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RESUMO

O processo de unido de materiais denominado unido por difusdo ¢ baseado na difusdo atomica
no estado solido, que por meio do contato atdmico entre duas superficies e a aplicagdo de
pressdo a altas temperaturas, torna possivel a jungdo de dois materiais. Quando esta técnica ¢
otimizada, forma juntas microestruturalmente indistinguiveis e com as mesmas propriedades
mecanicas do material de base. Além disso, utilizando a soldagem por difusdo € possivel
fabricar dispositivos por manufatura aditiva por meio do empilhamento de chapas, o que
permite obter geometrias complexas com canais internos. Por isso, esta técnica de fabricacao
¢ utilizada na manufatura de dispositivos compactos e que necessitem apresentar elevada
integridade microestrutural, como os trocadores de calor compactos desenvolvidos pelo
LABTUCAL utilizados em plataformas offshore que exigem altas solicitacdes térmicas e
mecanicas. Por essa razdo, torna-se importante compreender todos os aspectos relacionados
com a fabricacdo destes trocadores que podem interferir na qualidade final da unido e, portanto,
no desempenho mecanico final destes dispositivos. Assim, para estudar parametros que afetam
a qualidade final de unido, foram produzidos blocos multicamadas formados de chapas de ago
inoxidavel 316L em trés configuracdes distintas, variando-se a espessura e o acabamento de
superficie das chapas. Todos os blocos passaram pelo processo de fabricacdo ja padronizado,
de modo a evidenciar apenas as diferentes configuragdes de espessura e acabamento de
superficie na variagdo experimental. Para compreender as variacdes de acabamento de
superficie, as chapas utilizadas na montagem dos blocos foram caracterizadas por
interferometria de luz branca, obtendo-se resultados quantitativos dos parametros topograficos
e as projecdes axonométricas para avaliagdo qualitativa. Apds a fabricagcdo destes blocos,
amostras foram retiradas perpendicularmente as linhas de unido para caracterizagcdes mecanicas
e microestruturais. Os corpos de prova, devidamente preparados, foram submetidos a ensaios
de tragdo uniaxial para avaliar as diferencas de ductilidade e resisténcia entre os blocos, bem
como as respectivas superficies de fratura. As amostras de caracterizagdo microestrutural
passaram por procedimentos padronizados de preparacdo metalografica para a aquisicdo de
imagens com microscopio optico, sendo submetidas posteriormente a tratamentos de imagem
para descri¢do e quantificacdo das descontinuidades presentes nas interfaces de unido. A partir
das caracterizagdes mecanicas e microestruturais, correlacionou-se as diferentes espessuras,
combinadas com diferentes acabamentos de superficie, com os resultados resisténcia mecanica
e ductilidade obtidos nos ensaios de tragdo e a quantificacdo dos vazios presentes na interface.
A caracterizagdo das chapas mostrou um acabamento mais grosseiro para a chapa apenas

laminada de 3 mm, e acabamentos mais refinados para das chapas de 1 mm, laminadas e



polidas. Dessa maneira, foi possivel observar que a chapas de 3 mm com acabamento de
superficie mais grosseiro, apresentaram propriedades mecanicas menos reprodutiveis, com
menor ductilidade, com uma média de alongamento de 30%, além da superficie de fratura com
diversos pontos sem evidéncia de unido com alvéolos heterogéneos e de maior tamanho. Por
outro lado, os blocos fabricados com chapas com espessura de | mm e com acabamento de
superficie laminado e polido apresentaram resultados de propriedades mecanicas mais
elevados, apresentando alongamento médio 95% superior ao do bloco anterior, de 58,6%, ¢
com melhor reprodutibilidade. Além disso, o bloco de 1 mm com acabamento polido,
apresentou as superficies de fratura com caracteristicas semelhantes a fraturas duacteis, com
planos de cisalhamento, e alvéolos bastante homogéneos e bem distribuidos e um alongamento
médio de 67,4%. Dessa forma, os blocos fabricados com as chapas de I mm, que demonstraram
caracteristicas de superficie mais refinadas, tiveram resultados superiores tanto nas
propriedades mecanicas e superficies de fratura, quanto na quantificacdo dos vazios da linha

de unido, especialmente o bloco de chapas de 1 mm polidas.

Palavras-chave: Soldagem por difusdo. Propriedades Mecanicas. Analise de Imagens.
Superficie de Fratura.



ABSTRACT

The process of materials joining called diffusion bonding is based on atomic diffusion in
the solid state, which, through the atomic contact between two surfaces and the application
of temperature and pressure, it is possible the bonding of two materials. When this
technique is optimized, it forms microstructurally indistinguishable joints with the same
mechanical properties as the base material. In addition, using diffusion welding, it is
possible to manufacture devices by additive manufacturing by stacking sheets, which
allows obtaining complex geometries with internal channels. Therefore, this fabrication
technique is used in the manufacture of compact devices that need to present high
microstructural integrity, such as the compact heat exchangers developed by LABTUCAL,
that are used in offshore platforms, subjected to high thermal and mechanical requests. For
this reason, it is important to understand all aspects related to the manufacture of these heat
exchangers that can interfere on the joint final quality and the final mechanical performance
of these devices. Thus, in order to study parameters that affect the final quality of the joint,
multilayer block test samples made of 316L stainless steel plates are produced in three
different configurations, varying the sheets thickness and finishing surface. All sample
blocks were manufactured by the already standardized fabrication process, in order to
evidence only the different configurations of thickness and surface finish in the designed
experiment. To understand surface finish differences, the plates used in the stacking sample
blocks were characterized by white light interferometry, obtaining quantitative results of
topographic parameters and axonometric projections for qualitative evaluation. After
fabrication, test samples were removed in the perpendicular to the joining lines direction,
for mechanical and microstructural characterizations. The specimens for mechanical
characterization were machining to carry out uniaxial tensile tests, to evaluate the
differences in ductility and resistance between the block samples, also evaluating the
fracture surfaces after the tests, relating them to the initial characteristics of the finishing
of the sheets. The microstructural characterization samples underwent standardized
metallographic preparation procedures for the images acquisition, using an optical
microscope. The resulting images were subjected to treatments, to allow for the description
and quantification of the discontinuities observed at the bonding interfaces. From the
mechanical and microstructural characterizations, the different thicknesses, combined with
different surface finishes, were correlated with the mechanical strength and ductility

results, obtained in the tensile tests and the quantification of voids present at the bond



interface. A rough finish for the rolled 3 mm plate and a more refined finishing s for the 1
mm rolled and polished plates were observed. Thus, the union resulted from 3 mm sheets,
with coarse surface finish, presented mechanical properties less reproducible, with lower
ductility, with an average elongation of 30%, beyond a fracture surface showing several
points without evidence of diffusion bonding, with heterogeneous and larger dimples.
Meanwhile, the sample blocks manufactured with sheets of 1 mm with laminated and
polished surfaces finishes, presented better mechanical properties, with a elongation 95%
higher of the previous block, of 58,6%, and better reproducibility. In addition, block
samples with the 1 mm polished finish plates, presented fracture surfaces with
characteristics similar to ductile fractures, with shear planes and an average elongation of
67,4%. The dimples were also homogeneous and well distributed. The same result was
observed in the image analysis of the three sample blocks: the one with a coarser surface
finish showed a higher number and more elongated voids, with larger dimensions. Sample
blocks of refined finish plates showed interface voids with rounder shape, smaller
dimensions and in less number, in general. Therefore, the influence of the initial
characteristics of the topography of the stainless steel sheets is quite evident for the
diffusion bonding quality, as the presence of punctual defects and coarser characteristics
on the surface led to worse mechanical properties and worse characteristics of the voids, in
the join interface. Thus, sample blocks manufactured with 1 mm plates, showed more
refined surface characteristics, with superior results both in terms of mechanical properties
and fracture surfaces. The number of voids in the joint line is also smaller, especially the

sample block made of 1 mm polished plate.

Key words: Diffusion welding. Mechanical Properties. Image Analysis. Fracture Surfaces.
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1. INTRODUCAO

O processo de unido por difusao, ou soldagem por difusao, ¢ uma técnica de solda
nao convencional, que ocorre no estado solido, sem formacao de fase liquida. Este processo
de fabricagdo ocorre por meio da difusdo atdmica entre as superficies a serem unidas a
partir da aplicagdo de pressio a temperatura especifica, formando juntas
microestruturalmente indistinguiveis e com as mesmas propriedades mecanicas do material
de base (RUSNALDY, 2001).

A unido por difusdo pode ser dividida em trés estagios metalurgicos fundamentais.
O primeiro ¢ o contato inicial, que pela aplicacdo de pressdo gera pontos localizados de
deformacao pléstica, limitados as asperidades da superficie, originando vazios separados
por areas de contato intimo. J4 o segundo estigio ¢ definido pela densificagdo das
descontinuidades da interface, que ¢ atribuida a redugao da area de superficie por meio de
processos difusivos, que alteram a forma e o tamanho dos vazios presentes na interface de
unido. Assim, ao final da segunda etapa, os vazios se tornam muito menores, € muitos deles
sao eliminados. O terceiro estagio ¢ caracterizado pela migragdo de contornos de grdo na
interface para uma configuracdo de equilibrio, tornando a interface de unido
microestruturalmente indistinguivel. A medida que os contornos se movimentam, os vazios
remanescentes fecham-se e o processo difusivo continua até que estas descontinuidades
sejam eliminadas por meio da difusdo volumétrica, o que promove a densificacdo dos
vazios na interface (MAHONEY; BAMPTON, 1993).

Dentre as vantagens desta técnica de processamento esta a possibilidade de unir
materiais que ndo podem ser facilmente soldados pelas técnicas convencionais,
especialmente combinagdes dissimilares, ou ainda aqueles que formam fases intermetalicas
frageis, bem como componentes com geometrias distintas de superficie, uma vez que a area
de solda ¢ independente do tempo de processo (DUNKERTON, 1993).

Portanto, pode-se destacar que a unido por difusdo € a Unica técnica de soldagem
que possibilita a unido de uma secao transversal completa, inclusive permitindo a obtengao
de estruturas internas. Assim, quando comparada a outros processos de unido
convencionais, a unido por difusdo ¢ considerada uma técnica de alta complexidade. O
processo deve ser otimizado para cada material (incluindo diferentes composi¢des) e
geometria a ser unida, e, portanto, sua aplicacdo € bastante restrita a industria aeroespacial
e outras aplicacdes especiais, nas quais nao seria possivel empregar técnicas de soldagem

convencionais (GIETZELT; TOTH; HUELL, 2016).
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Por esta razdo, este ¢ o processo utilizado na fabricacao de trocadores de calor
compactos, um dos dispositivos de gerenciamento térmico desenvolvidos pelo Laboratorio
de Tubos de Calor em parceria com a Petrobras desde 2012, uma vez que sdo dispositivos
especializados e com geometrias complexas internas. Os trocadores de calor compactos
unidos por difusdo sdo uma alternativa robusta aos trocadores de calor convencionais,
como os trocadores de calor casco-tubos, para aplicagdes de processamento de gés a altas
pressoes, especialmente em alto mar (HESSELGREAVES; LAW; REAY, 2016).

Utilizando o processo de unido por difusdao entre camadas de chapas 316L, busca-
se obter juntas com as mesmas propriedades do material de base, as quais, apds a unido,
formam os canais nestes trocadores. Sabe-se, porém, que os vazios remanescentes nas
interfaces afetam as propriedades finais destes dispositivos. Assim, a caracterizagcdo das
interfaces unidas, quanto a quantidade, tamanho, forma e organizacdo espacial destas
descontinuidades ¢ essencial para correlacionar as propriedades mecanicas obtidas com a
microestrutura destas interfaces (GONCALVES, 2019).

Neste contexto, o presente trabalho investigou as propriedades de blocos formados
de multiplas chapas de 316L unidos por difusao, os quais foram fabricados com chapas de
caracteristicas distintas, tanto em relagao a espessura quanto ao acabamento de superficie
das chapas. Estas chapas passaram por analise pela técnica de caracterizagdo por
interferometria de luz branca, de modo a caracterizar quali e quantitativamente a superficie
e a topografia da matéria-prima dos trés blocos. Assim, a partir destes blocos, foram
retiradas amostras para caracterizagdo microestrutural, utilizando a técnica de analise de
imagens digitais em micrografias adquiridas em Microscopio Optico com procedimentos
padronizados de aquisicao e preparagao metalografica. A partir das imagens digitais foram
realizadas as etapas de processamento por meio do software ImagelJ para quantificagao dos
vazios de interface de unido. Da mesma maneira, também foram realizados ensaios
mecanicos de tragdo uniaxial para avaliar a efetividade da unido por difusao por meio da
comparacao das trés condi¢gdes ensaiadas em relagdo a resisténcia mecanica e ductilidade.
Para finalizar a andlise, as superficies de fratura dos ensaios mecéanicos também foram
caracterizadas por microscopia eletronica de varredura, permitindo correlacionar as
caracteristicas iniciais das chapas, os vazios quantificados na interface, as propriedades
mecanicas com as caracteristicas de deformacao e fratura apresentadas pela superficie.

A partir desta série de caracterizagdes busca-se encontrar a relacdo entre as
caracteristicas topograficas iniciais das chapas de ago inoxidavel 316L e as propriedades

mecanicas e microestruturais finais dos blocos unidos por difusdo. Uma vez que as
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asperidades presentes nas chapas usadas na fabricacao dos blocos foram adquiridas com
diferentes acabamentos de superficie, a condi¢do inicial ird impactar diretamente no
contato das asperidades das chapas durante o processo de soldagem por difusdo, alterando
a regido de contato metal-metal e impactando nos resultados da unido. Portanto, para cada
condic¢do de chapa utilizada para a fabricacdo dos blocos unidos por difusao ¢ esperado que
os resultados de suas propriedades sejam diferentes entre si, mesmo que tenham sido

fabricadas com a mesma liga metélica.
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2. OBJETIVOS

2.1.0BJETIVO GERAL

Este trabalho tem como objetivo avaliar e comparar as propriedades mecanicas ¢
caracteristicas microestruturais das interfaces de unido em blocos fabricados pela técnica
de unido por difusdo a partir de chapas de aco inoxidavel AISI 316L com diferentes

espessuras ¢ acabamentos de superficie.

2.2.0BJETIVOS ESPECIFICOS

Desenvolver uma metodologia para quantificar eventuais defeitos presentes nas
interfaces de unido por meio do processamento de imagens de micrografias;

Avaliar a qualidade da consolidagdo da solda em fung¢do das caracteristicas de qualidade
das chapas utilizadas na fabricacdo de cada bloco;

Avaliar as diferencas de ductilidade e resisténcia a tragdo entre os blocos em fung¢do das
caracteristicas de qualidade das chapas utilizadas;

Avaliar as respectivas superficies de fratura e correlaciona-las com as caracteristicas de
qualidade das chapas utilizadas;

Correlacionar as propriedades mecénicas da unido com a qualidade/defeitos presentes

na interface da unido.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1.UNIAO POR DIFUSAO

A unido por difusdo no estado sélido ¢ utilizada para produzir pecas totalmente
continuas, com propriedades mecanicas comparaveis aquelas do material de base.

Para tal, ¢ necessario que ocorra a difusdo dos atomos através das superficies em
contato sob altas temperaturas, de modo que os contornos de grao cresgam entre essas
superficies. Esta técnica de soldagem normalmente ¢ realizada sob alto vacuo ou sob
atmosfera de gas inerte, em temperaturas de cerca de 80% da temperatura de fusdo do
material utilizado, em condigdes termodinamicas que propiciem elevados coeficientes de
difusdo, permitindo assim que a unido ocorra em um periodo de tempo economicamente
viavel (GIETZELT; TOTH; HUELL, 2018).

Os mecanismos do processo de unido por difusdo acontecem, basicamente, por
meio do coalescimento de duas superficies sélidas atomicamente em contato. Assim, o
coalescimento completo ocorre ao final de trés etapas metalurgicas progressivas, cada qual
associada a um mecanismo particular, que contribui para a unido. Portanto, estas etapas sao

graduais e ndo sdo definidas categoricamente.

A Figura 1 demonstra a evolugdo da interface de unido no decorrer destas etapas.
Na Figura 1 (a), o processo ainda ndo teve inicio pois ha apenas o contato inicial entre as
superficies, limitado a algumas asperidades, e a temperatura ¢ ambiente. Na etapa
representada na Figura 1 (b), em fun¢do do aumento da temperatura e pressao, pode-se
observar a deformacao das asperidades da superficie por escoamento plastico e fluéncia.
No estagio mostrado na Figura 1 (c), com o aumento da area de contato e o aumento da
temperatura a aproximadamente 0,8TF, inicia-se a difusdo dos atomos nos contornos de
grao para os vazios e migracdo de contornos de grao, sendo este mecanismo O processo
principal. Finalmente, na Figura 1 (d), o terceiro estagio, no qual a difusdo volumétrica dos
atomos para os vazios acontece € estes terminam o processo isolados na interface de unido

(MAHONEY; BAMPTON, 1993).
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Figura 1: Sequéncia metalurgica na unido por difusdo.

(@ (d)

Fonte: MAHONEY; BAMPTON, 1993.

Um requisito importante para que sejam obtidos bons resultados na unido por
difusdo, ¢ a integridade e a rugosidade das superficies em contato durante a unido.
Superficies com baixa rugosidade s3o mencionadas como requisitos, porém nao
especificados valores. As superficies devem estar livres de danos, como riscos profundos,
mossas, rebarbas e de possiveis impurezas restantes dos processos de usinagem que
precedem a unido. Outro requisito que ¢ importante ¢ a planicidade das superficies
utilizadas, as quais devem ter baixa ondulacao.

As pegas para unido devem ser limpas cuidadosamente utilizando surfactantes,
seguidas de lavagens com alcool etilico ou acetona. Também ¢ recomendado que o
manuseio seja feito com luvas sem p6 (GIETZELT; TOTH; HUELL, 2016, 2018).

A rugosidade influencia na formacdo de uma junta microestruturalmente continua,
pois, de acordo com a distancia e forma das asperidades, ocorre a formacao de poros na
interface que devem ser preenchidos posteriormente. Assim, superficies idealmente lisas e
planas, podem prevenir deformagdes pontuais devido a lacunas de asperidades. Portanto, a
forma e tamanho das asperidades, conjuntamente com a aplicagdo de pressao definem o
comportamento das deformagdes pontuais na superficie (GIETZELT; TOTH; HUELL,
2016).

Lienert et al., (2011) enfatizam a importancia do acabamento de superficie na
soldagem por difusdo e destacam que, para que ocorra a unido, ¢ necessario o contato
atdbmico entre as superficies metéalicas, conforme apresentado na Figura 2.
Consequentemente, as microasperidades e contaminantes presentes nas superficies de
trabalho devem ser eliminados antes da realizagdao da soldagem por difusdo. Assim, ao

iniciar a aplicagdo de pressdo no processo de unido por difusdo, ocorre a deformacao
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pléstica nas asperidades da superficie devido ao seu contato direto, reduzindo os vazios
interfaciais provenientes do espago existente entre elas. O desenvolvimento da unido
continua por meio de consecutivos mecanismos de difusdo nas regides de contato direto,
incluindo a difusdo por contorno de grao e fluéncia.

O autor também descreve os estagios metalirgicos que ocorrem durante a uniao
entre duas superficies com uma camada 6xida em mais detalhes, como exposto na Figura
2. Inicialmente, tem-se o contato entre as camadas 6xidas, observado na Figura 2 (a). Em
seguida, os pontos de contato sofrem deformacao e fluéncia, resultando em uma camada
oxida mais fina e com vazios entre as superficies, como mostrado na Figura 2 (b). Apds a
finalizagdo da deformacao e fluéncia, restam alguns vazios na interface e resquicios de uma
camada muito fina de 6xido, apresentado na Figura 2 (c). Seguindo o processo, a difusao
volumétrica continua ocorrendo e acaba por eliminar a camada 6xida remanescente ¢ ainda
deixando pequenos vazios na interface, como apontado na Figura 2 (d). Finalmente,

conforme a Figura 2 (¢), o processo de unido se completa.

Figura 2: Mecanismo da soldagem por difusdo.

(b)

/////// LLLL

s
5555555555

Fonte: LIENERT et al., 2011.

Portanto, no caso da unido por difusdo de agos inoxidaveis, no qual sabe-se que a

superficie € recoberta por uma camada 6xida aderente (6xido de cromo), durante o processo
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de unido esta camada deve ser quebrada e/ou dissolvida, o que € possivel ao utilizar
temperaturas e pressdes mais elevadas (DUNKERTON, 1993). Para a unido por difusdo de
acos inoxidaveis austeniticos, especificamente, ainda maiores temperaturas sao requeridas
devido ao baixo coeficiente de difusdo da estrutura CFC, o que acarreta um crescimento de
grao excessivo (GIETZELT; TOTH; HUELL, 2018).

Lienert et al. (2011) ainda afirma que, embora existam poucos dados disponiveis a
respeito da soldagem por difusdo de agos inoxidaveis, sabe-se que a tensao de escoamento
dos componentes unidos ¢ facilmente alcangada, sendo a tenacidade o maior desafio. Caso
se empregue maiores temperaturas para atingir esta propriedade, tratamentos térmicos

posteriores para readequar as propriedades devem ser necessarios.

3.2.MATERIA PRIMA - ACO AISI 316L

O aco inoxidavel austenitico 316L ¢ uma liga com densidade 799 kg/m?,
amplamente utilizada pelas suas caracteristicas de resisténcia a corrosdo e resisténcia
mecanica a elevadas temperaturas. Por norma, as propriedades mecanicas minimas a serem
atingidas por este ago sdo: 170 MPa de tensao de escoamento, 485 MPa de tensdo médxima,
40% de alongamento e dureza de 95 HRBW (ASTM, 2004).

Esta liga apresenta uma consideravel melhora na sua resisténcia a corrosdo quando
comparada com o aco inoxidavel 304, principalmente na corrosao por pites, devido a
adicdo de molibdénio como elemento de liga no aco. Além disso, devido ao baixo
percentual de carbono da matriz, a possibilidade de ocorrer corrosdo intergranular por
precipitacdo de carboneto de cromo, a chamada sensitizagdo, € bastante diminuida.

Estas caracteristicas do aco inoxidavel 316L lhe garantem uma resisténcia quimica
adequada para atuar nas mais diversas areas, desde a industria petroquimica até a
alimenticia. As propriedades mecanicas desta liga também trazem vantagens para estas
aplicacdes, devido a capacidade de resistir a temperaturas elevadas (AK STEEL, 2016). A
Tabela 1 a seguir mostra as porcentagens tipicas dos elementos de liga do aco inoxidavel

316L.
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Tabela 1: elementos de liga do ago inoxidavel austenitico 316L.

Elemento de liga Teor (%)

Carbono <0,03
Manganés <2,00
Fosforo < 0,045
Enxofre <0,03
Silicio <0,75
Cromo 16,00 - 18,00
Niquel 10,00 - 14,00
Molibdénio 2,00 - 3,00
Nitrogénio <0,10
Ferro Balango

Fonte: adaptado de ASTM, 2004.

A qualidade da matéria-prima utilizada no processo de unido por difusdo
(microestrutura e superficie das chapas, resultantes do processamento ¢ acabamento do
fornecedor) tem influéncia direta nos resultados finais dos blocos unidos por difusdo, de
forma que a aquisi¢do deste material ndo ¢ uma tarefa simples e, portanto, todas as
caracteristicas devem estar corretamente definidas.

