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RESUMO

O cobre é um dos elementos de grande valor e importancia na industria, sendo aplicado
devido a sua facilidade de obtencdo, boa condutibilidade térmica e elétrica, além da
capacidade de trabalhabilidade deste material quando em temperatura ambiente. Este
trabalho tem por objetivo analisar as caracteristicas superficiais do cobre quando submetido
a punctura, analisando sua resisténcia mecanica a penetracdo por indentador e em fungéo do
tratamento superficial recebido. A amostra foi analisada em microscopia Otica em diversas
fases durante o tratamento superficial recebido e submetido a ensaio de ultramicrodureza
variando a carga aplicada em 4 valores especificos. Os resultados apontam uma melhoria
significativa da amostra quando submetido a tratamento superficial de lixamento e polimento
com alumina, reduzindo drasticamente as rugosidades superficiais. Observou-se que 0
ataque com cloreto de ferro hexahidratado proporciona uma melhor visualizagédo dos
contornos de grao a partir dos 25 segundos de imersao da superficie.

Palavras-chave: Cobre, Ultramicrodureza, Resisténcia a penetracdo, Tratamento
Superficial.

ABSTRACT

Copper is one of the elements of great value and importance in the industry, being applied
due to its ease of production, good thermal and electrical conductivity, and the workability
of this material when at room temperature. This work aims to analyze the surface
characteristics of copper when subjected to puncture, analyzing its mechanical resistance to
penetration by indentor and as a function of received surface treatment. The sample was
analyzed under optical microscopy in several phases during the surface treatment and
submitted to ultramicrohardness test varying the applied load in 4 specific values. The results
indicate a significant improvement of the sample when submitted to surface treatment of
sanding and polishing with alumina, drastically reducing surface roughness. It was observed
that etching with hexahydrated iron chloride provides a better visualization of the grain
boundaries from the 25 seconds of surface immersion.

Key-words: Copper, Ultramicrohardness, Puncture, Surface treatment.

1 INTRODUCAO
O cobre é um metal de transicdo localizado na familia 1B (grupo 11) da tabela

periddica, com numero atdmico 29, massa atdbmica 63,546 e raio atdmico calculado de 128
pm (picometros = 101?). Sua estrutura é clbica de face centrada, cujas propriedades fisicas
mais importantes séo o ponto de fusdo (1357,77 K), ponto de ebuli¢do (2835 K), entalpia de
fusdo (13,26 kJ/mol), entalpia de ebuli¢do (300,4 kJ/mol), densidade tedrica de 8,92 g/cm3 e
condutividade térmica de 401 W/(m-K) (BROCCHI, 2007; CALLISTER E RETHWISCH,
2012; SMITH E HASHEMI, 2012). Suas principais caracteristicas envolvem a
maleabilidade, boa condutividade térmica e elétrica, boa trabalhabilidade, ductibilidade,
usinabilidade e resisténcia mecanica, sendo considerado um metal nobre na industria.

Suas principais aplica¢bes incluem a producdo de ligas metalicas como o latdo

(zinco), bronze (estanho), cuproaluminios, cuproniqueis e ouro 18k (75% ouro e 25% cobre).
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Porém sua aplicacdo mais observavel é na producéo de condutores elétricos (cabos,
conectores, contatos elétricos, fabricacdo de motores) e equipamentos (aquecedores solares,
condutores de calor, tubulacbes de agua). Para identificar caracteristicas em escala
microscopica do cobre e delimitar uma aplicacdo em funcdo de sua microestrutura, se faz
necessario o uso da microscopia (BROCCHI, 2007; CALLISTER E RETHWISCH, 2012;
SMITH E HASHEMI, 2012).

A microscopia é uma técnica de captura e analise de imagem cujo objetivo é obter
imagens ampliadas de um objeto, permitindo a distincao de detalhes néo visiveis a olho nu,
considerando a anélise sob trés parametros: aumento, resolucdo e contraste (COLPAERT,
2008; MANNHEIMER, 2002). No caso de metais, a microscopia ética é utilizada para
identificar na area de superficie elementos como contornos de grédo, efeitos de ataque
quimico a superficie lixada e polida, existéncia de rugosidades, qualidade do lixamento e
polimento em amostras para realizacdo de ensaios de dureza, microdureza e
ultramicrodureza.

