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RESUMO

Os objetivos deste trabalho envolvem g estudo de diversas condigdes de
brasagem metal-cermica, utilizando o processo de metal ativo, caracterizar as jungbes
oblidas através de ensaios de cisathamento, fadiga térmica, estanqueidade sob vacuo e
vbservagbes macro e microestruturais (MEV).

A combinacdo de materiais metalicos e ceramicos € muito utitizada na industria
moderna em aplicagbes estruturais e na inddstrig eletro-eletronica. O interesse nestas
combinagbes se da porque as cerAmicas apresentam grande estabilidade quimica,
refratariedade, resisténcia ao desgaste e 3s suas Caracleristicas elétricas e opto-
eletrdnicas. Os metais s&o utilizados principalmente devido &s suas caracteristicas
mecanicas. A grande dificuldade da unifio entre 63 metais e 08 materiais ceramicos
reside no falo que eles possuem propriedades fisicas, quimicas e mecanicas muito
diferentes, mas utilizando-se ligas metalicas com coeficiente de expansio térmica
controlado como metal base, juntamente com ligas metdlicas com elementos muito
reatives, como o Ti, torna-se possivel g jungac entre classes de materiais tao distintos. O
titanio reage com oxigénio do 6xido metalico (Al2O3), promovendo o mathamento da
ceramica pelo metal, produzindo compostos compiexos na interface responsaveis pela
ligago. Os corpos de prova foram compostos por 1 pegas ceramica de aita alumina
(99%), Kovar A ou molibdénio ou cobre & pelo metal de adigBo Ag-Cu-Ti 68,8%-26,7%-
4,5%. As brasagens foram realizadas em forno a vacuo sob diferentes condicbes de
temperatura (860°C, 870°C e 880°C), tempo {10, 20 e 30 minutos) e metal base,
posteriormente submetidas a ensaios de cisalhamento, fadiga térmica em trés
condigbes e observagbes ao microscodpio eletrdnico de varredura.

Os resultados dos ensaios de cisalhamento forneceram uma idéia da resisténcia
das jungbes, apresentando valores comparaveis com a literatura, Os ensaios de fadiga
termica indicam que as jungdes Kovar-alumina e cobre-alumina suporiam bem a
solicitagbes ciclicas moderadas (400°C e resfriamsnto ao ar}. As obiservacbes macro e
micro estruturals apresentaram resultados esperados, compativeis com a literatura,
guanto a composigdo e morfologia das fases observadas nas jungdes. Siao

apresentadas sugesites para novos trabalhos, como a utilizagao de ensaios de flexso



em 4 pontos para caracterizacio mecanica € um estudo nha microestrutura dag juntas
submetidas apos fadiga térmica.



ABSTRACT

The objectives of this work are the study of varicus metal-ceramic welding
conditions, utilizing the active-metal process, characterization of the joints obtained by
shearing tests, thermal fatigue, leakage under vacuum, macro and micro structural
observations (MEV).

The combination of metallic and ceramic materials is very utilized by modern
industry in structural applications and by the electric/electronic industry. The intergst in
these combinations is due to the fact that ceramics present great chemical inertia,
refraction, resistence to wear and also due to their electric and optoelectric
characteristics. Metals are used mainly because of their mechanical characteristics. The
difficulty encountered in the joining of these two materials is their lack of compatibility
caused by these ditferent properties. But, by brazing metais with a controlied thermal
expansion coefficient and with metallic alloys cortaining highly reactive elements, metal-
ceramic joining is possible. Titanium reacts with the oxygen of the metallic oxide
{Ai203), causing the wetting of the ceramic by the metal, producing complex
compositions in the interface, responsible for the joining. The samples were composed
ot one high-alumina ceramic piece (99%), Kovar A or molybidenium or copper and by
the additive metal Ag-Cu-Ti (68,8% - 26,7% - 4,5%). The brazings were made in a
vacuum oven under varied conditions and later submitted to shearing tests, thermal
fatigue under three different conditions and observations by the electronic scanning
microscope.

The results of the shearing lests gave an idea of the joints' resistence, presenting
values comparable with the literature. The thermal fatigue tests indicate that the Kovar-
alumina and copper-alumina tolerate the moderate cyclical solicitations well {400¢ C and
cooling at room temperature). The macre and micro structural observations presented
the expected results, compatible with the literature. As for the comparison and
morphology of the phases observed in the joints, suggestions are presented for new
works, sueh as the utilization of flextion tests in 4 points for mechanical characterization

and a study of the microstructure of the joints after submission to thermal fatigue.
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1. JUSTIFICATIVAS E OBJETIVOS

O Laboratério Nacional de Luz Sincrotron em Campinas, Estado de Sao Paulo,
dentro de seu projeto de construgao de uma maéquina para producéo de radiacao
sincrotron com energia de 1.15 GeV, esta desenvolvendo vérios equipamentos que
serao utilizados em ultra-alto vacuo {Anexo 1}.

Muitos destes equipamentos estdo diretamente figades a producio e condugio
do feixe de elétrons (acelerador linear de 50 MeV, anel de armazenamento e linha de
transporte} e luz sincrotron {linhas de luz) que se utilizam de sensores para o
monitoramento da corrente e da posicio do feixe de eletrons. Estes sensores sao
essencialmente constituidos por um elemento central metalico, unido a pega de
ceramica de alta rigidez dielétrica atuando como um isolante, que por sua vez & unida a
uma peca metalica externa por onde se fixa 0 sensor ao equipamento,

Algumas exigéncias sac feitas aos materiais utilizados nos sensores, bem como
suas caracteristicas funcionais. Com relacéo aos materiais, uma vez que vao trabalhar
em ambiente de ultra-alto vécuo, ndio devem conter elementos de alta presso de vapor
que volatilizariam a baixas pressbes sob ciclos de aguecimentos do sistema. Além
disso, ndo devem apresentar porosidades ou defeitos que causem degasificagao,
introduzindo impurezas ao equipamento.

Qutre ponto fundamental é a estanqueidade exigida nestes sensores que devem
suporiar pressdes negativas de até 107 mbar.

Nos casos mais criticos da unifio de materiais metalicos com cer@micos, tém-se
utiizado um processo especial de soldagem definido como brasagem, onde & possive!
obter uma unido guimica e mecanica entre materiais com propriedades intrinsecas
diferentes, da mesma ordem de resisténeia gue 0s materiaig base,

A fabricaco de juntas metal-ceramica brasadas com boas propriedades requer
ligas metalicas e cermicas especials, assim como rigido controle do processo de
brasagem, forno em condigbes de operar na faixa de 900°C, sob véacuo de pelo menos
5 x 10 mbar.

Devido a estes fatos, ndo se produz no Brasil produtos confiaveis a pregos pelo

menos razoaveis. J& os produtos importados 530 muito caros.



Com base nestas justificativas 0s objetivos do presente trabalho s&o:

1. Estudar as condigbes ideais de brasagem pelo processo de metal-ativo de junias

metal-ceramica.

2. Comprovar a estangueidade sob vacuo dessas juntas.

3. Verfiicar a resisiéneia mecanica das jungées através de ensaios de cisathamento.

4. Caracterizar as jungbes sob condigbes de ciclagem térmica alternada (fadiga
termical.

5. Analisar a interface metal-ceramica em microscopia eletrdnica de varredura e
microssonda eletrbnica, visando caracterizar microestruturalmente as jungdes.

8. Avaliar as possibilidades da utilizago do processo na fabricag@o de sensores.

7. Produgao e divulgagdo de informagles sobre juntas metal-ceramica brasada em

ambito nacional.
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2. INTRODUGCAO

2.1, ANTECEDENTES

A tecnologia de unir ceramicas a metais tem progredido bastante desde o inicio
da decada de 1930. Tal como outros processos de uni@o entre materiais, a unidio entre
materials cerdamicos com outros materiais é considerada mais uma arte {al como uma
ciéncia. Devido a muitos trabalhos de pesquisa dirgcionados ao desenvolvimento de
processos para a produgio de jungbes metal-ceramica e cerdmica-cermica configveis,
atuaimente frabalha-se muito para se estabelecer uma tecnologia de jungbes baseada
em fundamentos sélidos, bem como no entendimento das reagdes que ocorrem durante
a unido enfre materiais.

As jungbes entre ceramicas e metais foram utilizadas extensivamente na
construglo de tubos de vacuo para aplicacbes criticas. No momento em que a industria
gletrbnica utiliza estas jungBes (ou selos) em larga escala, é apropriado indibar as
vantagens associadas com o uso da cerfimica nos tubos de vacuo, suportes internos,
janelas, passadores de corrente, sensores elétricos e muitos outros acessorios dos
sistemas de vacuo'®,

Os tubos ceramicos podem ser degaseificado em temperaturas mais altas do que
os tubos de vidro. Para 0s tubos cer&micos, a temperatura de degasagem depende da
temperatura de fus@o do metal de adigfo utilizado no selo metal-ceramico e da
diferenga entre os coeficientes de expansio térmica dos materiais envolvidos. Devido
ao aumento da pressac de vapor das impurezas residuais, a degasagem em altas
temperaturas © mais efetiva, aumentando a emissao e diminuindo a vida do tubo.

Os tubos cerdmicos utilizados como selos em altas temperaturas resistem a
maiores temperaturas que os tubos de vidro de dimensdes similares. Sao também
mecanicamente mais fortes e menos sensiveis a choques térmicos que os tubos de
vidro. Assim, o desempenho € menos afetado pelas rigorosas condigbes de servigo.

Os tubos ceramicos podem ser retificados em tolerancias precisas requeridas na
construgao de acessorios para vacuo.

Os materiais ceramicos apresentam baixas perdas elétricas em altas freqiiéncias.

cles também sfo adequados para utilizacao como janelas em equipamentos de radio



freqliéncia, uma vez que eles sao transparentes para estas ondas, permitindo a
passagem de maxima poténcia enquante separam regides de baixo e alto vacuo no

sistema(S’.

Entretanto, a utilizagio de materiais cerimicos em tubos de vacuo também
apresentam algumas desvantagens.

As geometrias de jungbes metal-ceramica em selos, apresentam limitagbes
porque a ceramica possui alto limite de compressao, mas baixo limite de resisténcia a
tragao. Estas caracteristicas restringem o campo da aplicag8o dos selos herméticos em
situagbes onde o estado de tensbes seja de compressao, ou pelo menos onde as
tensbes de tragao sejam minimizadas e o desempenho do selo seja satisfatério.

E necessario uma seleg@io criteriosa entre a ceramica e o metal que formardo o
selo, para se obler compatibilidade dos coeficientes de expansao térmica na faixa da
temperatura de operaca, até a temperatura ambients.

A maioria das ceramicas sao opacas, dificultando o alinhamento dos acessérios
apés a montagem ou operagio.

Os defeitos inerentes dos processos de conformacao, ou aqueles produzidos
durante a usinagem s&o dificies de detectar.

Utilizando-se 0s processos de metalizagio da ceramica mais as operagbes de
brasagem o componente torna-se caro, porque 08 processcs em diversas etapas séo

realizados em altas temperaturas, sob atmosfera controtada ou forno a vacuo.

2.2. BRASAGEM

2.2.%7. Definicéo

A brasagem & um processo de unific na qual a coalescéncia é produzida
mediante aquecimento adequado, acima de 450°C, utilizando-se metal de adicao do
tipo ligas ferrosas ou nao ferrosas, com temperatura liquidus acima de 450°C e abaixo
da temperatura solfidus dos materiais base. A junclo se da quando o metal de adicdo
se distribul pelas superficies, as quals esto muito préximas uma das outras, pela acéo
da capitaridade reagindo com os materiais base, formando compostos estaveis no

]
resfréam&ntoisi.



A brasagem em si, é um método de junclo em fase liquida, onde um metal
intermediario é o agente que favorece a unido entre 0s elementos que se deseja unir, A

interagAo entre os materiais e o metal de adi¢ao ocorre quando este (itimo esta no
estado lHquido.

2.2.2. Caracteristica das Pegas Brasadas

O processo de brasagem apresemta caracteristicas peculiares, com vantagens

sobre 0s processos convencionais de soldagem.

- As jungbes brasadas sio mecanicamente muito resistentes, normalmente apresentam

resisténcia mecanica da mesma ordem, ou até superior aos materiais base.

- Em boas condigbes de brasagem, o menisco do metal fundido preenche todos os

camos das superficies de contato,

- O raio formado pelo filete de brasagem entre as superficies ¢ ideal para resisténcia &

fadiga, pois elimina os cantos vivos e a possibilidade de concentradores de tensaes.

- O processo € recomendado para uniGes de partes inacessiveis pelos processos
convencionais de soldagem, bem como para pecas com geometria complicada que

apresentem secbes delgadas e espessas.

- As pegas brasadas em fornos ndo apresentam tendéncia a empenamentos, além de

na¢ apresentarem tensdes residuais na zona da soldagem.

- A brasagem & particularmente indicada nos processos de jungbes entre materiais com

propriedades muito diferentes (metais e cerdmicas por exemplo).



2.2.3. Varidvels do Processo de Brasagem

A obtengao de componentes brasados, com boas propriedades depende da
observagio de alguns fatores:

1. Carateristicas do metal base;

2. Fluidez do metal de adigao;

3. Caracteristicas do metal de adigio;
4. Preparagéo das superficies:

5. Projeto das juntas;

6. Fonte e taxa de agquecimento;

7. Temperatura e tempo.

2.2.3.1. Caracteristicas do metal base

(s materiais base tem efeito decisivo na gualidade das pecgas brasadas, uma vez
que um metal de alta resisténcia produz ligagées de resisténcia muito maior do que
aqueles de baixa resisténcia. Os metais com dureza elevada podem comprometer a
brasagem, podendo ocorrer reagtes metallrgicas complexas entre a matriz e o metal
de adicdo, 0 que pode levar & criagdo de tensdes residuais indesejéveism.
Normalmente, procura-se trabathar com metais no estado recozido.

O coeficiente de expansao térmicos dos materiais base devem ser observados,
principalmente nos processos de brasagem entre materiais diferentes, podendo ocorrer

o distanciamento ou o fechamento dos espacos entre as partes durante o aguecimento.

2.2.3.2. Fluidez do metal de adigéo

Afluidez é um fator preponderante no processo de brasagem. Se o metal fundido
nao preencher as juntas esta evidente a ineficiéncia do metal de adicio, ocorrendo o
comprometimento da brasagem.

A fluidez determina a distancia que o metal liquido vai percorrer a partir de sua
posi¢ao original, movido pela agio do processo de capilaridade, resuliado dos efeitos

de gnergia de superffciefs’s).



Assim, o metal fundido deve apresemtar uma elevada tensao superficial do
liquido, formando um angulo de contato pequeno solido-liquido, originando o
molhamento do sélido pelo metal fundido.

A baixa viscosidade & comumente encontrada em ligas eutéticas como 72 Ag-28
i

Durante a brasagem, o metal de adi¢do n&o deve sofrer grandes aumentos de

temperaturas acima da linha Hquidus, podendo acarretar alteragbes na Composicao

devido a volatilizagio de elementos.

2.2.3.3. Caracteristicas dos metais de adicdo

O metal de adigio deve apresentar uma fluidez adequada na temperatura de
brasagem parg garantir a agac da capilaridade e promover uma distribuigéo total da liga
sobre as superficies.

A estabilidade quimica do metal de adi¢ao é importante para evitar a vaporizagao
prematura de elementos de baixo ponto de fuséo (PE).

Na maioria das aplicagées é desejavel que o metal fundido se combine com 0s
materiais base, formando novos compostos quimicos com propriedades especificas
{resigténcia mecanica, resisténcia a alta temperatura, resisténcia a corrosao, etc.}. Mas
em algumas situacbes ndo é desejave! que o metal de adigio interaja fortemente com o
material base, que poderia empobrecer a matriz de alguns elementos e como
resultados, por exemplo, a diminuicdo da resisténcia a corrosao ou diminuigdo das
propriedades mecanicas na regido da brasagem{-").

O metal de adigio deve ser compativel com os materiais a unir, afim de molhar
adequadamente as superficies, sem contudo provocar erosao nas superficies, podendo

tevar ao comprometimento do processo.



2.2.3.4, Critérios para a escolha do metal de adicao

O metal de adicio ¢ uma variavel de primeira grandeza no sucesso da

brasagem, sendo assim, certos critérios devem ser observados para uma escolha
aﬁequadafs).