As especificacdes requeridas para as chapas de 316L usadas na fabricagdo dos
blocos unidos por difusdo seguem um padrio estabelecido pelo grupo de pesquisa, que se
baseou nas normas ASTM A240 - Standard Specification for Chromium and Chromium-
Nickel Stainless Steel Plate , Sheet , and Strip for Pressure Vessels and for General
Applications e ASTM 480 M - Standard Specification for Free-Machining Stainless Steel
Plate , Sheet , and Strip 1, para especifica-las (ASTM, 2004, 2014a). Assim, especifica-se
o acabamento de superficie, recomendando-se o acabamento denominado 2B,
correspondente a chapas laminadas a frio, decapadas, recozidas e laminagdo final por um
rolo laminador polido. O outro acabamento de superficie empregado no presente estudo
corresponde ao polimento mecanico, no qual as chapas, ainda na usina metalurgica, passam
por processos de polimento mecéanico, deixando a superficie mais suave e brilhante.

Outro fator a ser considerado na especificagao da matéria prima a ser requisitada ao
fornecedor, ¢ o tamanho de grao das chapas de ago inoxidavel. Este precisa ser controlado,
uma vez que o crescimento de grao ¢ um fator resultante do processo de unido por difusao
e tem grande interferéncia nas propriedades mecanicas finais. Assim, ¢ solicitado que a
matéria-prima tenha de graos equiaxiais no padrao de 07 a 09 ASTM. Esta combinacdo de

especificagdes garante menor variabilidade microestrutural, portanto melhor controle das
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propriedades mecanicas das chapas, resultando em menor variabilidade posterior nos

blocos unidos por difusdao (GONCALVES, 2019).

3.3.CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL POR ANALISE DE
IMAGENS

A andlise e processamento de imagens ¢ de grande interesse devido a sua aplicagdo
em duas areas principais: ao aprimoramento de informacgdes pictoricas que permitem a
interpretagdo humana e a analise automatica de informacgdes extraidas de uma cena por um
computador (FILHO; NETO, 1999).

Ainda que os primeiros desenvolvimentos de técnicas de processamento de imagem
sejam datados do inicio do século XX, quando se iniciou a codificagdo de imagens em
niveis de cinza, o grande impulso na area ocorreu apenas na década de 60, com o advento
dos primeiros computadores digitais. A partir dai, o uso de técnicas envolvendo o
processamento de imagens vem sendo aplicadas nos mais diversos setores, desde a
medicina e biologia até a geografia e geologia (FILHO; NETO, 1999).

Portanto, como a microestrutura de um material permite a correlagdo entre a matéria
prima inicial e as caracteristicas fisicas finais da pec¢a depois de seus respectivos processos
de fabricacdo, procedimentos de caracterizacdo destas microestruturas se fazem
fundamentais para a compreensao da relagdo entre processamento e propriedades. Assim,
técnicas de andlise e processamento de imagens se apresentam como uma ferramenta que
permite a descricdo da geometria microestrutural e ainda a quantificagdo de parametros
morfoldgicos e topologicos. Esta analise ¢ realizada a partir de imagens obtidas pelas
técnicas de microscopia Optica e/ou eletronica de varredura, permitindo assim a descrigao
quantitativa da microestrutura de materiais (FERNANDES, 1994). Na Figura 3 sdo

apresentadas as etapas fundamentais na cadeia de processamento de imagens:
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Figura 3: Esquema simplificado da cadeia de processamento de imagens.

Problema AC%U.ISIQ&O de | Pr¢-
magens processamento
|
v
Reconhecimento
Segmentacdo | de padrdes. —> Resultados
Quantificacao

Fonte: Adaptado de FERNANDES, 1994.

Técnicas de analise de imagens podem ser utilizadas na supervisao de um processo
de producdo, por meio do acompanhamento da evolugdo microestrutural de um
componente especifico (POPA; CHAIX, 2002). Um exemplo deste tipo de
acompanhamento, descrito por (LEE; KAYSSER; PETZOW, 1985) foi realizado
executando-se uma série de medidas consecutivas por andlise de imagens em uma
determinada parte da microestrutura de um material sinterizado de W-Cu (tungsténio-
cobre), em que, por meio das distribui¢des de tamanho geradas nas analises, foi possivel
identificar o aumento das particulas de W-Cu na microestrutura (apud POPA; CHAIX,
2002).

Assim, € possivel empregar a analise de imagens visando a obtencdo de diferentes
parametros e funcionalidades dependendo do software utilizado, desde o processamento e
caracterizacao quantitativa de imagens 2-D, até reconstrucao de estruturas 3-D e simulacao
de processos fisicos para a determinagdo de propriedades macroscopicas (FERNANDES,

1994).

3.3.1.QUANTIFICACAO POR ANALISE DE IMAGENS

O processamento e a quantificacdo de imagens se diferem principalmente na
finalidade em que sdo utilizados. O processamento de imagens € basicamente a conversao
de uma imagem em outra, ou seja, seu resultado € uma imagem. Em contraponto, o objetivo
da quantificagdo por analise de imagens ¢ a conversao de uma imagem em um resultado
numérico, ou seja, ao final obtém-se uma série de numeros ou ainda um gréfico
(HEILBRONNER; BARRETT, 2014).

E comum que a quantificagio de imagens seja considerada uma etapa do

processamento de imagens, uma vez que, para que os resultados sejam atingidos, €
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necessario utilizar uma combinagdo de algoritmos de processamento para preparar a
imagem, como a conversao em escala de cinza e filtros, para finalmente realizar calculos,
como a medi¢do de microconstituintes e outras ferramentas. Desta maneira, ¢ importante
que se utilize um software que suporte estas operagoes e possa tratar os dados obtidos além
do simples processamento de imagens, plotando gréaficos, apresentando resultados e
calculando histogramas (HEILBRONNER; BARRETT, 2014).

Para a realizagdo da caracterizagdo morfologica de particulas, Barber (1996) lista
alguns aspectos técnicos que devem ser levados em conta. Um sistema de analise de
imagens, deve conter pelo menos os seguintes componentes: algum tipo de microscopio
acoplado a uma camera, que conectado a um sistema de processamento de um computador
converte o sinal analdgico para digital ¢ pode aplicar os algoritmos necessarios para
caracterizar a dimensdo e forma dos objetos de interesse (também denominados como
particulas) na imagem. Neste, o perimetro e o didmetro maximo podem ser determinados
por meio de diversos procedimentos, que variam de acordo com o software utilizado. Ja a
area dos objetos ¢ estimada pela contagem dos pixels presentes em cada particula. Estes
fatores geométricos serdo utilizados para calcular os pardmetros morfologicos que
caracterizam a particula, os quais normalmente baseiam-se na comparagao das métricas do

objeto com uma esfera perfeita.

3.3.2.SOFTWARE IMAGEJ

ImageJ € um software de dominio publico pioneiro como ferramenta para analises
de imagens de cunho cientifico. Este programa ja ¢ utilizado ha mais de 25 anos no meio
técnico-cientifico para a realizacdo de andlises para as mais diversas areas, especialmente
por ser um software de desenvolvimento aberto, o que permite a colabora¢do dos usuarios
para seu aprimoramento (SCHNEIDER; RASBAND; ELICEIRI, 2012). Assim, este
software € capaz de exibir, editar, analisar, processar, salvar e imprimir imagens de 8 bits,
16 bits e 32 bits e diversas outras funcionalidades, permitindo seu uso para todas as fases

da analise de imagens (FERREIRA; RASBAND, 2012).

3.3.2.1. BRIGHTNESS/CONTRAST

A ferramenta Brightness/Constrast € usada para alterar interativamente o brilho e o
contraste de uma imagem ativa. Quando aplicado em imagens de 8-bit, as alteracdes no
brilho e no contraste sdo executadas sem alteracdes nos valores dos pixels. No caso de

imagens em 16 ou 32-bit ha uma atualizagdo de valores dos pixels para uma exibicdo em
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8-bit, mas ainda sim sem alterar o valor dos pixels. J4 para as imagens em RGB, ao
modificar o brilho e o contraste das imagens os valores dos pixels sdo alterados

(FERREIRA; RASBAND, 2012).

3.3.2.2. UNSHARP MASK

O filtro Unsharp Mask aumenta a nitidez e realga as bordas dos objetos na imagem,
subtraindo uma versao sem nitidez da imagem original. A mascara de nitidez Unsharp
Mask subtrai uma copia desfocada da imagem e faz um redimensionamento da mesma para
obter os niveis de contraste das estruturas maiores da imagem. Considera-se que aplicar
este filtro seja equivalente a adicionar uma imagem filtrada de maior frequéncia sobre a
imagem original, gerando uma imagem mais nitida. O aumento do raio gaussiano deste
filtro aumenta o contraste gerado na imagem e o peso do filtro interfere na intensidade em

que ele serd aplicado (FERREIRA; RASBAND, 2012).

3.3.2.3. DESPEACKLE NOISE

O filtro Despeackle Noise ¢ um filtro de mediana, que substitui cada pixel pelo valor
da mediana de uma vizinhanga de 3x3 pixels. Assim, para cada grade de 3x3 pixels, todos
os 9 pixels sdo modificados de acordo com o valor da mediana do pixel central. Este filtro
¢ indicado para a remoc¢do de ruidos nas imagens, devido a homogeneizacdo que ele
promove (FERREIRA; RASBAND, 2012).

Filtros de mediana sdo considerados bons para a redu¢do de determinados tipos de
ruidos, especialmente quando ha pixels de valores muito discrepantes de sua vizinhanga,
pois ele faz a substitui¢do por um valor mais plausivel, de acordo com a vizinhanga (RUSS;

NEAL, 2015a).

3.3.2.4. SMOOTH

A ferramenta Smooth ¢ usada para suavizar, ou desfocar, a imagem, por meio da
aplicacdo de um filtro de média na regido de vizinhanga de 3x3 pixels. Assim, ele faz a
substitui¢do dos valores dos pixels na grade de 3x3 pela média da vizinhan¢a. (FERREIRA;
RASBAND, 2012)

Filtros de suavizacdo, como o Smooth, sao utilizados para reduzir o ruido aleatorio
da imagem, por utilizar a suposi¢do de que todos os pixels da vizinhanga representam
amostras do mesmo valor e que pertencem a mesma estrutura ou objeto (RUSS; NEAL,

2015a)
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3.3.2.5. SHARPEN

A ferramenta do ImageJ, Sharpen € usada para aumentar o contraste e acentuar os
detalhes da imagem, porém utilizd-lo também pode acarretar o aumento do ruido da
imagem. Este filtro substitui os valores de uma vizinhanga de 3x3 pixels por uma média

ponderada (FERREIRA; RASBAND, 2012).

3.3.3.PARAMETROS DE FORMA

Sao parametros dimensionais que utilizam medidas geométricas basicas como area,
perimetro, didmetro, dimensdes, entre outros. Uma vez que existem muitos parametros
dimensionais, sdo muitas as maneiras que estes podem ser combinados para obter-se uma
expressdo que possa ser usada como um pardmetro morfolégico e, apesar de existirem
alguns pardmetros mais utilizados, hd uma inconsisténcia a respeito das convencdes de
nomenclatura. Geralmente estes parametros variam entre 0 ¢ 1, sendo o valor maximo
correspondendo a uma geometria de formas perfeitas e o0 minimo a formatos irregulares

(GOMES; PACIORNIK, 2005; RUSS; NEAL, 2015a, 2015b) .
a. Diametro de Feret

De acordo com o guia de uso do /mageJ, o didmetro de Feret ¢ a maior distancia
entre dois pontos da borda do objeto medido, que também ¢é conhecido como calibre

maximo (FERREIRA; RASBAND, 2012).
b. Area

A area ¢ definida como a selecdo, em pixels quadrados, ou em outras unidades

quadradas calibradas, usadas para calibrar espacialmente a imagem (FERREIRA;

RASBAND, 2012).
c. Perimetro

Perimetro ¢ definido como o limite externo de um objeto na selegdo. O software
ImageJ calcula o perimetro dos objetos fazendo a decomposi¢cdo em sec¢des individuais. E
possivel haver diferencas no perimetro de acordo com o método de calculo usado em

diferentes ferramentas (FERREIRA; RASBAND, 2012).
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d. Fator de Forma Circular - FCC

O parametro morfolégico Fator de Forma Circular, apresentado na Equagao 1, tem
como 1 o valor para uma particula igual a um circulo perfeito e vai diminuindo a medida
que o perimetro aumenta em relacdo a area. Por esta razdo, ¢ bastante sensivel as
irregularidades do contorno, ja que o céalculo ¢ dependente do perimetro, € o perimetro da
particula pode aumentar mesmo que a sua forma geral continue préxima a um circulo
(GOMES; PACIORNIK, 2005; GOMES; MINERAL, 2019; RUSS; NEAL, 2015c). Neste

trabalho, o Fator de Forma Circular serd abreviado como FFC.

FFC = 4t » Area Equacio 1: (RUSS; NEAL,

~ (Perimetro)?2 2015c).

A Figura 4 exemplifica como o aumento do perimetro influencia no FFC para

formas com a mesma area.

Figura 4: Fator de Forma Circular: todas as formas possuem a mesma area, mas a medida que o perimetro
aumenta, o FFC ¢ alterado.

Fonte: RUSS; NEAL, 2015.
e. Circularidade

A circularidade depende do didmetro maximo medido no objeto, conforme
apresentado na Equagdo 2, e por isso € sensivel ao alongamento da particula. Desta forma,
assume o valor de 1 como um circulo perfeito, que diminui 2 medida que o didmetro
maximo aumenta em detrimento da area (GOMES; PACIORNIK, 2005; GOMES;
MINERAL, 2019; RUSS; NEAL, 2015c).

4 * Area Equacao 2: (RUSS; NEAL,
1t * (Didmetro maximo?) 2015¢)

Circ. =

3.4.ANALISE DE FRATURA DE MATERIAIS POROSOS

O comportamento do modo de falha dos acos depende de uma série de fatores de
sua estrutura, como porosidade, particulas dispersas e a microestrutura como um todo.
Todos estes elementos influenciam diretamente na iniciagdo, crescimento e propagacao das
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microtrincas no processo de tragdo de um material poroso. Dessa maneira, ¢ possivel
identificar como o processo de fratura ocorreu de acordo com os detalhes indicados na
microestrutura do material. As diferentes fases presentes no material lhe concedem
diferentes caracteristicas de resisténcia a fratura, resultando em combinagdes de
micromecanismos distintos, como alvéolos, clivagem, falha intergranular e outros. No
processo de aplicacdo de tensdo estatico as microfissuras nucleiam, crescem e coalescem
de maneira gradual, até¢ atingir um tamanho catastréfico - para o qual a mecanica
convencional da fratura se aplica (DUDROVA; KABATOVA, 2016).

Convencionalmente, os materiais de engenharia sdo classificados em ducteis e
frageis, sendo possivel identificar o modo de fratura por meio da andlise macroscopica para
andlise das caracteristicas da regido fraturada. A fratura ductil ¢ caracterizada pelo
desenvolvimento de deformacdo pléastica antes da falha, com o surgimento do
empescocamento da regido e alto consumo energético neste processo. Ja a fratura fragil se
diferencia por ser uma fratura de rapida propagacdo de trinca, com pouco consumo de
energia ¢ nenhuma deformagéo plastica na regiio (DUDROVA; KABATOVA, 2008).

No caso de ligas estruturais o modo de falha mais comum ¢ o de ruptura pela
formacao e coalescéncia de alvéolos, causada pela sobrecarga de tensdes. Os microvazios
nucleiam em descontinuidades presentes na microestrutura, como poros, microtrincas,
particulas de segunda fase, contornos de grio ou empilhamentos de discordancias. A
medida que a tensdo aplicada aumenta, os microvazios crescem, levando ao coalescimento
destes o que eventualmente gera uma superficie de fratura continua. Este processo de
nucleacdo de vazios pode ocorrer de duas formas em relagdo aos graos da estrutura do
material, de maneira transgranular e intergranular (DUDROVA; KABATOVA, 2008), que

sdo apresentadas na Figura 5:
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Figura 5: Aparéncia da fratura ductil por alvéolos - (a) Transgranular e (b) Intergranular.

Fonte: DUDROVA:; KABATOVA, 2008.

Conforme as macrografias das fraturas indicadas na Figura 5, a fratura transgranular
ocorre quando os microvazios se formam dentro dos grdos do material, Figura 5 (a), e a
intergranular se da quando a nucleagdo ocorre nos contornos de grao Figura 5 (b).

No caso de materiais porosos, o comportamento de fratura ¢ similar ao de materiais
forjados, com o agravante de possuirem poros e resquicios da superficie original das
particulas, além de apresentarem microestruturas mais complexas e heterogéneas. Durante
o processo de tensdo destes materiais, 0s necks de ligagdo entre as particulas deformam
muito mais que o volume total da particula, gerando deformacdes plasticas excessivas
concentradas nestas regides e uma deformagdo macroscopica geral do corpo de prova
bastante baixa. Este processo resulta em uma fratura macroscopica fragil, enquanto
microscopicamente ela é ductil, devido & formacio de dimples localmente (DUDROVA;
KABATOVA, 2008).

No caso de materiais sinterizados de alta densidade, os poros sdo na maior parte
isolados na microestrutura e agem como concentradores de tensdo, e podendo influenciar
em maior ou menor grau na deformagao local do material de acordo com a geometria destes
poros, a distancia entre eles e a interagio destes com a matriz (DUDROVA; KABATOVA,
2008).

Para condigdes de processamento padrdo, os espagos entre as ramificagdes das
particulas ndo sao completamente preenchidos, podendo existir pontes de poros dentro os
necks das ligagdes formadas entre as particulas sinterizadas. O desenvolvimento dos necks
entre as particulas também depende da pureza dos pds-metalicos, especialmente devido a
presenga de 6xidos ndo redutiveis, que agem como iniciadores de alvéolos. Outro fator de

extrema importancia é a ligacdo interfacial entre as superficies adjacentes das particulas,
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conforme a Figura 6. Ainda em relacdo a presenga de 6xidos e outras impurezas na estrutura
sinterizada, além de inibirem a formagao de uma ligagao forte, também iniciam a nucleagao

de microvazios e facilitam o caminho para crescimento e propagagdo de trincas

(DUDROVA; KABATOVA, 2016).

Figura 6: Exemplos de ligacdo interfacial entre superficies de particulas adjacentes com (a) contaminacio
elevada de 6xidos e (b) pureza satisfatoria.

100K MO0

Fonte: DUDROVA; KABATOVA, 2016.
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4. MATERIAIS E METODOS

Nesta secdo ¢ apresentada a metodologia a ser adotada no trabalho, a qual pode ser
dividida em trés grandes etapas, a fabricacio dos blocos unidos por difusdo, a
caracterizacao por analise de imagens e os ensaios mecanicos. Na Figura 7 ¢ apresentado
um fluxograma com a sequéncia geral dos processos que foram desenvolvidos para realizar

todo o estudo e os resultados esperados de cada uma das caracterizagdes.

Figura 7: Esquema apresentando a metodologia geral empregada no trabalho, em sequéncia.

Resultados de
—>| caracterizacao
de defeitos

Analise de
Imagens

Caracterizagdo| |Fabricacao de Remogao de
das chapas de || blocos unidos |->{amostras para |-

y P R > P Propriedades
materia prima por difusiao caracterizagao

mecanicas

Ensaios

Mecanicos Caracterizagao
da superficie

de fratura em
MEV

Fonte: Autora.

Portanto, conforme pode-se verificar no esquema da Figura 7, o trabalho ¢ iniciado
com a caracterizagdo das chapas de matéria-prima que serdo usadas na fabricagdo dos
objetos de analise. Posteriormente, os blocos unidos por difusdo sao fabricados, utilizando
a metodologia desenvolvida no laboratério, com a devida ordem de corte, limpeza da
superficie das chapas, montagem do bloco e ciclo termomecanico de unido por difusdo. Na
sequéncia, as amostras sdo removidas para a realizagdo das caracterizagcdes da unido, sendo
realizados ensaios de caracterizagdo mecanica e a caracterizagao por analise de imagens.
A tltima ¢ feita por meio da preparacdo metalografica de amostras prismaticas retiradas
dos blocos, seguido de procedimentos de processamento e quantificacdo das imagens de
micrografias, caracterizando assim a regido da interface de unido. Por outro lado, a
caracterizacdo mecanica ¢ realizada por meio de ensaios de tracdo uniaxial de corpos de
prova removidas dos blocos de unido por difusdo. Resultados quantitativos dos ensaios de

tracdo-deformacao sio obtidos assim como avaliadas as superficies de fratura das amostras.
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4.1.CARACTERIZACAO DAS CHAPAS

Para melhor avaliar as diferencas entre as condi¢des dos trés blocos analisados neste
trabalho, as chapas de matéria prima dos blocos A, B e C foram caracterizadas por meio
do uso de um Interferdmetro Optico, de modo a quantificar alguns dos principais
parametros topograficos de rugosidade, como Sa, Sq, Sz, Sv e Sp. As defini¢des de cada

parametro medido nas analises sdo apresentadas na

Tabela 2. Os parametros sao utilizados para descrever diferentes aspectos dessas
superficies, o que possibilita compreender a influéncia das caracteristicas das superficies

no contato entre as asperidades durante o processo de unido por difusao.

Tabela 2: Defini¢cdes dos pardmetros topograficos medidos para a caracterizagao topografica das superficies
das chapas usadas na unido por difusdo.

Parametro Definigao

Sa M¢édia aritmética dos valores absolutos das alturas, representa a diferenga
média de altura dos picos e vales em relagdo ao plano médio da superficie
(OLYMPUS, 2017; THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL
ENGINEERS, 2009)

Sq E equivalente ao desvio padrio da distribuicdo de alturas, calculado pela
raiz quadrada da medida dos desvios em altura de toda a superficie
(OLYMPUS, 2017, THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL
ENGINEERS, 2009)

Sz Representa a amplitude medida entre a profundidade maxima e a altura
maxima (THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL
ENGINEERS, 2009), calculada de acordo com a diferenca de altura entre
0s 5 maiores picos € os 5 vales mais profundos em relacao a média de
superficie (GADELMAWLA et al., 2002).

Sv Indica o vale de profundidade maxima relativo a média na area avaliada
(GADELMAWLA ET AL., 2002; THE AMERICAN SOCIETY OF
MECHANICAL ENGINEERS, 2009).

Sp E a altura maxima dos picos em relagdo a média da superficie na area
analisada (THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL
ENGINEERS, 2009).

Fonte: GADELMAWLA et al.,, 2002, OLYMPUS, 2017; THE AMERICAN SOCIETY OF
MECHANICAL ENGINEERS, 2009.

Para a caracterizagdo, todas as superficies das chapas de 3 mm e 1 mm 2B e 1 mm
no PM foram analisadas no Interferdmetro Optico de luz branca (Zygo Newview 7300),
localizado no LabMat da UFSC. Dados foram adquirido em 3 pontos de cada face,
totalizando 6 pontos por chapa. Apesar de se saber que € possivel haver uma diferenga nos

parametros medidos para cada um dos lados das chapas, a andlise comparativa entre os
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valores dos parametros de superficie considerou os pontos medidos relativos as chapas sem
diferenciagdo de lado, como uma amostra tnica. Isso porque ambos os lados passam pelo
processo de unido simultaneamente e, além disso, nenhum tipo de controle, sobre as faces
das chapas no processo de fabricacdo nem de caracterizagdes subsequentes, € realizado.

A partir destas informacdes, ¢ de um maior conhecimento das asperidades da
superficie das chapas usadas na fabrica¢do dos blocos, espera-se compreender melhor os
resultados obtidos relativos as propriedades mecanicas, assim como do tamanho, forma e

distribuicao dos defeitos decorrentes do processo de unido por difusdo.

4.2. FABRICACAO

No presente trabalho, as caracteristicas de blocos unidos por difusdo sdo avaliadas.
Blocos multicamadas unidos por difusdo sdo formados pelo empilhamento de chapas, que
podem ter diferentes espessuras e acabamentos de superficies. Os parametros
termomecanicos do ciclo de unido por difusdo sdo mantidos constantes, a fim de que as
diferengas experimentais possam ser atribuidas as caracteristicas da matéria-prima apenas.

A Figura 8 apresenta um esquema dos blocos unidos por difusdo, dos quais todas
as amostras para caracteriza¢do, tanto por andlise de imagens quanto para ensaios
mecanicos, serdo retiradas.