Um dos ensaios ndo destrutivos — END — mais utilizados é o ensaio de dureza, cujo
procedimento usual se faz por indentacdo instrumentada de uma amostra. A dureza é uma
propriedade no qual o material oferece resisténcia ao riscamento de sua superficie, a
penetracdo de um material sobre este, ao corte por uma ferramenta, a deformacdo plastica
permanente e/ou ao tratamento térmico ou mecanico de um metal e respectivo desgaste
(SOUZA, 1995; SILVA JUNIOR, MARQUES, 2006; SMITH, HASHEMI, 2012; SCHON,
2013).

Os ensaios de dureza mais utilizadas sdo o Brinell, Rockwell, Vickers e Knoop. As
principais escalas de dureza juntamente com uma breve descricdo sdo apresentadas na
Tabela 1, onde os valores obtidos estdo em fungdo de medigdes ou conversdes de unidades
de forca pela area de superficie de contato, conforme Souza (1995) descreve. O valor de
dureza para cada um destes tipos de ensaio depende da forma do indentador e da carga
aplicada, sendo estes indentadores feitos de aco temperado, carbeto de tungsténio ou
diamante (SMITH, HASHEMI, 2012). Os ensaios normalizados s&o realizados aplicando-se
lentamente uma determinada carga ao indentador, que o faz penetrar perpendicularmente a
superficie da amostra (SMITH, HASHEMI, 2012; SCHON, 2013).

Brazilian Journal of Development, Curitiba, v.7, n.10, p. 95269-95280 oct. 2021



Brazilian Journal of Development
ISSN: 2525-8761

95272

Tabela 1 — Principais escalas de dureza (SOUZA, 1995)

Escala Aparecimento Descricdo geral do método Formula
Mohs 1822 l\_/lede a capacidade de um material IM'|n|n.10:.TaIco Q)
riscar o outro Méaximo: Diamante (10)

Dureza por risco. Carga e angulo do

Martens 1890 P
penetrador fixos.
Penetracdo de uma esfera de ago de
Brinell 1900 didmetro “D” sob agdo de uma for¢a | pp _ 2F
(HB) F. Impressdo é uma calota esférica nD(D — VD2 — d?)
de didmetro “d”.
Mede-se a penetracdo de uma ponta
R()((;_I'(F\/z\;ell 1922 sob acdo de uma carga fixa. Usa-se | ~  -—-—--m-mmmomm-
varias pontas e cargas.
Mede-se as diagonais da base “d” da
Vickers indentacdo causada pela penetracéo _ F
(HV) 1925 de uma pirdmide sob agéo de uma hV = 13544?

forca F.

A tabela supracitada aponta as principais caracteristicas observadas para a realizagao
das medidas de dureza de acordo com os recursos disponibilizados, de forma que as medidas
Brinell e Vickers sdo as mais utilizadas por possuirem um modelo de anélise objetivo dos
dados aferidos.

Ensaios de ultramicrodureza sdo ensaios de dureza dinamica, a qual relaciona forca
maxima aplicada durante o ciclo de indentacdo se referem as indentacdes estaticas
provocadas por cargas inferiores a 2N e penetracdo inferior a 0,2 um, podendo os
indentadores serem piramides de base quadrada de Vickers ou de base triangular de
Berkovich, conforme ISO 14577-1 (ISO, 2015) e ASTM E-384 (ASTM, 2017). O
procedimento é muito semelhante ao teste padrdo Vickers, com excecdo da escala aplicada
— microscopica — e da precisdo superior dos instrumentos (SOUZA, 1995).

O indentador de Berkovich é um tipo de indentador no qual sua geometria é de uma
piramide de trés lados que é geometricamente auto-similar, cujo perfil muito plano, tem um
angulo total de 142,3° e angulo médio de 65,27°. Este indentador de Berkovich tem a mesma
proporcao projetada de area para profundidade como o indentador Vickers e tem a vantagem

de manter a geometria em escalas nanométricas (DE LIMA, 2011).
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Figura 1 — Esquematizagdo de um indentador Berkovich mostrando um angulo médio

.
Ve

Como o indentador é um tetraedro, é mais facil das pontas serem mantidas em seu
formato original e mais facilmente utilizadas para os testes de nanoindentacgéo. E tipicamente
utilizado para ensaiar materiais preenchidos e filmes finos com espessuras conforme normas
(ISO, 2015; ASTM, 2017). O objetivo deste trabalho foi caracterizar o cobre através do
ensaio de ultramicrodureza e avaliar a propriedade de resisténcia a punctura do material
metalico cobre, analisando a variacao da profundidade de penetracao residual do cobre em
funcdo da carga aplicada, determinando dureza e o médulo de elasticidade, assim como

analisar as caracteristicas da superficie em funcéo do tratamento superficial realizado.