- Os materiais a serem unidos;

- A temperatura de trabaiho da peca brasada;

- A temperatura de fuso do metal de adi¢io deve estar abaixo da temperatura solidus
do material base (metais);

- A temperatura de dissociagao ou redugéo dos Oxidos do metal base;

- A brasagem pode ser conduzida em temperaturas que promovam o recozimento do
metal base, provocando o refinamento da estrutura, ou em temperaturas abaixo da
tusio de metal de adicio de brasagens anteriores;

- Resisténcia a oxidagio e 3 corrosio, dependendo da aplicagéo da pega brasada;

- Consideragbes sobre o potencial eletroquimico com outras partes da nega;

- A condutividade térmica e elétrica;

- Estanqueidade;

- Degaseificagao;

- Dureza e usinabilidade;

- Colocagio do metal de adicho.

22.3.5. Preparagio das superficies

A garantia de uma brasagem uniforme e resistente depende das superficies que
devem estar limpas e livres de 6xidos da melhor forma possivel, inclui os materiais base
& 0 metal de adigdo. Os efeitos da presenca de 6ieos, graxas e outros contaminantes
refletem diretamente no fenémeno de capilaridade. Assim é recomendado fazer a
brasagem imediatamente apés a limpeza das pegasia}.

A preparacao das superficies envolve diversas etapas descritas a seguir:
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- Limpeza mecénica: envolve os processos de abrasioc como lixamento,
esmerithamento, escovamento, jateamento, e outros processos desde que nio
danifique as partes a brasar. |

Este processo pode provocar alteracbes na rugosidade superficial, influenciads
no escoamento do metal fundido através da mudanga do escoamento laminar do numa
superlicie polida para o regime turbulento, prolongando o tempo de escoamento e
possibilitando a formacdo de outras ligagdes quimicas e a interligagéo de defeitos
superficiais.
- Limpeza quimica: & o processo mais eficiente para a retirada de 6leos e gorduras,
utilizando-se normalmente vapor de tricloroetilenc ou trisodiofosfato ou decapagem
acida. E fundamental eliminar completamente os residuos dos agentes quimicos

utilizados para evitar a formacao de novos contaminantes,

2.2.3.6. Projeto das junias e tolerancias

O projeto das juntas e folerancias deve ser cuidadosamente estudado porque as
toleréncias devem ser tais que favorecam a capilaridade sem comprometer ©
desempenho da peca acabada,

Normalmente quanto menor a tolerancia, mais facil o metal se difundir por
capitaridade e se distribuir por toda a area de ligagdo, sendo menor a formagéo de
varzios ou rechupes durante a solidificacio do metal fundido. Espagamentos pequenos
¢ metais de adigdo delgados produzem juntas perfeitas, com o molhamento total das
superficies, resultando numa perfeita unido de alta resisténcia, comparavel 3 resisténcia
do metal base.

Os melhores resultados de brasagem a vacuo, sio obtidos quanto maior for o
eleito da capilaridade, sendo recomendados espacamentos da ordem de 0,03 a 0,08
mm entre as superﬁcies{a).

No projeto das jungbes deve-se levar em conta uma série de fatores particulares
a cada aplicagdo. Assim, dependendo das aplicagdes, as prioridades das

caracieristicas se alteram:
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- Estanqueidade;

- Resisténcia mecédnica;

- Resisténcia & corrosio;

- Condutividade térmica e elétrica;

- Os materiais a serem unidos;

- Modo de aplicagfio do metal de adigio;

- Dutilidade do metal base;

- As condigbes de tens@o nas junias;

- Viscosidade e tensdo superficial do metal de adicéo,
- Comprimentc dos v&os, temperatura de brasagem,

- Reagles do metal de adigdo com o metal base,

.Séo diversos os tipes de jungbes para brasagem, sendo que a escolha depende
da configurag@o das paries, niveis de tens&o, condulividade elétrica, estanqueidade sob
vacuo, etc. Os tipos basicos de jungbes e suas variagbes como superficies de topo,
superficies sobrepostas {apresentam excelente resisténeia mecénica) e composigio
dos dois modos citados, para superficies planas e curvas, podem ser observadas na

figura 5.
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Figura 5 - Tipos usuais de jungbes para brasagem®34)

figuras de a5 estio no Anexo.
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2.2.3.7. Temperatura e tempo

A temperatura & 0 tempo s&o as variaveis finais do processce de brasagem,
estando interligadas.

Atemperatura atua no processo de forma que o mothamento e a formagio de liga
ou ocorréncia das reagbes quimicas entre o metal de adicio e o metal base sio
aceleradas com o seu aumento. Mas, normalmente se utitizam temperaturas mais
baixas gquando possivel, atim de economizar energia, minimizar os efeitos do
aquecimento no material {recozimento, crescimento de graocs, elc), em alguns caso
minimizar as interagdes metal base e metal de adigéo, além de aumentar a vida util do
equipamento e do dispositivo de colocagdo das amostras para brasagem.

As altas temperaturas podem ser uma alternativa viave! gquando a utilizagio de
um metal de alto ponto de fusio é economicamente mais vantajoso. A brasagem em
altas femperaturas é recomendada quando se deseja combinar este processo de
soldagem com recozimentos, alivio de tensdes ou outros tratamentos térmicos ou ainda
subsequente processamento & altas temperaturas. Em alguns materiais o

processamento em altas temperaturas evita a ocorréncia de trincas causadas por
tensdes, como na temperatura de recozimento.

Usualmente, uliliza-se como temperatura de referéncia para brasagem a
temperatura fiquidus do metal de adicio acrescido de 15°C5),

A influéncia do ifempo é observada no mothamento das superficies,
particularmente com respeito 2 distancia percorrida pelo metal de adi¢do dada a sua
Hiuidez.

Na prética, trabalha-se com o tempo e a temperatura de forma gue o resultado da

brasagem seja o mais consistente possivel.
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2.3. BRASAGEM METAL-CERAMICA

2.3.1. Antecedentes

Com o0 avango tecnolégico, desenvolveu-se processos para a fabricagao de
jungbes entre materiais dissimilares, com boa resisténcia mecanica e estanques para
aplicagdes em vacuo™®) Apesar de muito trabalho experimental e estudos, ainda nao
fol possivel desenvolver uma teoria completamente aceitdvel sobre a ligagio metal
ceramica. A maioria das informagbes disponiveis sdo de natureza empirica,
descrevendo observagdes de investigaches concernentes & natureza das ligagdes entre
o5 materiais e as interfaces, sob a 6tica de condigbes experimentais espacificas. O
grande nimero de variaveis envolvidas e a complexidade das estruturas ceramicas,
dificultam o desenvolvimento de uma teoria satisfatéria para as ligagbes metal-
ceramica.

Existem varios métodos para unir materigis metalicos e ceramicos, no entanto,
cada um deles apresenta suas limitagbes que os tornam adequados para cerias
aplicagbes. Estes metodos sfo divididos em trés modalidades de jungdo: mecanica,
dirgta e indireta. Esta (iltima envolve a utilizagao de um elemento intermediario entre as
duas pegas a serem unidas. Dentre os processos que se enguadram nesta modalidade
85180 05 que utilizam elsmentos metélicos como agente de difusao no estado sélido ou
fguido.

Os processos de jungao que utilizam metais em fase liquida, como os de
brasagem, sa0 aplicados para a uni&o de materizis metdlicos com ou sem o pré-
tratamento da superficie ceramica. Este pré-tratamento é composto por uma metalizagao
gue divide o processo em duas etapas: metalizaggo e brasagem. A metalizacio é
conduzida em temperatura elevada (~ 1500°C) e as propriedades das juntas sao
sensiveis as variaveis de processo, e, portanto, é exigido um preciso controle para se
obter juntas de boas qualidades, tornando-o lento e caro.

Os processos de brasagem que dispensam o pré-tratamento da ceraémica s&o
divididos em: por hidretagdo e por ligas ativas. Este Glitimo, conhecido como brasagem
direta por metal ative, apresenta a vantagem de ser empregado na juncao metal-

ceramica, utifizando-se de apenas uma (nica etapa de processo. Além disso, este pode

ser empregado fante em oxidos, como nitretos, carbetos e conjungados, o que favorece
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& sua utilizagdo como processo de juncédo entre metais e cerdmicas estruturais de alta

resisténcial®),

No quadro 1, é apresentado um sumario dos processos de unides.

Frocesso

Tipo

Cendigéo

Processe de metalizagao
» P& sinterizado

» Beativo ou refratario

Banho metélico

* PPos metalividro

+ Deposicao fisica de vaporizagao

» Deposicie Quimica por vaporizagéo

Prensagem a quente

Difuséo

Soldagem por ultra-som
Elehroformagio

Solda branda
Brasagem

Soldagem vitrea

Feixe de elétrons

Multistapas
Multietapas

Multietapas
2 gtapas
Multietapas

1 etapa

1 elapa
2 elapas
Multietapas
2 elapas
2 etapas

1 elapa

1 etapa

- 1000-1800°C atmosfera redutora
- 450-1250°C atmoslera reduiora

- Entre 450 e 1250°C

- Vaporizagdo sob vacuo acima de 1250°C
- Reagio quimica em superficie aguecida
- 450-1250°C em atmosfera neutra ou
redutora

acima de 1250°C

energia ylira-senica, abaixe de 450°C
Banho eetroguimico, abaixo de 450°C
abaixo de 450°C

450-1250°C sob vacuo

450-1250°C em aimosfera levemente
oxidante

Fusio controlada sob vacue, por feixe de

gletrons

Quadro 1 - Resumo dos processos de unido entre materiais metalicos e

ceramicas!?)
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2.3.2. O Processo de Metalizagéo

Neste processo, um filme metalico fino é aplicado sobre um substrato ceramico,
sendo frequentemente utilizado como um passo intermediario, quando grandes
componentes metalicos s&o unidos & cerBmica. Os processos de metalizacéo
aumentam a molhabilidade da superficie ceramica com a utilizaclio dos metais de
adigdo convencionais, juntamente com o componente metalico da jungao.

Este processo ¢ o mais tradicional no desenvolvimento das jungtes metal-
ceramica, sendo :muito empregado ainda hoje.

Os processos de metalizacaoe foram desenvolvidos originalmente para aumentar
a molthabilidade das superficies cermicas aos metais de adigio convencionais para
apiicagbes em baixa {emperatura. E bom ressaftar que a metalizagao € um modo de
preparacio de superticie para materiais ceramicos, nac um processo de uniao.

Para & obtenc@o de jungbes metal-cerdmica confidveis, as superficies s&o
metalizadas com Ni, Cu ou outros metais. Normalmente os metais sdo depositados por
galvanoplastia mas em alguns casos a cobertura é produzida por reduglo de 6xidos do
metal desejado. Estas coberturas desempenham diversas fungdes, dependendo do
método utilizado para produzir a selagem metal-cerdmica. No caso da utilizagio de
ligas convencionais & base de Ag ou Cu a cobertura procura atingir 0s seguintes

objetivos:

1. A camada metalizada € formada por metais e Oxidos residuais née completamente
reduzidos durante a sinterizagdo. Tal superficie nac é adequada para um bom
mothamento dos metais de adigfo. A eletrodeposicdo de Cu ou Ni elimina os efeitos

adversos da superficie nas caracteristicas de molhamento e fluidez do metal de adigso.

2. Quando 0s metais utilizados para metalizagao n@o sdo molhados pelos metais de
adi¢ao de baixa temperatura, a eletroposicdo promove uma superficie com um metal de
facil molhabilidade pelo metal de adicio (processo molibdénio-manganés, onde se
reutiliza Ni eletro depositade sobre o fiime de molibdénio-manganés para melhorar a

mothabllidade).
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3. De certo modo, o metal eletrodepositado atua como uma barreira a penetracdo do
metal de adigio & camada metalizada. Algumas ligas reagem com o metal utilizado na
metalizagio. Se a reagio & prolongada, o metal de adicso pode penetrar através da
camada metalizada até a ceramica e desprender esta camada. O recobrimento das
camadas melalizadas com Ni eletrodepositado retarda a penetragao e a utilizagao de

cobre methora o molhamento.

Se a jungdo metal-ceramica é produzida por outros metodos como soldagem por
aitus80 € necessario requerer materiais de interface que promovam difusdo enire o
metal e a superficie cerdmica metalizada.

Os metais utilizados nas jungbes metal-ceramica também podem ser
eletrodepositados. Dependendo do metal, a eletrodeposiclo prové uma superticie de
tact mothabilidade pelo metal de adigao, protegao contra oxidac&o superficial do metal
durante a brasagem, protecio contra penetracdo intergranular pelo metal de adigéo e

mantém a limpeza da superficie metalica durante a gstocagem,

2.3.2.1 Processo de pd metdlico sinterizado

Neste processo, particulas finalmente divididas de metal sio combinadas com
um ligante adequado para formar uma suspensio ou pasla gue pode ser aplicada
sobre a superficie cerAmica. A cobertura é sinterizada sobre a cerdmica (e 0 ligante é
evaporado) pelo aguecimento em altas temperaturas em forne de atmosfera controlada.
Normalmente utiliza-se Mo ou W para aplicagbes em altas temperaturas, mas Rh, Fe, Ni
e Cr lambém podem ser utilizados. Determinados metais e Oxidos metalicos sao
adicionados ao pé metélico com ¢ objetivo de aumentar a adesdo entre a cobertura
metalica sinterizada e a ceramical10.11),

Nesta categoria, 0 processo mais conhecido é o molibdénio-manganés, onde pds
de MoO, e Mn ou MnO s&o produzidos na forma de particulas com dimensées da ordem
de 1 a 2 pm. Uma suspensdo é preparada utilizando-se um ligante do tipo

nitrocelulose, sendo aplicada sobre a superficie ceramica uma camada de 10 a 25 um

de espessura. O substrato cerdmico é entao queimado num forno de atmosfera Hy/N,
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em temperafuras de 1000 a 1800°C. Alguns desses 6xidos sao reduzidos a metais e
outros combinam-se entre si e com a cerdmica {especialmente com a fase vitrea da
ceramica), formando um liquido viscoso. Este liquido recobre a fase metalica,
parcialmente sinterizada, mothando completamente o substrato ceramico, solidificando-
se e formando uma fase vitrea no resfriamento. A fase vitrea contrae menos que o
substrato ceramico no resfriamento e portanto, € solicitada no estado de compressio e
permanece fortemente aderida ao metal parcialmente sinterizado e Iigéda ao substrato
seramico. Esta camada metalizada, apresenta a espessura tipica de ~ 10 um, podendo
ser recoberta por uma camada de 2 a 4 um de Ni ou Cu visando o aumento do

molhamento na operagéo de brasagem. Para este processo, a resisténcia & tragao
desta jungao é da ordem de 70 MPal10.11),

2.3.2.2 Processo de deposigéo por vaporizagio

Este processo é utilizado para metalizar substratos ceramicos e pode ser dividido
em duas classes: deposigao fisica por vaporizagao (PVD) ou quimica {(PVQ).

No processo PVD a camada depositada é de composigdo identica a da fonte,
uma vez que n&o ocorre reagao quimica intencional no processo. Nestas técnicas estéo
incluidas: sublimac8o e vaporizagdo (metalizaches a vacuo), sputtering, ion plating e
plasma sprayl’?). Os processos de PVD tem despertado interesse nas técnicas de
recobrimentos metalicos em ceramicas, uma vez que é possive! se obter camadas muito
tinas e tenazes em curto periodo de tempo, com eqhipamentos relativamente baratos e
sohretudo, sem © aquecimento excessivo do substrato. Esta técnica permite obter
vaiores tipicos de limite de resisténcia nas juntas de 35 a 140 MPa.

O processo de deposigio por vaporizacio quimica pode ser definido como a
deposi¢ao de elementos ou compostos numa forma massiva ou como uma coberiura
por reagao quimica de vapores de compostos selecionados, normalmente numa

superficie aguecida.
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2.3.3. Proeessos'de Uni&o em Fase Sélida

2.3.3.1. Uni&o por prensagem a quente

Ao se colocar uma fina fita metalica em contado com uma superticie ceramica sob
pressac e em altas temperaturas, obtém-se hoas jungbes. Os metais Fe, Ni, Cu, Al, Pt, |,
Pi, podem ser unidos & alumina sinterizada, onde a juncgdo & aguecida até a
temperatura em que ocorram 0s processos de difusaol13.14). A pressao requerida para
obtenglo de jungbes resistentes é da ordem de 1 a 10 MPa, sendo que a resisténcia da
junta depende do limite de resisténcia do metal. Utilizando-se cobre é possivel g

oblengac de junges estanques a vazamentos para aplicagbes sob vacuo.

2.3.3.2 Unide por difusao

Neste processo de unido as superficies das pegas sédc cuidadosamente
preparadas e mantidas em contato perfeito pela aplicagio de pressdo, sendo que
ocorre em temperaturas abaixo da temperatura de fusio do componente metalico. Esta
operaglo e realizada em forno a vécuo ou atmosfera protetora.

