presenga de
estruturas cristalinas ou amorfas. O microscopio ¢ comandado pelo software AXioVision

versdo Axio Vs40V4.8.2.0, mesmo software utilizado para as analises de imagem.

So foi realizado o ensaio de microscopia Otica nas amostras em que houve a uniao
efetiva, ou seja, ndo foram realizadas para amostras que passaram para um estado
completamente viscoso e, para aqueles cujo DRX indicava alguma evidéncia de formacao

de estruturas cristalinas.

3.3.2 Difracao de raios X

A difragdo de raios X ¢ uma importante técnica para a caracterizagdo das amostras.
No vigente projeto ndo serd necessario a identificacao de fases, em caso de presenga de
cristais, ja que o objetivo é garantir apenas que a microestrutura mantenha-se amorfa. Além
disso, so6 foi empregada a técnica em amostras que nao sofreram fusdo, bem como, realizado
na superficie das amostras, j4 que € a regido em que apresenta maior probabilidade de
apresentar cristalizacdo. Nesse sentido, a presenga desta determina a inconsisténcia dos

parametros utilizados e, consequentemente, sua empregabilidade.

No processo foi utilizado papel aluminio para cobrir o porta amostra, com a
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finalidade de nao ter a interferéncia do material nos resultados dos difratogramas. Nas
imagens obtidas apresentam picos caracteristicos do aluminio empregado que foram

especificados nos difratogramas das amostras.

Em um difratograma de raios X, a presenca de cristais ¢ identificada por picos
estreitos e de alta intensidade (picos de Bragg). O que pode indicar a presenca de estrutura
amorfa ¢ evidenciado quando no difratograma aparecem pico de menor intensidade com

uma base mais larga, denominadas de halo amorfo.

O equipamento de difragdo de raios X utilizado para as medidas de DRX foi um D8
ADVANCE, da fabricante Bruker, presente no laboratorio de Difracdo de Raios X do
Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar, Sdo Carlos-SP.

3.3.3 Microscopia eletronica de varredura

Esta técnica tem como finalidade avaliar a qualidade relacionada a unido das juntas
soldadas, com a técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), por meio de um
microscopio FEI F-50. Para tal funcdo foram feitas imagens da superficie de fratura utilizando
elétrons secundarios, para andlise topografica, e elétrons retroespalhados para avaliar o

contraste quimico, desta forma, detectar uma possivel cristalizacao.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Resultados e discussao
4.1.1 Amostras I

Apds o processo de soldagem, verificou-se por inspe¢do visual, que as amostras |
ndo apresentaram fusdo, mas somente fluxo viscoso. As amostras 1-60 ¢ I-75 apresentaram
uma elevada deformacdo indicando uma possivel unido efetiva, conforme as figuras 3 e 4.
Ao contrario do que verifica-se na figura 5, para a amostra [-120, com uma baixa

deformagdo em comparacdo com as anteriores.

Figura 3: Amostra [-60, ap6s o processo de soldagem.

Fonte: Proprio Autor, 2019.

Figura 4: Amostra I-75, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.
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Figura 5: Amostra I-120, apods o processo de soldagem.

Fonte: Proprio Autor, 2019.

Como visto nas figuras 6 a 9, as amostras [-90, I-30, 1-45 e [-20, apresentaram uma

deformacdo baixa ou quase nula, o que ¢ um indicio de uma unido incompleta.

Figura 6: Amostra [-90, ap6s o processo de soldagem.

Fonte: Proprio Autor, 2019.

Figura 7: Amostra I-30, ap6s o processo de soldagem.

Fonte: Proprio Autor, 2019.
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Figura 8: Amostra 1-45, apds o processo de soldagem.

Fonte: Pféprio Autor, 2019.

Figura 9: Amostra I-20, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Apbs o processo de soldagem foi realizado a fratura manualmente da regido da junta,
a fim de analisar a qualidade da unido entre as faces. Nesse sentido, a facilidade em romper
a junta somada com as poucas linhas de contato, indicam que a unido metalurgica foi
incompleta em todas as amostras, como mostram as figuras 10 a 15. Em relagdo a fratura
para a analise da unido metalurgica, as regides correspondentes as linhas de contato sdo
aquelas com coloracdo mais clara e de aparéncia rugosa. Ao contrario das regides lisas que

ndo apresentaram unido durante o processo de soldagem.