Figura 8: Representagdo esquematica das chapas de 210 mm x 210 mm empilhadas, para a fabricagdo
do bloco unido por difusao.

111 mm

Chapas
"~ empilhadas

Fonte: Autora.

Trés configuracdes de blocos unidos por difusao foram fabricadas, com diferentes
caracteristicas, conforme descrito a seguir. Detalhes das caracteristicas da matéria-prima e
sua especificagdo de compra sdo apresentados, bem como os procedimentos empregados
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na averiguacao de qualidade e outras propriedades das chapas adquiridas. Da mesma forma,
sdo descritas todas as fases envolvidas no processo de unido por difusdo usado na
fabricacao dos blocos, assim como sdo apresentados detalhes de como ¢ feita a retirada das

amostras para as caracterizagdes.

4.2.1. FABRICACAO DOS BLOCOS UNIDOS POR DIFUSAO

O controle do processo de fabricagao dos blocos ¢ de grande importancia para
estudos envolvendo a unido por difusdo, uma vez que erros podem acarretar variagdes
significativas, que alteram o processo difusivo e assim os resultados finais das amostras.
Portanto, as etapas de fabricagdo de blocos devem ser cuidadosamente definidas e
normalizadas por meio de procedimentos operacionais padronizados, para garantir
reprodutibilidade, de forma a garantir que diferencas nos resultados sejam atribuidas
apenas as variagdes de parametros experimentais pré-selecionados. Assim, o procedimento
operacional previamente estabelecido pela equipe do laboratorio sera seguido neste
trabalho, o qual inclui a operacdo correta de equipamentos, manuseio do material e de
reagentes. O fluxograma, apresentado na Figura 9, evidencia as fases que compdem o

processo de fabricacao dos blocos unidos por difusao.

Figura 9: Fluxograma com as fases da etapa de fabricacdo dos blocos unidos por difuséo.

Usinagem das
Aquisi¢io da matéria- chapas em chapas Remogio de rebarbas
prima menores de e limpeza
210 mm X 210 mm
y
Limpeza pré-ciclo e Ciclo de unido Corte do bloco unido
montagem do bloco em 4 quadrantes

Fonte: Autora.

A fabricagdo dos blocos inicia-se pela aquisicdo da matéria-prima, ou seja, placas
de aco inoxidavel AISI 316L, onde o fornecedor deve fornecer material cujas
caracteristicas quimicas e mecanicas atendem a na norma (ASTM, 2004). Gongalves, em

2019 descreveu as caracteristicas ideais do material a ser empregado, de forma que o
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processo de fabricacao por unido por difusdo fosse bem sucedido. Esta caracteristicas t€ém
sido usadas como padrao pelo grupo de pesquisa do LABTUCAL. Assim, as chapas devem
ser laminadas a frio, decapadas e recozidas, visando um melhor acabamento de superficie
e uma menor variabilidade de microestrutura em relacao ao material laminado a quente,
além de apresentarem tamanho de grao menor, devido a nucleacao de novos graos durante
o processo de recozimento. A etapa de decapagem ¢ importante para controlar e reproduzir
a camada oxida presente na superficie do ago inoxidavel destas chapas. Também ¢ indicado
que o tamanho de grao das chapas esteja entre a categorizagdo ASTM 07 e 08, pois o ciclo
térmico da unido por difusdo promove grande crescimento de grao e, para que se possa
garantir que as propriedades mecanicas finais sejam minimamente alteradas, o tamanho
inicial dos graos deve ser controlado. Na realidade, o acabamento de superficie que atende
a norma ASTM 480 deve ser N° 2B, aplicado em ambas as faces, que prescreve chapas
laminadas a frio, decapadas e recozidas, cujo ultimo passe de laminagdo ocorre em um rolo
polido, para garantir o acabamento levemente reflexivo, correspondendo assim ao processo
descrito anteriormente. No presente trabalho um segundo acabamento de superficie
especificado foi aplicado: as chapas, ainda na usina metalargica, passam por processos de
polimento mecanico, deixando a superficie mais suave e brilhante.

Outrossim, também ¢é apontado que, para o transporte, as chapas devem ser
protegidas por uma pelicula de PVC em ambas as faces, para que ndo ocorra nenhum dano
nas superficies durante o seu manuseio, incluindo os processamentos prévios a unido.
Adicionalmente, ¢ especificado ao fornecedor que as chapas tenham até 0,8 mm de
tolerancia de planicidade, pois desvios de forma sdo altamente sensiveis na precisao do
corte por jato d’agua, equipamento utilizado para corte das chapas que compdem o bloco
unido por difusdo. Finalmente, deve constar, no certificado de qualidade, a resisténcia a
corrosdo intergranular, obtida em um ensaio normatizado realizado por lote adquirido e
que visa, de maneira indireta, garantir a auséncia de microconstituintes deletérios para a
resisténcia mecanica e a corrosao do ago 316L.

Assim, apés o recebimento e averiguacdo de todos estes requisitos da matéria
prima, as chapas, de 1200 mm x 2000 mm, sdo cortadas em chapas menores, de
210 mm x 210 mm, usando o corte via jato d’agua (Flow Waterjet, M2c 2030). A Figura

10 exibe a usinagem por jato d’agua durante o processo de corte das chapas.
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Figura 10: Corte, por jato d'agua, das chapas, resultando em chapas menores de 210 mm por 210 mm.

Fonte: Autora.

As chapas cortadas passam pela remoc¢ao manual das rebarbas no corte, usando uma
lixadeira manual roto orbital (BOSCH, GEX 125-150 AVE Professional) com lixas de
carbeto de silicio (SiC) na granulometria de 100 mesh. Este processo ¢ realizado com
objetivo de eliminar as barreiras fisicas presentes nas chapas, que podem prejudicar o
contato inicial entre as superficies que serdo unidas. O processo de lixamento ¢

demonstrado na Figura 11 (a).

Posteriormente, as peliculas protetoras de PVC sdo retiradas e as chapas passam
pelo processo de limpeza em uma cuba de limpeza ultrassonica (VR Ultrasonics, VR-
I53TINHIS) por 15 minutos, em um banho contendo uma solu¢do de agua e detergente
industrial desengraxante, conforme mostrado na Figura 11, em (b) e (c), respectivamente.

Ap0s estes processos, as chapas sdo secas com ar quente e armazenadas.

Figura 11: Etapas de preparag@o das chapas para o ciclo de unido apds o corte. Remogao de rebarbas relativas
ao corte via jato d'agua (a), retirada da pelicula protetora de PVC (b) e banho ultrassonico de limpeza em
agua e detergente desengraxante (c).

b)

Fonte: Autora.

39



Posteriormente a estas etapas iniciais, a preparacao de um bloco a ser unido comega
com a coleta das chapas de 210 mm x 210 mm j& armazenadas, que passardo pela limpeza
com agua e detergente, seguido de ciclo na limpadora ultrassonica (Elma, Transsonic TP
1000H) em alcool etilico 96° GL por 10 minutos € secagem com ar quente.

Figura 12: Etapas de preparagdo das chapas para o ciclo de unido. Lavagem das chapas com agua ¢
detergente (a), limpeza ultrassonica em alcool etilico (b) e secagem com ar quente (c).

b)

a)

Fonte: Autora.

Para o estudo do efeito da espessura e acabamento superficial nas caracteristicas
microestruturais € os seus respectivos comportamentos mecanicos, foram fabricados
blocos unidos por difusdo, conforme a combinagdes de parametros mostradas na Tabela 3.
Desta maneira, o bloco nomeado como A ¢ constituido por 37 ldminas usinadas de 3 mm
de espessura, o bloco B ¢ formado por 111 1aminas de 1 mm, ambos com acabamento de
superficie 2B. O ultimo bloco, o bloco C, foi fabricado com 111 ldminas de 1 mm e

acabamento de superficie polido mecanicamente (PM).

Tabela 3: Caracteristicas dos trés blocos utilizados neste estudo.

Bloco Espessura Acabamento N° de chapas

A 3 mm 2B 37
B 1 mm 2B 111
C 1 mm PM 111

Fonte: Autora.

O nimero minimo de chapas empilhadas utilizadas para compor um bloco foi
escolhido de modo que os blocos possuissem pelo menos 110 mm de altura, para que, apos
a unido por difusdo, fosse possivel a remog¢do perpendicular de amostras a partir da
superficie superior. As amostras foram empregadas em ensaios mecanicos de tracao,
devendo assim atender ao requisito do tamanho minimo necessdrio para a usinagem

adequada de corpos de prova de acordo com o padrio pré-estabelecido nos procedimentos
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usados anteriormente, dentro deste projeto pelo LABTUCAL. A Figura 13 mostra o
empilhamento de 37 chapas de 3 mm e de 111 chapas de 1 mm. Pode-se visualmente
perceber as diferengas dos blocos formados por chapas com diferentes espessuras antes do
ciclo de unido.

Figura 13: Detalhe do empilhamento de chapas na confec¢do dos blocos unidos por difusdo com chapas de

diferentes espessuras. Bloco de 37 chapas de 3 mm com acabamento 2B (a), Bloco B de 111 chapas de 1 mm
com acabamento 2B, exemplificando os dois tipos de empilhamento.

Fonte: Autora.

Antes do empilhamento das chapas, estas foram limpas pela tltima vez com papel
toalha e 4lcool isopropilico para remogao de qualquer poeira que possa ter contaminado a
superficie durante o transporte das ldminas até a 4rea proxima ao forno, onde a matriz
grafitica estd localizada. Finalmente o processo de montagem ¢ realizado, com o
empilhamento das placas de 210 mm x 210 mm diretamente na matriz do forno, centrando-
se a primeira chapa do empilhamento na matriz. Cobre-se as superficies das chapas que
entram em contato direto com a matriz grafitica com uma suspensao de h-BN (nitreto de
boro hexagonal) em aerossol (Boron Nitride Extrusion, 3M) para isolar a superficie da
matriz de processos difusivos durante o ciclo térmico, evitando a contaminacdo por
carbono. A Figura 14 (a) e (b) mostram as chapas empilhadas na matriz e ja posicionadas
no interior no forno antes do ciclo de unido e em (c) o forno fechado pronto para o ciclo

termomecanico.
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Figura 14: Montagem do ciclo de unido. Chapas empilhadas e posicionadas na matriz de grafite para o ciclo
de unido (a), matriz posicionada no interior do forno (b) e forno de ciclagem termomecanica ja fechado
preparado para o ciclo (c).

2) b)

Fonte: Autora

O processo de unido ocorre no forno-prensa (PVA Tepla, MOV 653HP) que atinge
elevados niveis de vacuo durante a unido, enquanto controla a temperatura e aplica a forca
de sujei¢do nas amostras por meio de uma prensa hidraulica. Os parametros de

processamento utilizados em todos os ciclos sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4: Parametros de processamento utilizados para o processo de unido por difuséo.

Medida Unidade

Tempo de patamar 60 minutos
Temperatura 1040 °C
Pressao aplicada 9,5 MPa
Pressdo atmosférica 10°¢ mbar

Fonte: Autora.

O forno utilizado para este ciclo térmico baseia-se em dois termopares que
controlam a temperatura durante o processo de unido. O primeiro fica localizado livre
dentro da camara do forno, medindo a temperatura ambiente no seu interior € o segundo €
inserido ao lado do bloco a ser unido, para controlar a sua temperatura, conforme
procedimento j& validado no laboratério. A Figura 15 mostra a curva do ciclo térmico,
conforme inserido no software de controle do forno. Deste grafico observa-se que a taxa
de aquecimento, até atingir o primeiro patamar de temperatura, ¢ de aproximadamente
4°C/min. Ao final deste patamar de 90 minutos de duracdo, espera-se a homogeneizagao
da temperatura do bloco no nivel de 750°C. Apds esta etapa, a taxa de aquecimento €
reduzida para cerca de 2°C/min, até atingir-se o patamar de unido em 1040°C, que dura 60
minutos. O resfriamento ocorre em vacuo, a uma taxa calculada de cerca de 1,7°C/min até

que o bloco atinja 400°C, momento em que o processo chamado fastcooling tem inicio, no
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qual ¢ injetado argbnio na camara do forno. Nesta etapa, a taxa de resfriamento ¢ de
0,9°C/min, aproximadamente, gerando uma taxa de resfriamento geral de 1,2°C/min. O
aquecimento e resfriamento do ciclo ocorre em taxas baixas porque que, na unido por

difusdo, deve-se garantir a homogeneidade dos gradientes de temperatura em todas as

etapas do ciclo térmico.

Figura 15: Grafico que descreve a evolugdo da temperatura (°C) no decorrer do ciclo de unido em minutos.

Temperatura (°C) %

Tempa (min) A

Fonte: Autora.

Apbs o processo de unido por difusdo, o bloco produzido ¢ segmentado em 4
quadrantes utilizando uma maquina de corte por serra fita (Franho, FM 500), para
possibilitar um melhor manuseio do mesmo, devido ao tamanho e peso do bloco final.
Além disso, o posicionamento na maquina de corte por jato d’agua de pecas menores €
facilitada, Melhorando a qualidade geométrica das amostras a serem empregadas nas
caracterizacdes mecanicas e microestruturais. A Figura 16 mostra um esquema do bloco

partido em quadrantes.
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Figura 16: Representacdo esquematica da posi¢do de corte dos 4 quadrantes do bloco unido por difuséo.

Bloco Unido por Difuséo Face superior do bloco

Diviso do bloco unido em 4 quadrantes

Fonte: Autora.

4.2.2. REMOCAO DAS AMOSTRAS

A remocgdo das amostras a partir dos blocos unidos por difusdo ¢ feita via jato
d’agua a partir da face superior dos blocos unidos, perpendicularmente as interfaces de
unido. Esta técnica permite que corpos de prova sejam retirados dos quadrantes do bloco
sem destruir a sua estrutura.

Para a caracterizagdo por andlise de imagens foram retirados, de cada bloco, 6
corpos de prova de formato prismatico e, para os ensaios mecanicos de tragdo, 3 corpos de
prova cilindricos, nas posigoes indicadas em laranja na Figura 17, usando-se os quadrantes
1, 2 e 4. As posigdes de retirada dos corpos de prova foram escolhidas em diferentes
posicdes, sendo as amostras cilindricas do quadrante 2 e 4 mais proximas a borda e a do
quadrante 1 mais proximas ao centro do bloco. Da mesma maneira, as amostras para
caracterizacdo por imagens do quadrante 4 foram retiradas proximas a borda, e as do
quadrante 1 e 2, na regido intermediaria entre o centro € a borda. Desta forma tem-se uma
distribuicdo uniforme das amostras ao longo do bloco, aumentando a representatividade
dos resultados.

A remogao das amostras para caracterizagdo por ensaios mecanicos se deu em duas
etapas: uma anterior ao desenvolvimento deste estudo e uma especifica para as analises do
presente trabalho. A primeira etapa ocorreu para o controle de qualidade das propriedades

mecanicas, realizada no contexto do projeto Trocadif, em que cinco amostras foram
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removidas do bloco, nas posi¢gdes indicadas em cinza na imagem da Figura 17. A segunda
foi realizada para complementar as andlises anteriores e produzir superficies de fratura que
passariam por analise fractografica, uma vez que o estudo anterior ndo contemplou este
procedimento. As localizagdes das novas amostras sdo indicadas por circulos em laranja

na Figura 17.

Figura 17: Esquema com a posicao de retirada das novas amostras para os ensaios mecanicos (cilindrico) e
para a andlise de imagens (prismatico) em laranja e as posi¢des ja retiradas anteriormente, em cinza.

Bloco unido por difusio Face superior do bloco

© Amostras retiradas previamente
o Amostras retiradas para este estudo

Fonte: Autora.

Os corpos de prova para andlise de tragdo sdo cilindricos, de aproximadamente
20 mm de diametro ¢ 111 mm de altura, tamanho necessario para a usinagem para um
diametro de 8,75 mm, tamanho padrao utilizado no laboratério segundo a norma ASTM
A370. J4 as amostras prismaticas para analise microestrutural tém 8 mm de comprimento
por 5 mm de largura, também com 111 mm de altura, A Figura 18 (a) exibe um corpo de
prova cilindrico ensaio de tracdo e a Figura 18 (b) para caracterizacdo microestrutural
ambos apoOs a remogao. A nomenclatura adotada para as amostras ¢ apresentada na

Tabela 5.
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Figura 18: Corpos de prova retirados dos blocos unidos por difusdo. Corpo de prova para ensaio mecénico
de tracdo (a) e corpo de prova para caracterizagdo microestrutural (b).

Fonte: Autora.

Tabela 5: Lista de corpos de prova removidos dos blocos unidos por difusdo para as analises microestruturais
e ensaios mecanicos dos trés quadrantes estudados com as suas respectivas nomenclaturas.

Bloco A Bloco B Bloco C
Al-a Bl-a Cl-a
Al-b Bl-b Cl-b
. A2-a B2-a C2-a
Microestrutural A2-b B2-b C2-b
A4-a B4-a C4-a
A4-b B4-b C4-b
A-Q1 B-Q1 C-Ql
Mecanico A-Q2 B-Q2 C-Q2
A-Q4 B-Q4 C-Q4

Fonte: Autora.
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4.3. CARACTERIZACAO POR ANALISE DE IMAGENS

A caracterizagdo por analise de imagens tem como objetivo medir os vazios

provenientes da falta de contato entre as chapas durante o processo de unido, por meio de

micrografias da microestrutura resultante da unido por difusdo de cada bloco. A partir

destas micrografias, as imagens adquiridas em Microscopio Optico passam por um

processo de tratamento e segmentacdo de modo a permitir que o software realize medigdes

das caracteristicas individuais dos vazios. O fluxograma da Figura 19 resume todas as

etapas realizadas a partir dos corpos de prova prismaticos retirados dos blocos unidos por

difusdo para o processo de caracterizagao por analise de imagens.

Figura 19: Esquema com as etapas principais no processo de caracteriza¢ao de vazios por analise de imagens.

Corte e furo dos

Definicao das
interfaces de interesse
para andlise

corpos de prova em Preparagdo
amostras para Metalografica
metalografia
v

Aquisicao de imagens

Tratamento e
Segmentagdo de
imagens

Aquisicao de dados

Tratamento de dados

Fonte: Autora.

Todas as etapas mencionadas na Figura 19 foram padronizadas previamente,

garantindo a reprodutibilidade e a precisdo do processo.
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43.1. PREPARACAO METALOGRAFICA

A preparacao metalografica de amostras retiradas de blocos unidos por difusao
seguiu a metodologia descrita no trabalho de HOLTZ, em 2020. Para verificar se esta
metodologia atendia as melhores praticas, as seguintes normas técnicas sobre o tema foram
consultadas: a ASTM E3 - Standard Guide for Preparation of Metallographic Specimens,
a ASTM E7 - Standard Terminology Relating to Metallography , ASTM E768 - Standard
Guide for Preparing and Evaluating Specimens for Automatic Inclusion Assessment of
Steel ¢ ASTM E407 - Standard Practice for Microetching Metals and Alloys (THE
AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL ENGINEERS, 1987, 2011, 2012, 2016). A
ASTM E3 regulamenta os procedimentos na preparagdo metalografica e a ASTM E7 a
nomenclatura adequada destes processos. Também foi consultada a norma ASTM E768,
que descreve a preparacdo metalografica ideal a ser empregada em casos de andlise de
imagens de inclusdes ndo metalicas utilizando uma politriz semiautomatica. Devido a
auséncia desse tipo de equipamento no laboratorio, os parametros descritos foram
comparados aos utilizados na preparacdo metalografica manual para verificar se todos eles
seriam atendidos, mesmo que parcialmente. A norma ASTM E768 deixa claro que, para
além de seguir os padroes pré-estabelecidos, cada laboratorio deve definir seus
procedimentos experimentalmente de acordo com o material em andlise, a pratica
desenvolvida para esta andlise no LABTUCAL atende a esta recomendagdo. Finalmente, a
norma ASTM E407 também foi estudada para definir os procedimentos de ataque quimico.
Dessa maneira, pode-se afirmar que todo o processo empregado neste trabalho possui lastro
em procedimentos descritos dentro de um padrao metodoldgico e que, por isso, poderiam
ser padronizados na forma de uma metodologia especifica para analise de imagens de agos
inoxidaveis austeniticos unidos por difusdo. A Figura 20 descreve o procedimento geral

adotado na preparacao metalografica destas amostras na forma de fluxograma.
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Figura 20: Fluxograma com as etapas envolvidas na preparagdo metalografica das amostras para analise de
imagens.

Corte e furo dos
corpos de prova em
amostras para
metalografia

—| Desbaste de rebarbas |—» Lixamento

Polimento Primario |—| Ataque eletroquimico |—| Polimento Secundario

Fonte: Autora.

Assim, o processo de preparacao tem inicio apds a remogao das amostras a partir dos
blocos. Estas sdao cortadas em duas partes no sentido vertical, a fim de facilitar o manuseio
durante a preparacdo metalografica. Em seguida s3o realizados furos nas extremidades
correspondentes a parte superior e inferior das amostras, procedimento necessario para a
fixagdo das amostras no contato elétrico do equipamento de ataque eletrolitico, o qual ¢
realizado posteriormente. Os furos sdo executados utilizando uma furadeira de bancada
com uma broca de parafuso de 3 mm de diametro, seguido pelo processo de rosqueamento
interno, de modo a garantir a fixacdo do parafuso da bancada de ataque eletrolitico. O

esquema de segmentacao das amostras depois desta etapa ¢ apresentado na Figura 21:

Figura 21: Representacdo esquematica das amostras antes de passar pela preparagdo metalografica.

Face superior
do bloco

@

Secgio da

amostra

Amostra original
1
T
Amostras para analise

Furo para

O——> fixagio do

L] contato elétrico

Face inferior
do bloco

Fonte: Autora.
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Depois das amostras devidamente usinadas, estas sao desbastadas para facilitar o
manuseio, uma vez que a preparacdo metalografica ¢ realizada sem embutimento.
Inicia-se pelo processo de lixamento, empregando-se na sequéncia, lixas de carbeto de
silicio (SiC) de 80, 200, 400, 600, 1200, 1500 e 2000 meshes. Em seguida, ¢ feito o
polimento mecanico manual, utilizando pasta de diamante de 3 e 1 pum, por
aproximadamente 3 e 1,5 min., respectivamente. Tanto as granulometrias de lixamento e
polimento quanto os tempos de execucao estdo de acordo com o procedimento citado na
norma ASTM E768. O ataque eletrolitico ¢ realizado em um dispositivo fabricado no
proprio laboratorio, que consiste em uma cuba de inox, que atua como catodo no sistema,
ligado ao polo negativo da fonte de energia, e a amostra, que atua como o anodo, ligada ao
polo positivo, sendo fixada pelo furo rosqueado mencionado na Figura 21. A solugdo
eletrolitica usada no ataque, ¢ composta de 10% de 4cido oxalico e 4gua destilada, no qual
as amostras foram submetidas a uma corrente de cerca de 10 A por 30 segundos. Este
procedimento de ataque estd conforme ao descrito na norma ASTM E407 de metodologia
de ataque quimico para ligas metalicas. A Figura 22 mostra o equipamento utilizado nesta
etapa e a amostra posicionada no interior da solugao.

Figura 22: Equipamento usado no ataque eletrolitico. Cuba e haste utilizadas para posicionamento das

amostras e contato elétrico (a), fonte de corrente elétrica (b) e amostra dentro da solug@o acida durante o
processo de ataque (c).

a)

)

=

Fonte: Autora.