Esse processo € considerado um processo de uma Gnica etapa, onde a uniio
entre 0s materiais e produzida pela difusio ou interdifusio entre 0s$ componentes.
Alternativamente, pode-se utilizar um material intermediario para promover a uniao.
Durante ¢ restriamento forma-se ligactes de alta resisténcia entre 0s materigis.

No processo de difusBo ¢ tundamental que as superficies sejam planas, mas nag
polidas. Alguns elementos da rugosidade superficial sdo necessarios para a efetivagao
do processo local de difusas. Os mecanismos precisos da formagao das juncdes nao
sao totalmente entendidos, mas alguns fatores sao considerados importantes: redugio
da ceramica pela atmosfera (quando nao é utilizado vacuo), bem como os aspecios

termodinamicos das solugdes nas reagbes entre os materiais{15).
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2.3.4. Processos de Uni&o em Fase Liguida

2.3.4.1, Solda branda

E um processo pelo qual um metal e uma ceramica melalizada sao unidos abaixo
de 425°C (convencionalmente), ulilizando um metal de adicao de liga ndo ferrosa. Uma
vez que este processo utiliza baixas temperaturas, as jungbes produzidas apresentam
limitagbes de uso.

A solda branda é muito utilizada na industria eletro-eletrdnica para soldar vidros
& cerBmicas & metais. A solda branda metal-ceramica é utilizada em isoladores
elétricos, passantes, contatos em componentes eletrdnicos, utilizando normalmente
como metal de adigao liga do tipo 80 Sn-40 Pb ou 63 Sn-37 Pb, limitando a {emperatura
de servico em torno de 93°C.

A metalizagho da superficie cerdmica & necessaria para garantir a soldabilidade
do processo. Normalmente, esta metalizacBio & produzida pela redugio térmica de
solucbes de banhos metalicos ou tinlas composta por pos ou flocos de metais preciosos

em solugdes de compostos organicos(16-18),

2.3.4.2. Brasagem

A técnica de brasagem metal-cermica utilizando camadas metalicas como
elementos altamente reativos de interdifus@o propiciam juntas muito resistentes com o
resfriamento do sistema. A camada metélica de interdifuséo é formada por interface
metalica {folha ou filme fino) e um metal adjacente. Durante o processo de ligacéo, o
metal adiacente se difunde através da interface do metal.

A técnica da juncae indireta envolve a utilizagdo de um elemento intermediario
enire as duas pegas a serem unidas. Entre os métodos mais comuns utilizados, temos:
jung@o com adesivos orglnicos, vitreos ou vitro-cerdmicos; juncgido com mistura de
&xidos, incluinde cimenios e argamassa, ou metal,

Os metais intermediarios s&o usados como agentes de difus&o no estado sdlido
ou usado como material de brasagem com ou sem pré-fratamenic da superficie

ceramica. O pre-tratamento favorece a molhabllidade desta pelo metal intermediaric. No
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caso da ulilizagado de metais de brasagem, existem dois métodos bastante utilizados:
pracesso molibdénio-manganés (visto no item 3.3.2.1} & processo por metal ativo., Este
ultimo sendo subdividido em dois: por ligas ativas e por hidretacéo.

A diferenga fundamental entre o processo molibdénio-manganés e o processo
por metal ativo, € que este Gltimo dispensa o pré-tratamento da superticie éerdmica.
Embora o processo molibdénic-manganés seja bastante usado, ele é limitado apenas a
Gxidos ceramicos. Devido a esta restricao, o processo de juncao por metais ativos
apresenta uma serie de vantagens em relagio aos processos que utilizam fase liquida
intermediéria, podendo ser empregado tanto em dxidos, como nitretos, carbetos e
conjugados o que favorece a sua utilizagao como processo de jungao entre metais e

ceramicas estruturais de alta resisténcia®19.20),

2.3.5. A Ligacao Metal-Ceramica

De todos os processos de ligagéo metal-cerdmica, os de jungao em fase liquida
sao os mais desenvolvidos e empregados. Pois estes sao de facil adaptagio a
procedimentos convencionais, como ¢ uso de temperatura relativamente baixas e sua
aplicabilidade em produgéo seriada. Porém, a baixa temperatura utilizada no processo,
limita a aplicacBo dos componentes, uma vez que a temperatura de operaco do
conjunto serd dependente da temperatura de fusio do metal de adicio.

Ambos, metais fundidos e vidros, podem ser introduzidos entre as superficies
0as pecas para a criaglo da jungbes metal-ceramica, proporcionando molhabilidade e
aderéncia adequadas para que as mesmas permanecam ligadas apo6s o resfriamento.
Mas, a capacidade das duas classes de materiais satisfazerem essas exigéncias difere
significativamente, porque os metais ndo motham éxidos t3o bem quano vidros, porém
os metais s&0 menos sensiveis acs efeitos prejudiciais das tensdes térmicas geradas
durante o resfriamento!'®,

Geralmente, a pequena molhabilidade das ceramicas pelos metais esta
relacionada ao carater nao metalico das ligaghes interatdmicas. A cria¢do de uma
interface metal-cerdmica causa uma desconiinuidade na camada eletrénica de

valéncia dos atdmos que participam das reacbes guimicas podendo exigir mais energia
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que a necessaria para a formacgio de uma superficie ceramica, resultando na
dificuldade molhamento desta pelo metall!%2!)

Na brasagem por ligas reativas, o elemento ativo faz parte de uma liga de
brasagem que difere de um metal de adi¢do convencional por conter slementos reativos
do tipo: Ti, Zr, Be, Ta, Hf e outros. Esses elementos reativos proporcionam a
mothabilidade da superficie cerdmica durante a brasagem. No caso de 6xidos
ceramicos a alta afinidad&e desses elementos pelo oxigénio promove sua reagao com g
ceramica e a formagfo de uma mistura de 6xidos na interface metal-ceramica’® 192",

As ligagGes metal-cerdmica s30 resultantes de interagbes quimicas e mecanicas
entre materiais. As interacbes quimicas resultam da formac&o de novos compostos
formados através de ligagdes quimicas primérias na interface ou do desenvolvimento de
aderéncia de baixa resisténcia, resullanie da formagéo de forgas de ligagoes
secundarias, (ligagdes de Van der Waals). Os calculos teéricos para reticulos cristalinos
perfeitos indicam que os materiais com ligacSes priméarias deveriam apresentar
resisténcia da ordem de 10 a 100 GPa. Estes valores estao acima, pelo menos uma
ordem de grandeza, da resisténcia normalmente observada na maioria dos materiais.
Esta variag@o € explicada, em termos, pelas imperfeiges no reticulo cristalino, uma vez
que valores préximos aos tedricos tem sido observados em reticulos “quase perfeitos”.
As forgas de ligacBes secundarias sBc normalmente consideradas mais fracas.
Entretanto, alguns autores afirmam que forgas de ligacao de 1 a 10 GPa sao devidas as
ligacles secundarias®®. Estas torcas de ligagbes secundérias, resultam da assimetria
das cargas nos atomos e moléculas. J4, as forgas de natureza mecanica s&o o resultado
do intertravamento da rugosidade superficial e da asperidade entre as fases. Podem
surgir interacbes incompletas causadas pela falta de contato total entre as superficies a
se unirem. O contato total pode ser propiciado por heterogensidades nas superficies,
incluindo & rugosidade superficial e a presenga de impurezas gue contribuem para
diminyir a resisténcia.

Varios autores descrevem condigdes que acreditam, sejam necesséarias para a
formagho de uma boa ades&o entre as superficies utilizando processos de metalizacéo
das ceramicas com Oxidos metalicos!!>172326) payg processo de metal ative, Nolte e
Sgurck{m), propuseram que devem ocorrer reagbes guimicas entre o metal de adigéo

contendo titanio, zirconio e a cerdmica. Pak, Santella e Fruchan?” descreveram em seu
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trabatho que o mothamento de éxidos ceramicos por metais vem sendo amplamente
estudado e ja se estabelece que as caracteristicas de molhamento de diversas ligas
podem ser aumentadas pela adicio de Ti. As melhorias nas propriedades de
mothamento sAo acompanhadas por melhoria da aderéncia de ligas metdlicas nos
dxidos metélicos e também na resisténcia das juntas brasadas. Mas o efeito do Ti sobre
molhamento n&o & bem entendido, em parte devido & caréncia de dados
termodindmicos que justificariam seu comportamento em diversas ligas de metais
fundides. A capacidade do Ti promover o molhamento dos éxidos, tem sido explicada
devido & sua alta afinidade pelo 0, podendo resultar uma reagdo de redugdo com o

éxido de aluminio, para formar éxido de titanio na interface cerdmica-metal. Uma

possivel reacao serial? 28
311 + x AlOs {s) 3TiIOy{s) + 2x Al (1}
onde,

X representa a estequiometria do éxido de Ti e os sublinhados Ti e Al estio dissoividos
no metal de adigdo.

Nas condigdes experimentais, as informagdes termodinamicas obtidas indicam
que entre os &xidos possivels de serem formados, o Ti>O & o mais estavel.

Carim, em recente trabalho!?®), confirma a presenga de outros compostos
estequiometricos, da familia MgX, onde M é um ou mais metais, X pode ser B, C, Nou 0,
utifizando tecnicas de CBED (Convergent-Beam Electron Diffraction). Por esta tacnica,
segundo o autor, f0i possivel detectar a presenca da fase n" {1, Cu, Abg O na interface
de brasagem Al203 - Ag-Cu-Ti. Também Bang et 32(30), confirmam a presenca de
gxidos complexos na interface de brasagem utilizando técnicas de MEV, Difragio de
Raio-X e Microssonda Eletrdnica:

Van Viack(®Y discutiv & natureza do molhamento ao longo da interface metal-
ceramica e seu relacionamente com a aderéncia. Propds que, a aderéncia entre fases
ceramicas e metalicas depende das reagdes entre as fases e das estruturas atdmicas
alravés da interface. As fronteiras de alta resisténcia requerem ligagtes do tipo idnicas-

primarias e covalentes, além de baixa energia interfacial. Isto sugere, mutua ou parcial,
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solubilidade enire 0 metal e a ceramica. A ligagio foi aumentada pela presenga do
metal componente do éxido na interface.

Pask M(sz,%} desenvolveram uma teoria para ligagdo vidro-ceramica baseada
em suas investigagbes de molhamento e aderéncia, elementos que fambém sio
aplicaveis & brasagem metal-ceramica. Eles defendem que sao necessarias ligacbes
quimicas fortes para a boa aderéncia do vidro com os metais. Por esta teoria,
necessaria & formagio de um produto intermediario poedendo ser, monomalecular
reduzido Qus-oxide layer. O metal e o vidro ficam em equilibrio termodin&mico com esta
camada na interface. Caso contrario, podem resuitar forcas de Van der Waals, mas

neste caso estas ligagdes secundérias n&o produzem jungdes resistentes.

2.3.6. Requisitos para a Ligagiio Metal-Ceramica

Os requisitos bésicos para boas jungdes sio a uniao quimica e o minimo de
tensbes diferenciais nas interfaces com gradientes de tensdes favoraveis nas z20nas
interfaciais. A importancia da diferenca dos coeficientes de expansao térmica ja € bem
canhecida(34‘36), mas a dependéncia dos gradientes de tensio nas zonas interfaciais
com gradientes de composigdio nas microestruturas que se formam durante a
brasagem, ainda n3o s&o bem entendidas. |

As principais conclusbes sobre a ades&o quimica entre as superficies metal-

oeramica sao;

1. Formagéo de uma interface intima com atomos em contato, que no caso da interface
solido-liquido resulta no mothamento, penetragcio nas irregularidades e o

espathamento causados por reagao quimica ou pressio.

2. Qcorréncia de reagbes que atingem o equitibrio quimico na interface com fases
compativeis, em outros materiais. Estas reagbes ocorrem a partir de solugbes de
camadas de 6xidos em metais pré-oxidados obtida por reacdes tipo redox, ou pela

saturagd@o na interface com substratos dxidos, produto de éxi-reducao.
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Estas conclustes sBo baseadas em analises dedutivas a partir de intenso
trabatho experimentaif?’n de diversos sistemas ceramicos e vidros com fundamentacao
termodindmica, uma vez que nio se tem dados experimentais disponiveis para
caracterizar & unific quimica entre as interfaces. Entdo, duas fases podem formar uma
Uriac aceitavel com adesao quimica, se suas interfaces participam de um equilibrio
estavel quimico-termodinamico quer ou néo as fases do centro do material estejam em
equilibrio, desde que elas também sejam compativels fisicamente®®,

Uma interface verdadeira sdlido-liquido é formada e faciimente reconhecida se ¢
fiquido molha ou se esparrama, entdo penetrando nas irregularidades da superficie do
solido. O segundo requisito mais critico em todos os casos é a presenga de um
equilibrio quimico estavel na interface. Em praticamerte todos os casos este requisito &
obtido por reagbes quimicas, desde que elas formem, invariavelmente, fases em
equilibrio. Em interfaces do tipo metal-metal e ceramica-ceramica uma solugdo ou um
composto toma lugar rapidaménte para enriquecer a composicio de menor energia
fivre, uma vez que em cada caso as fases s&o compativeis porque nio ocorre rmudanca
de valéncia dos componentes durante a reagéo quimica. A reagao é simplesmente a
solugao de uma fase em outra para formar imediatamente uma saturagio de equilibrio

na interface. A confinuagdo da reagdo é associada com a difusio no volume do

3. 38). Para o caso dos metals de adigio contendo Ti, este elemento pode reagir

material
com considerave! quantidade de oxigénio numa reagao (~ 35% at. a 800°C) e formar
uma familia de 6xidos cuja composigio quimica depende das atividades do oxigénio,
do Ti e da temperatural19.21,39)

Embora o Ti apresente uma grande afinidade pelo oxigénio, dados da energia
livie de tormagao dos 6xidos de Ti mostram que o Ti n&o é capaz de reduzir Al,0,4(940),

Para a temperatura de 1800°C

Tig+ 12 0p1y = TiO @
1/3 AlzOgs) - 2/3 Al + 1/2 Op(g) (3)
Tigy + 13 AOsts) »  TiOy + 23 A _ @
AGy = - 68k calimol AGz = + B2k cal/mol

AGg = + 14 k cal/mol
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Para ambas as reagbes (3) e (4), AG ¢ positivo, portanto o mecanismo de
aderéncia n&o se resume apenas a formagao de 6xidos estaveis dos elementos ativos.

Uma hipbtese leva em conta a energia livie de solugéo do oxigénio no Ti e em
menor grau & solubilidade do Al (AlpOg) no Ti. O Al & sollvel no Ti até 15% atdmico.
(1000°C)®),

A atividade do Ti numa liga binaria, determina o tipo de éxido de Ti formado. Para
niveis de ar > 4 x 107 {1000°C) sera formado TiO e Ti,O5 quando 9 x 107 < a; <4Xx
10 & assim outros 6xidos menos ricos em Ti serdo formados a medida que ar; diminui.
C tipo de 6xido de Ti formado influéncia na molhabilidade da ceramica pelo metal de
adico(19-21.41),

Esta atividade do Ti, numa certa concentragao de uma liga binaria, depende da
natureza do solvente e da temperatura. O produto de reagfo depende também da
concentragio e coeficiente de atividade do AlZY).

O metal de brasagem além de apresentar boas caracteristicas de molhamento na
superficie ceramica, deve possuir uma razoave! aderéncia. Estas caracteristicas s&o
obtidas pela utilizag8o de elementos ativos, 0os quais influenciam na molhabilidade e
aderéncia do metal de brasagem cujas caracteristicas s&o influenciadas pela
concentracao do elemento ativo, temperatura e tempo de brasagem. Pois o gumento
desses trés parBmetros favorece a extensdo da reagho na interface. Porém este
methoramento n&o se da continuamente. Segunde Nicholas(@!) existe uma otima
concentragao do metal ativo numa dada temperatura e tempo de brasagem. Este autor
apresenta evidéncias mostrando que a concentragdo 6tima do metal ative para a
ligagao de uma liga binaria ao substrato da alumina é menor que a necessaria para
atinglr 0 mothamento. Este comporiamento pode ser explicade pelo fato de que niveis
de concentrag@o do Ti mais elevados, embora favorega a formacace de éxidos mais ricos
em Ti, resulfando numa methor mothabilidade do TiQ e / ou Cu, s&o formadores de
uma extensa camada de reagho na interface Al,O,/Cu-Ti com caracteristicas frageis.