Figura 10: Se¢@o de fratura da amostra I-60.

Fonte: Proprio Autor, 2019.



Figura 11: Secdo da fratura da amostra 1-90.

Fonte: Proprio Autor, 2019.

Figura 13: Se¢@o da fratura da amostra 1-45.

”

Fonte: Proprio Autor, 2019.

40
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Figura 14: Secdo de fratura da amostra I-75.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 15: Se¢éo de fratura da amostra I-20.

F i &
)

R

Fonte: Proprio autor, 2019.

Em todos os casos a unido das juntas foi baixa, uma vez que essas puderam ser
fraturadas manualmente. Assim, a soldagem de topo por resisténcia nessas condigdes ndo
foi eficiente na producdo de juntas soldadas. Entretanto, para a amostra 1-120 pode-se

observar maior area unida, como mostra a Figura 16, na qual ha uma maior regido rugosa.
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Figura 16: Se¢do da fratura da amostra 1-120.

1111
i
Fonte: Proprio Autor, 2019.

Para tornar mais didatico a explicacdo destas linhas de contato foi realizado o MEV
da amostra com a maior unido metalirgica (amostra [-120) e a amostra que apresentou uma

fratura facil (amostra 1-20).

As linhas de aspecto rugoso que aparecem mais claras nas fraturas das amostras |
podem ser vistas com mais detalhes na figura 17, indicadas por setas amarelas. No restante
da superficie ainda podem ser observados riscos decorrentes do lixamento, indicando que

ndo houve unido.

Figura 17: MEV da amostra [-20 mostrando a regido da unido metalargica.

HFW | mode | dwell |spot| WD
811500 kV|2.98 mm| SE S | 3 9.2 mm

Fonte: Proprio autor, 2019.
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A andlise da fratura da amostra [-120, figura 18, mostra que ela apresentou unido
completa, diante da deformacgao apresentada com inicio de fluxo viscoso, com um padrao de
fratura caracteristico de metais cristalinos. Além disso, na figura 19 podem ser observados

cristais.

Figura 18: MEV da amostra I-120 mostrando a regido de fratura com total unido metalirgica.

HV HFW | mode | dwell |spot| WD | 1 mm
15.00 kV|3.73 mm 20 ys| 3.5 |10.4 mm USP - IFSC/LMM

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 19: MEV da amostra I-120 indicando a cristalizagio.

|
3

HFW |mode|dwell [spot| WD |
/|18.7 ym | None | 30 us | 3.5 |10.6 mm USP - IFSC/LMM

Fonte: Proprio autor, 2019.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 21: MEV da amostra I-120 indicando por topografia a presenca de cristais..

~ HV | HFW [mode | dwe
15.00 kV[250 um | SE

Fonte: Proprio autor, 2019.

Entretanto, a amostra I-120 nio apresentou deformacao tio evidente quanto as outras

amostras soldadas na condicao I. Isso pode ser resultado da cristalizagcdo da junta logo no
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inicio do processo.

A auséncia de unido completa de todas as amostras pode ser explicada pela presenca
de impurezas e/ou uma fina camada de 6xido, que ndo pode ser completamente eliminada
mesmo com lixamento, uma vez que o Zr ¢ altamente reativo e forma uma camada passiva
de oxido de zirconio muito rapidamente quando em contato com o ar. Durante a soldagem,
as faces da secdo se encontram e espera-se que o fluxo viscoso escoe essas impurezas para
as bordas e a unido ocorra. Nesse sentido, o 0xido ¢ considerado um obstaculo, ja que
atrapalha a efetivagdo da unido metalurgica. Assim, um escoamento elevado com a
formagdo da protrusdao deveria ocasionar uma boa unido metalurgica, o que nao se observou

até o momento, ao menos com os volumes de protrusdo formados nestes experimentos.