Em trabalhos anteriores, as imagens foram analisadas apds esta etapa de ataque
eletrolitico. Este ataque revela a microestrutura e os contornos de grao de maneira bem
uniforme e com bastante nitidez. Porém, nas etapas posteriores, em que ¢ feita a
segmentacao da imagem por software, estes elementos microestruturais podem atrapalhar

a identificag¢@o dos vazios na interface. Por esta razdo, acrescentou-se um procedimento de
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polimento extra depois do ataque, identificado como polimento secundario, que atua de
modo a eliminar microconstituintes como contornos de grao e maclas, e deixar apenas as
descontinuidades resultantes do processo de unido por difusdo. Este processo foi executado
da mesma forma que o primeiro: polimento manual com pasta de diamante de 3 ¢ 1 um,
por aproximadamente 3 e 1,5 min, respectivamente. Na Figura 23 tem-se um exemplo de
duas micrografias da mesma amostra, uma apds o ataque eletrolitico e outra com a etapa
de polimento posterior, demonstrando como os defeitos finais sdo o elemento mais evidente
na imagem dessa maneira.

Figura 23: Micrografias da mesma amostra (Bloco A) em 200x, (a) ap6s o ataque eletrolitico e (b) apds o
segundo polimento mecanico.

a) b)

100 um 100 pm

Fonte: Autora.

Apos a preparagdo metalografica foram marcadas com caneta permanente as cinco
interfaces a serem analisadas em cada uma das amostras, de modo a garantir que todas as
linhas de unido estivessem na mesma regido na amostra. No caso das amostras do bloco B
e C, que sdo formadas de chapas de 1 mm, buscou-se analisar amostras em regides
equivalentes em termos de altura de empilhamento as do bloco A, de chapas de 3 mm. Na
Figura 24 evidencia-se o resultado final das amostras preparadas e devidamente marcadas

antes de serem levadas ao MO para a fase de aquisicdo de imagens.

51



Figura 24: Amostras prontas para a aquisi¢do de imagens apos a preparagdo metalografica, referentes a
cada bloco.

Bloco A Bloco B Bloco C

Fonte: Autora.

4.3.2. AQUISICAO DE IMAGENS

Foi calculada a quantidade minima de imagens necessarias para que a andlise em
cada um dos blocos fosse representativa. Em trabalhos anteriores em que este tipo de
abordagem foi adotada (HOLTZ, 2020), utilizou-se 70 imagens de cada bloco em um
aumento de 200x, concluindo-se que seria necessdrio um aumento maior para a
caracterizacdo de forma dos defeitos, assim como um grupo amostral com mais imagens,
pela alta dispersdo dos resultados observada. Por esta razdo, buscou-se normas que
abordassem técnicas de caracterizagdo por analise de imagens, que pudessem ser aplicadas
ao caso de defeitos remanescentes da unido por difusdo, de forma a dar suporte a escolha
do nimero de imagens a serem utilizadas nesse estudo. As normas que regulamentam
procedimentos de andlise por imagens de particulas ou inclusdes puderam ser utilizadas
em parte, com um direcionamento, uma vez que visam a caracterizacdo individual de
particulas e inclusdes na imagem, sendo aplicada no presente caso a caracterizacao dos
defeitos.

Dessa forma, as normas principais consultadas nesta etapa foram a ASTM E45 -
Standard Test Methods for Determining the Inclusion Content of Steel ¢ a ASTM E1245 -
Standard Practice for Determining the Inclusion or Second-Phase Constituent Content of
Metals by Automatic Image Analysis (THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL
ENGINEERS, 1999, 2006).

A norma ASTM E45 descreve o método de andlise para a caracterizagao e

quantificagdo de inclusdes ndo metalicas em acos, tanto por métodos macroscopicos quanto
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por métodos microscopicos. Nela, sdo detalhados os requisitos para as analises
microscopicas, que sdo usados para caracterizar o tamanho, distribui¢do, niimero e tipo de
inclusdes em amostras com a superficie polida, utilizando um microscépio optico de luz
refletida (THE AMERICAN SOCIETY OF MECHANICAL ENGINEERS, 2006).

Ja a norma ASTM E1245, descreve as melhores praticas e procedimentos para a
identificacdo e quantificagcdo de inclusdes (ou outros tipos de segunda fase discreta) por
andlise de imagens, para descricao de suas caracteristicas e morfologia (THE AMERICAN
SOCIETY OF MECHANICAL ENGINEERS, 1999). A norma também cita que vazios na
microestrutura resultantes do processo de solidificacdo ou outros processos metalurgicos
possuem aspectos parecidos com 6xidos dispersos na matriz e que também podem ser
medidos segundo a ASTM EI1245, o que se adequa bem as carateristicas das
descontinuidades remanescentes do processo de unido.

Para a determina¢do da quantidade de imagens necessarias para a quantificacao
adequada dos vazios na interface de unido, utilizou-se o minimo campo de analise de
acordo com a norma ASTM E45 (ou seja, a area 1til abrangida na aquisi¢do de imagens)
de 160 mm?, contendo 30 imagens em 100x. Como ja mencionado, no estudo anterior, foi
concluido que imagens em 200x ndo apresentavam aumento suficiente para caracteriza¢ao
de forma e tamanho dos defeitos de unido por difusdo, pois 0s mesmos apresentavam-se
muito pequenos, o que dificultava a identificacdo da forma e tamanho. Assim definiu-se
para a presente analise de imagens, um aumento de 500x.

Para adaptar os valores de area apontados na norma (em 100x) para imagens em
500x, utilizou-se as imagens obtidas com ampliagdo de 100x do microscopio Optico com
as mesmas configuragdes de parametros de luz e imagem usadas anteriormente e calculou-
se a area de 1 imagem usando a conversdo de pixels para milimetros. Posteriormente, foi
calculado quanto seria a area total para 30 imagens, ou seja, a d&rea minima a ser analisada
segundo a norma ASTM E45, resultando em 35,4 mm?. Da mesma forma, utilizando a
escala referente as imagens em 500x, e a area real de 1 imagem, obteve-se a quantidade de
imagens em 500x necessarias para cobrir a mesma area efetiva, de 763 imagens. Estes

calculos e valores sdo apresentados na Tabela 6.
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Tabela 6: Calculos de area analisada e numero de imagens baseados na norma ASTM E45.

Barra de Escala 100x Escala em px
px mm px/mm
204 0.2 1020
E45 para 1 amostra em 100x
Area de 1 imagem (mm?) 1.18
Campo de analise total (mm?) 160
N° de imagens de analise 30
Area efetiva de imagens! (mm?) 354
Barra de Escala 500x Escala em px
pXx mm px/mm
257.25 0.05 5145
Adaptaciao da E45 para 500x
Area de 1 imagem (mm?) 0.05
Area efetiva de imagens (mm?) 354
N° de imagens de analise? 763
Total de amostras® 12
N° de imagens analisadas* 900
Imagens por interface’ 15
Interfaces por bloco 60

Fonte: Autora.

A partir desta quantidade de imagens calculada e para a facilitar a distribuicao
destas imagens pelas 6 amostras retiradas dos blocos, arredondou-se o valor para 900
imagens por bloco. Levando-se em consideragdo a area Util de cada uma das amostras
preparadas metalograficamente, seria possivel utilizar menos amostras, porém optou-se por
distribuir a aquisi¢do de imagens em mais amostras para que o resultado abrangesse o bloco
como um todo.

Dado o exposto acima, considerando o campo de analise de uma amostra como a
area delimitada manualmente na Figura 24, coberta na largura de 15 imagens em 500x
(4,18 mm) e o comprimento de 6 chapas de 3 mm ou 18 chapas de 1 mm, o campo de
analise de uma amostra ¢ de 75,3 mm? Uma vez que cada bloco tem 12 metades de
amostras utilizadas, o campo de analise total de cada bloco seria de 903,3 mm?, que atende

ao campo minimo de andlise citado na norma ASTM E45. Finalmente, distribuiu-se a

! Calculo para a 4rea efetiva de imagens: Area de 1 imagem (mm?2) x N° de imagens de analise

2 Calculo do N° de imagens de analise em 500x: Area de 1 imagem (mm?) / Area efetiva de imagens (mm?)
3 Cada metade das amostras prismaticas retiradas dos blocos unidos por difusdo sdo consideradas uma
amostra na aquisi¢ao, sendo assim 12 para cada um dos 3 blocos

4 N° de imagens analisadas foi arredondado a partir do valor de 763 para 900 com objetivo de facilitar a
divisdo do numero de imagens adquiridas por amostra

5 Quantidade de imagens foi estabelecida experimentalmente no aumento de 500x de acordo com o
tamanho das amostras
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aquisicdo em 5 linhas de unido para cada amostra, sendo cada interface composta por 15
imagens, totalizando 60 interfaces analisadas por bloco (distribuindo-se 5 linhas por 12
amostras) e 75 imagens por amostra.

Sucessivamente, a aquisi¢ao de imagens foi realizada inteiramente em Microscopio
Optico, utilizando-se sempre as mesmas configuragdes do equipamento (Leica, DM4 P)
mantendo-se desde a intensidade de luz, abertura da camera, lentes até as defini¢cdes de
saturacdo e coloragdo disponiveis no aparelho. Dessa forma, assegurou-se a total
reprodutibilidade das condigdes de luz e contraste para todas as amostras.

O método para a realizagdo da aquisi¢do das imagens também teve como base a
norma ASTM E45 e é apresentado na Figura 25. Como ¢ possivel observar, ele descreve o
campo de andlise e a sequéncia com que as imagens devem ser adquiridas, de modo a

aproveitar bem o campo analisado.

Figura 25: Esquema da sequéncia de aquisi¢do de imagens sugerido pela norma ASTM E45.

| AMOSTRA METALOGRAFICA |

n Superficie
Campodeandlise . _____________ Polida

[Tofs7e TN

LT (= (.
da area
analisada

Fonte: Adaptada de ASTM E45 , 2006.

Na Figura 26 ¢ apresentada a adaptacdo da metodologia da norma ASTM E45 para
as amostras unidas por difusdo. Desta forma, buscou-se que a sequéncia de imagens
adquiridas fosse a mesma que a citada em norma, porém sempre utilizando uma linha de
unido como base destas imagens. No caso das amostras retiradas do bloco composto de
chapas de 3 mm 2B, o bloco A, o campo de analise utilizado ja continha as 5 interfaces de
unido necessarias para a aquisicdo das 75 imagens, conforme a Figura 26 (a). Porém, no
caso das amostras compostas de chapas de 1 mm, tanto com acabamento 2B, quanto PM
(Bloco B e C), o mesmo campo selecionado continha mais interfaces. Para que a aquisi¢ao
fosse o mais reprodutivel possivel, a sequéncia de aquisicdo foi realizada a cada duas 3
linhas, para que a distancia entre cada linha fosse sempre a mesma, como o esquema da

Figura 26 (b) apresenta.
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Figura 26: Sequéncia de aquisi¢do de imagens no campo analisado de uma metade de amostra. Distribuigao
das linhas analisadas em cada amostra no bloco de chapas de 3 mm (a) e nos blocos de chapas de 1 mm (b).

()

Fonte: Autora.

O procedimento apresentado na Figura 26 foi adotado para a obtengdo de imagens
de todas as 12 amostras em cada um dos 3 blocos unidos por difusdo, totalizando 36

amostras analisadas e 2700 imagens adquiridas.

4.3.3. TRATAMENTO E SEGMENTACAO DE IMAGENS

A partir das imagens obtidas em MO de acordo com os procedimentos, iniciou-se
o tratamento de imagens para que estas estivessem adequadas para a extragcdo das
informacdes dos defeitos das interfaces de unido. Todo o tratamento, segmentagdo e
aquisicdo de dados foi realizado utilizando o software aberto FIJI, que ¢ um pacote de
processamento de imagens distribuido pela ImageJ, o qual possui uma série de plugins
instalados, a fim de facilitar andlises de imagens de cunho cientifico (SCHINDELIN et al.,
2012). Dessa forma, o software possui todas as ferramentas adequadas para este tipo de
analise e ¢ amplamente usado para caracterizagoes de forma de particulas e poros
(procedimentos que podem ser correlacionados na metodologia utilizada no caso dos
defeitos de unido por difusdo neste trabalho).

As imagens foram tratadas em lotes e de forma automatica pelo software, sendo que
cada lote consistiu de uma linha de uniao contendo 15 imagens. Ademais, todas as imagens
de cada lote foram tratadas por meio da ferramenta de visualizagdo de sequéncia de

imagens do I/mageJ. Dessa forma, buscou-se mais agilidade no tratamento das imagens,
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porém sem perder o controle individual das mesmas, sempre realizando-se a comparagao
entre as imagens originais e as tratadas. A sequéncia geral de passos empregados nesta

etapa do tratamento de imagens ¢ apresentada na Figura 27:

Figura 27: Fluxograma das etapas de tratamento de imagens.

Corte na regido de Tratamento de
Configuracao da interesse e Imagens (ajuste d?

Escala em pm transformagdo para contraste e aplicagao

8-bit de filtros)

v

Segmentagao Conferéncia e (1 .

e —»| .. . —| Analise de particulas
automatica limpeza da imagem

Fonte: Autora.

O tratamento das imagens consiste na aplicacdo de filtros, ja presentes no software,
com objetivo de evidenciar e aumentar a definicdo das descontinuidades presentes nas
interfaces de unido. Devido a grande diferenca de tamanho e contraste dos defeitos
resultantes de cada um dos blocos analisados, a dificuldade desta etapa consistiu em obter
uma equivaléncia dos resultados para as trés condigdes analisadas. Um exemplo dessa
diferenca de tamanho e contraste dos vazios da interface entre os blocos A, B e C ¢
demonstrado na Figura 28.

Figura 28: Exemplo de uma interface de unido de cada bloco para exemplificar a diferenca de contraste entre
os defeitos de cada uma. Bloco A (a), Bloco B (b) e Bloco C (c).

a) - €= . e —

b) : = -

Fonte: Autora.

Como ¢ possivel observar na Figura 28 (a), o bloco A possui descontinuidades bem
evidentes na interface ainda antes de passar pelo processo de tratamento das imagens, € ja

no caso dos blocos B e C, Figura 28 (b) e (¢), estes defeitos sdo menores, mais arredondados
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e aparecem menos em relacdo a matriz. Ademais, pode-se inferir que, com base nestas
imagens-exemplo, que havera dispersdo de resultados, pois dentro de uma mesma linha de
unido analisada a quantidade e forma dos defeitos observados varia muito, o que também
prejudica a uniformizacao das imagens geradas ao final do processo de tratamento.

Devido a esta dificuldade de homogeneizagao do tratamento das imagens, focou-se
em manter a forma e tamanho nos defeitos maiores e naturalmente mais escuros em relagao
a matriz, uma vez que estes representam maior risco de prejudicar as propriedades
mecanicas da unido. Assim, sabe-se que os menores defeitos medidos pelo software nao
apresentam a qualidade adequada para identificacdo de forma e tamanho, sendo usados
critérios de resolugdo no tratamento de dados para exclui-los das anélises.

Apoés esta etapa, o tratamento pela aplicagdo de filtros ¢ realizado na imagem

seccionada na regido de interesse, na sequéncia descrita na Figura 29.

Figura 29: Sequéncia de filtros aplicados para o ajuste de contraste e nitidez das imagens.

Ajuste de contraste
(Brightness) Remocao de Ruido
«Minimo: 126 (Despeakcle Noise)

*Maximo: 193

v

Contraste de Borda
(Unsharp Mask)

*Sigma: 1,0 pix
*Mask Weight: 0,6

Esmaecer (Smooth) |—»

Remocao de Ruido

Contraste (Shapen) |~ (Despeakcle Noise)

v
Ajuste de Contraste
(Brightness)
*Minimo: 0
*Méximo: 199

Fonte: Autora.

As imagens resultantes de cada etapa do tratamento podem ser observadas na Figura

30, tendo-se inicialmente a imagem seccionada e alterada para o padrao de 8-bit na Figura
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30 (a). Apos a aplicacao da sequéncia de filtros e ajustes de imagens (ver Figura 29), a
imagem final ¢ mostrada na Figura 30 (b), na qual ¢é realizada a segmentacao, pelo processo
de binarizacdo das imagens, utilizando a fun¢do Threshold na op¢ao Default do ImageJ.
Esta func¢ao ird escolher o nivel de cinza adequado para a segmentagao das imagens sendo
tratadas individualmente, de acordo com o nivel de cinza geral de cada imagem. Dessa
forma, ap6s a segmentagdo, apenas duas fases existem na imagem: a matriz (em preto) e
os vazios da interface (em branco), conforme a Figura 30 (¢).

Dando continuidade, as imagens sdao comparadas uma a uma com as imagens
originais, tendo como objetivo a remocdo de possiveis inclusdes ou outros
microconstituintes que tenham sido identificados como defeitos apds a segmentacao. Nesta
operagdo, as imagens sdo manipuladas manualmente e entdo a binarizacdo ¢ invertida,
deixando a matriz em branco e as descontinuidades em preto, como ¢ mostrado na Figura
30 (d). Finalmente, ¢ aplicada a funcao Analyze Particles, que identifica cada defeito como
um objeto e lista suas caracteristicas individualmente, tais como area, diametro de Feret,
circularidade e outros. Esta fungdo necessita que a imagem esteja de acordo com a Figura
30 (d) para identificar corretamente estes objetos, por isso ¢ feita a conversao da imagem
binarizada original para esta com a matriz em branco e os defeitos em preto. Desta forma,
¢ gerada uma lista enumerando cada defeito individual com todas as medidas relativas aos
mesmos € ainda a sequéncia de imagens, evidenciando os contornos dos defeitos medidos
com as suas respectivas numeracdes, como um tipo de gabarito dos objetos medidos,
conforme mostrado na Figura 30 (e).

Figura 30: Exemplo de duas imagens passando por todas as etapas de tratamento de imagens. Imagens ja

seccionadas em 8-bit (a), apds as mudancas de contraste e aplicagdo de filtros (b), imagens depois da
segmentagdo automatica (c), apos a limpeza e conferéncia da imagem (d) e resultado de analise de particulas

(e).

a) - - - " - . - - -

b) - - . = f e 8 el - - -— . . =

)

d) e - L - R -— .. =

e e B | s i e e S

Fonte: Autora.
A partir das informacdOes obtidas, € possivel correlacionar a forma das
descontinuidades encontradas nas interfaces de unido com os estagios metalurgicos de
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unido pelo qual passaram, ja que o resultado final esperado do processo de unido por
difusdo ¢ que ndo existam vazios esféricos e dispersos pela interface. Assim, investigando
a maneira de distribuicdo da presenca de vazios pelo seu tamanho e forma, avalia-se os
diferentes comportamentos da presenca de defeitos entre os diferentes blocos e a sua
influéncia no comportamento dos ensaios mecanicos. Dessa maneira, tem-se a hipotese que
os blocos que apresentarem maior numero de defeitos e de intensidade destes defeitos
(vazios de maiores dimensdes e com parametros de forma menos proximos a uma esfera)
apresentem comportamentos menos ducteis do que aqueles com vazios menores, com

formas proximas a esfera e com uma quantidade menor de defeitos dispersos pela interface.

4.44 TRATAMENTO DE DADOS

O tratamento de dados foi realizado utilizando os dados extraidos das imagens a
partir das tabelas de informagdes geradas no plug-in Analyze Particles, conforme citado
anteriormente no topico 4.3.3. O primeiro passo foi reunir todos os arquivos em formato
.txt relativos a cada bloco para compor todo o volume de dados referente a cada condig¢ao
analisada, uma vez que todas estas imagens compdem o grupo amostral de um bloco e ndo
serdo avaliadas individualmente.

Posteriormente, avaliou-se como contornar o problema de defini¢do de pequenos
defeitos observados principalmente nas amostras referentes ao bloco C, de chapas de 1 mm
com acabamento PM, conforme exemplificado na Figura 28 (c). Para tal, buscou-se uma
maneira ja referenciada de se determinar uma relacdo entre tamanho de particula (no caso
vazios referentes a unido por difusdo) e a resolucdo da imagem em pixel, para que fosse
possivel excluir estes resultados de defeitos muito diminutos devido a baixa resolucao,
porém sem prejudicar os resultados. A primeira tentativa foi apurar em normas técnicas
sobre analise de imagens resolugdes minimas para caracterizagdo de poros ou particulas,
ou ainda uma relacao entre o tamanho do pixel e as particulas medidas.

A primeira norma consultada foi a ASTM E45, uma vez que esta descreve
procedimentos que sdo empregados na aquisi¢cdo e analise de imagens deste trabalho. Esta
norma nao descreve em muitos detalhes parametros de resolu¢dao que possam ser aplicados
neste caso, a informagdo mais relevante encontrada sobre a resolugdo das imagens
analisadas, ¢ a necessidade de uma resolu¢do minima de 1 mm/pixel ou melhor. Assim,
conforme ja apresentado na Tabela 6, as imagens em 500x tém relacdo de 5145 pixels para

cada milimetro, resultando numa resolugcdo de 0,19 um/pixel, resolu¢do que atende ao
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requisito estabelecido em norma, mas ndo soluciona o problema das particulas com
resolucao baixa.

Em seguida consultou-se a norma BS ISO 13322-1 - Standards Publication Particle
size analysis — Image analysis methods Part 1. Static image analysis methods, que discorre
sobre a necessidade de se avaliar a relacdo entre o nimero de pixels e o tamanho das
particulas analisadas, uma vez que os resultados obtidos para cada particula
individualmente pdem ser bastante afetado por este fator (THE BRITISH STANDARDS
INSTITUTION, 2014). Entretanto, a norma ndo apresenta nenhuma relacdo entre o
tamanho das particulas e a resolugdo da imagem em pixels. A norma menciona apenas que,
ao adquirir as imagens com os parametros corretos de iluminagdo, aumento da lente e
campo de visdo, as particulas observadas devem ter pixels suficientes para sua
caracterizacao.

Outra norma analisada foi a BS ISO 13322-2 - Particle size analysis — Image
analysis methods — Part 2: Dynamic image analysis methods, em que ¢ citado que a
resolugdo tedrica minima de objetos utilizando analise de imagens é de 1 pixel. Além disso,
a contagem das particulas deve ser individual, com resolucdo maxima de 1 pixel (THE
BRITISH STANDARDS INSTITUTION, 2006). Também recomenda que as analises
sejam realizadas convertendo os valores de pixel para uma unidade de medida quantitativa.
Este procedimento j& havia sido empregado, uma vez que, neste trabalho, adota-se a
conversao de pixel para milimetro ou micrometro.

Portanto, ambas as normas BS ISO 13322 1 e 2 também ndo trouxeram uma
indicac¢do especifica que solucionasse o problema dos vazios medidos com baixa resolucao,
pois o objetivo de se remover estes defeitos que ndo tinham contraste suficiente ¢
justamente eliminar os defeitos pequenos de um intervalo ainda indeterminado até 1 pixel
ou mais.

Com isso, buscou-se esta determinacao em artigos publicados. O trabalho de Puri§
et al., 2016 analisa diferentes resolugdes em dpi para andlise de particulas de areia,
comparando trés softwares diferentes de analise de imagens, o ImageJ, o SigmaScan e o
Matlab. Eles concluiram que uma resolugado entre 300 e 600 dpi ¢ ideal para a determinagao
de parametros de forma em particulas entre 1 € 3 mm, sendo o tamanho minimo de 20,08
a 60,85 pixel, o que daria uma proporgao de 49 um/pixel. Estas determinagdes estariam de
acordo com as imagens adquiridas neste trabalho, que foram obtidas em 300 dpi; sendo
que o tamanho das descontinuidades ¢ bem menor. Considerando este resultado e

extrapolando para os resultados obtidos em micrometro nas imagens em 500x deste
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trabalho, todos os defeitos com menos de 3,88 pm de diametro de Feret (20 pixels) seriam
descartados por ndo apresentarem resolucao suficiente. Para exemplificar a magnitude
desta exclusdo de pontos de andlise nos resultados, na Tabela 7 ¢ apresentado o nimero de
pontos medidos inicialmente para cada bloco unido por difusdo e a quantidade apds o filtro
de 3,88 um, com a porcentagem de dados removidos e também as médias inicialmente e

apos a remogao dos dados.

Tabela 7: Numero de pontos analisados e média na contagem original e ap6s excluir todos os pontos menores
que 3,88 um de didmetro de Feret.