A principio, o produto de reaglo é nucleado em linhas isoladas as quais
aumentam em area e numero com o decorrer da reag8o até que haja o completo
cobrimento da superficie ceramical®'.80), A medida que a reacio continua é formada

uma espessa camada e 880 desenvaolvidas tensbes e variagbes de volume na interface.
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Essas tensbes promovem a debilidads oa ligagho qu tzmbem ¢ influenciada pela

capacidade restrita da camada fréagil em absorver as tensBes residuais geradas(4243),

2.3.7. Angulo de Molhamento e Aderéncia

Uma teoria completa sobre molhamento de liquidos em sélidos é apresentada

por diversos autores!4-48)

, portanto nao sers tratada aqui.

Afigura 6 ilustra a forma de uma gota de metal de adicao em alta temperatura na
superficie de uma cerdmica. Esta forma & determinada pela acdo da gravidade e por
torgas de interagéo da energia superficie sdlido-liquido (Ys), energia interfacial sélido-
vapor (Ygy) e energia de superficie liquido-vapor (Y v). Este balango de tensdes

interfacialis & caracterizado no equilibrio pela equagéo de Young:

Yo~ Yev + Yy COS8 =0 {5}
Tensdo Superficiol
Q .
Vapor da gola liquida
Gota liquida
Energia interfoci
Vv entre substrafo e
. . vapor
Energic interfocial w N
entre @ Qotd eo Liguido N

substrato

- A -

Figura 6 - Forgas de energia da superlicie atuando sobre uma gota liguida(23)

27



O éngulo entre a superficie sdlida e a tangente da superticie liquida no ponto de
comtato, ou "anguic 8" {(angulo de contato ou angulo de equilibrio) pode variar de 0 a
180°. Be yg, € alto, o liquido tende a formar uma gota ocupando uma pequena &rea da

interface. Se ygy é relativamente alto, a gota tende a se espalhar. O efeito da energia

imerfacial liquido-vapor (te'nséo superficial) is not as straightforward. Se somente s
energia liquido-superficie diminui, o angulo de comtato diminui {ou seja, aumenta o
mothamento) para ¢ molhamento inicial das gotas (8 < 90%), mas ele aumenta para a
gota que nao molha a superficie (8 > 90°), como ilustra a figura 7(9),

Nas equagbes dadas anteriormente, pode se notar que 8 > 90° quando YsL > Ysvo
come mostra a figura 7 e a gota do liquido tende a esferoidizar. '

iciai ~ sem mothamento Final~-sem mothamento
YLVI = Y{.Va
inickaimente -mohamento Find - molharmento

Figura 7 - Eleito do angulo de contato no decaimento da tenséo liquido superficie {Yv)

no case de 1 gota ndo mothando a superficie (superior) e iniciaimente mothando

{inferior){2:3)
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O angulo de contato 8, é menor que 90° quando o reverso & verdadeiro como

mostra 4 figura 8, onde a gota do liguido se achata e molha o sélido. Para se ter um
bom mothamento, 6 deve ser tao pequenc quanto possivel para que cos 8§ 1 e o

liquido se espalhe por toda a superficie do sélido.

vapor Yiv
L iquido
Y 8 Yeu
Jin

Figura 8 - Gotas liquidas e energia interfaciais. O angulo de contato € maior que 90°C a
esquerda, e nao ocorre molhamento. A direlta, o angulc é menor que 80°C ¢ o

mothamento ocorret2.3)

Estas consideragbes mostram a importancia da energia superficial na brasagem.

G balango energia-superticie deve ser tal que o angulo de contato seja menor que 90°.

A equagho de energia nos mostra que se 6 < 90° (cos 6 = 0}, Yoy dEVE Ser maior que v, ,
sendo que Moorhead'®! cita 6 = 70°C como um valor satisfatorio.

A energia de adesho absorvida no processe ou o'trabalho de adesao {W,) entre

a gota e o substrato, que represenia a mudanca de energia livre para separacio de
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uma unidade de area da interface, entre um liquido e uma superticie sélida pode ser

expressa pela equagao de Dupre:
Wa =Yg + v~ TsL )
cu pode ser combinada com a equago de Young:

McDonald & Eberhart®?), desenvolveram experimentos de mothamento entre
atumina, safira e varios metais puros e observaram uma relacio linear entre o trabatho
de adeséo e a variagho de energia livre de formagéo do 6xido metalico. Isto mostra que
o Ti forma uma forte ligagao intertacial. A partir deste ponto de vista é facil deduzir que
os metais ativos, como Ti entre outros formam boas ligagbes com a alumina. Porém a
resisténcia dessas ligacbes foram calculadas, levando-se em conta que a interface
exibia ligacbes idnicas em sitios catidnicos incompletos e interagbes tipo Van der Waals
nos outros sitios. Entlo, o trabatho de adesfo Wad, depende da densidade e
resisténcia dos dois tipos de ligagbes. Este modelo nao prediz ¢ geral melhoramento da
molhabilidade observada com o aumento da temperaturaf?1,41,48)

O trabalho de ades&o fornece alguma indicago da aderéncia de uma gota no
substrato, mas néo necessariamente prediz g aderéncia da gota solidificada.

As suposicdes nas equagbes das condigbes de equilibrio e na auséncia de
difusdo ou reacdo na interface de contato sBo raramente vélidas, particularments
quando se esta experimentando promover aderéncia pela adicie de metais ativos nas
ligas de brasagem.

A uniao enire metais e ceramicos no estado sélido & tecnologicamente mais
complicada do que as unides entre vidros e metais, onde 0 proprio vidro muda para o
estado liguido durante o processamento, Mas os mesmos requisitos basicos so
necessarios para uma boa juncdo: ligagao quimica nas interfaces e na microestruiura
das zonas interfaciais com padrdes de tensio favoraveist®). O desenvolvimento de
igagbes quimicas é fundamental e se realiza quando ocorrem reagdes guimicas na

interface, resultando num eguilibrio estavel.
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2.4. FADIGA TERMICA

2.4.1. Antecedentes

A susceptibilidade do material ceramico a tensbes térmicas e talhas por choque

térmico & um dos principais fatores que limitam suas aplicagbes. As falhas podem

ocorrer no agquecimento ou resfriamentof49),

2.4.2. Expansdo Térmica e Tensbes Térmicas

Se um corpo & homogéneo e isotropico, nenhuma tensaoc térmica resulta da
expansao térmica. Entretanto, se tiver sua expansao restringida por exemplo por um
suporte rigido, se desenvelverao iensbes térmicas consideraveis. As tensdes sio
proporcionais ao modulo de elasticidade do material e a deformacao elastica, igual ao
quociente da expansio térmica pelo AT, Para uma barra perfeitamente elastica, restrita

somente numa dire¢io, as tensbes térmicas sao dadas pela expressio:
o=-Ea(T,-To) (8}

g = Tensdes {érmicas
E = Mbdulo de elasticidade
a = Coeficiente de expanso linear

To = Temperatura inicial

T, = Temperatura final

No aguecimento, as tensdes resultantes da restrigo sio de compressao, desde
que 0 corpo tenda a se expandir contra o membro restritive. No resfriamento podem

resultar tenstes semethanies, mas de tragio.
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2.4.3. Gradientes de Temperatura e Tensbes Térmicas

Um corpo submetide a mudancas de temperatura sob condigbes que restrijam
sua livre expansao, esta sujeito as tensbes devido aos gradientes de temperatura.
Cuando & possivel a livre expansio de cada elemento de volume, estas iensbes s&o
praticamente eliminadas. Aqui novamente o fator que leva a tensao € a restricdo a livre
expansdo.

Segundo Kingery(4®), frequentemente a distribuicac de temperatura é tal que a
expansio livie de elementos de volume nao permite a separago individual,
permanecendo agrupados. Desta forma, estes elementos estio restritos num mesmo
corpe, causando tensdes. Estas tensbes podem ser calculadas para corpos
perfeitamente elasticos, que para algumas cerdmicas € uma boa aproximacae do
modulo de elasticidade, coeficiente de expansao térmico e variacao de temperatura,

No caso de uma grande placa de vidro tirada de um banho de agua a 100°C e
colocada num banho a 0°C, a taxa de transferéncia de calor na superticie é alto. A
superficie absorve a nova temperatura, instantaneamente, mas o interior mantém um
valor  uniforme  a 100°C. Se a superiicie fosse livre, poderia contrair de (To-T,)
= 100 a, mas ela ¢ restrita pelo centro a 100°C, resultando deste modo tensdes de
tragao na superticie. Para manter o equilibrio, as tensdes superficiais sao balanceadas
por uma forga compressiva no interior.

As tensbes em qualquer ponto dependem da variagdo de temperatura entre
aquele ponto e Ta, isto fornece a deformagic em cada ponto e fixa a tensio. A restricio
a desiocamento livre € similar a equagéo 8 e fornece a tens&o em uma chapa, dada por:

Fa(Ta-T
oy =0, =0y ®

cngde:

Gy = Tensdo na dirego y

G, = Tensio na diregdo z
i = Cosliciente de Poison

T, = Temperatura meédia
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T = Temperatura no ponto

£m adigio as repentinas mudangas de temperatura, uma mudanga uniforme na
taxa de temperalura, tambem pode elevar o gradiente de temperatura e tensdes
térmicas, conforme indica a figura 9. Quando a superiicie de uma placa é resfriada &
taxa constanie, a distribuigao de temperatura resuliante € uma pardbola. A temperatura
superficial € menor que Ta e resulla am tensbes de tragfo na superiicie; por cutra fado
a temperatura no centro € maior que Ta, provocandeo tensdes compressivas. Se a
amostra é aguecida ocorre ¢ inverso. Os materiais cerdmicos sao mais pobres em
fracho do que sob compress&o, assim a falha ocorre na superficie durante o
resfriamento mas pode ocorrer a partir do centro das tensbes de tragdoe ou a pastir da
superficie comprimida durante o aguecimento. As tensbes resultantes de corpos
aguecidos ou resfriados podem ser descritos a partir de uma variedade das formas
simples em termos  das variagOes de temperaturas e das temperaturas maximas. As

temperaturas maximas estao na superticie e no centro do corpe.

§
T 07 A %
Tc 8
¢
"
{a} (b

Figura 8 - Temperatura e distribuigao de terizfes para uma placa que & {a) resiriada &

partir da superficie e (b} aguecida da superficie®®.
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No caso de um cilindro longo e oco:

superficie

Gﬁuﬂ

Ea
Oy=0, = '"":;r“":'—'a {Ta-Ts) {10)

centro

URZO

Ea
- U

Gy=0,=— —(Ta-Tc) (11)

o8 = Tensfo na direcdo de 6
oz = Tensao no sentido 2

u = Coeficiente de Poison
Ta = Temperatura média

Ts = Temperatura na supericie

Te = Temperatura no centro

As condigdes acima sao validas quando a temperatura & instantaneamente
alterada, sem alteraragio do valor inicial. Este caso é ¢ das tensdes simples.

QOutras tensdes de imponéncia pratica ocorrem quando a superficie é aguecida-
resfriada & taxa constante. A temperatura média é intermedidria entre 0 centro e &
superticie.

Para uma meia espessura R,,, a taxa de resiriamento é g, em °C/s e a

ditusividade térmica € K/ p ¢,
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ande:

Oy = 1€NnsA0

K = Condutividade térmica

p = Densidade (kg/m3)

o = Calor especilico & presso constante (keal / kg.°C).

Para uma placa:

E.ae.R 2
o, =
ST (1-p) . (Bk/p.cy)

No caso das brasagens metal-ceramica, fica patente a ocorréncia de tensdes
mecénicas na jungdo, decorrentes da diferenga nos coeficientes de expanséo dos
materiais com a variagdo da temperalura. No c¢aso das brasagens, durante o
resfriamento e solidificaglo do metal de adigfo, pode ocorrer a restricGo ao livre
movimento dos componentes durante a contragfo, motivande o aparecimento de
tensoes na jungiio. £ fundamental, para o sucesso do processo, a utilizagio de alguns
recursos para minimizar os eleitos das tensbes, que podem evitar a falha do
componente. Usualmente, pode-se utilizar metais com coeficiente de expanséo {érmico

controlado, como a liga Kovar®%

, que apresenta coeficiente de expansio térmica da
mesma ordem da aluming; para aplicacbes em altas temperaturas, pode-se uiilizar ligas
do tipo INCONEL 900(51}, gue também apresenta caracteristica semelhante a primeira
liga. Quira alternativa, e a utilizaglo de metais puros com alta dutilidade, como o cobre,
molindénio, nidbio, dentre outros. Também é possivel a wlilizagio de diversos materiais,
com coeficiente de expansio diferentes, formando uma progressao entre a ceradmica e

o metal de interesse 52,

2.4.4. Fadiga Térmica

No caso de compoenentes metal-ceramica brasados £ submetidos a solicilaghes

térmicas alternadas, alguns autores tem comprovado o efeito das tenstes de origem

{33-58)

térmica sobre a dutilidade e resisiéncia dos componentes e sugerindo técnicas
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para reproduzir, em laboratorios, os efeitos verificados nos componentes reais. Dentre
outros, Yuen{%}, sugere um método que utiliza feixe de elétrons, aplicado ciclicamente
para aquecimento de sistemas metal-ceramica, simulando as condigdes de fadiga
termica de um componente de turbina. Por este método, o autor mostra que as
microtrincas produzidas por ciclagem térmicas induzidas pelo feixe de glétrons,
apresentam as masmas caracleristicas que o componente real.

A dutilidade da matriz metalica contribui no sentido de deformar-se para
acomodar as tensdes aplicadas e as tensdes residuais. As tensdes residuais devidas as
diferengas nos médulos e coeficientes de expanséo térmicos (CTE) sdo produzidas no
restriamento a partir de altas temperaturas. Segundo RUSS(SS), em seu trabatho de
matriz metélica reforgada com fibras, onde o CTE da matriz é duas vezes superior ao da
fibra, estas diferengas podem resultar em tensdes residuais de tragio e circunferdneiais
na matriz e tensbes compressiva na fibra. Mais além, a ciclagem térmica em servigo
pode desenvelver significantes tensbes ciclicas na matriz, que podem levar a falha por
tadiga.

Entre outros, um problema potencial é a influéncia das tensdes de tadiga
oriundas da ciclagem térmica adicionadas as tensdes residuais da matriz.

Durante um ciclo térmico, a matriz suponta ¢ que é equivalente a um ciclo de
fadiga termo-mecanica fora de fase (TMF), onde a menor tensic ocorre em alias
temperaturas e as tensbes aumentam com a reduclo da temperatura. Se a combinacao
do estado de tensdes e as tensbes geradas pela ciclagem térmica for bastante severa,
pode ogorrer a formagho e propagagdo de trincas, levando a fatha.

Em suas conclusdes, Russ acredita que a severidade das trincas aumenta com o
aumento da temperatura de trabalho e com o ndmero de ciclos.

Para jungbes sujeitas a tensdes por ciclos térmicos, € essencial que a resisténcia
das juncgbes seja verificada apés a ciclagem. Estudos desenvolvidos na Universidade
de {Jsaka(S?}, demonstram que jungdes entre a alumina e acos obtidos com diferentes
“‘acomodadoeres de tensdo” com camadas intermediarias, apresentam resisténcia e
fratura similar, anteriormente a aplicagBo de cictagem iérmica, mas frequentemente
apos somente um ciclo térmico, a resisténcia entre diferentes tipos de jungdes varia

consigeravelmente,
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Um dos objetivos deste trabalho & caracterizar jungbes metal-ceramica,
particularmente alumina-kovar, para aplicagbes em ultra-alto vacuo, submetidas a ciclos
térmicos alternados. Assim foram identificadas na literatura, normas da Militar
Standardis&sg}, que apresentam condigbes para ensaios de ciclagem térmica - Método
1010.7 e chogue termico Método 1011.9, aplicaveis a componentes eletro-aletrdnicos
para operagao sob vacuo. O método 1010.7 apresenta 6 condigbes diferentes para
ensaios como pode ser observado na tabela 1, abrangendo solicitacdes severas de
ciclagem termica. Apos completado o ciclo e realizada uma inspegao visual externa e
ensaios de desempenho do conjunto (ensaios eletro-eletronicos e de estanqueidade),
¢ componente € considerado aceito quando € aprovado em todos os festes ap6és os

ensaios de ciclagem térmica.