Durante o processamento das amostras, esperava-se que a amostra [-90 apresentasse
uma alta deformagdo somada com alta unido metalirgica, devido aos resultados encontrados
para as amostras [-60 e I-120. A primeira amostra (60 ciclos) indicou uma alta deformagao
somada com baixa unido efetiva, ao contrario do que ocorreu com a amostra [-120, em que
aconteceu o inicio de fluxo viscoso. Diante desses fatos, havia a hipotese de que quaisquer
valores entre os tempos utilizados nas amostras citadas ocorreria uma alta deformagao com
unido efetiva maior do que encontrado para a amostra de referéncia de 60 ciclos. No
entanto, essa hipdtese foi descartada, com base no resultado da amostra [-90 com uma uniao

incompleta.

Para obter uma constatacao realmente mais valida, foi realizado um teste com tempo
de passagem de corrente de 75 ciclos (amostra I-F). Nesta amostra foi evidenciado
praticamente o mesmo para a amostra [-60, com alta deformag¢do, mas baixa unido

metaltrgica com a regido lisa.

As amostras [-90, [-30, I-45 e [-20 apresentaram uma deformacdo isenta ou
praticamente nula com uma unido efetiva baixa. Dessa forma, pode-se concluir que
processos com pardmetros proximos dos valores utilizados ndo resultardo em uma unido
metalurgica esperada. Ressalta-se também que amostras submetidas ao tempo maiores de
120 ciclos podem apresentar, apds o processo de soldagem, cristalizagdo total de sua

microestrutura.

Assim sendo, para ter uma constatagdo mais precisa em relagdo a presenga de fase

cristalina, foram realizadas analises microestruturais, por meio das técnicas de microscopia
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optica e difracdo de raios X. Pela técnica de microscopia Optica evidenciou-se a presenca de
fase cristalina para as amostras 1-60, 1-120, I-30 e I-75. Na primeira amostra, os cristais sao
mostrados na figura 22 e pelo menos duas morfologias de cristais podem ser identificadas
indicando a presenca de duas fases. Uma delas com cristais menores e escuros € a outra com
cristais maiores e facetados.

Figura 22: Micrografia da amostra I-60 na qual podem ser observadas duas morfologias de cristais,
uma com cristais menores € mais escuros € outra com cristais maiores e facetados.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Na amostra [-120, a figura 23 mostra a presenca de muitos cristais facetados com
diversos tamanhos em uma matriz amorfa. Para amostra [-75 era esperado também elevada
devitrifica¢do, devido a um tempo entre 60 ciclos (amostra A) e 120 ciclos (amostra I-B), o
que foi evidenciado na figura 24 com a presenga de pequenos cristais escuros. No entanto,
para esta técnica de caracterizacdo, a amostra 1-90 ndo foi possivel identificar a presenca de

fase cristalina.



Figura 23: Caracterizagdo em MO da amostra I-120 na qual pode ser observado uma morfologia de cristal,

com cristais facetados em tamanhos distintos em uma matriz amorfa .

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 24: Micrografia da amostra I-75 na qual pode ser observada pequenos cristais escuros.

Fonte: Proprio autor, 2019.
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Figura 25: Micrografia da amostra I-90: com a escala utilizada néo foi possivel identificar presenca de

fase cristalina.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Para um tempo de passagem de corrente de 30 ciclos foi possivel evidenciar a

presenca de pequenos cristais, concluindo a presenca de fase cristalina na amostra 1-30.

Figura 26: Micrografia da amostra I-30 na qual podem ser observados pequenos cristais.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

A caracterizagdo em microscopia Optica nas amostras [-45 e [-20, ndo foram possiveis

identificar a presenca de cristais, como visto nas figuras 27 e 28.

Figura 27: Micrografia da amostra I-20 na qual ndo hé a presenga de fase cristalina.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 28: Micrografia da amostra [-45 na qual ndo ha a presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Como analise complementar a microscopia Optica utilizou-se a difragdo de raios X
para caracterizar a microestrutura das juntas que ndo apresentaram cristalizagdo, como
mostram as figuras 29, 30 e 31. Alguns picos grandes e estreitos referentes ao porta
amostra de aluminio podem ser observados, entretanto também existem outros picos

estreitos que podem indicar a presenca de cristais.