Bloco A BlocoB Bloco C

Contagem de pontos original 8.596 5408 1.954
Diametro de Feret Médio Original 5.13 2,85 1,72
Contagem de pontos apos remoc¢ao de pontos

3.072 973 118
menores que 3,88 pm
Diametro de Feret Médio apds a remocao de

10,91 7,52 7,67
pontos menores que 3,88 pm
Porcentagem de pontos restantes apds a remocao

36% 18% 6%

de pontos menores que 3,88 pm

Fonte: Autora.

Como ¢ possivel observar na Tabela 7, utilizando 3,88 pum como limite minimo de
resolucdo, um volume de informagdes muito grande ¢ removido dos dados coletados a
partir da analise de imagens. Além disso, observando-se as curvas de distribuigdo antes e
depois da aplicagdo do filtro de dados para o bloco A, na Figura 31, ¢é possivel perceber
que hd uma variagdo muito grande no formato de distribui¢do destas, indicando que a
tendéncia geral dos dados foi alterada. Dessa forma, apenas retirar defeitos muito pequenos
que ndo apresentassem resolucao suficiente para verificagdo dos parametros de forma nao

¢ uma alternativa viavel.
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Figura 31: Distribui¢do do diametro de Feret relativo ao bloco A. Sem a aplicacdo do filtro de dados (a) e

com a aplicagdo do filtro de 3,88 um (b).
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Fonte: Autora.
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Outro trabalho que aborda esta questdo descreve qual a relagdo entre o tamanho

médio de particula e a resolugdo minima em pixels, para que a particula possa ser

considerada com resolucao suficiente para analise (PODCZECK; RAHMAN; NEWTON,

1999). Assim, o artigo descreve que, para uma distribui¢do de particulas com tamanho

médio de 1,2 mm (1200 um), o tamanho minimo de 1 pixel seria de 30 pm. A Tabela 8

compila estas conclusdes retiradas do artigo, calculando também a propor¢do entre o

tamanho médio de particula e o de pixel para verificar a relacao entre estes dois fatores.
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Tabela 8: Relagéo entre tamanho de pixel e o tamanho de particula.

Podczeck
Resolucio minima
pixel pm
1 30

Tamanho médio de particula
Particula (um) Particula/pixel (um)
1200 40

Fonte: Adaptado de PODCZECK; RAHMAN; NEWTON, 1999.

Na tentativa de se utilizar a mesma proporcao citada no artigo para este estudo,
utilizou-se, como base, a distribui¢do de pontos relativo ao bloco A, de chapas de 3 mm
com acabamento 2B, devido ao maior nimero de pontos obtidos. Uma vez que a correlagao
estabelecida por Podczeck ¢ em relagao ao tamanho médio das particulas, nos dados do
Bloco A, filtrou-se do menor para o maior, até que o valor da média destes dados atendesse
a propor¢ao de aproximadamente 40 vezes o tamanho da particula em relacdo ao do pixel
(0,19 um). Assim, eliminando-se os defeitos menores que 2,2 pm de didmetro de Feret, foi
encontrada a proporg¢ao apresentada na Tabela 9, em que a média do tamanho dos defeitos
foide 7,71 um e a propor¢do em relagdao ao tamanho médio de defeito e o tamanho de pixel

foi de 39,67 vezes.

Tabela 9: Relagdo entre tamanho médio de particula (didmetro de Feret) e tamanho de pixel para a
distribui¢do de dados do Bloco A filtrando-se todos os pontos com didmetro de Feret menor que 2,2 pm.

Bloco A

Resolucio minima
pixel pm
1 0,194
Tamanho médio de particula
Particula (um) Particula/pixel (um)
7,71 39,67

Fonte: Autora.

Da mesma forma que se executou no caso da filtragem dos dados em 3,88 um de
didmetro de Feret, avaliou-se o comportamento da distribui¢do dos dados apos a filtragem

de 2,2 um, a fim de observar o resultado da tendéncia geral na curva de distribuicao destes
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dados. Na Figura 32 ¢ apresentada a distribuicdo sem e com a aplicagao do filtro de 2,2 um

para o bloco A.

Figura 32: Distribuicdo do diametro de Feret relativo ao bloco A. Sem a aplicacdo do filtro de dados (a) e
com a aplicagdo do filtro de 2,2 pm (b).
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Fonte: Autora.

Na Figura 32 pode-se perceber que, apesar das medidas iniciarem na marca de 2 um
no grafico, ndo hd uma alteracdo geral tdo significativa na tendéncia dos dados como
ocorreu com o filtro de 3,88 um. Assim, utilizando-se esta nova relagdo determinada na
Tabela 9, extrapolou-se 0 mesmo valor de filtro para eliminar todos os dados menores que
2,2 um de didmetro de Feret para os demais blocos. Com isso, ¢ sabido que a relagao entre
tamanho médio de particula e o tamanho de pixel ficard diferente para cada uma das
distribui¢cdes dos blocos B e C, pois os valores encontrados em cada uma delas sdo
distintos. Porém, para fins de comparagdo, ¢ necessario que o mesmo fator minimo seja
empregado nos trés casos analisados, para que nao haja uma discrepancia entre eles. Na
Tabela 10 ¢ apresentado o resultado da relacdo entre o tamanho médio das particulas das
distribui¢des dos blocos B e C utilizando o valor minimo de 2,2 um de didmetro de Feret.
Dessa forma, espera-se remover todos os defeitos com resolucdo insuficiente, utilizando a
defini¢do apresentada por Podczeck como base para as trés condi¢des de fabricacao

analisadas neste estudo.
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Tabela 10: Relagdo entre tamanho médio de particula (diametro de Feret) e tamanho de pixel para a
distribuic@o de dados dos Blocos B e C filtrando-se todos os pontos com didmetro de Feret menor que 2,2 pm.

Bloco B Bloco C
Resolucio minima Resolucio minima
pixel um pixel um
1 0,194 1 0,194
Tamanho médio de particula Tamanho médio de particula

Particula (um) Particula/pixel (um)  Particula (um)  Particula/pixel (um)
4,73 24314 4,30 22,146

Fonte: Autora.

Assim como feito anteriormente, na remo¢do de pontos menores que 3,88 um,
avaliou-se a quantidade de pontos eliminados em cada uma das distribui¢des dos blocos,
conforme apresentado na Tabela 11 e também as médias resultantes em cada um dos trés
blocos. Com isso, pode-se perceber que a quantidade de dados eliminados ndo ¢ tdo grande
como no caso do filtro de 3,88 um, restando pelo menos 20% dos dados originais no caso
do bloco C, o que ¢ o mais impactado neste processo de limpeza de dados, uma vez que a
maior parte dos defeitos medidos estdo na faixa de didmetro de Feret que esta sendo

eliminada.

Tabela 11: Numero de pontos analisados na contagem original e apds excluir todos os pontos menores que
2,2 pm.

Bloco A BlocoB Bloco C

Contagem de pontos original 8.596 5408 1.954
Didmetro de Feret Médio Original 5.13 2,85 1,72
Contagem de pontos apos remocio de pontos
8 P P P 5.098 2.385 377

menores que 2,2 pm
Diametro de Feret Médio apés a remocao de

7,71 4,73 4,30
pontos menores que 2,2 pm
Porcentagem de pontos restantes apos a remoc¢iao

59% 44% 19%

de pontos menores que 2,2 pm

Fonte: Autora.

Ademais, ao se observar as médias apos a aplicagdo do filtro, nota-se que, apesar
da média do didmetro de Feret dos blocos B e C estarem mais altas que a original, elas
ainda apresentam o comportamento de que a média do bloco B ¢ maior que a média do

bloco C, que seria o comportamento esperado de acordo com as suas varia¢des. No caso

66



da Tabela 7, com o filtro de 3,88 um, esta relagdo ndo havia sido respeitada com a filtragem
dos dados, além das médias resultantes apresentarem valores mais altos. A partir desta
andlise, espera-se ndo interferir na tendéncia natural do processo com a remogao de dados
e sim apenas eliminar aqueles que ndo possuem a resolugdo suficiente e adequada para o
tipo de caracterizagdo por imagens que esta sendo estudada neste trabalho. Dessa forma,
optou-se por utilizar este parametro encontrado no trabalho de Podczeck, por nao eliminar

tantos pontos de analise e manter a tendéncia geral observada inicialmente nos dados.

4.4.CARACTERIZACAO DE PROPRIEDADES MECANICAS

Para caracterizar as propriedades mecanicas dos blocos unidos por difusdo nas trés
condigOes analisadas, foram executados ensaios mecanicos de tracdo em nove amostras
retiradas de cada bloco, sendo oito perpendiculares as linhas de unido e uma paralela as
mesmas. Destas oito amostras, cinco haviam sido ensaiadas anteriormente para controle de
propriedades mecanicas e trés foram removidas especificamente para o desenvolvimento
deste estudo. Duas destas tiveram sua superficie de fratura analisada em MEV apos os
ensaios de tracdo, tendo como objetivo verificar os mecanismos de fratura e identificar

processos metaltirgicos da unido por difusdo devido ao modo de falha.

4.4.1. ENSAIO MECANICO DE TRACAO

Um dos procedimentos de controle de qualidade adotados no contexto do projeto
Trocadif para a verifica¢do das propriedades dos blocos unidos por difusao foi a realizagao
dos ensaios mecanicos de tracdo. Assim, todas as condicoes fabricadas tiveram amostras
retiradas para analise dos resultados mecénicos de resisténcia a tracdo, a fim de possibilitar
a comparag¢ao da qualidade da unido entre diferentes condi¢des de fabricacdo. Uma vez que
os blocos analisados neste trabalho foram fabricados inicialmente para o projeto, alguns
ensaios de tracdo ja haviam sido realizados para a caraterizacdo dos mesmos e estes
resultados serdo incorporados aos resultados de tragdo especificos deste estudo. Dessa
forma, todas as amostras cilindricas demarcadas em cinza na Figura 17 foram ensaiadas
previamente para as analises do projeto, sendo cinco amostras perpendiculares as linhas de
unido e uma amostra paralela as mesmas. O objetivo desta analise foi verificar a qualidade
da unido entre as chapas e a propriedade mecanica da matéria prima, respectivamente.

A fim de complementar os ensaios realizados anteriormente, mais trés amostras

cilindricas perpendiculares as linhas de unido foram retiradas de cada um dos trés blocos
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analisados, mostradas em laranja na Figura 17, possibilitando a comparagdo com os
resultados prévios. Além disso, aumentou-se o numero de amostras, melhorando
estatisticamente o resultado obtido.

Ademais, a comparagao entre os resultados das propriedades mecanicas de cada
bloco com os resultados quantitativos obtidos pela anélise de imagens possibilita avaliar a
influéncia de descontinuidades observadas na microestrutura de amostras unidas por
difusdo nas suas propriedades mecanicas finais.

Para a execucao dos ensaios mecanicos de tra¢ao, as amostras retiradas dos blocos,
tanto aquelas retiradas previamente quanto as retiradas para a caracterizacao realizada neste
trabalho, foram enviadas para a empresa METALAB, localizada em Joinville/SC, que foi
escolhida como parceira para a realizacdo dos ensaios de validacdo das unides feitas
durante o projeto Trocadif. O laboratdrio de ensaios da empresa ¢ acreditado pela Cgcre de
acordo com a ABNT NBR ISSO/IEC 17025. Outrossim, a empresa utiliza a norma ASTM
A370 — Standard Test Methods and Definitions for Mechanical Testing of Steel Products
— para a preparagdo e realizacdo dos ensaios mecanicos de tragdo. A utilizacdo de um
procedimento normatizado garante a reprodutibilidade e confiabilidade dos resultados
obtidos, permitindo a sua comparagdo entre amostras de diferentes lotes. A Figura 33
apresenta as especificagdes dimensionais aplicadas as amostras destes ensaios que, por nao
possuirem tamanho suficiente para usinagem em tamanho padrao, foram fabricadas como
corpos de prova de tamanho reduzido proporcional, especificado na ASTM A370 (ASTM,
2014b).

Figura 33: Especifica¢des dimensionais dos corpos de prova para ensaio mecanico de tragdo.

i e B S PR

T A T 11

Geometria 1 Geometria 2
D - Didmetro nominal 8,75 mm 6,25 mm
G -Parte util 35,0+ 0,10 mm 25,0 £0,10 mm
R - Raio do filete (minimo) 6 mm 5 mm
A - Comprimento da secio reduzida 45 mm 32 mm

Fonte: Adaptado de ASTM, 2014b.

Devido a um problema durante a remocgao das amostras por corte via jato d’agua,

uma das nove amostras retiradas especificamente para este estudo ficou com o didmetro
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menor em relagdo as demais, o que impossibilitou a sua usinagem de acordo com os
parametros especificados no “Geometria 1’ da Figura 33, que ¢ a geometria adotada como
padrdo em todas as analises realizadas no laboratorio. Para contornar este imprevisto € nao
haver problemas na comparagdao de resultados, todas as amostras referentes a mesma
posi¢ao de cada um dos trés blocos foram usinadas nas dimensdes especificadas como

“Geometria 27, fim de garantir condigdes equivalentes de comparagao.

4.4.2. FRACTOGRAFIA

Com objetivo de avaliar as carateristicas das fraturas apos os ensaios mecanicos de
tracdo, as superficies de fratura foram protegidas com plastico-bolha e fita adesiva apos o
ensaio e embaladas individualmente. Dessa forma, buscou-se garantir que ndo haveria
nenhum choque entre as partes de cada amostra fraturada durante o transporte entre a
empresa e a universidade.

Ap6s o recebimento das amostras ensaiadas, os corpos de prova foram seccionados
em 12 mm da regido de fratura para que pudessem ser levadas analisadas no MEV. Em
seguida, as amostras foram limpas em alcool etilico 96°GL em uma lavadora ultrassonica,
por 10 min, para remover quaisquer sujidades provenientes do processo de corte.

Ap6s devidamente seccionadas e limpas, as amostras foram levadas ao Microscopio
Eletronico de Varredura (VeganTesca 3) para a aquisi¢cao de imagens de suas superficies
fraturadas. Dessa maneira, foram adquiridas imagens de todas as trés amostras ensaiadas

para este trabalho, nos aumentos de 30x, 100x, 200x, 1000x e 2000x.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1.TOPOGRAFIA DAS CHAPAS DE MATERIA-PRIMA

Uma vez que a principal diferenga entre os blocos unidos por difusdao estudados
neste trabalho ¢ a condigdo de superficie das chapas usadas no processo de fabricacao, foi
realizado um estudo para avaliar as diferencas qualitativas e quantitativas entre as chapas
de 3 mm com acabamento 2B, usadas no Bloco A, de 1 mm também de acabamento 2B,
usadas no Bloco B e as de 1 mm com acabamento polido PM, usadas na fabricagdo do
Bloco C. Para tal foram analisadas as projecdes axonométricas de cada uma das chapas em

ambas as faces e também os valores dos parametros de superficie Sa, Sq, Sz, Sp e Sv.

5.1.1. PROJECOES AXONOMETRICAS

Para verificar as diferengas entre as caracteristicas de topografia das chapas usadas
na fabricacdo dos blocos A, B e C, avaliou-se qualitativamente as projegoes axonométricas
que sdo geradas nas andlises por interferometria Optica pelo software Mountains Map. As

superficies analisadas sdo apresentadas na Figura 34.

Figura 34: Proje¢des axonométricas de cada lado das chapas de matéria-prima utilizadas na fabricacdo dos
blocos unidos por difusdo. Chapa de 3 mm 2B, lado 1 (a), Chapa de 3 mm 2B, lado 2 (b), Chapa de 1 mm
2B, lado 1 (¢), Chapa de 1 mm 2B, lado 2, Chapa de 1 mm PM, lado 1 ¢ Chapa de | mm PM, lado 2.

a Aspereza (5-L) (Gaussiano, 0.8000 mm)

pm
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Aspereza (5-L) (Gaussiano, 0.8000 mm)

14 00

Aspereza (5-L) (Gaussiano, 0.8000 mm)

14 00

Aspereza (S-L) (Gaussiano, 0.8000 mm}
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e Aspereza (5-L) (Gaussiano, 0.8000 mm}

14 00

f Aspereza (S-L) (Gaussiano, 0.8000 mm)

Fonte: Autora.

Ao analisar diferengas gerais entre as projecdes das chapas de cada um dos blocos,
¢ possivel perceber que as caracteristicas das chapas de 3 mm 2B (utilizadas no bloco A),
1 mm 2B (utilizadas no bloco B) e 1 mm PM (utilizadas no bloco C) sdo bastante distintas
entre si.

Primeiramente, no caso das chapas de 3 mm 2B (Figura 34 a e b), nota-se que a
topografia geral da chapa ¢ bastante acidentada, apresentando grandes vales na forma de
defeitos largos e profundos por toda a superficie, principalmente do lado 2 da chapa (Figura
34 b). Também pode-se observar as ranhuras provenientes do processo de laminagdo, as
quais sdo bastante acentuadas e deixam um aspecto grosseiro para estas chapas, em ambos

os lados. Estes dois aspectos prejudicam a integridade de superficie da chapa, pois ha

muitas irregularidades em toda sua extensao.

72



Em seguida, avaliando-se as chapas de 1 mm 2B, ¢é possivel perceber que nao ha
uma diferencga tdo marcante entre o lado 1 e o lado 2 (Figura 34 ¢ e d), da mesma forma
que foi observado no caso das chapas de 3 mm 2B. Ambos os lados apresentam uma
superficie mais suave e com vales menores, com pequenos defeitos espalhados, porém nao
tao profundos, sendo uma superficie mais regular. Neste caso, também sdo observadas as
ranhuras remanescentes da laminag@o, mas a superficie resultante ndo tem um aspecto tao
grosseiro, principalmente do lado 1 da chapa de 1 mm 2B (Figura 34 c).

Finalmente, para as projecdes das chapas de 1 mm PM observa-se uma superficie
suave e lisa do lado 1 (Figura 34 e), porém ainda consegue-se observar resquicios da
laminac¢do na forma apenas de leves impressdes na chapa. Ja do lado 2 da chapa de 1 mm
PM, Figura 34 (f), é possivel perceber ranhuras do processo de laminagdo com um pouco
mais de profundidade que no caso anterior, porém sem deixar o aspecto mais grosseiro
como ocorreu nas chapas de 3 e | mm 2B (note-se que a usina de manufatura de aco garante
apenas um lado totalmente polido). Ademais, ainda ha pequenos vales pontuais espalhados
pela superficie, mas de dimensdes inferiores aqueles observados nos casos anteriores.

As diferencas apontadas entre as trés chapas usadas nos blocos unidos por difusao
sdo de suma importancia para a comparagdo das condi¢des de unido, uma vez que estas
impactam diretamente no resultado da unido, pois representam as regides de contato entre
as chapas, onde os processos difusivos ocorrem plenamente. Por isso, espera-se que chapas
com acabamento mais suave e livre de maiores imperfei¢cdes, como foi observado para a
chapa de 1 mm PM, consigam maior area de contato durante as etapas de unido, obtendo-
se melhores resultados de propriedades mecanicas do que as chapas de 3 mm 2B, as quais
apresentaram defeitos de grandes dimensdes, além de uma superficie com um relevo

acidentado, o que dificulta o contato a area efetiva de contato, restringindo a unido.

5.1.2. PARAMETROS TOPOGRAFICOS

Para as analises quantitativas investigou-se os parametros de superficie Sa e Sq
considerando-se individualmente as duas faces das chapas, com objetivo de verificar a
diferenga nos valores de rugosidade das mesmas, uma vez que, nas projegoes
axonomeétricas, observou-se uma variacdo da textura da superficie. Na Figura 35 ¢
apresentada a dispersdo de resultados na forma de graficos de caixa, para ilustrar esta

diferenca.
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Figura 35: Graficos de caixa apresentando a dispersdo de resultados dos lados 1 e 2 para os Blocos A, B e C,
dos parametros de superficie Sa (a) ¢ Sq (b).
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Fonte: Autora.

Primeiramente, comparando-se os valores de Sa e Sq dos blocos A, B e C, sem
avaliar os lados 1 e 2, na Figura 35 (a) e (b), respectivamente, ¢ possivel perceber que ha
uma diferenca grande dos valores de rugosidade das chapas de cada bloco. No caso da
rugosidade média (Figura 35 a), as chapas de 3 mm 2B, do bloco A, apresentam maior
dispersao de resultados do que as chapas de 1 mm 2B, do bloco B ¢ 1 mm PM, do bloco C,
devido a distancia entre o limite inferior e superior, que € de aproximadamente 0,03 um,
enquanto para o bloco B e C essa variagdo ¢ de cerca de 0,01 pum. Também h4 uma
diferenca evidente entre a rugosidade dos lados 1 e 2 nos casos das chapas dos blocos B e
C, nos quais os pontos referentes a cada um dos lados tem distribui¢des sem nenhuma
coincidéncia de valores, sendo o limite superior do lado 2 do Bloco B e o lado 1 do Bloco
C ainda bastante menor que o limite inferior do lado 1 do Bloco B e do lado 2 do Bloco C.
O limite inferior do lado 1 da chapa do bloco B, por exemplo, ¢ de 0,085 um e o limite
superior dos dados do lado 2 ¢ de 0,70 um, o que mostra a diferenca entre as faces das
chapas observadas na Figura 34 (¢) e (d). O mesmo ocorre para as chapas que compdem o
bloco C, com uma diferenca ainda maior entre o lado 1 e 2, apesar dos pontos medidos
apontarem uma distribui¢do mais concentrada que no caso anterior e a distancia entre o
limite superior do lado 1, de 0,018 um, e o limite inferior do lado 2, relativo a chapa do

bloco C, ser de 0,04 um. Essa variacdo expressiva entre os lados das chapas ocorre porque,
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como ja mencionado, a usina de aco que fornece a matéria-prima garante a integridade de
superficie conforme a especificagdo em apenas de um lado das chapas, assim como ja havia
sido observado na Figura 34 (e) e (f).

No caso das chapas que formam o Bloco A, os pontos de rugosidade média entre
os lados 1 e 2 ja ndo apresentam uma diferenca tao evidente, sendo seus pontos de limite
maximo e minimo muito proximos e o valor da mediana praticamente coincidente com os
demais. A diferenga entre os lados 1 e 2 é percebida ao analisar-se os valores de rugosidade
média quadratica (Figura 35 b), Sq, pois esta ¢ mais sensivel a variagdes de amplitude de
picos e vales.

Neste caso, a diferenga entre as faces das chapas ¢ nitida para as chapas dos trés
blocos, nao havendo sobreposi¢do de medidas em nenhum ponto. A variagdo da dispersdo
dos dados fica mais evidente para cada um dos blocos. Observando-se a chapa do bloco A,
inicialmente, a diferenga entre o limite superior e inferior para os dois lados ¢
aproximadamente 0,04 pm, mas o limite superior do lado 1 € de 0,25 um e o limite inferior
do lado 2 ¢ de 0,27 um e as respectivas medianas de 0,24 pm e 0,32 um. Ja no caso da
chapa de 1 mm 2B, que forma o bloco B, a amplitude dos dados ¢ de aproximadamente
0,02 pm, sendo a mediana do lado 1 aproximadamente 0,12 um e do lado 2 0,09 pm, sendo
estes distribuidos de maneira mais simétrica que no caso anterior. O limite superior do lado
1 ¢ de 0,13 um e o inferior de 0,11 um, enquanto o lado 2 apresenta limite superior de
0,10 pm e o limite inferior de 0,08 um. Finalmente, avaliando-se o Sq para as chapas de
1 mm PM, do bloco C, tem-se uma distribui¢do com pontos muito préximos dos dois lados
da chapa. Porém, o lado 1 tem uma dispersao tao baixa que o limite inferior, a mediana e
o limite superior encontram-se quase sobrepostos, em um valor préximo a 0,03 pm. A
amplitude dos dados para o lado 2 ¢ de aproximadamente 0,015 um, sendo o limite inferior
de 0,06 um, a mediana de 0,065 um e o limite superior de 0,075 um.