Condigbes para Temperatura de Ensaio (°C)

Condigao Minutos A B c D E F
1 10 55 +0 | -65 +0 | -85 +0 165 +0 |85 +4 -85 +0
Frio -10 <10 -10 10 =10 -10
2 10 85 +151 125 +151 150 +151 200 +151 300 +151 175 +15
Guenie 0 -0 £ £ 0 4]

Tabela 1 - Condigbes para ensaios de fadiga térmica, conforme norma MIL 1010.7(58)
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS
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3. MATERIAIS E METODOS

O processo de brasagem em si, consiste de uma série de operagbes preliminares
come a escolha dos materiais que formar&o © conjunto (corpo de prova), sua
preparacao, montagem, colocagio em dispositives adequados {mobilia} dentro de um
forno a vacuo adequado para pressBes da ordem de 107> mbar, 0 que garante a nio
oxidagio do metal de adigho durante o processo de aquecimento e fusdo. Apds a
brasagem, os corpos de prova sao submetidos a uma série de ensaios passando pela
inspe¢ao visual e microscopia Otica, além da deteccio de vazamentos. De cada lote de
amostras brasadas, foi retirada uma para ensaio de cisathamento, fadiga térmica e
anglise microestrutural através de microscopia 6tica, eletronica de varredura (MEV) e

microssonda de raios-X.
3.1. AS LIGAS METALICAS

Os materiais para aplicagbes em ultra-aito vacuo devem apresentar baixa
pressao de vapor, nao devendo volatifizar-se nas condiges de trabatho (1072 mbar) a
femperatura ambiente ou até 2500¢ €%

Assim, os metais e ligas utilizados nos componentes brasados devem estar livres
de £d, Zn, Sn , Hg, entre cutros. A figura 10 apresenta um grafico dos elementos mais
COMmuns e suas respectivas pressbes de vapor e temperaturas criticas.

Neste trabalho utilizou-se a liga Kovar A’, como o componente metalico para
brasagem com a ceramica cuja composicio quimica, propriedades fisicas e quimicas
estio apresentadas nas tabelas 2 e 3, respectivamente. A caracteristica fundamental da
iga Kovar "A” € de apresentar coeficiente de expans&o térmico da mesma ordem de
grandeza da alumina no intervalo de temperatura até 700°C aproximadamente,
contribuindo desta forma para a diminuigao das tensdes térmicas que ocorrem durante
o restriamento e solidificagio do metal de adigdo. Nas figuras 11 & 12, séo
apresentadas curvas caracteristicas da expanséo térmica de varios metais e materiais

isolantes, respectivamente, de interesse na engenharia.

" Marca registrada da Weslinghouse Eletric Corporation.
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Composicha C & Mn p s Cr N Mo Ag Cui Ti Qutros
fdmica %
Liga
Kovar “A" 008 1 020 1 0850 F ~or } e | eenn 28,70 - - Co=
Mmax max max 29,20 17,30
17,80
Fe-rest
Cu - - - - B85 - Ag - 04
Fe- 0,1
Fo-0,2
MO - e - - w1995 8i-0,2
Al N er-0,1

Tabela 2 - Composigao quimica das ligas utilizadas como metal base nas

brasagens{s?’)
Propriedades | Dens.de | Mddulo de Coef. Expansio Condutividade Calor Resistividade | Termp. e
Ligas Mgfmﬁ Elasticidade térmico (17 C) térmica especifico atétrica fusdo
{G3Pa} 100 315 8500 W/m K) {J/kg . K) (n (3 m}
Kovar "A” 83 137 e eeee BT 16 48 1450
821 X 10°%
Cobre 8,9 1208 17.0x 1(}"5 401 385 16,9 1683
Mo 10,2 324.8 51 x 10'5 138 251 57. 2817

Tabela 3 - Propriedades fisicas e mecénicas tipicas do do Kovar "A”, cobre eletrolitico e

{63}

molibdénio metalice'™".
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A liga Kovar A ¢ encontrada no mercado nacional, apresentando boa gualidade
com relagac a microestrutura e nivel de inclusdes'®. As amostras para brasagem s&o
cortadas no didmetro de 11,0 mm por 8,0 mm de altura, conforme ilustrado na figura 13,
posteriormente recozidas a 1350°C e resfriadas em agua, apresentando dureza e
microestrutura compativels com os valores recomendados pela teoria. As amostras séo
lixadas até a granulometria # 600, ou ¢ dado outro acabamento conforme o caso
{polido).

Outros materiais utilizado nas brasagens foram o cobre eletrolitico e molibdénio
metélico, cuja composigdo quimica e propriedades sdo apresentadas nas tabelas 2 e 3.
Diterentes do kovar, o cobre e 0 molibdénio ja s&o obtidos no estads recozido, nio
sendo necessario nenhum tratamento térmico subsequente ao corte. As amostras
apresentam dimensbes de 11,0 mm de diametro por 8,0 mm de altura, tendo sido
lixadas ate # 600 ou polidas, dependendo do acabamento final, A utilizacdo neste
trabalho de cobre e molibdénio além do Kovar, se deve porque em algumas situaches
necessita-se de componentes metdlicos que n&o apresentem ferromagnetismo,
tendmeno que interfere no transporte de sinais elétricos de sensores eletro-gletrdnicos.

Momentos antes da brasagem, o componente metalico € submetido a um
processe de limpeza padrée(m), que consiste em desengraxe em acetona, banho de
vapor de tricloroetileno a 121°C por 15 minutos, enxague em agua, banho em ultra som
com detergente alcalino, enxague em &gua e secagem em estufa a 120°C até o

momeanto da montagem.
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1 - Meiz! base
2 - Metal adigio

3 - Ceramica

Dimensbes em mm

513

]

Figura 13 - Esquema dos corpos de prova utilizados na brasagem metal cerGmica

3.2. O METAL DE ADICAQO

Neste trabalho, optou-se pela utilizacdo de 1 metal de adigBo, sendo liga
comercial & base de Ag-Cu-Ti, importada. Nas tabelas 4 e 5, é apresentada a
composicao quimica e as propriedades mecanicas e fisicas da liga Ticusit!®,

O metal de adi¢io escothido segue os critérios sugeridos no capitulo precedente,
pnde se levou em consideracio os materiais base, aplicagao sob vacuo, resisténcia
mecénica das juntas, dulilidade e fluidez da liga. A caracteristica mais importante € a
presenca de titdnio, elemento muito reativo, promovendo ¢ molhamento das superficies
e participando na formacao dos compostos complexos responsaveis pela ligagbes na

interface metai-cerémica“?'2?‘28‘30}‘
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Na figura 13 é apresentado um esquema do conjunto das pegas para a

brasagem, composto da pega cermica, o meta! de adicio e o metal base.

Camposiclo c i vin o S Cr N Mo Ag Cu T Outras

quimica %

Lica

Ticusit <0,01 ~ |<002] - S o 688 | 26,7 | 45 |zn<o00t
Cd « ,001
Ph < 0,002

Tabela 4 - Composigho quimica da liga de brasagem (metal de adicao)

Dens.de ] Modulo de Coel. Expanséo Condutividade Calor Resistividade | Temp. e
Proprisdades Mgfms Elasticidade térmico {°C) térmica especifico elélrica fusdo
Ligas {GPa) 100 315 500 WKy {W/Kg.K) {nQm}
Trousil - e i . 830 - 850

Tabela 5 - Propriedades fisicas e mecanicas do metal de adicio

" Ticusi € marca regisirada da WESCO-GTE.
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3.3. CERAMICA

A alumina, Al,O, ocorre na natureza na forma do mineral gibsita [Al{OH);] e
sofre um processamento de varias etapas até tornar-se uma “ceramica de engenharia”,
para aplicagbes de alta tecnologia. A principal aplicacao da alumina utilizando 90% do
montarite de minério extraido, € a produgio do metal aluminio: os 10% restantes sic
utilizados numa variada gama de processos ceramicos desde a ceramica tradicional,
até aplicagbes na eletro-eletrbnica e aero-espacial(2.66),

O teor de AL O, varia de 80 a 99,8% na ceramica, refletindo nas propriedades e

aplicagbes. Os demais constituintes normalmente 6xidos tais como de Mg, Yr, Si, Ca e

Zr. Atase vitrea na alumina diminui com o aumento do teor de Al,O4, com um previsivel

gleito nas propriedades como ¢ aumento da resistividade volumétrica, resisténcia
mecanica em altas temperaturas. A presenga de ZrO, na alumina pode promover um
substancial aumento na resisténcia mecanica e na tenacidade®7.68)_ A fabricacao de
componentes em alumina é obtida pela compactagae de pés com ligantes organicos,
através de diversos processos seguido sinterizagho sinterizacio, E possivel se obter
uma razoavel quantidade de densidade, com muitas composigdes alcangando 96% da
densidade tedrica maxima(®8),

As pegas cerdmicas devem apresentar elevada rigidez dielétrica e alta
densidade, sendo portanio recomendada a alumina com 99% de pureza. As princibais
caracteristicas desta alumina s&c apresentadas na tabela 6. Sendo que para os
sstudos deste trabalho se observa principalmente a porosidade, coeficiente de
expansdo térmico e as propriedades elélricas da alumina. Os corpos de prova
cerdmicos foram produzidos no Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade Federal de Sao Carlos, pelo processo de prensagem e posteriormente
sinterizados a 1650°C por 3 horas em forno resistivo. Conforme estudos realizados, o
acgbamento superficial da alumina deve ser retificado e novamente sinterizado para

obtencao dos melhores valores de resisténcia mecanical®8-70;,
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Propriedades da Alumina 885 %

Resisténcia & flexio (MPal 310
Resisténcia & compressao (MPa) » 2070
Densidade (g/om’) 3,86
Porosidade (% H20) Sem vazamenio
{Absorgin) 5,00
Condutividade térmica (W/m K} 293
Coegciente linear de expanséo térmico 25% . 200°C .69
(167°°¢) 200° - 400°C -78
400° . 00%C -83
800° - 800°C -90
8oo® -1000°C - 94
Rigidez Dielétrica s
D.C. ¥ Volts/mm)
Resistividade Volumétrica 250 s1o'
11
a300°C 2X10
chm . om
( ) so’c X108
goc’c  2s% 108
25° C 300°C 500°C
Constante Dielétrica (k) 10 MHz 958 9,62 10,20
1000 MHz 9,30 - .
8500 MHz 837 9 61 g 82
10 Mz 3x10° | ex10® | ax10%?
Fator de Dissipagio {lan 8) 1000 MMz 14X 10-4 — -
BSOOMHz | 7715 -4 4
8x10 1,4 X10 2,5 %10
0MHz  {oax10?]8ex10%] 408x% 107
Fator de Perda (K’ tan 8) 1060 Mz -3 —
8500 MHz | 18X 10 4 3
84X 107% | 1,35X10™] 245X 10

Tabela 6 - Propriedades fisicas e mecanicas tipicas da alumina 99,5%¢7)

48




3.3.1. Ensaio de Compressio Diametral

Com o objetivo de caracterizar mecanicamente a resisténcia dos corpos de prova
Cer&micos, cinco corpos de prova foram submetidos a ensaios de compressao diametral
numa maquina de ensaios universais INSTRON, no Depariamento de Engenharia de
Materiais da Universidade Federal de Sao Carlos (DEMa - UFSCar).

Os valores das fensbes neste ensaio podem ser obtidos em termos da carga

aplicada e parametros geométricos do corpo de prova cerdmico, traduzidos pela

sequinte expressao:

o= —— (13)

onde:

o = Tensao (kgf/cm?)
P = Valor da carga {em kgf) obtida no ensaioc de compressao,
d = Didmetro {(em em)} do corpo de prova,

& = Altura {em cm) do corpo de prova.

3.4. OS ENSAIOS DE BRASAGEM

ApbOs a preparagdo dos materials, eles serfic montados em dispositivos
adeguados de ago inoxidavel AISI 316, que os mantera alinhados formando um
conjunte. Este conjunto € colecado no forno a vacuo para se ter inicio a operagéo.

As brasagens metal-ceramica podem ser realizadas em forno com atmosfera

controlada, preferencialmente redutora ou sob vacuo da ordem de 107

mbar. Assim, os
ensaios {foram realizados num forno do LNLS, inicialmente construido para operar sob
atmosiera redutora, mas sofreu algumas alteragbes e ora ¢é utllizado para brasagens e
tratamentos térmicos especiais. Na figura 15 é apreseniado uma fotografia do

equipamento de brasagem.
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Figura 15 - Fotografia do equipamento de brasagem do LNLS

3.4.1. Montagem

ApoOs todas as pegas estarem limpas, os componentes sdo montados num
dispositivo adequado de ago inoxidavel de tal forma que até trés conjuntos podem ser
brasados ao mesmo tempo. O dispositivo consiste de dois discos de 30 mm de diametro
por 4 mm de altura contendo 3 furos de 8.0 mm de diametro; a figura 16 ilustra o
dispositivo em questao. Na parte inferior € colocado o componente metalico, seguido
das duas camadas do metal de adigao (0,05 mm cada), a ceramica e colocada na parte
superior do dispositivo.

Conforme Mizuhara!®® os melhores resultados de utilidade e resisténcia
mecanica para a metais de adigao com até 5% de Ti, foram obtidos utilizando-se 0,1mm
de espessura de metal de adicao. Sobre o dispositivo e colocado um peso que aplica
uma forga compressiva de 10 kPa sobre cada conjunto, garantindo o assentamento das
partes a um nivel de tensodes favoraveis para o processo(34}.

Todas estas etapas sao realizadas com cuidado, utilizando-se luvas para evitar o

contato das maos com as pegas.
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As condigBes dos ensaios de brasagem estéo apresentadas nas tabelas 7 e 8.
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Figura 16 - Dispositivo para brasagem dos corpos de prova metal-ceramica para
ensaios de cisathamento e fadiga térmica
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Amostra Metal base Metal { Temperatura ] Tempo |Acabamente Observagao
Adicéio

s Lobre Tigusd 1 8700 1 20 min Polide
1.2 Cobre Ticusil 870°C 20 min Palido
1.3 Cobre Ticusil 870°C 20 min Palido Ensaio
1.4 Kovar Ticusit 870°C 20 min Polido MecAnico
1.5 Kovar Ticusit 870°C 20 min Polidg
1.8 Kovar Ticusil 870°C 20 min Polids
1.7 Kovar Yicusil 870°¢ 20 min Polido
2.1 Malibdénio | _ Ticusil 830°C 20 min # 600 Eslangueidade
2.2 Molibdénio | Ticusil 830°C 20 min # 600
3.1 Kovar Ticusil 870°C 30 min Polido Ensaio
3.2 Kovar Ticusit 870°C 30 min Polidg Meacanico
3.3 Kovar Ticusii B7o°C 30 min Polido e
3.4 Kovar Ticusil 87¢°C 30 min Polidg Fadiga
35 Kovar Ticusil g70°C 30 min Polido Térmica
4.1 Molibdénio { _Ticusil 860°C 30 min Polidas
4.2 Molibdénio {  Ticusil 860G 30 min Polidag
4.3 Malibdénio | Ticusil 880°C 30 min Polidas Ensaio
4.4 Molibdénio | Ticusil 860°C 30 min # 600 Mecanico
4.5 Molibdénio 1 Ticusi 860°C 30 min # 600
4.6 fdolibdénio | Tigusil 860°C 30 min # 600
5. Kovar Tigusil 860°C 20 min Polido Ensaio
5.2 Kovar Ticusi] 880°C 20 min Polide Mecanico
5.3 Kovar Ticusi 850°C 26 min Polido
8.1 Kovar Ticusl 880°C 10 min Palido
8.2 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polido Ensaio
53 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polido Mecanico
6.4 Kovar Ticusil 8RO 10 min Polido
8.5 Kovar Ticusl] 880°C 18 min Polide
8.6 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polida

Tabela 7 - Condighes gerais dos ensaios de brasagem. A cermica utilizada foi
alumina 99%, polida com diamante 0,25 um.
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Amostra | Melal Base Metai Temperatwra| Tempo | Acabamento Observagdo
Adicao
2.1 Kovar Ticusil 880°C 10 rnin Polido Fadiga
7.2 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polido Térmica
7.3 Kovat Ticusil B880°C 10 min Pgolido
8.1 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polido
a2 Kovar Ticusil 880°C 10 min Polido
8.3 Kovar Ticusil B80O°C 10 min Polido
8.4 Kovar Ticusil 880G 10 min Polido
8.5 Kovar Ticusi 880°C 10 min Polido Fadiga
8.6 Kovar Ticusi] B8O°C 10 min Polido Térmica
87 Kovar Ticusi 880°C 16 min Polido
8.8 Kovar Ticusil 836°C 10 min Palido
8.9 Rovar Ticusil 8B0°C 10 min Polido
8.1 Cobre Ticusi 880°C 10 min Polido
9.2 Cuobre Ticusi 860°C 16 min Polide
9.3 Cobre Tigusd B0 10 min Polido Fadiga
5.4 Cobre Tigusil 860°C 10 min Polido Térmica
9.5 Cobre Ticusil 860°C 10 min Polido
9.8 Cobre Ticusd 860°¢C 10 min Palido

Continuacao Tabela 7

Nestas tabelas, s&o apresentadas as condigbes gerais dos ensaios de brasagem
realizados, 08 quais serviram de base para as condigdes ideais adotadas no decorrer
do trabalho. Estas informacbes iniciais foram verificadas em diversos trabalhos

téonicos 72 ),
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Matariais Temperaturai Tempo Condigbes
G (s

. Bro 30 A
Kovar B70 20 B
860 20 G
880 10 D
830 20 E
Molibdénio 860 30 Lix F
860 30 Pol G
Cobre 870 20 H
865 10 i

Tabela 8 - Divisao por materiais das condigbes de brasagem

34.2. O Forno a Vacuo

O forno a vacuo consiste de diversas pares (figura 17):
- ¢amara de trabalho com sistema de isolagéo e refrigeragaoc,
- sistemna de vacuo;

- fonte de aquecimento e sistema de controle.