Figura 29: Difratograma da amostra I-90 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 30: Difratograma da amostra I-45 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.
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Figura 31: Difratograma da amostra I-20 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

A fim de validar o que foi constatado para as amostras que apresentaram fase

cristalina no MO, foi realizado o DRX conforme as figuras 32 a 35.

Figura 32: Difratograma da amostra I-60 com picos estreitos indicando presenga de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 33: Difratograma da amostra I-120 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 34: Difratograma da amostra I-30 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 35: Difratograma da amostra I-75 com picos estreitos indicando presenca de fase cristalina.
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Fonte: Proprio autor, 2019.

As técnicas de analises microestruturais sdao interdependentes e com acréscimo de
valores e informagdes um ao outro. Explica-se pela constatagdo referente as amostras 1-90,
[-45 e 1-20, em que com o uso de um microscopio Optico analisou-se o fato que nao foram
possiveis a evidéncia de cristais, concluindo dessa forma que as amostras encontravam-se
amorfas. No entanto, para obter a certeza da hipotese levantada realizou-se mais de uma
analise, o DRX, em que nestas indicaram a quebra da hipotese levantada no MO,

confirmando a presenga de cristais.
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4.1.2 Amostras II-50 a I11-90

As amostras II-50 a II-110 e III-30 a III-90, submetidas ao tempo de passagem de
corrente determinado durante o processo de soldagem apresentaram fusdo, como observado
nas figuras 36 a 42. Assim sendo, infere-se que durante a soldagem a energia doada foi
suficiente para que estas ultrapassassem a temperatura de fusdo, e como consequéncia, de

cristalizagdo completa.

Portanto, ndo houve a necessidade de realizar o MO e DRX, ja que certamente

apresenta a presenga de fase cristalina.

Figura 36: Amostra I1-90, ap6s o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 37: Amostra I1-70, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.



Figura 38: Amostra II-110, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 39: Amostra I1-50, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 40: Amostra II1-30, apds o processo de soldagem.

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Figura 41: Amostra II1-60, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 42: Amostra II1-90, apds o processo de soldagem.

Fonte: Proprio Autor, 2019.

As amostras II-50 a II-110 e III-30 a III-90, ndo foram realizadas caracteriza¢do
microestrutural, pois sabe-se que foi ultrapassado a temperatura de fusdo. Nesse sentido,
pode-se concluir que ultrapassou consequentemente a Tx, desta forma, apresentando fase
cristalina na junta de solda. A regido com maior temperatura tende a formar uma
aglomeragdo de metal fundido em formato de gota, o que justifica a formagao irregular e

escoada da regido solidificada.
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5. CONCLUSAO

Conforme a finalidade do projeto, esperava-se encontrar uma combinagdo de tempo
e corrente que formassem uma junta completamente unida e mantivesse a microestrutura
amorfa ou, quase amorfa, que poderiam ser utilizadas como base para o prosseguimento
com futuras pesquisas. No entanto, todas as amostras apresentaram devitrificacdo completa
ou parcial e em nenhum dos casos ocorreu unido metaliirgica completa. Desta forma, sendo

inviavel a sua empregabilidade.

O nivel de pressao fixo empregado demonstrou ser um fator critico no processo de
cristalizacdo para as correntes analisadas. Ao observar as amostras, foi constatado que, em
baixas correntes as unides efetivas apresentaram-se baixas ou nulas. No entanto, com o
aumento da corrente, notou-se uma melhoria significativa, tornando-as mais visiveis ¢ bem

definidas, porém com presenga de cristais.

Com base nos achados, uma hipotese promissora ¢ a necessidade de reduzir o nivel
de corrente utilizada e, a0 mesmo tempo, aumentar a pressao empregada durante o processo.
Esse possivel ajuste nos parametros operacionais pode contribuir para aprimorar a unido

metalurgica sem presenca de cristais, possibilitando uma maior eficiéncia nas unides.

E importante ressaltar que este estudo representa um passo inicial na compreensao
do processo sob a influéncia de diferentes niveis de pressdo, tempo e corrente. Portanto,

abre caminho para futuras investigacdes € pesquisas mais aprofundadas nessa area.
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