2 METODOLOGIA

Todo o procedimento foi realizado na area de Metalografia do Laboratério de
Solidificacdo Répida da Universidade Federal da Paraiba (LSR — UFPB) e a preparacao da
amostra seguiu as recomendacdes observadas em Colpaert (2008).

A amostra de cobre foi cortada com serra de arco, gerando 3 amostras € a amostra
com superficie visualmente menos danificada foi analisada no microscopio ético (MO)
modelo BX41M-LED, marca Olympus com resolugdo de 50x. Em seguida, lixas d’agua no
tamanho de 200, 320, 420, 600, 800, 1000 e 1200 foram utilizadas em um suporte para lixas
para realizar o lixamento em agua corrente de fluxo controlado.

Foram realizados movimentos unidirecionais de baixo para cima e girando a amostra
em 90° a cada 20 passadas contadas e perfazendo um total de 80 passadas em cada tamanho
de lixa, totalizando um total de 560 passadas antes de nova captura de imagem pelo MO.

Apds o MO da amostra lixada, esta foi levada para ser polida em politriz utilizando,
para tanto, uma solucéo de alumina disponivel na area de metalografia do LSR. A politriz j&
estava montada com lixa apropriada para polimento de metais e a alumina foi colocada em

quantidade considerada suficiente para realizar o polimento a uma velocidade de 125 rpm
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durante 1+0,05 minuto, contrarrotacionando em 90° a amostra a cada 10+0,5 segundos para
efetivar o polimento da superficie da amostra.

A amostra polida entdo foi lavada em agua destilada expelida por pisseta e seca em
secador semiprofissional para cabelos durante 30+1 segundos, sendo esta levada novamente
para MO e capturada imagens da superficie polida. Em seguida, realizou-se o ensaio de
ultramicrodureza, utilizando ultramicrodurdmetro da marca Shimadzu modelo DUH-211S
com indentador de Berkovich, variando as cargas em 250, 500, 750 e 1000 mN em triplicata
durante 10 segundos, com velocidade de carga de 13,47 mN-s*, coeficiente de Poisson de
0,3 e forca minima em 1,96 mN. O numero de ensaio para cada carga, bem como o numero
de penetracdes para cada carga foram selecionados e realizados conforme especifica¢des da
norma I1SO 14577-1 (2015). Tanto os valores de dureza como 0 modulo de elasticidade foram
fornecidos pelo ultramicrodurémetro Shimadzu modelo DUH-211S. Apo6s o ensaio de
ultramicrodureza realizado, os valores médios de dureza para cada carga, assim como o
maodulo obtido para cada carga foram coletados e podem ser verficados na Tabela 2.

Em seguida a amostra foi novamente lixada e polida, conforme supracitado, para
realizacdo de ataque com cloreto de ferro hexahidratado. A imers&o da amostra foi realizada
em dois tempos: 15 e 25 (x1) segundos, lavada logo em seguida com alcool etilico e seca
em secador semiprofissional para cabelos por 15+1 segundos. Novo MO foi ralizado e
repeticdo do procedimento completo realizado para a imagem com ataque por 25 segundos,

conforme figura 2 seguinte.