A camara de trabalho consiste de um tubo hermeticamente fechado, envolvido
por resisténcia de Kanthal A, manta refrataria de alumina e uma camisa externa dupla,
em ago inox AIS! 304, para refrigeragdo & agua. A camara de trabatho € em ago inox
AlS) 316L, com didmetro interno de 135 mm ¢ altura de 450 mm sendo de 180 mm a
regifo de temperatura uniforme. Na parte superior € acoplados uma flange com selo
metalico em aluminio do tipo diamanie, que atua como porta de acesso a cédmara.
Nesta flange h& uma derivagio que serve ao medidor de vacuo/analisador de gases

residuals e uma janela de vidro para cbservagao do interior.
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Figura 17 - Esquema do equipamento de brasagem metal-ceramica do LNLS
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Na parte inferior da camara 4 feita a ligagio para o sistema de vacuo que
consiste de um conjunto de bomba mecénica acoplada a uma bomba turbo molecular

com capacidade de 230 i/min.

A tonte de aquecimento é um fransformador de solda com capacidade nominal de
S0Ae40V.

G sistema ¢ gerenciado por um microcomputador, onde um controlador
eletrbnico de temperatura faz o controle de forma proporcional e integral, além do ajuste
da taxa de aguecimento. E possivel estabelecer aié 2 rampas de aquecimento
alternadas com 2 patamares para estabilizagiio de temperatura e uma terceira rampa

para resfriamento. E possivel em qualquer etapa do processo, proceder alteracbes nas

rampas ou patamares.

3.4.3. Operacéo

O forno € aquecido a 5°C/min até 750°C, mantendo-se neste patamar para
homogeneizagio da temperatura por 15 minutos. O aquecimento nesta taxa prossegue
ate a temperatura de brasagem mantendo-se por um novo periodo de tempo (10
minutos), seguindo-se por um resfriamento lento (3°C/min até 500°C)2768.72) O vacuo

durante a brasagem o vacuo é da ordem de 5 x 10™ mbar.

3.5. ENSAIOS DAS PECAS BRASADAS

Apds completada a operacéo e o forno a temperatura ambiente, 0 sistema é
argjado utilizando-se nitrogénio para evitar possiveis contaminacdbes do sistema. Na

proxima stapa, 0s conjunios sio retirados e submetidos a uma série de ensaios.

3.5.1. Inspecdo Visual e Estereoscopia

Apods a retirada das pecas do forno, elas $&o0 submetidas a um exame visual
para verificacdo de trincas aparenfes, escorregamentos ou deslizamento dos
componentes, ialta de fusdc do metal de adigio, eic. A seguir as pegas séo
ingpecionadas num estereoscdpic a 40 X, para um exame mais minucioso de eventuais
defeitos. As pecas aprovagas seguem para 08 ensaios de deteccido de vazamentos e
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as reprovadas s&o excluidas, sendo utlizadas para as metalogratias e ensaios de
cisalhamento, desde que o defeito constatado, comprovadamente ndo possa
comprometer o resultado dos ensaios.

Eventualmente é realizado um ensaio nao destrutivo com uma solugao 10% de
azul de metileno, em ultrasom, para a observagio de eventuais trincas nao observaveis

diretamente (ensaio de liguide penefrante).

3.5.2. Detector de Vazamentos

Os corpos de prova aprovados na etapa anterior (praticamente 100% dos COrpos
de prova brasados) s&o submetidos aos ensaios de estanqueidade sob vacuo, num
detector de vazamentos de hélio, marca Balzers. O componente & considerado
aprovado se nac apresentar vazamentos, com velocidade de degasagem superior a 1
X 10’10 mbar.t.s .

3.5.3. Ensaios de Cisalhamento

O3 ensaios de cizalthamento foram utilizados somente para efeito de comparacio,
assim sendo foram ensaiadas amostras de diversos lotes de pegas sob diferentes condi-
ches de temperatura, tempo e acabamento superficial. A escolha do ensaio de
cisalhamento para caracterizacao se deu devido & simplicidade da produgéo de corpos
de prova, que também foram utiizados nos ensaios de fadiga térmica, dispositivo ja
disponive! e relativa facilidade na condugio do ensaio.

Os ensaios foram realizados no DEMa-UFSCar, utilizando-se uma maquina de
ensaios universals INSTRON, com célula de carga de 2.000 kgf e velocidade de ensaio
de 0,5mm/min. A mesa da méaquina de ensaios, foi acoplado um dispositivo
especialmente construido para este fim, ulilizado por Cordeiro®® em seus estudos,
como pode ser observade na figura 18. Neste acessorio, a parte metalica do conjunto
brasado € inserido na parte maovel, ficando a cerdmica na parte fixa, de tal forma que
exatamente a junglo fique livre, sem qualquer apoio ¢ submetida ao esforgo aplicado
pela travessa da maguina sobre a janela movel. Desta forma, ao se aplicar a carga,

espera-se gue ocorra a falha do corpo de prova por cisathamento na jungéo brasada.
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espera-se que ocorra a falha do corpo de prova por cisalhamento na jungdo brasada.
Utitizou-se um mesmo tipo de corpo de prova para ¢s ensaios de cisalhamento, fadiga

térmica e analise microestrutural, como pode ser observado na figura 18.

S AR 1

P

Fog

i

i
bl
'z
j

-
i =l —ﬂ%ﬁ-vr e
S e L

Bty oy
X Y ! E gy ]ﬁ

ol
[:§
: =
1
1
Fou . ‘*L““
‘i«‘%&'
i
i....
i,
i
i
1
L.
i
-
\
g
d o
[
;
i

Figura 18 - Dispositivo para ensaios de cisathamento®?
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3.5.4. Ensaios de Fadiga Térmica

Afim de caracterizar os conjuntos brasados sob a resisténcia a ciclos térmicos
afternados, elaborou-se um método para ensaios de fadiga térmica.

Os ensaios foram realizados no LNLS, onde se construiu um eguipamenio,
mosirado na figura 18, constituido  essencialmente por um  forno tipo pogo, sem fundo,
onde as amostras s80 aquecidas a uma taxa de 18°C/mim até a temperatura de 400°C,
permanecendo por 10 minutos para homogenizagio. A seguir, as amostras sao
submetidas a uma das trés condigbes de resfriamento: ar agitado a 36°C, 4gua com
gelo a 4°C ou agua a 25°C. Para facilitar as operagdes de colocagio e centralizagio
das pegas no centro do forno, tempo de ensaio e resfriamento automéatico, foi construido
também no LNLS, um dispositivo composte por um motor elétrice, um temporizador
programavel e um brago mecanico gue executa as tarefas necessarias. O sistema
permite ¢ ensaio simultdneo de até 5 amostras.

Os corpos de prova séo submetidos a uma série de cinco ciclos completos {um
ciclo compreende o aguecimento a partir da temperatura ambiente até a temperaturade
8nsaio e o subsequenie resfriamento e retorno a lemperatura ambiente) de
aquecimento e resfriamento, sendo que terminada cada série, o conjunto & submetido a
inspecio visual, ensaios de trincas com azul de metileno e exame para deteccdo de
vazamentos. Para as amostras brasadas kovar-ceramica utilizou-se 4 amostras por
condicBes, para ¢ cobre-ceramica foram testadas 6 amostras. As condicdes dos ensaios

estdo apresentada na tabela 8.
3.5.5. Analise Microestrutural
3.5.5.1. Microscopia otica

Como mencionado previamente, retirou-se de cada lote brasado uma amostra
para exame microestrutural em microscopia 6tica. Através deste exame superficial ndo
foram identiticados problemas como trincas, faita de metal de adigdo, ou outros
problemas. Nas observagbes em amostras que apresentaram vazamentios, procurou-se
identificar as regibes que apresentaram este defeito tentando-se associar gqualquer

anomalidade na interface de brasagem, ou nos materiais adjacentes, mas nao se
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obteve sucesso. Portanto pela andlise com microscopia Otica, as superficies
apresentaram-se livres de qualquer defeito atestande a boa qualidade do processo. Por
oulro lado, foi possivel observar a presenca de diversas fases no cordao de brasagem,

que foram analisadas mais profundamente utilizando recursos de microscopia

eletrbnica de varredura e micrdanalise por raio-X.

Condigéo de Quantidade de Compos Condigbes dos
Materials Brasagem de Ensaios de Fadiga

Prova Ensaiados Térmica

v
Aguecimenio a 400°C

Resfriamento em ag Ar
Kovar D 04

K-
Aguecimento a 400°C
Kovar AD 04 Resfriamento em agua a
4°C

ih-
Aquecimento a 400°C
Resfriamento em agua
Kovar D g2

-d-
Aquecimento & 400°C

Hesfriameanto ao Ar
Cobra i 06

Tabela 9 - Condigles dos ensaios de fadiga térmica para juncbes Kovar/alumina e
cobre/aluming, brasadas com Ticusil a B70°C/30 min, 880°C/10 min (Kovar) e 860°C/10

min {cobre),




3.6.5.2. Microscopia eletrénica de varredura

Uma amostra de cada lote foi observada ao microscépio eletrdnico de varredura
e microanalise de raio-X, do Departamento de Engenharia de Materiais da UNICAMP,
utilizando um microscopio Cambridge. O objetivo destas observagées é verificar o
relacionamento do desempenho das amostras nos ensaios de fadiga térmica e
cisalhamento, com as condigdes de brasagem e a microestrutura.

A preparagao das amostras envolve corte, polimento até 0,1 pum com pasta de
diamante, limpeza com acetona e tricloroetileno e deposigao de filme condutor (grafite)
nas superticies, realizada no Instituto de Fisica “Gleb Wataghin” da UNICAMP e DEMa-
UFSCar.

3.5.5.3. Microssonda de raios-X

As amostras observadas ac MEV, também tiveram anglise por microssonda
efetrbnica de raio-X, com o objetive de se constatar os elementos presentes nas
diversas fases observadas da juncdo, hem como disposicio e alteracio apés a

ciclagem térmica. As observagdes foram realizadas no DEMa-UNICAMP, utilizando uma

microssonda LINK, associada ac MEV Cambridge.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO
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4. RESULTADOS E DISCUSSAOD

Neste capitulo, sao apresentados e discutidos os resultados do processo de
brasagem, ensaics de compressao diametral, inspegdes, ensaios de estanqueidade,

cisalhamento, fadiga térmica e anéalise microestrutural.

4.1 BRASAGENS

Os ensaios de brasagem foram todos realizados em forno & vacuo do LNLS,
conforme descrito no capitulo anterior. No total foram realizadas 47 corpos de prova
para ensaios de cisathamento (26 amostras em diversas condicdes, conforme as
tabelas 7 e 8) e de fadiga térmica (21 amostras sob diversas condigbes conforme a
tabela 9).

Os ensaios de brasagem transcorreram sem grandes emprevistos. Alguns
episddios ocorreram como a quebra de resisténcia de aguecimento e rompimento de
termopares no inicio dos trabalhos, mas ndo chegaram a ser um enfrave no andamento

do processe, haja visto que em momento algum ocorreu a perda de corpos de prova .

4.2 ENSAIOS

4.2.1 Compressio diametral nas ceramicas

Como descrito no capitulo anterior, o objetivo destes ensaios e determinar a
resisténcia mecanica dos corpos cerdmicos.

Com o valor das cargas de ruptura obtidos nos ensaios, as dimensdes dos corpos
de prova e utilizando a equagao (13), obtem-se 0 valores das tensbes de compressao
diametral.

Os resultados obtidos para as tensdes 40 apresentados na tabela 10, sendo
dado como valor meédio 244,4 MPa, valor comparave! com os dados da literaturat*®
&5 68)

. Apesar destes bons resultados, a analise microestruiural revelou a presenga de

poras € outros pequenos defeitos, causados possivelmente pela falta de compactagio
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durante a moldadegem, temperatura insuficiente para queima e distribuigao

granulometrica das particuiasiqg'e’s},

o5

cp 01 02 03 04

Cp (MPa) 236,1 207.7 2854 238.3 244 .4

Tabela 10 - Resultados dos ensaios de compress@o diametral nos corpos em  alumina

4.2.2. Inspegdo visual e estereoscopia

A primeira inspe¢&o que o conjunto brasado foi submetido, apds sua saida do
forno se resume a observagdo visual, sem instrumentos, dos aspectos superficiais do
componente.

As amostras inspecionadas, normalmente nAo apresentam problemas
detectaveis por estes meétodos, podendo-se no entanto, observar se ocorreu ou nao a
fuséo total do metal de adigho, se o mothamento foi ideal ou n&o {tempo e temperatura
de brasagem exagerado ou insuficientes}, se o conjunto sofreu algum deslizamento que
possa comprometer a qualidade do componente. De todas as amostras utilizadas neste
trabalho, n&0o se observou nesta etapa nenhum indicio de problema que provocasse o
reprovamento de peg¢as.

Numa sequnda inspegao, as amostras sao observadas num estereoscopio, onde
se procura observar com mais detathes e acuidade as juntas brasadas. Normalmente
utiliza-se aumentos de 13X e 40X para estes exames. Com este aumenio & possivel
também, fazer uma avaliacdc methor da qualidade da fusBo do metal de adigao,
observando-se aspectos do mothamenio do metal sobre a cerémica, falta de metal em
algumas regides, pequenas rincas ou lascamentos da ceramica.

Quando foi utiizado ¢ método de inspegdo utllizando azul de metileno como

agente revelador de trincas, as amostras foram novamente submetidas a inspego ao
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estereoscopio, nao revelando nenhum defeito que pudesse comprometer a gualidade
das brasagens.

Nestas etapas de observagio n@o foi reprovada nenhuma pec¢a de todas os
conjunios brasados.

4.2.3. Ensaios de estangueidade

Aprovadas no item anterior, as pecas foram submetidas a ensaios praticos para a
verificagio da estangueidade. Todas as 46 amostras foram testadas no detetor de
vazamentos de hélio, sendo que 95,8% das amostras n&o apresentaram vazamento até
a escala de 107" mbar.ts™.

As uUnicas 2 amostras que vazaram pertencem ao primeiro lote de conjuntos
brasados de cobre-alumina. A amostra 1.2 apresentou um vazamento em aita escala,
detectavel ate pela aspers@o de acetona sobre o conjunto durante o ensaio. Apesar
disto, a amostra foi enviada para ensaio de cisathamenio para se avaliar 0 efeito deste
problema na escala de resisténcia da jungfo. Na tabela 11 estfo sumarizados por
materiais, 0s resultados dos ensaios de estangueidade realizados. Estes resultados
favoravels sugerem que os procedimentos adotados apresentam, preliminarmente boas

perspectivas para aplicagbes em componentes para vacuo.

4.2.4. Ensaios de cisalhamento

O objetivo do ensaio de cisathamento é tentar caracterizar as jungbes metal-
cerdmica brasadas, quanio a sua resisténcia mecanica. Desta forma, foi apreseniado no
capitulo anterior as justificativas para a escolha deste ensaio, o procedimento
experimental, bem como a descrigio do dispositive e dos eguipamentos.

Na tabela 12 sdo apresentados os resultados dos ensaios para corpos de prova
bhrasados Kovar/alumina, onde iniciaimenie se observa a grande variagdo nos
resuftados, numa mesma condigdo de brasagem. A coluna "condigdo das Bragagens”
na tabela 12 estéd de acordo com as  condigbes gerais apresentadas nas tabelas 7 e
8. A coluna “Tenséo do Ensaio” apresenta 0s valores obtidos diretamente do ensaio a

partir da carga de ruptura & da area dos corpos de prova.
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JUNCcao Nomero de Amostra Aprovacio
Kovar/Alumina 29 100%
Molibdénio/Alumina 8 100%
Cobre/Alumina 9 77.7%

Tabela 11 - Resultados dos ensaios de estanqueidade a vacuo para diversas juntas
metal/ceramica.