Para prosseguir a investigagdo dos demais parametros de superficie, analisou-se o
conjunto de dados dos lados 1 e 2 como uma amostra apenas, uma vez que ja foi verificada
que ha uma diferenca entre as caracteristicas de topografia de cada um dos lados na analise
dos parametros Sa e Sq. Dessa forma, na pratica, ao se comparar as condi¢des de matéria-
prima usadas na fabrica¢do dos blocos pode-se considerar cada condi¢do de acabamento
das chapas para a andlise do processo como uma amostra Unica, uma vez que nao ha
controle entre o lado 1 e 2 durante as etapas de fabricacdo. Assim, na Figura 36 (a), (b) e
(c), sdo mostrados os gréaficos de caixa com as distribui¢des de valores de Sz, Sv e Sp para

as chapas dos blocos A, B e C.
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Figura 36: Graficos de caixa apresentando a dispersdo de resultados para os Blocos A, B e C, dos pardmetros
de superficie Sz (a), Sv (b) e Sp (¢).
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Fonte: Autora.

O primeiro parametro analisado foi a amplitude entre os picos e vales, Sz, mostrado
na Figura 36 (a), em que ja ¢ observada a diferenca das chapas usadas nos trés blocos. A
chapa de 3 mm 2B, do bloco A, tem uma grande dispersdo dos resultados, apresentando
inclusive um outlier de 12 pm, bem acima do limite superior do grafico de caixa, em § um.
A mediana dos dados de Sz para este bloco foi de pouco mais de 5 pm e limite inferior de
3,8 um, aproximadamente, deixando evidente a variag¢do entre os pontos medidos por toda
a chapa. A chapa de 1 mm 2B, referente ao bloco B, possui uma proximidade dos pontos
medidos bem evidente, apesar de ter um outlier em aproximadamente 4,8 pm, a amplitude
total da caixa e do limite maximo e minimo dos pontos estd contida entre 2 ¢ 3 um, sendo
a mediana em cerca de 2,2 um. J4 no caso da chapa de 1 mm PM, usada no bloco C, a
dispersao de resultados foi maior que a do bloco B, porém sem a presenga de outliers.
Apesar do limite superior do grafico de caixa do bloco C estar em cerca de 3,1 pm, acima
do limite superior do bloco B, todos os pontos do terceiro quartil até o limite inferior sdo
menores que os valores do bloco B, ou seja, 75% dos dados apresentaram medidas menores
para o bloco C. O terceiro quartil indica o valor de 2 um e o limite inferior
aproximadamente 0,2 um, sendo a mediana 1,3 pm.

No segundo parametro analisado na Figura 36 (b), a respeito do tamanho dos vales
das chapas, Sv, tem-se um comportamento bastante parecido do observado para o Sz. O
bloco A apresenta uma amplitude de dados de 2,3 um até 6,1 um, do limite inferior até o

superior e entre o primeiro € o terceiro quartil a distancia ¢ de 3,3 um até 5,1 pm, com a
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mediana em 4,2 um. Em sequéncia, para o Sv do bloco B, que teve a maior
reprodutibilidade de pontos dentre as trés condi¢gdes, com os dados variando de 1,5 um até
2,2 um, com a distribuicdo deslocada para que o primeiro quartil esteja praticamente
sobreposto ao limite inferior e a mediana em 1,7 um. Dessa maneira, tem-se que 75% dos
pontos medidos estejam entre 1,9 um e 1,5 um. Finalmente, para o bloco C, da mesma
forma que no caso anterior, o limite superior tem os mesmos valores que o do bloco B, de
aproximadamente 2,2 pm, porém os 75% restantes dos dados estdo entre 1,6 ¢ 0,2 um,
valores menores do que os apresentados pelo bloco B.

Para o parametro de tamanho dos picos da superficie, Sp, a diferenca entre as trés
condi¢des de chapas torna-se a mais evidente entre os parametros analisados. As chapas do
bloco A apresentaram uma alta dispersdo dos resultados, chegando no limite superior a
quase 3,3 um e o limite inferior a cerca de 0,75 um, sendo que a mediana ¢ praticamente
sobreposta ao limite do primeiro quartil, que ¢ de cerca de 0,8 pm. Ou seja, pelo menos
50% dos dados estdo entre 0,75 ¢ 0,8 um e os demais espalhados entre 0,8 um e 3,3 um.
Na sequéncia, as chapas do bloco B tiveram uma reprodutibilidade de resultados bem alta,
sendo que todos os pontos estdo bem concentrados entre 0,6 e 0,8 um. As chapas do
bloco C tiveram resultado semelhante, havendo boa reprodutibilidade dos resultados entre
os pontos analisados, porém um pouco menor que no caso do bloco B. O limite inferior foi
de 0,1 um e o superior de 0,5 um, indicando que todos os pontos obtidos para esta chapa
sdo menores que os das chapas do bloco A e B, conforme seria esperado de acordo com os
resultados dos parametros Sa e Sq e as projegdes axonométricas analisadas.

Dessa forma, fica mais clara a diferenga entre as caracteristicas topograficas das
chapas usadas na fabricagdao dos blocos unidos por difusdo, o que influencia diretamente

no contato metal-metal para o processo de soldagem por difusdo.

5.2. DIMENSOES DOS VAZIOS DE UNIAO POR DIFUSAO

A partir dos resultados quantitativos gerados pela analise de imagens, pode-se
avaliar de maneira geral os vazios presentes nos blocos A, B e C em rela¢do as suas
dimensdes principais, sendo consideradas neste trabalho o didmetro de Feret e a Area como
as métricas para retratar a dimensdo dos vazios. Dessa forma, observa-se as medidas
descritivas dos dados de cada um dos trés blocos estudados. Na Tabela 12 sdo apresentadas
as principais medidas descritivas para o didmetro de Feret utilizadas para detalhar os trés

blocos.
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Tabela 12: Medidas descritivas do didmetro de Feret dos blocos A, B e C.

Bloco A Bloco B Bloco C
Contagem de vazios (unidades) 5098 2385 377
Diametro de Feret Maximo (um) 117,98 69,80 47,05
Diametro de Feret Minimo (pum) 2,22 2,22 2,22
Média didmetro de Feret (um) 7,71 4,73 4,30
Desvio Padrao (um) 8,20 4,10 4,01
Mediana didmetro de Feret (um) 4,70 3,35 3,02

Fonte: Autora.

Inicialmente, o primeiro fator analisado ¢ a contagem de vazios em cada uma das
condi¢des depois do tratamento de dados, que excluiu todas as descontinuidades com
diametro menor que 2,22 um, ja apontada no item 4.4.4. Esta informagao ja evidencia a
diferenca no nivel de defeitos residuais medidos nas trés condigdes estudadas, em que o
bloco A tem mais que o dobro de vazios quantificados em rela¢do ao bloco B e mais de
seis vezes em ralagdo ao bloco C, sendo uma diferenga significativa.

Em seguida, avalia-se os dois extremos de valores de diametro de Feret coletados
pela analise de imagens dos blocos, na forma do diametro de Feret Maximo ¢ Minimo
obtido para cada um. Uma vez que os dados foram filtrados para excluir as medidas de
objetos com possivel baixa resolu¢do a partir do didmetro de Feret, todos os trés casos
apresentardo valores minimos iguais, de 2,22 pm, ou seja, o valor logo ap6s a exclusao dos
dados. Apos, ao comparar-se os valores medidos de didmetro de Feret Méaximo, percebe-
se que ha uma diferenca expressiva para cada bloco, sendo o valor encontrado para o bloco
A, de 117,98 pm, quase o dobro do valor maximo do bloco B, de 69,80 um e ainda mais
que o dobro do valor medido para o bloco C, de 47,05 um.

Ainda, ao analisar-se a média para os blocos, observa-se que a média do bloco A,
de 7,71 pm, € superior a média dos blocos B e C, de 4,73 e 4,30 um e o desvio padrdo para
os trés casos segue esse mesmo padrao, sendo de 8,20 um para o bloco A € 4,10 ¢ 4,01 pm
para os demais. Para os valores de mediana, o comportamento também ¢ similar, tendo o
bloco A um valor mais alto, de 4,710 um, € o bloco B e C os valores mais proximos entre
si, de 3,35 e 3,02 um, porém com uma diferenga menor entre eles. Dessa forma, verifica-
se que os valores obtidos possuem elevada dispersdo, uma vez que os valores de desvio
padrdo sdo apenas um pouco menores que a média, como no caso do bloco B e do bloco C

e ainda maior que a média, como observado para o Bloco A. Além disso, sabe-se que os
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dados estao deslocados a esquerda em valores menores, pois as medianas estdo mais
proximas dos valores minimos medidos. Ainda, ¢ possivel perceber que os Blocos B e C
possuem resultados mais proximos entre si, tanto na média, no desvio padrdo e na mediana,
indicando, possivelmente, distribui¢des mais parecidas. O mesmo nao ocorre com o Bloco
A, que apresentou resultados discrepantes em relagdo aos outros dois.

Prosseguindo-se com as avaliagdes das métricas de dimensdes dos vazios, analisou-
se a area pelos mesmos pardmetros do diametro de Feret, conforme os dados

disponibilizados na Tabela 13.

Tabela 13: Medidas descritivas da Area dos blocos A, B e C.

Bloco A Bloco B Bloco C
Area Maxima (num?) 385,03 122,02 81,03
Area Minima (um?) 0,94 1,21 1,36
Média Area (um?) 13,82 7,02 6,59
Desvio Padriao (um?) 21,61 8,07 8,01
Mediana Area (um?) 6,35 4,46 4,19

Fonte: Autora.

Os resultados encontrados para a Area dos vazios tiveram comportamento bastante
similar aos observados no didmetro de Feret. Iniciando-se com a area maxima dos vazios,
verifica-se que o valor maximo do bloco A ¢ superior aos valores encontrados para os
blocos B e C. No caso das medidas de area, o valor de area maxima do bloco A, de
385,03 um?, ¢ mais de 3 vezes maior que o valor maximo do bloco B, de 122,02 pm? e
quase 5 vezes maior que o valor maximo do bloco C, de 81,03 um?. Porém, o caso da area
minima medida ndo segue o padrdo observado anteriormente, sendo que o bloco A
apresenta o menor valor medido e o do bloco C, o maior. Provavelmente estes valores tém
a ver com o formato destes vazios, que pode variar entre alongados e arredondados, o que
explicaria a diferenca na medida de area, pois os valores de didmetro de Feret minimo sdo
iguais.

Em seguida, para os valores de média, tem-se o comportamento semelhante ao
observado no caso anterior, em que o bloco A apresenta o valor médio mais alto, de
13,82 um?, e os blocos B e C apresentam valores mais baixos e préximos entre si, de 7,02
e 6,59 um?, respectivamente. O mesmo ocorre para o desvio padrdo e a mediana, sendo o
desvio padrao de 21,61 um? e a mediana de 6,35 um? para o bloco A e de 8,07 ¢ 8,01 um?

de desvio padrio e 4,46 e 4,19 um? para a mediana dos blocos B e C, respectivamente.
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Dessa maneira, observa-se que ha uma alta dispersao dos resultados em relagdo a média
em todos os casos, principalmente para o bloco A e, assim como no caso do didmetro de
Feret, a mediana ¢ menor que a média, indicando que os dados sdo deslocados a esquerda,
j& que 50% do total de vazios medidos tem valor menor que o apontado.

Apos a descrigdo geral por meio de medidas descritivas dos trés blocos, buscou-se
obter um resultado de porosidade da érea total de vazios somados em relacdo a area total
analisada nesta analise. Na Tabela 14 sdo apresentados os valores usados no calculo ¢ a
porosidade calculada.

Tabela 14: Resultados de porosidade calculada a partir da soma dos vazios totais e da area efetiva de analise
total, para cada um dos blocos, Bloco A Bloco B ¢ Bloco C.

Bloco A Bloco B Bloco C
Soma Total de Area (nm?) 70.462,60 16.748.05 2.483,67
Porosidade calc. (%) 0,00780 0,00185 0,00027

Fonte: Autora.

Para se obter esta porcentagem do total de area, fez-se um célculo simples de
porosidade, utilizando-se os valores da soma da area de todos os vazios em cada uma das
condi¢des. Esta soma ¢ dividida pela area total analisada no conjunto de amostras, que ¢
regido indicada entre as faixas pretas da Figura 24, multiplicada pelo total de amostras
caracterizadas. Assim, tem-se uma area de 15 x Smm por amostra, que ¢ a area em que as
interfaces de unido estdo contidas, vezes 12 amostras, para indicar a area total usada na
analise para cada um dos blocos unidos por difusdo. Com isso tem-se um valor comparativo
entre as trés condig¢des estudadas, que dd uma ideia de propor¢do entre a drea de vazios e a
area que foi investigada em MO.

Ao analisar-se estes resultados, deve-se levar em consideracdo que a quantidade
total de defeitos medidos em cada um dos blocos unidos por difusdo ¢ muito diferente,
sendo que o bloco A apresenta uma quantidade expressivamente superior de vazios
contados. Além disso, pelas medidas descritivas gerais de area, ja havia sido constatado
que a area dos vazios do bloco A eram maiores que as dos demais, de modo que ja se
esperava que a porcentagem fosse maior tambeém.

Dessa maneira, todos os trés blocos apresentaram a porosidade calculada menor que
0,01%, sendo, portanto, bastante baixa e que segue o mesmo principio da drea maxima
medida e apresentada na Tabela 14, de modo que a porcentagem obtida para o bloco A, de

0,00780% ¢ cerca de 4 vezes maior que a do Bloco B, de 0,00185% e mais de 25 vezes
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maior que a do Bloco C, calculado em 0,00027%. Este resultado apenas evidencia os
resultados apresentados anteriormente, em relacao a quantidade total de vazios encontrados

para cada um dos blocos unidos e ao tamanho dos mesmos.

5.3.DISTRIBUICAO DE TAMANHO DE DEFEITOS

Apoés a andlise descritiva das principais caracteristicas dos conjuntos de dados
relativos aos vazios de cada um dos trés blocos unidos, foi realizado o estudo das
caracteristicas de distribuicdo destes vazios. Dessa maneira, buscou-se quantificar as
descontinuidades por faixas de tamanho, avaliando-se a distribui¢do considerando-se a

frequéncia de pontos do didmetro de Feret, dos vazios e da area.

5.3.1. DISTRIBUICAO EM RELACAO AO DIAMETRO DE FERET

Inicialmente analisou-se a distribuicdo de frequéncia do didmetro de Feret dos
vazios, como mostrado na Figura 37, separando-se os dados em faixas de 2 pm, para dessa
forma entender como estas descontinuidades estdo distribuidas. Ressalta-se que a
distribuicdo ndo inicia em zero devido a filtragem de dados referentes aos vazios com pouca

resolucao.

Figura 37: Distribuicao de vazios em relagdo ao diametro de Feret apresentando a frequéncia de vazios em
porcentagem e a distribuicdo acumulada para os trés blocos. Bloco A (a),. Bloco B (b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

Observando-se as distribuicdes de vazios, ¢ possivel perceber de forma bastante
clara a diferenca da concentracdo de defeitos entre as trés condigdes analisadas. Os
blocos B e C, Figura 37 (b) e (c), t€ém cerca de 60 e 70%, respectivamente, dos seus defeitos
na faixa entre 2 ¢ 4 um, enquanto o bloco A possui pouco mais de 40% na mesma faixa.
Ou seja, no caso do bloco C, especificamente, cerca de 25% dos vazios observados nas
analises t€ém didmetro maior que 4 um. No caso do bloco B, a porcentagem ¢ de pouco
menos de 40% e ainda, para o bloco A, mais de 50% dos diametros analisados estao fora
dessa faixa. No segundo intervalo de tamanhos, a partir de 4 um, os trés blocos
apresentaram valores bem proximos, cerca de 20% dos vazios.

Ademais, pode-se analisar o tamanho do vazio em que os ultimos 10% da
distribuicdo acumulada inicia para cada bloco, tendo-se, assim, um valor de
aproximadamente 20 um para o bloco A, e de 10 e 8 um para os blocos B ¢ C. Ou seja,
para chegar nos 10% maiores didmetros, os blocos B e C apresentam metade do diametro
em relagdo ao bloco A.

As curvas de distribui¢@o, conforme o esperado pelas andlises descritivas dos dados,
possuem valor maximo bastante diferentes também, estando na faixa de 116 um, 68 um e
46 um para as trés condi¢des analisadas. A diferenca de tamanho entre os maiores vazios
encontrados no bloco A para o bloco B ¢ de cerca de 40 um, valor préximo ao valor
maximo medido no Bloco C.

Estes valores obtidos a partir de uma breve anélise da distribuicdo de tamanho dos
vazios, ja deixam bastante evidente que hd uma diferenca nos valores observados de
tamanho dos vazios nas trés condigdes analisadas. Uma vez que as alteracdes de matéria-
prima sdo as diferencas a serem analisadas entre os blocos, pode-se supor que as
caracteristicas distintas de qualidade estas chapam implicam na quantidade de vazios na

interface de unidao com dimensoes distintas.
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Apos a analise geral das distribuigdes dos vazios em relagdo ao didametro de Feret,
seccionou-se os dados para ver em mais detalhes a dispersao dos resultados com tamanho
acima de 10 um. Dessa maneira, observou-se, tanto a frequéncia relativa e a distribuicao
acumulada, conforme os resultados da Figura 37, como a frequéncia absoluta dos
resultados, para avaliar a quantidade real de vazios com tamanho acima 10 pm presentes
em cada um dos blocos analisados.

Primeiramente, na Figura 38, a distribuicdo acumulada para os vazios nesta faixa
analisada ¢ bastante diferente entre o bloco A em relagao aos blocos B e C, que tém
comportamentos semelhantes. Na faixa a partir de 10 pum ha aproximadamente 87% dos
vazios totais do bloco A, indicando que mais de 10% dos vazios possuem tamanho superior
a esta delimitagdo. Ja nos casos dos blocos B e C, essa faixa representa apenas 4 ¢ 3%
respectivamente, uma parte bem menos expressiva do total de vazios medidos.

Em seguida, analisando-se as frequéncias absolutas na faixa a partir de 10 um, ainda
na Figura 38, a diferenca ja fica mais evidente até mesmo entre os blocos B e C, que nas
analises em porcentagem, apresentam resultados proximos. Para o bloco A, na faixa de 10
a 12 um foram contados 201 vazios e para o bloco B este resultado foi de 28 vazios, € no
caso do bloco C apenas 2 vazios estdo nessa faixa. Além disso, nem todos os intervalos de
tamanho da distribui¢do foram preenchidos no caso do bloco C, enquanto nos demais
blocos apresentaram pelo menos 1 vazio até o intervalo de 32 pm. Dessa forma, ¢ clara a
distin¢do da distribuicdo de vazios para os trés blocos, quando ¢ analisada a quantidade real
de vazios medidos em cada um, e ndo a partir da analise apenas dos valores relativos, uma

vez que, neste quesito, os blocos B e C mostraram-se muito proximos.
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Figura 38:Distribuicdo de vazios em relagdo ao didmetro de Feret a partir de 10 um, apresentando a
frequéncia de vazios em porcentagem, a distribuicdo acumulada e a frequéncia absolutra para os trés blocos.
Bloco A (a),. Bloco B (b) ¢ Bloco C (¢).
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Fonte: Autora.

Assim, a partir da avaliag@o da distribuicdo de vazios pelo seu didmetro de Feret ja
¢ possivel observar que hd uma diferenca dos valores dos trés blocos estudados. Essa
diferenca ¢ acentuada principalmente pela concentracao de vazios no primeiro intervalo de
2 a 4 um, observada pela distribuigdo acumulada dos gréaficos da Figura 37 e ainda pela
frequéncia absoluta de vazios maiores de 10 um, mostrando que a porcentagem relativa de
defeitos em relacdo ao total, neste caso, ndo ¢ suficiente para ter-se uma ideia efetiva de
como os vazios de cada amostra estdo distribuidos. Este resultado ¢ um bom indicador da
pouca quantidade de descontinuidades de grandes dimensdes no bloco C porque, apesar de
boa parte dos dados originais serem excluidos na filtragem de vazios, para adequagdo da
resolucdo (ver se¢do 4.4.4), apenas os vazios menores que 2,2 um foram removidos e que

estes sdo realmente todos os vazios medidos em todo o grupo de dados.
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5.3.2. DISTRIBUICAO EM RELACAO A AREA

A mesma avaliacao de distribuicdo do diametro de Feret foi realizada usando os
dados de area, separados agora em faixas de 5 pm?, como mostrado na Figura 39. Nesta
distribuicdo, tem-se a faixa a partir de 0 pm? pois, mesmo depois da exclusdo dos pontos
com didmetro de Feret menor que 2,2 um, ainda restaram vazios com area entre 0 ¢ 5 pm?.

Figura 39: Distribui¢io de vazios em relagio a Area, apresentando a frequéncia de vazios em porcentagem
¢ a distribui¢do acumulada para os trés blocos. Bloco A (a),. Bloco B (b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

Assim, para o primeiro intervalo de frequéncia, tem-se 0 mesmo comportamento
observado anteriormente, em que pouco mais de 40% dos vazios do bloco A (Figura

39 (a)), estdo localizados nessa faixa. Os blocos B e C, Figura 39 (b) e (c), apresentam
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porcentagens parecidas no intervalo, de 60% dos vazios nos dois casos. Em sequéncia, na
faixa de 5 a 10 um?, a frequéncia de vazios dos trés blocos ¢ bastante similar, estando entre
20 e 30%.

A distribuicao acumulada da area também teve comportamento parecido com o
observado nos graficos de distribuicdo de didmetro de Feret, sendo mais de 90% dos pontos
dos blocos B e C, Figura 39 (b) e (c), acumulados até a faixa de 10 a 15 pm?, enquanto no
bloco A, a distribui¢do sé entra nesse patamar em areas de aproximadamente 30 pm?.

Portanto, nota-se que para a avaliagdo e comparacdo de tamanho dos vazios
presentes na interface de unido, a drea mostra a mesma tendéncia de resultados observados
para as analises realizadas em relacdo ao diametro de Feret. Devido a diferenga de formatos
dos vazios, a distribui¢do de Area ¢ ainda mais dispersa do que a de didmetro de Feret,
sendo necessario avalia-la atrelada a parametros de forma para melhor entender essa

distribuicao.
5.4.PARAMETROS DE FORMA

Apos as analises das dimensoes dos vazios das interfaces de uniao por difusdo, pelo
diametro de Feret ¢ pela Area, foram analisadas as distribui¢des dos pardmetros de forma
de Fator de Forma Circular (FFC) e Circularidade, de modo a avaliar as porcentagens de
vazios para cada bloco que se encaixam em cada faixa de medida dos parametros. Assim,
pode-se estabelecer qual a tendéncia da maior parte das descontinuidades presentes nas
condi¢des dos blocos, A, B e C.