Figura 2 — Fluxograma do procedimento aplicado para a realizacdo do experimento (adaptado Colpaert, 2008)

Obtencio da Corte da ‘ lCaptura de
laqueta de Cu plagueta com > imagem da
P serra de arco superficie em MO
Polimentoda Capturade .
. Lixamento da
amostracom [¢ imagem da amostra
Al, O, superficie em MO
Captura de . Coleta de dados
. . Ensaio de .
imagem da : . > do ensaio de
g ultramicrodureza .
superficie em MO ultramicrodureza
Captura de - Lixamento e
. Ataque superficial )
imagem da com FeCl.-6H.0 polimentoda
superficie em MO 32 amostra
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A partir do processo descrito na figura 2, é necessario observar a questdo da
repetibilidade do procedimento, uma vez que ndo é descrito na literatura padrdes objetivos
quanto ao lixamento e polimento de amostras para se averiguar a qualidade deste processo,
de forma que a avaliacdo da qualidade do polimento normalmente é realizado sob parametros
subjetivos e que dependem diretamente da percepcdo do pesquisador para realizar 0s
procedimentos do ensaio de ultramicrodureza, o que nao € aplicado neste estudo.

De acordo com as imagens obtidas em microscopia, a amostra inicialmente
apresentou uma grande quantidade de rugosidades superficiais e possiveis oxidacdes
decorrentes da submissdo da amostra as condi¢cbes ambientais na qual estava submetida,

conforme figura 3.

Figura 3 — Amostra de cobre sem tratamento superficial. Ampliagdo 50x

O lixamento sequencial da amostra, conforme metodologia apresentada, removeu as
rugosidades superficiais mais evidentes e as oxidacbes nas camadas mais externas,
permitindo observar a amostra com maior distin¢gdo e averiguar o brilho refletido pelo
mesmo. No entanto, a amostra ainda se mostra inadequada para o ensaio de ultramicrodureza

devido as marcas do proprio lixamento, conforme figura 4.

Figura 4 — Amostra de cobre apds lixamento em lixa d’agua na sequéncia 200, 320, 420, 600, 800, 1000 e
1200. Micrografia apo6s a lixa 1200. Ampliacdo 50x

Face a esta condicdo, o polimento realizado com solu¢do de alumina na amostra

eliminou as ranhuras do lixamento na superficie da amostra de forma efetiva, eliminando as
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rugosidades que poderiam comprometer a qualidade das medidas do ensaio de
ultramicrodureza e mostrando pontos na superficie da amostra, conforme figura 5, que
podem ser microdefeitos provocados pelo aqguecimento decorrente do corte da peca com a

serra de arco.

Figura 5 — Amostra de cobre ap0s lixamento e polimento com solugédo de alumina. Ampliagdo 50x

-

-

" ‘ 500 um I

Nos ensaios de ultramicrodureza, conforme os procedimentos estabelecidos pela
norma ISO 14577-1 (2015), os resultados obtidos mostram que, a medida que se aumenta a
carga aplicada na amostra, 0 médulo de elasticidade e sua profundidade de penetracdo
aumentam. No entanto, € possivel averiguar que a evolucéo da forca aplicada chega a um
determinado valor limite, estabiliza e decai rapidamente sem haver uma reducdo da
profundidade de penetracdo e, em seguida, ha uma reducdo da profundidade quando a forca
aplicada esta em niveis residuais.

Esta caracteristica indica que o cobre tem a capacidade de recuperacdo elastica
parcial, mesmo que a amostra tenha sido submetida a uma deformac&o pléastica, conforme a
figura 6 seguinte. Destaca-se que para a indentacdo a 750 mN, a evolucdo da profundidade
de penetracdo se mostra menos resistente do que as demais cargas aplicadas, devido a

provavel presenca de falha na microrregido indentada com esta carga.

Figura 6 — Relaco Forca x Penetracdo na amostra de cobre.

— 250 500 750 1000

1200

1000

Forga {mN)
@
3
3

1 2 3 4

n
@

Profundidade de penetragSo residual (10°° m)
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Para os valores obtidos de dureza, conforme tabela 2 seguinte, indica que o aumento
da carga aplicada, de 250 a 1000 mN, indica uma reducéo da leitura de dureza do material
de forma que a disperséo dos dados ndo é uniforme, indicando variabilidade da propriedade
de dureza do cobre em funcdo da carga aplicada. Deste modo, a dureza pode ser
correlacionada com o limite de proporcionalidade (ASTM, 2017), indicando que o cobre
atinge sua capacidade limite de acomodacéo espacial da microestrutura quando submetido a
uma carga de 750 mN, consequéncia de um possivel defeito microestrutural presente na
microrregido analisada. Qualquer carga de valor superior ndo oferece o tempo necessario
para que a estrutura de cobre possa se rearranjar e acomodar a carga €, com isto, a estrutura
oferece resisténcia a penetracdo e a dureza toma sentido crescente, conforme figura 7

demonstra.