Tensao Area Efetiva de Tensao Tensao Média
Condicdo da Brasagem go Ensaio (MPa) Brasagem {%6) Comgida (MPa) {MPa}
27,8 100 27.8
A 9.2 140 92"
5.1 100 51" 59,35
20.8 100 g0.8
34.0 86.5 38.3
247 BB.C 28.1 41.0
B
40,2 B8 5 465
44 2 BBS 50,0
74.9 108 28.9
C 28,9 100 74.9 67.3
28,0 180 98.0
481 160 481
5386 160 53.6
55,7 100 55,7 440
D
23.7 86.5 27.4
268 g2.5 325
4€ 4 100 46.4

Tabela 12 - Resultados dos ensaios de cisalhamento para corpos de prova
kovar/alumina. A 1enséoe Media € a média aritmética da Tensao Corrigida, a menos dos

pontosl’l,
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Em alguns casos, apds a observagio das superficies fraturadas, constatou-se
que a area brasada ndc correspondia a drea total das superticies dos componentes,
sendo assim, necessario fazer uma correcdo na area efetiva sujeita a solicitacao
mecanica. Esta drea € indicada na tabela 12 na coluna “Area Efetiva de Brasagem”. O
metodo utilizado para o célculo desta &rea consiste em observar a superficie de
inferesse no esteroscopio, onde foi colocado um reticulo milimetrado na ocular, Desta
forma € possivel estimar a area em que ocorreu o mothamento e a brasagem. A seguir é
teita a corregfio do valor da tenséo do ensaio com a area efetiva de brasagem, obtendo-
se a tensfo corrigida.

Esta mesma metodologia também fol aplicada para os outros materiais, conforme
mostram as tabelas 13 e 14.

Na condigBo A:  (aguecimente a 870°C por 30 minutos) observa-se dois valores
de 1ensac corrigida extremamente baixos, resultantes da ruptura da ceramica numa
regido afastada da junta brasada durante os ensaios, ocasionados provaveimente pela
presenga de algum defeito na cerdmica, ou da propria colocagho inadequada dos
corpos de prova no dispositive, causando em estado de tensdes imprevisto. Todas as
superficies de fratura observadas apresentaram maxima area efetiva de brasagem. Os
outros dois resultados para estd mesma condigdes apresentaram valores muito
discrepantes, apesar de fratura ter ocorrido na ceramica, proximo & regifo da jungio,
Apesar de ndo considerar os valores de 9,2 e 5,1 MPa no célculo da tensao média, a
variagao enire as medidas ainda € muito maior que o vaior da tenséo menor - 27,8 MPa.
Assim, é duvidosoe concluir, neste caso, que a tenso média é 59,35 MPa. Este problema
poderia ter sido solucionade com a execugdo de cutros engalos nas mesmas condigbes,
embora um quinio corpo de prova tenha sido inutilizade no inicio dos ensaios.

Na condi¢ao B: {aquecimento a 870°C por 20 minutos), apds exame das juncbes
fraturadas, ndo se obteve nenhuma amostra com 100% de area de contato brasada. Por
outro lade, os valores dos ensaios estéo menos espathados e mais coerentes que o
item A. Neste caso também, observou-se que as fraturas ocorrerram nas ceramicas,
proximas a jungao metal-ceramica. Na amostra cujo resultado foi de 28,1 MPa,
ohservou-se a quebra da cerdmica em diversos pedagos além da regido de interface.

Na condicgo C: (860°C por 20 minutos), foram realizados somente rés ensaios,

sendo gue o5 dois melhores resultados estao proximos e o terceiro € bastanie baixo. O

68



valor da tensdo média desta condigdo € o mais elevado dentre todos os lotes
ensaiados, justificado pela quantidade e forma continua dos produtos de reagao
formada, figura 24. A andlise das supeficies indicaram uma &rea efetiva de brasagem de
100%. Nesta condigéo, novamente, o corpo de prova que apresentou 0 menor resultado
de ruptura, apresentou como caracieristica da regiado de fraiura, a quebra da ceramica
em civersas partes longe da regido de aplicacao da carga. Na figura 20 pode ser
observada fotografia obtida pelo estereoscopio de fraturas na ceramica préximo a
jungo metal/cer@mica, local de méaxima solicitagio, onde ¢ aplicada a carga.

A maior quantidade de corpos de prova foi utilizado nesta condigao (880°C por
10 minutos), numa tentativa de minimizar ou pelo menos diluir a variacao dos resultados
em torno da média. Nesta situagio, duas amostras no apresentaram superficies
totalmente mothadas pelo metal de adigio, sendo aplicado a correcao, muito embora os
valores continuem sendo os mais baixos do grupo. Estes resultados podem ser
explicados em termos da elevada temperatura do ensaio, favorecende o aumento da
camada de reagéo, tornando-a fragil.

Dentre todas as condigles ensaiadas com Kovar e alumina, a condigio de
aguecimento a 860°C por 20 minutos é que apresentou a maior média de tensao de
ruptura por cisalhamento (67,3 MPa). Este valor é totalmente compativel com os obtidos

por Cordsiro™?

. utilizando este mesmo dispositive para seus ensaios de cisalhamento
entre Kovar e alumina com uma liga Ag-Cu-Ti: 68,8 - 26,7 - 4,5, equivalente ao Ticusi, a
884°C por minutos. Por outro lado, esles valores estdo muito abaixo dos obtidos por
Boretius e Hartung (250 a 400 MPa){m), que utilizam Kovar, metais de adigio com Ag-
Cu e Ti a 3,0%, a 885°C por minulos, utifizando ensaios de fiex&o em 4 pontos.

Podem ser apontadas algumas observagbes que podem justificar os valores
ohtidos:
- A presenca de componentes de flex@io atuando sobre o componente ceramico no
momenio dos ensaios, provocando estados mais complexos de solicitacao. Aliado a
isto, ou promovendo tais eventos, notou-se alguma folga no alojamento das amostras na
janela movel do dispositivo, provocando o inclinamento do corpo de prova e sujeitando-

0 a cutras formas de tensbdes.
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Figura 20 - Superficie de fratura da brasagem kovar/alumina apo6s ensaio de

cisalhamento - 16 X



- A gualidade dos componentes cerdmicos, uma vez que foram detectados poros e
vazios na superticie aps preparagio das amostras para a microscopia,

Na tabela 13 estdo mostrados os resultados dos ensaios de cisalhamento para os
corpos de prova brasados molibdénio/alumina, realizados em duas condighes
experimentais. Na condigdo & (brasagem a 860°C por 30 minutos com o molibdénio
tendo sido lixado # 600), o valor médio da tensdo de ruptura foif de 30,1 MPa. As
observagbes na interface de brasagem revelaram que o molhamento foi completo, sem
defeitos resultando numa &rea efetiva de brasagem de 100%. Assim, a tensdes

corrigidas apresentam os mesmos valores das tensbes obtidas diretamente nos

ensaios.
Tenséo Obtida Area Efetiva Tenséo Corrigida Tenséo
Condigao (kP a) da Brasagem (MPa) Média
(%} (MPa)
E 39.2 100% 392
27.4 100% 27.4 30,1
23,7 100% 23,7
G 333 160% 333
40.4 100% 40.4 40,4
478 100% 47.86

Tabela 13 - Resultados dos ensaios de cisathamento para corpos de prova
malibdénio/alumina

Na condicdo G: {860°C, 30 min, polidas), o valor medio dos trés ensaios de
gisathamento foi de 40,4 MPa, superando o da condico F em 34%. Esie resultado era

previsivel, conforme indicag¢ao de Mizuhara(®®

onde superficies metalicas polidas
apresentam methores resultados do que as mesmas superficies no esiado fixado. Na
condiclo @, as superficies de brasagem tambem apresentam molhamento integral
impticando em valores obtidos nos ensaies iguais aos da tensdes corrigidas.

Os ensaios realizados nas amostras molibdénio/alumina apresentaram

resultados com pequena variagio entre si, mas muite abaixo do que era esperado, no
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mesmo caso das jungdes Kovar/alumina. Todos os corpos de prova romperam na
cer@mica, proxima & regido da jungao.

Na tabela 14 estio tabulados os resultados dos ensaios de cisalhamento para as
jungbes cobre/aluming, realizados numa Unica condicao (tabela 7, condigao H, 870°C,
20 minutos com superficie polida). Dos trés ensaios, 2 apresentam valores préximos
{26,2 e 27,0 MPa}, mas abaixo dos resultados obtidos para as jungdes Kovar-alumina e
molibdénio-alumina. As observacdes nas interfaces de brasagem, ap6s ruptura,
revelaram que a molhabilidade n&o foi total em nenhuma das rés amostras, mas s&o
compativeis, comparativamente, com os valores obtidos para as tensdes. O corpo de
prova 1.2 apresentou uma baixissima tensao de ruptura (7,2 MPa), pouca area efetiva
de brasagem (68,0%) e vazamento em alta escala detectado no ensaip de
estanqueidade. £ muito provavel que tenha ocorrido falta de assentamento adequado
dos componentes no dispositivo de brasagem, acarretando condigdes inadequados a
brasagem da amostra. Mediante isto, ¢ valor da tenséo de cisalhamento deste corpo de
prova nao foi considerado no calculo da tenséoc média para ¢ cobre.

Numa anéalise mais global sobre os resultados dos ensaios de cisalhamento,
observa-se que o0s valores oblidos para 0s ensaies do kovar estao compativeis com os

obtidos por outro autort®

, mas tudo muito abaixe dos valores obtidos por autores no
exteriorl®® 7972} Ag se fazer uma andlise mais criteriosa do problema, constatou-se que
o dispositivo de ensaios pode ter influenciado bastante nos resultados, uma vez que
apresenta alguma folga no alojamento da amostra, provocando uma inclinagdo da
mesma quando a carga € aplicada sobre o sistema, Isto pode ter levado a aplicacéo de
solicitagbes ndo previsias, como do tipo Hex&p, sobre as amostras, mascarando os
resultados efetivos. Qutro ponto a considerar é que a maiorig (94%) das fraturas
ceorreram na ceramica, proéximo a regiao da juncio e n&o exatamente na jungio como
se previa. Uma vez que 0s ensaios de compressao diametral indicaram que 0s corpos
ceramicos sfo de boa qualidade, é possivel que outras solicitagbe tenham atuados no
sistema durante os gnsaios.

Acredita-se que seriam necessérias 2 medidas para se caracierizar efetivamente

& resisténcia meclnica da juncbes brasadas: alterar o método de caracterizagio, por

exemplo por flex&o em 4 pontos e aumentar o numero de corpos de prova por condigio
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experimantal. Ambas medidas n&o foram efetivadas devido & dificuldade de obtengéo
gos corpos de prova.

Para efeito de procedimento de brasagem, a condigao C {860°C, 20 minutos)
apresentou 0 resultado mais satisfatério.

Tens&o Obtida Area Eletiva Tensao Tensao
Condigio {MPa) de Brasagem Caorrigida Média
(%) {MPa) MPa)
22,7 865 26 2
H 7.2 68,0 106 26,6
227 84 .0 27.0

Tabela 14 - Resultados dos ensaios de cisathamento para corpos ds prova
cobre/alumina.

4.2.5. Ensaios de fadiga térmica

Conforme mostrado nas tabelas 7 e 8, foram utilizados dois tipos de jungbes
metal-cerBmica kovar-alumina € um lipo de cobre-alumina para caracterizagio da
juncdo quanto a resisténeia a ciclos alternados de aguecimento e resfriamento. Na
mesma tabela € apresentada a quantidade dos corpos de prova nas condigbes em que
foram realizados 08 ensaios.,

Na tabela 15, estao apreseniados os resullados para estes ensaios,
considerando o8 dois tipos de jungdes, o nimero de amostras e o numero de ciclos
termicos

Para 0s quatro corpos de prova kovar-alumina, submetidos a condigéo J
aquecimento de 400°C (20°C/min e resfriamento ao ar a taxa media de 57°C/min), todos
foram aprovados apds cinco, dez e quinze ciclos. Apos cada 5 ciclos, 0s conjuntos foram
testados quanto a estanqueidade a vacuo e submetidos a inspegdo em estereoscopio
para verificagfio de trincas ou outras alteragbes, niio se observando nenhuma alleragio

comparada com as amostras originais.

Yaramento em slta escala. Nao considerado no cdloulo do valor médio.
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Os corpos de prova submetidos & condigbes K (aguecimento a 400°C com taxa
de 20°C/min até o equilibrio e resfriamento em agua com gelo a 4°C, com taxas da
srdem de 333,3°C), apresentaram resultados desfavoraveis sendo que apds 0s cinco
ciclos iniciais, todos foram reprovados, independente das condigbes da brasagem A ou
D. Os ensaios no detetor de vazamento indicaram vazamentos da ordem de 1 x 1077
mbar.!.s"i, e a analise ac microscopio revelou a presenga de trincas na ceramica no
sentido radial e axial, como pode ser visto na figura 21. Destes resultados conclui-se
que a taxa de resfriamento da ordem de 333,3°C/min provocam tensdes internas que
ulfrapassam o limite de resisténcia de ceramica, levando a falha do componente,
previsto por Kingery(49},

Ja dos 5 corpos de prova de kovar-zlumina submetidos a condicio L
{aguecimento a 400°C com taxa de 20°C/min até o equilibrio, com posterior resfriamento
em agua a 25°C com as taxas da ordem de 80°C/min), apds 5,10 e 15 ciclos, somente
um conjunto nao apresentou vazamente na jungdo e irincas na ceramica, ao contrario,
os demais 4 vazaram ap6s 05 ¢inco cicles iniciais com vazamento da ordem de 1 x 107
mbar.is” independente das condigbes iniciais de brasagem. Os resultados indicam que
a taxa de resfriamento da ordem de 80°C/min também provoca niveis intensos de
tensdes de {al ordem que uitrapassam ¢ limite de resisténcia da ceramica. Como
apresentado no  capitulo anterior, as lensdes s8o geradas pela baixa difusividade

térmica do material cerémico(ae)

que € incapaz de responder rapidamente a subifas
alteracbes de lemperatura, entre a parte externa e a interna do componente. Qutro fator
& a propria brasagem com metal que responde mais rapidamente as aiteractes na
temperatura, provocando gradientes de tensbes.

As jungdes cobre-alumina foram submetidas a somente uma condigéo de ensaio
de fadiga térmica - aguecimento a 400°C e resfriamento ao ar. Das 6 amostras
ensaiadas, fodas foram aprovadas apds os cinco ciclos iniciais, mas uma  falhou apés o
gécimo ciclo. Todas as amostras foram submetidas a até 40 ciclos térmicos e resultado

continuou inalterado - 1 amostra somente apresentou vazamento, da mesma ordem que

apds os 10 primeiros ciclos (1 x 107 mbar.i.8'1). Neste caso, o resuitado é compativel
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Materiais! ) Condigbes N® de Ciclos Térmicosl J
dos Ensaios | Amostras
05 10 15 OBS
Todos Tados Todos
K -4 4 Aprovados | Aprovados | Aprovados s
K -K- 4 Todos
reprovados X X e
K -1 5 o1 CP 01 CP Nao § 01 CP Nao
Vazou Vazou Vazou C e
Todos a5 05 Maximo 40
C - 6 Aprovados § Aprovados | Aprovados ciclos
aprovados

Tabela 15 - Resultados dos ensaios de fadiga térmica em jungdes alumina - kovar

brasadas a 880°C 10 por minutos e cobre/alumina brasadas a 860°C por 10 minutos.

"} k = Kovar, £ = Cobre

y Um siclo térmico, conforme a MIL 10‘10_7(58}

, consiste em elevar e/ou diminuir a temperatura do corpo

de prova até os valores previaments estabelecides e retorna-los & lemperatura ambiente,
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Figura 21 - Macrografia de corpo de prova brasado (Kovar/alumina) submetida a fadiga
térmica, com resfriamento em agua a 4°C, onde pode-se notar as trincas provocadas

pelas altas taxas de resfriamento - aumento 16X



com o do kovar, muito embora o cobre apresente o dobro da condutividade elétrica
desta liga, ele € muito mais ddtil e pode acomodar methor as tensdes geradas no
processo. Estes resultados foram bastante animadores, o que gerou o interesse pelo
corte de duas amostras, uma sem ciclagem férmica e a outra com 40 ciclos de

aguecimento e resfriamento para exame da microestrutura.
4.2.6. Analise Microestrutural
4.2.6.1. Microscopia eletrOnica de varredura

As primeiras amostras a serem observadas foram as de kovar, tratadas a 870°C
por 10 minutes, cuja microestrutura pode ser observada na figura 22. Nesta amostra fo
feito um corte transversal onde e possivel identificar o metal base (m}, o componente
cerémico (¢ e o filete de brasagem (b). E possivel notar a qualidade dos materiais, onde
o metal se apresenta livre de inclusdes e de outros defeitos superficiais. Ja na cerédmica
e possivel identificar a presenga de alguns defeitos como poros, possivelmente
causados durante a compactacio € ndo eliminados durante a sinterizagio. No filete de
brasagem & possivel identificar pelo menos trés fases distintas, sendo uma mais clara e
em maior quantidade gualitativamente, correspondendo a matriz (a), outra de tonalidade
cinza () e finalmente a terceira de cdr mais escura (1) se apresentando de forma
alongada na parte central da jungBo. Conforme diversos autores®® 69'70), estas fases
representam: (a) matriz rica em prata, (z) fase rica em cobre e (t) fase rica em titanio e
4xidos complexos conforme a figura 24. Nesta figura ¢ mostrada uma regiao onde se
observa a camada dos produtos de reagéo, definida por Olson et al®® como formada
por "oxidos complexos a base de titanio responsaveis pelas ligagbes da ceramica com o
metal®, Fala teoria e a mais aceita e discutida pelos pesquisadores“g’ 21,27-30) ynde o
fitAnio reage com o oxigénio, mesmo nao sende energeticamente favoravel (AG >0 ){ 9
40 farmando 6xidos que se ligam a ceramica através de ligagbes primarias de alta
resisténcia.