O primeiro parametro de forma avaliado foi o FFC, que indica o qudo irregular € o
contorno do objeto quantificado, uma vez que ¢ fungdo do perimetro do mesmo. Com este
parametro busca-se entender o qudo proximo de um circulo perfeito estdo os vazios da
distribuigdo, ja que durante o processo de unido por difusdo a tendéncia é que os processos
difusivos formem defeitos bem arredondados, para diminuir a energia livre de superficie.
Dessa maneira, quanto maior a presenga de vazios com o FFC mais proximo de 1, indica
que os processos difusivos para estes vazios provavelmente estdo em estagios mais
avangados do que aqueles com FFC mais proximo de zero. Na Figura 40 a seguir € possivel
observar a distribuicdo de frequéncia em relacdo ao parametro de forma FFC para os trés

blocos analisados.
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Figura 40: Distribui¢do de frequéncia do pardmetro Fator de Forma Circular (FFC) para os vazios das trés
condigdes analisadas. Bloco A (a), Bloco B (b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

Novamente, assim como nos casos analisados anteriormente, os blocos B ¢ C
apresentam tendéncias de comportamento similares entre si e 0 bloco A um comportamento
distinto em relagdo aos demais. Para os blocos B e C ha uma tendéncia para que os vazios
sejam classificados com o FFC entre 0,8 ¢ 0,95, ou seja, descontinuidades com formato
proximo a um circulo perfeito, que ndo possuem tantas irregularidades nos contornos dos
vazios. Para o bloco C, cerca de 20% dos vazios quantificados tiveram o FFC no intervalo
indicado por 0,95 do gréfico (Figura 40 c) e o Bloco B (Figura 40 b) este intervalo indicou
aproximadamente 15%. Em contrapartida, o Bloco A (Figura 40 a) demonstrou certa
homogeneidade na distribui¢do do FFC dos vazios, em que de 0,2 a 0,95 todos os intervalos
apresentaram cerca de 5% do total, sendo apenas as faixas de 0,9 e 0,95 com valores um
pouco maiores, porém sem passar os 8%. Isso demonstra a maior prevaléncia de vazios
com FFC baixo para o bloco A, muito provavelmente devido a diferenca de rugosidade das

chapas que compdem o bloco unido por difusdo, pois os defeitos observados nas chapas de
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3mm 2B dificultam o contato entre as superficies e precisariam de um maior tempo de
difusdo para atingir o mesmo estado de energia livre de superficie que nos casos dos blocos
BeC.

A seguir, verificou-se a distribuicdo de frequéncia dos vazios de acordo com o
pardmetro morfologico de Circularidade, apresentada na Figura 41 e que teve uma
tendéncia similar as verificadas anteriormente, em que os blocos B e C apresentam
comportamento parecido entre si € o bloco A destoa dos mesmos. Assim, os blocos B e C,
Figura 41 (b) e (c), tiveram uma distribuicdo entre 6 ¢ 8% de frequéncia em todos os
intervalos, sem nenhum pico de frequéncia muito acima dos demais. Ja no caso do bloco A
(Figura 41 a) ha um deslocamento da curva de distribui¢do a esquerda, indicando a maior

concentracdo de vazios com circularidade entre 0,3 ¢ 0,1.

Figura 41: Frequéncia do parametro de forma Circularidade para cada um dos blocos. Bloco A (a), Bloco B

(b) e Bloco C (¢).
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Fonte: Autora.

Dessa maneira, a avaliacdo da distribuicao da frequéncia dos pardmetros de forma
dos vazios mostrou, assim como as distribui¢des de tamanho por didmetro de Feret e Area,

que os vazios do bloco A apresentam uma tendéncia a serem mais longos e irregulares. Ja
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os blocos B e C apresentam a tendéncia de vazios mais arredondados, com certa
proximidade de valores entre si.

Para complementar a analise destes resultados fez-se uma comparacao da relagio
entre o didmetro de Feret e os parimetros de forma, seguido da relagdo entre a Area e os
parametros de forma. O grafico da Figura 42 apresenta a relagao didmetro de Feret e o

parametro FFC para os vazios dos trés blocos.

Figura 42: Reacdo entre o didmetro de Feret e o FFC dos vazios para cada um dos blocos. Bloco A (a), Bloco
B (b) e Bloco C (c¢).
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Fonte: Autora.

O comportamento dos vazios € muito similar nos trés casos, sendo que a medida
que o Fator de Forma Circular se aproxima de 1, o valor do didmetro de Feret diminui,

havendo uma concentragdo de pontos muito grande nessa regido nas trés condigdes. No
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mesmo sentido, ao observar o aumento do tamanho das descontinuidades, o Fator de Forma
Circular tende a diminuir, observando-se apenas pontos dispersos para os vazios com FFC
abaixo de 0,1 para os trés blocos. Ademais, na faixa abaixo de FFC igual a 0,2, ¢ bastante
evidente a maior quantidade de vazios presentes aglomerados no grafico do bloco A,
Figura 42 (a), seguido do bloco B, Figura 42 (b), e do bloco C, Figura 42 (c), sendo que o
bloco C apresenta apenas alguns pontos isolados no grafico. Além disso, ha uma clara
diferenga no volume de pontos nos graficos, causada pela variagdo de contagem de objetos
medidos para cada um dos blocos, conforme ja havia sido evidenciado nas analises
descritivas. O comportamento observado para cada um dos blocos ¢ compativel com os
graficos de frequéncia de dimensdo e parametro de forma que foram analisados
anteriormente.

No mesmo sentido, analisou-se a relacao entre o diametro de Feret e o fator de
forma da Circularidade para cada um dos blocos, conforme ¢ mostrado na Figura 43.

Figura 43: Reagdo entre o diametro de Feret e a Circularidade dos vazios para cada um dos blocos. Bloco A
(a), Bloco B (b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

No caso do parametro da Circularidade, ha uma presenga maior de pontos, ou seja,
de vazios, em valores abaixo de 0,1 para os trés blocos, observando-se uma maior
concentracdo de pontos na regido inferior do grafico. Assim como no caso do pardmetro
FFC, pode-se perceber que o bloco A, Figura 43 (a), ¢ a condi¢do com a maior quantidade
de vazios de 0 a 0,2, o bloco B, Figura 43 (b), possui uma quantidade menor destes vazios
e o bloco C, Figura 43 (c), este nimero além de ainda menor esta disperso.

Esses resultados estdo de acordo com a distribui¢ao de frequéncia apresentada nos
graficos das Figura 40 e Figura 41. Nos graficos das Figura 42 e Figura 43 também foi
possivel perceber a clara relagdo entre o tamanho dos vazios, avaliado como o diametro de
Feret, com o valor do fator de forma, pois ha uma tendéncia de que os vazios com maior
tamanho apresentem os parametros mais baixos do fator de forma.

Na sequéncia, fez-se a mesma analise para verificar como ¢ a relag@o entre a area
dos vazios e o parametro FFC, para conferir se o0 comportamento dos vazios ¢ 0 mesmo
que o observado em relagdo ao didmetro de Feret, j4 que nas distribui¢gdes de frequéncia
esse comportamento ¢ observado. Na Figura 44 sdo apresentados os graficos para os blocos

A,BeC.
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Figura 44: Reagio entre a Area e o FFC dos vazios para cada um dos blocos. Bloco A (a), Bloco B (b) e
Bloco C (¢).
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Nos graficos do FFC em relagdo a area (Figura 44), o comportamento observado ¢

bastante parecido com o do diametro de Feret, porém hd uma dispersao maior dos pontos
neste caso, havendo, assim, mais pontos fora das regides em que ha uma concentragdo de
pontos proxima ao eixo y. Assim, percebe-se que os pontos nos graficos estdo mais
espalhados, principalmente para valores de FFC abaixo de 0,3 e em especial no caso do
bloco A, Figura 44 (a), em que a nuvem de pontos ¢ ainda maior em relag¢do ao grafico do
bloco B e C, Figura 44 (b) e (c) do que nos graficos em relacao ao didmetro de Feret (Figura

42).
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Da mesma forma, repetiu-se a analise da area em relacdo ao parametro da

Circularidade, conforme os graficos da Figura 45.

Figura 45: Reacio entre a Area e a Circularidade dos vazios para cada um dos blocos. Bloco A (a), Bloco B
(b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

Assim como no caso anterior, o comportamento apresentado no caso da
circularidade em relacdo a area ¢ similar ao comportamento em relagdo ao diametro de
Feret, porém, neste caso, ha uma maior aglomeracao na parte inferior dos graficos na faixa
a partir de 0,3 de Circularidade. Nos trés graficos, dos blocos A, B e C, a nuvem de pontos
tende a se localizar na regido inferior, sendo diferente dos casos anteriores em que ela

ocorria na parte superior esquerda, proOximo ao €ixo y e aos parametros em 1,0.
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Dessa maneira, a distribuicao dos pontos nas analises entre os parametros de forma,
FFC e Circularidade, e o tamanho dos defeitos, didmetro de Feret € area, esta diretamente
relacionado aos defeitos das chapas de ago inoxidavel da matéria prima analisados
inicialmente no trabalho, pelas caracteristicas topograficas diferentes das chapas dos blocos
A, B e C assim como pela presenca de vazios remanescentes do processo de unido por

difusdo observados apds o processo.

5.5.ENSAIOS MECANICOS

Os ensaios para a caracterizacdo mecanica dos corpos de prova retirados dos blocos
unidos por difusdo foram executados em uma empresa externa com todos os certificados
do INMETRO, de modo que todos os equipamentos devem estar devidamente calibrados
para a execugdo dos testes. Assim, apds o recebimento das amostras ensaiadas, registrou-
se as imagens dos corpos de prova para avaliar e comparar o modo de fratura de cada uma
delas, conforme ¢ apresentado na Figura 46.

Figura 46: Corpos de Prova tipicos para cada bloco unido por difusdo apds o ensaio de tragdo uniaxial. Bloco
A (a), Bloco B (b) e Bloco C (c).
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Fonte: Autora.

Para avaliar a influéncia dos acabamentos de superficie das chapas na unido dos
blocos soldados por difusdo, avaliou-se as propriedades mecanicas de Tensdo Maxima,
Tensdo de Escoamento, Tensdo de Ruptura, Alongamento e Redugdo de Area. Dessa
maneira, buscou-se compreender qual a diferenga quantitativa nas propriedades mecanicas
que as variacdes das chapas causam, uma vez que o contato inicial entre as chapas direciona
os pontos de unido iniciais. O resultado de tensdo méxima dos trés blocos pode ser

observado na Figura 47.

Figura 47: Graficos de caixa da Tensdo Maxima dos Blocos A, B e C com a tensdo maxima minima de
485 MPa estabelecida na norma ASTM A240 indicada.
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Fonte: Autora.

Observando-se o comportamento dos oito corpos de prova de Tensdo Maxima,

observa-se um resultado semelhante aos das medidas descritivas de analise de imagens, em
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que os blocos B e C sdo bastantes semelhantes € o bloco A ¢ discrepante destes. Quase
50% dos resultados do bloco A estavam abaixo da tensdo minima indicada pela norma
ASTM A240, de 485 MPa, cuja mediana foi de 486,5 MPa e cujo valor maximo encontrado
no limite superior foi de 509 MPa. O valor minimo do limite inferior dos demais blocos, B
e C, foi de 519 e 530 MPa respectivamente, evidenciando a grande diferenca na resisténcia
mecanica final das unides para os trés blocos analisados. O bloco C teve maior
reprodutibilidade de resultados, pois os mesmos apresentaram distribuicdo menor de
acordo com sua caixa, sendo os valores do final do terceiro quartil e do limite superior
praticamente os mesmos, de542 e 543 MPa. A amplitude maxima dos resultados do bloco
C foram de 13 MPa no total, enquanto para o bloco B essa amplitude foi de 21 MPa. Em
contrapartida, todos os trés blocos apresentaram um dado indicado como outlier, sendo o
do bloco A no limite inferir, de 449 MPa e os outliers dos blocos B ¢ C acima do limite
superior, de 559 e 554 MPa. Dessa forma, pode-se perceber que os blocos B e C
conseguiram atingir as métricas estabelecidas em norma e supera-las com bastante
facilidade, em contrapartida aos resultados obtidos no bloco A, que indicam que o bloco
nao seria qualificado de acordo com a ASTM A240.

Na sequéncia, avaliou-se os resultados da tensdo de escoamento dos trés blocos

unidos por difusdo, por meio do grafico apresentado na Figura 48.

Figura 48: Graficos de caixa da Tensdo de Escoamento dos Blocos A, B ¢ C com a tensdo de escoamento
minima de 170 MPa estabelecida na norma ASTM A240 indicada.
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Fonte: Autora.
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O resultado da tensao de escoamento ja ndo apresentou um desempenho semelhante
ao da tensdo maxima, uma vez que todos os blocos conseguiram atingir, e superar, o valor
minimo estabelecido pela norma ASTM A240, de 170 MPa. Apesar disso, os trés blocos
apresentaram diferencas evidentes na distribui¢do de seus resultados, sendo a amplitude
total dos dados do bloco A de 66 MPa, do bloco B de 24 MPa e do bloco C de 9 MPa.
Portanto, apesar dos valores do limite superior do bloco A serem de 248 MPa contra
225 MPa do bloco C, a maior concentragao na distribui¢cdo de dados do bloco C indica uma
confiabilidade de resultados muito superior, pois até mesmo seu outlier, cujo valor esta
abaixo do limite inferior, de 218 MPa, tem resultado préximo aos demais dados, sendo de
210 MPa. A caixa do bloco B também apresenta uma reprodutibilidade de resultados mais
confiavel do que as do bloco A, corroborando com os demais resultados observados
anteriormente.

Finalmente, para terminar de avaliar as propriedades relativas a resisténcia

mecanica dos corpos de prova, verificou-se a tensdo de ruptura dos blocos A, B e C, como

¢ mostrado no grafico da Figura 49.

Figura 49: Graficos de caixa da Tensdo de Ruptura dos Blocos A, B e C.
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Fonte: Autora.

A tensdo de ruptura encontrada para os blocos mostra de forma clara a diferenca
final na unido de cada um deles, uma vez que os resultados referentes ao bloco A sdo
bastante inferiores do que os outros dois. A distribui¢do dos pontos do bloco A estéd
relativamente uniforme, pois a distancia entre o limite inferior, de 570 MPa, para o

primeiro quartil ¢ de 40 MPa e a do terceiro quartil até o limite superior, de 739 MPa, ¢ de
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39 MPa. Além disso, a distancia da mediana, de 647,5 MPa, para o primeiro quartil ¢ de
37,5 MPa e para o terceiro quartil ¢ de 57,5 MPa. Os dados dos resultados do bloco B sdo
todos superiores aos do bloco A, sendo o limite inferior de 814 MPa, 75 MPa acima do
limite superior do bloco A. A mediana desse bloco ¢ de 952 MPa e o limite superior de
1009 MPa, possuindo um outlier acima deste de 1207 MPa. Finalmente, o limite inferior e
o primeiro quartil da tensdo de ruptura obtida dos CPs do bloco C tiveram sobreposicao de
pontos com o bloco B, porém seus resultados foram ainda mais altos. A mediana obtida foi
de 1085 MPa, acima do limite superior do bloco B, e o terceiro quartil foi de 1201 MPa,
valor bastante proximo ao outlier referente ao bloco B. Finalmente, o limite superior do
Bloco C foi de 1263 MPa, reforgando, mais uma vez, seu melhor desempenho entre os
resultados avaliados, em comparacgdo aos demais blocos unidos por difusdo.

Em seguida, avaliou-se as propriedades mecanicas relativas a ductilidade final
resultante do processo de unido por difusdo dos blocos A, B e C, de acordo com o seu
alongamento, e o valor minimo exigido em norma, assim como a redu¢do de area dos
corpos de prova ensaiados. Na Figura 50 ¢ apresentada a distribuicdo dos resultados de

alongamento.

Figura 50: Graficos de caixa do Alongamento dos Blocos A, B e C.
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Fonte: Autora.

Como pode-se visualizar nos graficos de caixa da Figura 50, o bloco A teve quase

todos os seus resultados abaixo dos 40% de alongamento estabelecidos em norma, tendo
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apenas o limite superior do grafico de caixa de 41%. Os demais blocos conseguiram superar
o limite minimo definido pela norma em todos os pontos, apesar do limite inferior do
grafico de caixa do bloco C estar em 41,8%, proximo a ele. Entretanto, o primeiro quartil
do bloco C ¢ de 61,2%, indicando que ha 25% dos dados entre 41 e 61, ou seja, a maior
parte dos resultados encontram-se acima de 61%, valor bem superior ao valor da norma.
Os resultados do bloco B tiveram a sua distribuicao levemente deslocada, o primeiro quartil
e o limite inferior estdo quase sobrepostos, indicando que 50% dos dados variam entre 49,6
e 59,2%. O terceiro quartil e o limite superior apresentam uma distancia de 6,5%, entre
64,6 e 71,2%. Finalmente, tem-se o valor do terceiro quartil, e o limite superior do bloco C,
que apresentaram valores bem superiores aos demais, de 76,3% de 80%, complementando
os seus resultados que demostram a qualidade de sua unido por difusao.

Por ultimo, como forma de complementar a analise, avaliou-se a redugdo de area
das amostras ensaiadas dos blocos unidos por difusdo, e utilizou-se os mesmos 40% de
referéncia do alongamento, uma vez que esta ndo ¢ uma propriedade mecanica delimitada
pela norma ASTM A240. O grafico com os resultados de redugdo de area consta na Figura

51.

Figura 51: Graficos de caixa da Tensdo Maxima dos Blocos A, B e C.
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Fonte: Autora.

Os resultados observados para a redugdo de area t€m o mesmo comportamento que
o encontrado para o alongamento dos blocos A, B e C, porém com valores mais baixos. O

bloco B teve 50% de seus resultados acima dos 40% estipulados como base de comparagao
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e o bloco C mais de 75% dos dados conseguiram superar essa marca. Ja no caso do bloco A,
o limite superior chegou a apenas 31%, ainda ndo sendo proximo dos 40%. Portanto, tem-
se mais uma vez resultados mais proximos entre os blocos B e C e bem discrepantes do
bloco A.

Concluindo, os resultados dos ensaios mecanicos realizados, no geral, conseguiram
mostrar quantitativamente a influéncia da quantidade e tamanho de defeitos nas interfaces
de unido para os trés blocos unidos por difusdo. O bloco A, fabricado com as chapas de
3 mm 2B, obteve os piores resultados em todas as propriedades avaliadas, provavelmente
pela influéncia da pior integridade de superficie das chapas, que influenciou o contato entre
elas no processo de unido. O bloco C, formado de chapas de 1 mm polidas mecanicamente,
apresentou os melhores resultados e/ou a melhor confiabilidade dos mesmos, corroborando
que a menor quantidade de defeitos nas linhas de unido e com tamanho médio bem inferior
tem influéncia positiva nas propriedades mecanicas finais do dispositivo unido por difusao.
Finalmente, o bloco B conseguiu atingir comportamentos semelhantes aos do bloco C,
porém com desempenho final um pouco inferior, o que esta de acordo com os resultados
da andlise de imagens, uma vez que suas distribui¢des tiveram resultados parecidos com
os do bloco C, porém com uma quantidade de vazios medidos superior.

Dessa maneira, pode-se entender que os resultados das analises de imagem estdo de
acordo com os encontrados pelas andlises das propriedades mecanicas e que ambas podem
ser utilizadas para avaliar a qualidade da unido de um dispositivo fabricado pela soldagem

por difusao.
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5.6.FRACTOGRAFIA

Para complementar os resultados obtidos anteriormente, principalmente das
analises das projecdes axonométricas e topograficas das chapas dos blocos unidos por
difusdo e dos ensaios mecanicos executados nas amostras retiradas dos mesmos, foram
analisadas as superficies de fratura dos corpos de prova apos a ruptura do ensaio de tragao
uniaxial. Assim, analisou-se inicialmente os corpos de prova em 35x, para se ter uma nogao
de suas caracteristicas macroscopicas € como elas se distinguem entre si. Na sequéncia,
analisou-se os mesmos CP’s em 500x, 1000x, 2000x e 5000x, para entender as
caracteristicas de deformagdo e fratura e como elas se relacionam com as propriedades
iniciais das chapas previamente analisadas e com as propriedades mecanicas medidas apos
o processo de unido por difusdo.

Para realizar as analises de fratura, foram observados dois corpos de prova de cada

bloco unido por difusdo, sendo analisadas ambas as superficies de cada um deles. Na

Figura 52 e

Figura 53 s3o mostradas cada uma das superficies de fratura dos dois corpos de
prova analisados, chamados de Q2 e Q4 (pois foram retirados dos quadrantes II ¢ IV dos

blocos unidos por difusao).

Figura 52: Imagens em 35x das amostras do Q2, focalizando toda a superficie de fratura.
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SEM MAG: 36 x Dat: SE 2mm SEM MAG: 35 x [ 2 SEM MAG: 35 x Det: SE
View field: 7.87 mm _ Dateimidiy): 07/18/22 nanos View field: 7.91 mm _ Date(midly): 07/15/22 anca in nanos, View fleld: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22

a Bloco A — Q2 — Lado 1 (35x) b Bloco B - Q2 — Lado 1 (35x) ¢ Bloco C—-Q2 —Lado 1 (35x)
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SEM HV: 20.0 kv WD: 15.07 mm | SEM HV: 20.0 kv WD: 16.45 mm | | SEM HV: 20.0 kv WD: 15,28 mm |

SEM MAG: 35 x Det: SE 2 SEM MAG: 35 x Det: SE 2mm SEM MAG: 35 x Dot: SE

View field: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22 nanosj View fleld: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22 View fleld: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22

d Bloco A — Q2 — Lado 2 (35x) e Bloco B— Q2 — Lado 2 (35x) f Bloco C— Q2 — Lado 2 (35x)

Fonte: Autora.

Figura 53: Imagens em 35x das amostras do Q4, focalizando toda a superficie de fratura:

SEM HV: 20.0 kv | SEM HV: 20.0 kv WD: 16,07 mm L VEGA3 TESCAN SEM HV: 200 kv WD: 16.31 mm L VEGA3 TESCAN
SEMMAG: 36 x 2 SEM MAG: 36 x Dat: SE 2 SEM MAG: 36 x Dot: SE

View field: 7.61 mm _ Dal 11512: nanos; View field: 7.91 mm _ Date{midly): 07/15/22 View field: 7.91 mm _ Date{midly): 07/15/22

a Bloco A — Q4 — Lado 1 (35x) b Bloco B — Q4 — Lado 1 (35x) ¢ Bloco C— Q4 — Lado 1 (35x)

SEM HY: 20.0 kv WD: 16,08 mm I SEM HY: 20.0 kY WD: 15,31 mm | SEM HY: 20.0 k¥ WD: 16,18 mm
[ 2 SEM MAG: 35 x Det: SE
View fleld: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22

SEM MAG: 36 x 2 SEM MAG: 36 x
View fleld: 7.91 mm  Date(midly): 07/18/22 ce View fleld: 7.91 mm  Date(midiy): 07/18/22

d Bloco A — Q4 — Lado 2 (35x%) e Bloco B — Q4 — Lado 2 (35x) f Bloco C — Q4 — Lado 2 (35x%)

Fonte: Autora.

Em ambas as amostras de cada bloco, Q2 e Q4, o resultado da fratura observado ¢
semelhante, indicando que passaram pelo mesmo modo de fratura. Os blocos A ¢ B

apresentaram uma superficie de aspecto mais liso, ver

Figura 52 e
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Figura 53, (a), (b), (d) e (e), causado pelo descolamento total entre duas chapas do

bloco, enquanto que o bloco C,

Figura 52 e

Figura 53, (c) e (f) apresentou o rompimento entre mais chapas do bloco, com
regides de deformagao por cisalhamento dos planos atdmicos, como ocorre em uma fratura
duactil de amostras macicas. Nesta amostra, ha um plano de deformacdo com 45° de
inclinagdo partindo das regides de borda das amostras, deixando um aspecto geral da fratura
semelhante a uma fratura taga-cone, fratura tipica de metais ducteis.

Apesar disso, todas as amostras observadas parecem ter um aspecto de rugosidade
da superficie parecidos, resultado da deformacdo das regides com pontos unidos por
difusdo. Para se observar em mais detalhes as caracteristicas de deformacao das superficies,

na Figura 54 e

Figura 55 sdo apresentadas as imagens obtidas em MEV nos aumentos de 300x,

1000x e 2000x no centro das amostras Q2 e Q4 dos blocos A, B e C.

Figura 54: Imagens de MEV do centro das amostras do segundo quadrante (Q2) do lado 1 dos corpos de
prova, nos aumentos de 300x, 1000x e 2000x, dos blocos A, B e C.