Tabela 2 — Dureza, modulo de elasticidade e profundidade de penetracdo média em fungdo da carga aplicada.

Forca (mN) Dureza (HV) I(\lc;ljg;)lo de elasticidade Ezgit::ggf?ﬁgaxma de
250 110,01 1,28x10° 2,6707
500 107,32 1,89x10° 3,8752
750 90,698 1,97x10° 5,1916
1000 100,405 2,30x10° 5,6999

Figura 7 — Dureza em funcgdo da carga aplicada
115

110 .
105

100 : b

Dureza (HV)

95
a0 e

BS
200 300 400 200 600 700 800 900 1000 1100

Forga (mi)

A Lei de Hooke (SILVA JUNIOR, MARQUES, 2006; GARCIA, SPIM, DOS
SANTOS, 2012) determina que, uma vez atingida a tensdo limite de proporcionalidade, a
deformacdo nele produzida é proporcional e sua relacdo é linear. Visto isso, é possivel
deduzir que a carga aplicada é diretamente proporcional ao modulo de elasticidade (E) do
material. As variagdes mais significativas estdo na faixa de 250 para 500 mN (+47,65%) e

de 750 para 1000 mN (+16,75%), conforme figura 8, indicando a sua linha de tendéncia
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linear que existe uma correlacéo significativa entre os valores obtidos do E com a carga
aplicada, uma vez que a dispersao dos pontos € menor em relagdo a dureza.

Observa-se também que a profundidade méaxima de penetragcdo aumenta com a carga
aplicada, porém a variacdo de penetracao reduz e identifica-se uma forte correlacdo entre a
profundidade maxima e a carga aplicada no cobre, conforme figura 9. Isto indica que a
velocidade de conformacdo da microestrutura do cobre aumenta conforme o aumento da

carga aplicada, corroborando com as informacdes da tabela 2.

Figura 8 — Médulo de elasticidade em funcdo da carga aplicada
2,50E+05
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£ et
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= .
= L]
S 1,90E+05 *
=
£
B 1,70E+05
['S}
A
o 1,50E+05
g
8 130805 :
E ] = [ ]

1,10E+05
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Figura 9 — Profundidade maxima de penetracdo em funcdo da carga aplicada.
7
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5 |

Profundidade de penetracéo residual
{um)

0 200 400 600 BEOO 1000 1200
Forga (mN)

Ap0s o ensaio, a amostra foi lixada e polida novamente para a execucdo do ataque
com FeCls-6H20 (cloreto de ferro hexahidratado) para observar a formacéao de contornos de
gréo. Os ataques realizados em 15 e 25 segundos, respectivamente, mostram que aos 15
segundos, a amostra ndo agiu de forma efetiva ao fazer o ataque e os contornos de gréo néo
se apresentam. Em 25 segundos, o ataque apresentou os primeiros sinais de efetividade,
apresentando no canto superior direito principios de contorno de grdo, conforme figura 10

seguinte, removendo quase em sua totalidade os defeitos observados na figura 5.
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Figura 10 — Superficie da amostra de cobre apds ataque de FeCls:6H,O por 15 segundos (esq.) e por 25
segundos (dir.)

4 CONCLUSOES

De acordo com as informagOes obtidas, conclui-se que o experimento cujas
caracteristicas analisadas apontam que a dureza de um material estd em funcao de um limite
de carga aplicada, reduzindo o nimero da dureza. Porém, ao ultrapassar este limite, valores
de carga aplicada implicam em um aumento de dureza do material, uma vez que a velocidade
de acomodacéo do material se mostra insuficiente para distribuir a carga aplicada.

N&o é possivel estabelecer se existe a possibilidade de formacdo de trincas a partir
da carga aplicada no indentador com o0s recursos utilizados, porém é dedutivel pelas
informagBes computadas que o material oferece resisténcia a indentacdo, mas que a
resisténcia estd em funcdo da velocidade de acomodacdo dos atomos da estrutura e na

capacidade de dispersdo da energia em funcdo do volume da amostra analisada.
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