Na figura 23 € apresentada uma fotomicrografia de uma juncglo cobrelalumina,

onde & possivel identificar os trés elementos bésicos do sistema (m) matriz de cobre, (b}
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juncio brasada e (c) o componente ceramico. E também possivel observar a qualidade
das interfaces, livres de geleitos.

Na figura 24 ¢ mostrada a jungio cobre/alumina com maior aumento, onde se
identificam as fases presentes: (@} matriz rica em prata; (z) fase rica em cobre, em
maicres proporgfes do que na interface kovar/aluming, indicando de forma evidente a
gifusfo do cobre da matriz para esta fases. A fase (1), com a forma caracteristica, rica em
titAnio. Também & possivel notar a formag&o tipica do eutético Ag/Cu, onde a fase (z) se
apresenta na forma de coldnia.

A influéncia do tempo de brasagem pode ser comprovado nas figuras 25 e 22,
onde na primeira, realizada na condigao 880°C, 10 minutos, a fase (t} se apresenta mais
ao centro da amostra. Na condicao 880°C, 20 minutos, fig. 22 a fase (t) apresenta-se
mais préxima as interfaces, tendéncia, prevista pela literatura®®, onde o titanio formara
a camada dos produtos de reacgdo de uma forma mais intensa com o aumento do tempo
e/ou da temperatura.

A observacao da microestrutura de uma amostra submetida a 40 ciclos de fadiga
térmica (conforme tabela 15) € apresentada na figura 26. Nota-se de forma evidente a
tendénvia para a estercidizagio da fase (z) {rica em cobre). Este resultado pode sugerir
que ocorram alteragbes nas propriedades mecanicas da jungo. Nio foi possivel

comprovar experimentaimente estas evidéncias, mas ficard como sugestao para novoes

frabalhos.

4.2 6.2 Microssonda de raios-X

Utilizando-se um amosira da condigio de brasagem |, figura 26 procedeu-se
analises superficiais por microssonda de raio-X afim de caracterizagie as tases
presentes.

As figuras 27 e 28 e 28, ilustram através da técnica de imagem de raio-X a
distribuicdo e a coﬁwposigéo, de forma qualitativa, das fases presentes. Assim,
comprovou-se a existéncia da fase rica em Ag, rica em cobre e a fase rica em titanio,
como prevista pela literatura®398879)_ ag informagdes da microanalise revelam que
além de Ti, outros elementos foram detectados como ¢ Fe, Ni, Co e Ag. Estes

elementos, supostamente estdc formando compostes complexo com o
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0xigénio(7'15'28'30), mas atraves das tecnicas utilizadas para analise nao foi possivel
comprovar o fato, ficando como sugestao para futuros trabalhos.

Utilizando-se ainda a técnica de microssonda, procedeu-se a uma varredura em
linha, ao longo da jungao de uma amostra kovar\alumina, cobrindo 16 pontos, partindo-
se da ceramica na diregao do metal-bese. O resultado é apresentado na figura 30, na
forma de um gréafico da distanica em fungao da intensidade relativa (I/lo) dos elementos
presentes. Foram mapeados trés elementos considerados fundamentais e
representativos das fases de interesse: Ti, Ag e Cu. Desta forma, no caso Ti pode-se
observar um pico acentuado junto a interface ceramica/metal, outros dois na regido
central da jungao e outro préximo a interface metal/metal, indicando sua presenga em
fases nestas regides. Da mesma forma, Ag e Cu apresentam distribuigao caracteristicas,

torna-se evidente nesta figura, a quase total exclusividade de cada um dos elementos

nas fases em que se destaca.

g e S
3 B

UFSCAR - DEwa

Figura 22 - Segao transversal de uma junta metal - ceramica brasada com metal ativo.
Observa-se os trés materiais que compdem a jungao: m-metal, c-ceramica e b é o filete

de brasagem. aumento - 400x



Figura 23 - Jungao cobre-alumina: os trés materiais envolvidos: m-matriz cobre, b-junta

brasada e c-ceramica - aumento 160x



Figura 24 - As fases presentes na jungdo cobre/alumina: a matriz rica em Ag, z é a fase

ricaem Cueté afasericaem Ti- aumento 4000 x



Figura 25 - Jungao Kovar/alumina brasada a 880°C, 10 minutos. A fase rica em Ti esta

posicionada preferencialmente na regiao central do filete - aumento 1200 x



Figura 26 - Jungao cobre/alumina brasada a 860°C, 10 minutos - aumento 1200 x
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Figura 27 - Imagem de raio-X da fase rica em cobre, na mesma amostra da figura 26 -

aumento 1200 x



Figura 28 - Imagem de RX da fase rica em Ti, na mesma regido da amostra da figura 26 -

aumento 1200 x



LY
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Figura 29 - Imagem de RX da fase rica em prata na mesma regiao da amostra da figura

26 - aumento 1200 x
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Figura 30 - Intensidade relativa (I/lo) para os elementos Ag, Cu e Ti versus distancia
numa varredura ao longo de uma segao de brasagem. O espagamento entre os pontos

é de 5 microns - aumento da foto 400 x
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5. CONCLUSOES

Baseado nos resultados obtidos, pode-se concluir:

As cermicas utilizadas na fabricacio dos corpos de prova se mostraram de boa
gualidade, avaliadas pelo ensaio de compressao diametral.

Os ensaios de cisalhamento realizados nas diversas condigbes experimentais
apresentaram valores muito dispersos. Estes resultados podem ser justificados por
eventuais problemas no dispositive de ensaio, causando um estado complexo de
tensbes, como de flexdo, o qual pode ter mascarado os resultados efetivos.

As jungbes brasadas Kovar A-alumina e cobre-alumina apresentaram resultados
tavoraveis quando submetidos a ensaios, sob condicbes moderadas de fadiga térmica.

As observagbes microestruturais ao microscépio ético, microscopio eletrbnico de
varredura e microssonda de raios-X, revelaram interfaces sem defeitos e com
mortologia comparaveis com a literatura.

Foi possivel verificar alieracoes na distribuigao das fases da jungdo metal-
ceramica para 08 corpos de prova de cobre apds 0s ensaios de {adiga térmica.

As condigbes experimentals € os processos ulilizados se mostraram adeguados
para oblencdo de junias estanques a ultra-alto vacuo.

Denire as diversas condigbes experimentais trabathadas, a condigéo 860°C, 10

minufos se mostra a mais recomendada para utilizagao.
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CAPITULD 6

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Utilizar outro procedimento para caracterizagao das propriedades mecénicas das

juncbes metal-cerdmica. O método sugerido sera flexdo em quatro pontos.
- Utilizar outras ligas para caracterizagio nos ensaios de fadiga térmica.
- Utilizar um maior nimero de corpos de prova para cada condigdio experimental,

- Veriticar as propriedades mecanicas das jungbes brasadas apds os ensaios de fadiga

ermica, juntamente com as alteragbes microestruturais observadas.
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LABORATORIO NACIONAL DE LUZ SINCROTRON
LUZ SINCROTRON, ACELERADOR LINEAR E ANEIS DE ARMAZENAMENTO

{ principio fisico basico que governa a emissao de raios-X continuos em um tubo
de raios-X nos diz que particulas carregadas em movimento acelerado emitem radiagio
gletromagnetica.

A radiagio sincrotron é produzida quande uma particula carregada percorre uma
trajetbria curva sob a agio de um campo magnetico defletor. Neste contexto, radiagéo
singcrotron significa a radiag@o eletromagnética emitida por eletrons (ou positron)
relativisticos, circulando em um anel de armazenamento sob ultra-alto vacuo.

As fontes de luz sincrotron compdem-se de dois elementos basicos: um sistema
de aceleragdo, chamado injetor e um anel de armazenamento, onde as particulas
aceleradoras (elétrons) sAo armazenadas. O sistema de injegio tambem pode ser
composto por um pré-injetor, em geral um acelerador linear e por um sincrotron
acelerador. O anel de armazenamento & basicamente um tubo fechado, de alguns
centimetros de didmetro, dentro do qual é produzido aito-vacuo. Os elétrons circulam
dentro deste tubo em "pacotes”, guiados e focalizados por campos magneticos
dipolares, quadrupolares e hexapolares. A energia perdida em cada periodo € reposta
por um sistema de radio-freqiéncia. O feixe eletrbnico, em um bom anel de
armazenamento, uma vez injetado permanece circulando por pericdos de varias horas,
durante qual tempo so feitas as experiéncias com a luz emitida.

Normalmente, a radiacao sincrotron é produzida pelos imas defletores que guiam
o feixe eletrdnico dentro do anel de armazenamenic, entretanio, conforme a teoria
classica do eletromagnetismo qualquer aceleragdo transversal & trajetoria de um elétron
retativistico, produzira emissao intensa de radiagBo sincrotron. Isto levou a concepgao,
nos anéis de armazenamento dedicados & produgdo de radiagao sincrotron, de
dispositivos de inser¢ao. Estes dispositivos, chamados de onduladores de baixa e alta
deflexao (undulators e wigglers) criam campos magnéticos estaticos que defietem
sransversalmente os elétrons, forgando-os a descrever uma irajetdria espacialmente
cscilante, sem no entanto, produzir uma deflexao total. O resultado e uma modificagan

do espectro de freqiiéncias emitidas, que pode ser adaptado para retorgar certas

101



fregiiéncias ou para desloca-ia para fregiéncias maiores cu menores em relago ao
espectro de radiagio produzida pelos imés defletores. Tais dispositivos sao inseridos
am trechos retilineos do anel de armazenamento.

A utilizacio crescente da radiagio sincrotron na pesquisa de materiais € uma
consegliéneia de suas caracteristicas {(colimagao, polarizagao, amplo espectro de
freqliéneias, estrutura temporal) € de sua alla intensidade. Esta pode ser medida pelo
numero de f6tons emilidos por segundo por banda de freguéncia ou, mais importante,
potr seu britho espectral, isto &, pelo ndmero de {6tons emitidos por segundo, por
unidade de aréa e de angulo sblido da fonte e da banda de freqliéncia. Atualmente, os
andis de armazenamento estdo sendo adaptados ou projetados para reduzir a
emitancia do feixe de elétrons, isto &, sua area e divergéncia angular, de forma a
produzir um feixe de {6tons de alto brilho. Na figura 1, mostramos o britho comparative

de varios anéis existentes e do projeto brasileiro! ).

s BRILHO [ Fotons /{s-mrad®-mm? -targura de banda de 0.1%) ]
10

1072 (o 10° 10’ {0?
------ LNLS . anel, 2 GeV, I0OmMA. emem = —Diotis , 37 GeV, 100 mA. ENERGIA (KeV)
ssosevs LNLS, anel,3 GeV, 100mMA. NSLS 25 GeV,I00mA.

sem conm SDG S GeV, DO MA DCIL - w e Photon Factory, 2.5 GeV,100OmA,
womeeseont D3GR GeV, 100 mMA,

Fiqura 1 - Britho comparativo de varios aneis e do LNLSHD
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&} APLICAGOES DA LUZ SINCROTRON

Na figura 2 apresentamos um quadro esquematizado de algumas das aplicagbes

da luz sincrotron em varios campos da tecnologia.

Fislca Biologla Quimica
P‘squ!sa Luz Mﬁd!dm
industrial Sincrotron
r.3 r3
Clencia Ciencla Clancias
De Da 80
Superficie Terra Materiais

Figura 2 - Aplicagoes da luz sincrotron!?)

b} O PROJETO BRASILEIRO

0 Laboratdric Macional de Luz Sincrotron (LNLE) foi criado pelo CNPg em 1984,
com a finalidade de projetar, construir, instafar e operar um anel de armazenamento de
stétrons e seus equipamentos periféricos. O LNLS sera um laboratério nacional, ou
seja, suas instalagbes de pesquisa serBo aberlas a todos os pesquisadores,
sngenheiros e técnicos qualificados para dela fazerem uso, visando proporcionar
oporiunidades de pesquisa com equipamentos de ponta.

O custo total do laboratdrio estd estimado em USS 80 milhdes, em um peariodo de

& anos desde a fase da implantago fisica {final de 1886) ate o inicio das operagdes.
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O projeto do LNLS inclui inicialmente um acelerador linear, um anel de
armazenamentio e estagbes experimentais, O acelerador linear € um conjunto de
equipamentos, onde inicialmente os elétrons sBo emitidos de um catodo aquecido e
acelerados dentro de um canh&o de elétrons. Do canhéo eles passam para um tubo sob
vacuo, no qual viajam campos elétricos de microondas, fornecendo energia aos &, no
final do acelerador linear femos um pacote de elétrons com energia de 50 MeV. Do
injetor 05 elétrons passam para o anel de armazenamento, que consiste basicamente
de um tubo na forma de anel sob ultra-alto vacuo, magnetos (dipolos, quadrupoios e
saxtupolos) que atuam sobre o feixe de elétrons, & muitos outros equipamentos. Este
anel alua inicialmente como um acelerador circular {sincrotron), fornecendo energia
através de campos elétricos de microondas, sendo que a cada volta ¢ pacote de
elétrons & acelerado. Apés vérios milhBes de voltas (cada volta leva menos de 107
segundos) os elétrons atingem energias de bithSes de volts. Na figura 3 apresentamos

um esquema do anet de armazenamento de 1,15 GeV - UVX-2 (raio-X moles).

2FE ™
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Figura 3 - Esquema do anel de armazenamentot'.
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A luz emitida pelos elétrons € conduzida para fora do ane!l através de dispositivos

gspeciais {monocromadores) que sac utilizados pelos usuarios nas estagbes

experimentais.
¢} PASSANTES E ISOLADORES ELETRICOS (FEEDTHROUGHS)

Em diferentes equipamentos do acelerador linear & ane! de armazenamenio do
LNLS deverdo ser instalados sensores gue possibilitem a tomada de medidas de sinais
glétricos do feixe de elétrons para serem monitorados. Estes sensores usualmente séo
passantas ou isoladores elétricos (feedthroughs), constituidos por uma alma de material
condutor {cobre, oxigen free por exemplo) brasado a uma liga metalica de coeficiente
de expans@o térmica controlada {liga Fe-Ni-Co), brasada a uma cerémica de alia
resistividade (alumina 96-89%) e esta em outra peca da liga Fe-Ni-Co, que por sua vez
é soidada normaimente a uma flange de ago inoxidavel austenitico. A figura 4 ilustra
este sistema que permite gue se faga leituras de sinais elétricos do interior de uma
camara de ultra-alto  vacuo por onde viaja um feixe de elétrons, para o meio externo
sem a interferéncia de ruidos ou outros sinais da estrutura do equipamento. Para esta
aplicacdo, s&o exigéncias minimas que os passantes eletricos sejam produzides com
técnicas e materials compativeis para aplicagdes em ultra-alto vacuo, além de
apresentarem estanqueidade até pelo menos a escalade 107 ®mbar Is™. Sao muitos os
tipos e as aplicagbes para 0s passantes elétricos: para alta e baixa poténcia, vacuo,
liquidos, para termopares, etc. Nosso interesse particular sao para 08 passantes de
corrente {(alta e baixa) que garantam uma perfeita estanqueidade sob vacuo em
condictes de aquecimento e resfriamento do sistema até pelo menos 250°C.

Além dos materiais selecionados, que devem apresentar baixa presséo de vapor,
um ponto crucial para o sucesso do componente € a tecnica de brasagem metal-

ceramica.
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Figura 4 - Esquema de um sensor de botdo para medida de corrente elétrica do anel de
armazenamento do LNLS
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