SEM HV: 20.0 kv WD: 15.07 i L SEM HV: 20.0 kv WD: 16,57 fitm |
SEM MAG: 300 Dot SE 200 pm SEM MAG: 300 Dot sE 200 pm
View field: 823 ym _ Date{midiy): 07/15122 ance in nanospa View field: 823 um _ Date{midiy): 07/15/22

SEM HV: 20.0 kv WD: 16.32 fiirn |
SEM MAG: 300 Dot: sE 200 pm
View field: 923 um _ Date{midiy): 07/15/22

SEM HY: 20.0 kv WD: 15.07 mm L SEM HV: 20.0 kv WD: 16,57 mm L

SEM MAG: 1.00 kx Dat: SE 50 um SEM MAG: 1.00kx | Det: SE 50 um
View fleld: 277 um _ Dateimidly): 07/15/22 \ance in nanospar View fleld: 277 ym _ Dateimidiy): 07/15/22

SEM HY: 20.0 kv WD: 16.32 mm L

SEM MAG: 1.00 kx| Dot: SE 50 um
View fleld: 277 ym _ Dateimidly): 07/15/22
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d Bloco A — Q2 —ponto 1 (1000x) e Bloco B — Q2 — ponto (1000x) f Bloco C — Q2 — ponto 1 (1000x)

SEM HV: 20.0 kv WD: 15.07 i Lirit VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 2.0 kx Dot SE 20 pm
View field: 138 ym _ Date{midiy): 07/15122 Performance in nanospace

SEM HV: 20.0 kv

SEM HV: 20.0 kv WD: 16.32 fiim | VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 2.00 kit Dot: sE 20 pm
View field: 138 um  Date{midiy): 07/15/22 Performance in nanaspace

SEM MAG: 2.00 kit
View field: 138 um _ Date{midiy): 07/15/22

g Bloco A — Q2 —ponto 1 (2000x) h Bloco B — Q2 — ponto 1 (2000x) i Bloco C— Q2 — ponto 1 (2000x)

Fonte: Autora.

Analisando-se inicialmente as imagens com aumento de 300x, na Figura 54 (a-c),
¢ possivel perceber as diferencas entre o aspecto das fraturas dos blocos A, B e C. Nos
casos dos blocos A e B, a superficie parece reta nas imagens, contrapondo-se ao bloco C,
que parece possuir um relevo, com regides de picos e vales, apesar da superficie ser mais
suave que as observadas nos demais blocos. Ao avaliar as imagens em 1000x, Figura 54
(d-f), as diferencas entre cada uma das fraturas dos trés blocos sdo bem evidentes. Nos trés
casos nota-se a presenca de alvéolos de deformacao ductil, porém nao da maneira tipica
observada em amostras de metal macico, além disso, ¢ notavel a diferenga no tamanho
desses alvéolos entre as amostras, sendo eles muito maiores e heterogéneos no caso do
bloco A, com alvéolos menores, mas ainda dispersos e irregulares, enquanto que, no caso
do bloco B, os alvéolos sdo bem menores, sendo ainda homogéneos para o bloco C. Na
imagem da Figura 54 (d) e (g), além dos alvéolos irregulares, também s3o observados
defeitos mais profundos, que parecem nao apresentar caracteristicas de fratura e sim de
defeitos prévios das chapas da matéria prima de 3 mm com acabamento 2B do bloco A.

Nas imagens referentes ao bloco B, Figura 54 (e) e (h), também sdo observados
alguns pontos de defeitos mais profundos que parecem ndo terem passado pelo processo
de unido por difusdo, porém com tamanho bem menor e menos disforme do que no caso
do bloco A. Nestes dois casos, possivelmente houve a deformacao ductil apenas nas regides
de “necks” formados entre as asperidades que entraram em contato durante a unido, por
isso houve uma aparéncia de fratura reta, apenas de descolamento, pois a deformagdo
causada pelo ensaio de tragdo foi apenas localizada e nao global.

Finalmente, tem-se as imagens ampliadas do bloco C, Figura 54 (f) e (i), com

alvéolos de tamanho bem reduzido e bem homogéneos, além de uma superficie mais
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deformada como um todo e ndo tdo reta como dos casos anteriores, indicando
possivelmente que neste caso a deformacdo ocorreu na peca como um todo € nao apenas

nas regides de contato das asperidades.

Figura 55: Imagens de MEV do centro das amostras do segundo quadrante (Q4) do lado 1 dos corpos de
prova, nos aumentos de 300x, 1000x e 2000x, dos blocos A, B e C.

SEM HV: 20.0 kv WD: 15,37 mm SEM HV: 20.0 kv WD: 16,07 mm SEM HY: 20.0 kv WD: 16.31 mm
SEM MAG: 300 x Dat: SE 200 pm SEM MAG: 300 x Dat: SE 200 pm SEM MAG: 300 x Dot: SE 200 pm
View fleld: 923 ym _ Dateimidly): 07/15122 \ance in nanospar View fleld: 923 ym _ Dateimidiy): 07/15/22 \ance in nanospar View fleld: 923 ym _ Dateimidly): 07/15122

100 k. Det: SE 50 pm 100 k. Det 50 pm
277 pym  Date{midly): 0718122 ane spa lew fleld: 277 pym  Date(midly): 0718722

SEM HY: 20.0 kv WD: 15,37 mm I SEM HY: 20.0 kv WD: 16,07 mm I
Vi

SEM HV: 20.0 kv WD: 15,37 mm | SEM HY: 20.0 kv WD: 16,07 mm | SEM HY: 20.0 kv WD: 16,31 mm |
SEM MAG: 2.00 kx Dat: SE 20 ym SEM MAG: 2.00 kx Dat: SE 20 ym SEM MAG: 2.00 kx Dat: SE 20 um
View field: 138 um _ Dateimidly): 0715122 \ance in nanospar View fleld: 138 um _ Dateimidiy): 07/15/22 \ance in nanospar View fleld: 138 um _ Dateimidly): 0715122

g Bloco A — Q4 —ponto 1 (2000x) h Bloco B — Q4 — ponto 1 (2000x) A/6D;i Bloco C — Q4 — ponto 1
(2000x)

Fonte: Autora.

Na
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Figura 55, as caracteristicas de fratura referentes a cada bloco unido por difusao
foram observadas da mesma maneira na amostra retirada do quadrante 4, do que na amostra

retirada do quadrante 2. O bloco A, visualizado nas imagens (a), (d) e (g) da

Figura 55, apresentam grandes alvéolos com formato bastante disforme, com
regioes lisas ao fundo destas marcas que nao parecem ter passado pela unido por difusdo.
No caso do bloco B, também apresentou alvéolos um pouco menores € mais homogéneos
que o bloco A, porém também indica alguns defeitos prévios da matéria prima na forma de
regidoes com vales profundos e mais lisos no fundo. E no caso do bloco C, tem-se alvéolos
muito pequenos e com a superficie de fratura menos reta e lisa, e sim com elevagdes
provavelmente provenientes de deformagdes da propria chapa usada na unido.

De modo a caracterizar as fraturas da unido por difusdo de forma integral, também
foram observadas as regides de borda, apresentada na Figura 56, para avaliar a diferenca

da regido central da fratura apresentadas anteriormente nas Figura 54 e

Figura 55.

Figura 56: Imagens de MEV do regido de borda das amostras do segundo quadrante (Q4) do lado 1 dos
corpos de prova, nos aumentos de 300x, 1000x e 2000x, dos blocos A, B e C.

e
=

SEM HY: 20.0 KV WD: 15,48 mm | SEM HY: 20.0 kv WD: 15,94 mm |

SEM MAG: 300 x 3 200 pm ‘SEM MAG: 300 x Det: SE 200 pm
Viaw flald: 923 pm  Date{midiy): 07/15/22 \anca in nanospat Viaw flald: 923 pm  Date{midiy): 0715722

SEM MAG: 300 x Det: SE
View fleld: 923 pm  Date{midiy): 0715722

SEM HV: 20.0 kv WD: 16.89 mm

SEM HV: 20.0 kv WD: 15,94 mm in
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 pm
View fleld: 277 ym  Date(midiy): 0718722

SEM MAG: 1.00 kx. Det: SE 50 pm

N veu et 271 Dot osze

d Bloco A — Q4 —ponto 1 (1000x) e Bloco B— Q4 —ponto 1 (1000x) fBloco C — Q4 —ponto 1 (1000x)
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WD: 15.38 mm | WD: 15,94 mm
Det: SE 2 x Det: SE

g Bloco A — Q4 — ponto 2 (2000x) h Bloco B — Q4 — ponto 1 (2000x) i Bloco C — Q4 — ponto 1 (2000x)
Fonte: Autora.

Nas imagens em MEV dispostas na Figura 56, ¢ possivel perceber que mesmo na
regido de borda as amostras continuam com as caracteristicas ja observadas anteriormente,
de alvéolos em diferentes tamanhos e formatos para cada um dos blocos unidos por difusao.
Observando-se a regido de borda do bloco A, nas imagens (a), (d) e (g) da Figura 56, pode-
se observar os grandes alvéolos ja descritos nas demais amostras, além de lascas na regido
de superficie do corpo de prova, provavelmente resultante do processo de usinagem antes
dos ensaios mecanicos. Ja no caso do bloco B, pode-se ver uma depressdo na superficie,
que apresenta os mesmos alvéolos indicados no resto da superficie, indicando que houve o
rompimento por micro deformagdo plastica nessa regido, uma vez que ¢ bastante diferente
da caracteristica da regido da superficie externa do corpo de prova. J4 no Bloco C, as
caracteristicas na regido de borda sdo como as descritas em todas as imagens das amostras
analisadas, com pequenos alvéolos uniformes e homogéneos.

Para finalizar a analise das fraturas, observou-se em mais detalhes as regides “lisas”
na parte inferior dos alvéolos, que foram descritas anteriormente e que pareciam nao ter
passado pelo processo de unido por difusdo por ndo demonstrarem nenhuma caracteristica
de microdeformacao plastica, como a regido em torno. Na Figura 57 essa comparacao ¢

evidenciada.
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Figura 57: Imagens em MEV da superficie de fratura do lado 1 da amostra Q2 do Bloco A com aumento de
2000x em duas regides.

SEM HV: 30.0 kV WD: 15.00 mm VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 300 x Det: SE 200 pm
View field: 923 ym  Date(m/dly): 09/12/22 Performance in nanospace

SEM HV: 30.0 kV WD: 15.00 mm VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 35 x Det: SE 2 mm
View field: 7.91 mm | Date(m/dly): 09/12/22 Performance in nanospace

a Bloco A — Q2 —Lado 1 (35x) b Bloco A — Q2 —Lado 1 (300x)

SEM HV: 30.0 kV WD: 14.98 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV \ WD: 15.14 mm | VEGA3 TESCAN]|
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 pm | Date(m/d/y): 09/12/22 Performance in nanospace View field: 138 ym | Date(mi/dly): 07/15/22 Performance in nanospace

¢ Regido 1 —2000x d Regido 2 —2000x
Fonte: Autora.

Ao fazer a comparacdo entre as regides 1 e 2 mostradas na Figura 57 (¢) e (d),
correspondentes as regides mostradas em b, pode-se perceber a diferenga clara entre elas.
Os alvéolos correspondentes a micro deformagdo plastica nas regides em que as
asperidades da superficie das chapas foram unidas por difusdo, na regido 2, e uma regido e
ndo passou por esse processo, ficando evidente at¢ mesmo os contornos de grao sem

nenhum tipo de preparagdo metalografica, na regido 2.
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De modo a se verificar como ocorreu a fratura em ambos os lados do CP fraturado,
analisou-se também a regido andloga do lado 2 da amostra Q2. Assim, tem-se como
objetivo compreender a dindmica entre os dois lados da unido durante a fratura, conforme
apresentado na Figura 58.

Figura 58: Imagens em MEV da superficie de fratura do lado 1 da amostra Q2 do Bloco A com aumento de
2000x em duas regides.

|
.
SEM HV: 20.0 kV 'WD: 14.69 mm | | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 300 x Det: SE 200 pm
View field: 923 pm | Date(m/dly): 07/15/22 Performance in nanospace

a Bloco A — Q2 — Lado 2 (35x) b Bloco A — Q2 — Lado 2 (300x)

SEM HV: 30.0 kV WD: 14.18 mm VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 35 x Det: SE 2 mm
View field: 7.91 mm | Date(m/d/y): 09/12/22 Performance in nanospace

Ja—,

-

SEM HV: 30.0 kV WD: 14.59 mm VEGA3 TESCAN SEMHV:200kV |  WD: 1469 mm | VEGA3 TESCAN]|
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 138 ym | Date(m/dly): 09/12/22 Performance in nanospace View field: 138 pym | Date(m/d/y): 07/15/22 Performance in nanospace

¢ Regidao 1 —2000x d Regido 2 — 2000x

Fonte: Autora.

110



Como ¢ possivel perceber pelas regidoes 1 e 2 destacadas na Figura 58, o
comportamento de deformagao e fratura do lado 2 ¢ igual ao observado do lado 1. Na regido
2, da Figura 58 (d), tem-se a presen¢a de alvéolos de deformagdo ductil bem aparentes,
assim como o lado 1, da Figura 57 (d). Da mesma forma, na regido 1, Figura 58 (c), fica
evidente a presenca dos contornos de grao no fundo da depressdo da regido analisada, que
tem a superficie totalmente lisa e que possivelmente ndo teve nenhum contato com a
superficie do lado 1 durante a unido.

Na sequéncia, realizou-se a mesma avaliagao para os blocos B e C, porém apenas
com as imagens referentes ao lado 1 das amostras, pois em todas elas foram verificados o
mesmo comportamento dos dois lados, conforme observado nas imagens Figura 57 e
Figura 58 do bloco A.

Para a andlise do bloco B, formado de chapas com acabamento 2B, mas de
espessura de 1 mm, ndo havia marcas ou depressdes tdo evidentes como as observadas no
bloco A, apesar de, nas projegdoes axonométricas, terem sido observados defeitos e vales
na superficie da chapa. Na Figura 59 tem-se as imagens das regides evidenciadas par ao

bloco B.

Figura 59: Imagens em MEV da superficie de fratura do lado 1 da amostra Q2 do Bloco B com aumento de
2000x em duas regides.

SEM HV: 30.0 kV WD: 16.21 mm IR VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 300 x Det: SE 200 pm
View field: 823 pm  Date(m/d/y): 08/12/22 Performance in nanospace

SEM HV: 30.0 kV WD: 16.21 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 35 x Det: SE
A View field: 7.91 mm Date(m/dly): 09/12/22 Performance in nanospace

a Bloco B — Q2 — Lado 2 (35x) b Bloco B — Q2 — Lado 2 (300x)
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SEM HV: 30.0 kV WD: 16.01 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
A View field: 138 pm  Date(m/d/y): 09/12/22 Performance in nanospace

SEM HV: 30.0 kV WD: 16.01 mm | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 55.4 um Date(m/d/ly): 08/12/22 Performance in nanospace

¢ Regido 1 —2000x d Regido 1 — 5000x
Fonte: Autora.

Como ¢ possivel visualizar na regido 1 evidenciada na Figura 59 (a) e (b), ha a
presenca de alguns pontos com depressdes mais profundas e com a superficie do fundo
mais lisa, € que tém comportamento bastante parecido ao observado no bloco A. As
microdeformagdes presentes na superficie, Figura 59 (c), sdo alvéolos mais regulares e
homogéneos do que aqueles vistos nas Figura 57 e Figura 58 do bloco A, conforme j& havia
sido verificado nas imagens anteriores. Na Figura 59 (d) pode-se perceber os contornos de
grao no fundo da depressdo do defeito analisado na regido 1, da mesma forma do bloco A.
Dessa forma, tem-se que os pequenos defeitos pontuais observados nas chapas iniciais da
matéria prima nas proje¢des axonométricas das chapas de 1 mm 2B do bloco B, geram
pontos de ndo contato direto entre as superficies durante a unido, fazendo com que nao
ocorra difusdo entre as chapas nessas regides. O comportamento analisado do lado 2 da
amostra Q2 do bloco B foi simétrico ao observado na Figura 59, da mesma forma que
ocorreu nas Figura 57 e Figura 58.

Finalmente, o mesmo processo foi realizado para as amostras do bloco C,

analisando-se o lado 1 A do CP Q2, apresentado nas imagens da Figura 60.
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Figura 60: Imagens em MEV da superficie de fratura do lado 2 da amostra Q2 do Bloco C com aumento de
2000x e 5000x.

SEM HV: 30.0 kV WD: 15.53 mm
SEM MAG: 35 x Det: SE
View field: 7.91 mm Date(m/dly): 09/12/22

SEM HV: 30.0 kV WD: 15.65 mm RN VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 300 x Det: SE 200 pm
View field: 823 pm  Date(m/d/y): 08/12/22 Performance in nanospace

b Bloco C — Q2 — Lado 2 (300x)

SEM HV: 30.0 kV WD: 15.65 mm | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 55.4 um Date(m/d/ly): 08/12/22 Performance in nanospace

SEM HV: 30.0 kv WD:15.65mm ||| |]|1]] VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 138 pm  Date(m/d/y): 09/12/22 Performance in nanospace

¢ Regido 1 —2000x d Regido 1 — 5000x

Fonte: Autora.

Ja no caso do bloco C, pode-se observar nas Figura 60 (a) e (b), que ndo hd uma
superficie lisa e com pequenos pontos de defeitos que poderiam ter as mesmas
caracteristicas indicadas nos blocos A e B. Assim, avaliou-se a regido de interseccao entre
as duas chapas que estavam unidas, e que se romperam durante o ensaio com caracteristicas
ducteis devido a inclinagdo do plano de fratura. Conforme j4 verificado nas imagens em
MEYV vistas anteriormente, os alvéolos da superficie de fratura deste bloco sdo bem
menores ¢ mais homogéneos. Os pequenos defeitos presentes na superficie, como o

evidenciado na regido 1, ndo apresentam marcas de contornos de grao no fundo da
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depressao e sdo significativamente menores do que os visualizados nos blocos A e B,
mesmo com aumento de 5000x, conforme Figura 60 (d).

Concluindo, ap6s analisar as fractografias das amostras Q2 e Q4 dos blocos A, B e
C, pode-se perceber as diferengas evidentes entre as trés condigdes de unido, que sao
marcadas pelos mecanismos de deformagdo e fratura. No caso dos blocos A e B, as
caracteristicas das microdeformagdes sdo bastante semelhantes, apesar dos resultados
medidos no ensaio de tragdo uniaxial apontarem para alongamento e reducao de area maior
para o bloco B. Ja no caso do bloco C, as deformagdes e alvéolos na superficie fraturada ja
sao bem distintas dos demais, apresentando caracteristicas de fratura ductil mais

semelhantes as fraturas ducteis de materiais metalicos macigos convencionais.
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6. CONCLUSOES

Ap0s a andlise de resultados referentes aos trés blocos unidos por difusdo em todos

0s ensaios e caracterizacdes realizados, tem-se como principais conclusoes:

E possivel perceber que o acabamento de superficie das chapas de ago inoxidavel
utilizadas na matéria-prima da fabricacdo de blocos unidos por difusdo gera
diferencas nas caracteristicas finais dos blocos unidos tanto nos vazios observados
na microestrutura resultante quanto nas propriedades mecanicas relacionadas a
resisténcia maxima e alongamento;

Chapas com integridade de superficie prejudicada, com muitas marcas de
laminagdo e defeitos de processo, geram blocos unidos por difusdo com mais
vazios em quantidade e com maiores dimensdes — como no caso do bloco A
fabricado com chapas de 3mm 2B e Sa variando entre 0,15 e 0,17 pm, que gerou
blocos unidos por difusdo com 5098 defeitos medidos e tamanho maximo de
diametro de Feret de 117,98 um, enquanto o total de defeitos medidos no bloco
B, fabricado com chapas de 1mm e acabamento 2B com Sa de 0,065 a 0,095 pm,
foi de 2385 defeitos e o didmetro de Feret méximo de 69,80 um e o bloco C,
fabricado com chapas de 1mm e acabamento 2B com Sa na faixa entre 0,01 e
0,05 um, gerou apenas 377 defeitos medidos e o didmetro de Feret maximo foi de
47,05 pm;

O processo de aquisicdo e medi¢do de defeitos por analise de imagens precisa de
um grande numero de imagens para uma caracterizacdo adequada. Porém, ¢
necessario a adequacdo da metodologia de aquisi¢do e de pré-tratamento das
imagens para as amostras que serdo medidas;

Acabamentos de superficie grosseiros, como o das chapas de 3mm com
acabamento 2B do bloco A, prejudicam as propriedades mecanicas finais dos
dispositivos unidos por difusdo, em especial as caracteristicas ligadas a
ductilidade, uma vez que o alongamento médio do bloco A foi de 30,08% - quase
10% abaixo do estipulado em norma para o material de base. No caso do
alongamento médio para os blocos B e C, fabricados com chapas de acabamento
mais refinado, foi de 58,6% e 67,4% respectivamente, ambos apresentando
resultados superiores ao necessario para atingir os valores da norma;

Os acabamentos de superficie grosseiros também prejudicam as propriedades

mecanicas ligadas a resisténcia, mas com menos intensidade, de modo que o bloco
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A, teve média de tensdo maxima de 484,9 MPa, praticamente o valor da norma
para o aco inoxidavel AISI 316L, de 485 MPa. Os blocos B e C superaram os
valores da norma, mas atingiram valores bastante proximos, de 532,9 MPa e
538,8 MPa respectivamente;

e E possivel diferenciar as caracteristicas de fratura de corpos de prova apds o
rompimento em ensaio de tracdo uniaxial, de acordo com as caracteristicas de
superficie das chapas da matéria-prima dos blocos unidos por difusdo. A fratura
apresentada pelas amostras do bloco A indicaram depressdes com fundo liso e
sem marcas de unido de tamanho bastante superior as fraturas do bloco B, ambas
condizentes com as caracteristicas observadas inicialmente nas chapas da matéria-
prima, que possuiam defeitos pontuais ¢ de menor tamanho nas chapas de 1mm
2B do bloco B ¢ grandes depressoes e defeitos grosseiros nas chapas de 3 mm do
bloco A. J4 no caso das chamas de 1 mm PM, que apresentaram chapas de
superficie lisa e com poucos vales fora do nivel médio, as fraturas observadas
indicaram maior homogeneidade e auséncia de pontos de fundo liso que ndo foram

unidas durante a soldagem por difusdo.

Estes resultados podem contribuir com o projeto de pesquisa em que esta inserido,
o projeto Trocadif do Labtucal, de modo a direcionar as caracteristicas topograficas das
chapas de ago inoxidavel que geram as melhores propriedades mecanicas e também
resultam em caracteristicas microestruturais mais interessantes para a aplicagao. Portanto,
ressalta-se a importancia do controle das caracteristicas iniciais de acabamento de
superficie das chapas que serdo utilizadas na fabricagdo dos dispositivos unidos por unido,

em especial os Trocadores de Calor Compactos, devido as suas solicitagdes na aplicacao.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir das limitagdes encontradas na realizagdo deste trabalho e da necessidade

de aprofundamento e detalhamento em alguns topicos, pode-se citar como sugestdes de

trabalhos futuros:

A criagdo de um plugin para ser usado no software ImageJ que seja especifico para
o tratamento e quantificacdo de imagens da regido de interfaces de unido, devido a
suas peculiaridades que dificultam a utilizagdo adequada dos filtros e ferramentas
jé existentes do programa;

Elaboracdo de uma correlagdo matematica entre as caracteristicas de topografia
quantitativas das chapas usadas na fabricagao de dispositivos unidos por difusdo e
as caracteristicas finais de propriedades mecanicas ¢ ainda no dimensionamento e
quantificagdo dos vazios presentes na interface de unido;

Desenvolvimento de um processo de aquisicao de imagens com magnitude ainda
maior que 500x para melhor caracterizacdo dos vazios de menor tamanho
encontrados nas linhas de unido das condig¢des dos blocos, de modo a permitir o

processo de normalizacdo das imagens por meio da area elementar representativa.
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