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Resumo
A soldagem por difusdo é um processo no estado soélido que pode produzir juntas
dissimilares de alta qualidade, devido a ocorréncia de interacdo atdmica entre 0s materiais.
O presente trabalho tem como objetivo desenvolver a tecnologia de soldagem por difusédo
para produzir componentes que operam em ambientes de ultra-alto vacuo, como camaras,
linhas de luz e fornos para maquinas e aceleradores de particulas. Foram utilizados como
metal base o cobre OFCH (isento de oxigénio e de alta condutividade) e o ago inoxidavel
AISI 316L (baixa concentracdo de carbono). Os pardmetros de soldagem foram
selecionados para operar em atmosfera a vacuo abaixo de 10* mbar e temperatura de
850°C. O tempo de patamar foi de 30 minutos a 60 minutos. A taxa de aquecimento foi de
3°C/min-6°C/min, em fun¢do da pressao atmosférica, e de resfriamento, inercial, a 10°C/min.
As juntas soldadas foram preparadas para analise metalogréfica, teste de estanqueidade
com hélio e ensaio de tracdo. As microestruturas na interface de difusdo revelam uma
estrutura estanque para operar em ultra-alto vacuo (os testes com hélio simularam uma
pressdo de 10™*° mbar, sem vazamento). O ensaio de tracéo evidenciou uma tensdo maxima
de 172 MPa, e a ruptura ocorreu fora na interface de difusdo, sempre no metal base, na
regido do cobre OFHC. Foram realizadas analises em microscoépio eletrénico de varredura e
EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy), que evidenciam a difusdo dos elementos Fe,
Ni e Cu na interface de soldagem.
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DIFFUSION BONDING OF DISSIMILAR JOINT FOR ULTRA-HIGH VACUUM
APPLICATION

Abstract
Diffusion bonding is described as a solid state welding process by establishing interatomic
bonds between workpieces and can be applied for dissimilar joint materials. This present
work aims to acquire a technology capable to be used in ultra-high vacuum environments,
such as chambers, beamline and furnaces, which allows, thus, the use of OFHC copper and
AISI 316L austenitic stainless steel. Stainless steel and copper materials were cleaned for
ultra-high vacuum environment. So, samples were bonded in high vacuum environment
using pressure below 10 mbar and maximum temperature of % copper’s melting point. The
process was held during a time between 30 minutes and 60 minutes. The heating curve was
set to 3°C/min -6°C/min, depending on the pressure, and the cooling curve to 10°C/min
inertial. Polished and unpolished samples were analyzed by optical microscopy, helium leak
test and mechanical properties tests, in terms of tensile. The microstructure interdiffusion
between both materials revealed a sealed structure to operate in ultra-high vacuum (tests in
simulated pressure of 10™° mbar did not reveal any leak). The tensile tests evidenced a
maximum strength of 172 MPa. The interface was also observed by scanning electron
microscopy and energy dispersive X-ray spectroscopy, using LNNano facilities. These
analyses show the diffusion of iron, nickel and copper, respectively, inter the bonding
interface.
Key words: Diffusion bonding; Stainless steel; Copper; Ultra-high vacuum.
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1 INTRODUCAO

A soldagem por difusdo é um processo no estado soélido que permite a unido de
superficies em contato sobre pressdo e em temperaturas elevadas, porem, abaixo
da temperatura de fuséo dos materiais.™? Materiais com compatibilidade quimica e
propriedades metallrgicas semelhantes podem ser soldados pelo processo de
difusdo.” O processo produz juntas soldadas com propriedades e caracteristicas
singulares ao mecanismo de difusdo interatbmica. Os principais parametros que
governam O processo sao temperatura, pressao e tempo de difusdo, além de
atmosfera isenta de oxigénio. E importante notar que este é um processo
termicamente ativado, que depende diretamente do coeficiente de difusdo, que é
uma propriedade intrinseca e relativa de cada material.

O principal desafio em produzir juntas dissimilares pelos processos convencionais
de soldagem refere-se a diferenca da temperatura de fusdo dos materiais e,
principalmente, devido a formacéo de fases inesperadas na interface de unido, pois
a interacdo quimica entre os materiais promove alteracdes metallrgicas importantes,
que podem degradar a estrutura do material na regido do corddo de solda. Desta
forma, a soldagem por difusdo é praticada especialmente em materiais cuja
formacéo de fase fragil, como é o caso do aco inoxidavel austenitico, é inevitavel.*
Além disso, a soldagem no estado sélido torna-se uma escolha natural, uma vez que
as juntas sdo produzidas em baixas temperaturas, o que implica baixo aporte de
energia, distor¢Oes limitadas e baixas tensdes residuais na estrutura do material.
Assim, tanto a microestrutura como a degradacdo mecanica sdo minimizadas.®

Em aplicagbes industriais, a demanda por juntas soldadas pelo processo de difusao
entre ligas de cobre e aco inoxidavel tém aumentado em funcdo das vantagens
obtidas das propriedades de ambos os materiais, como elevada condutividade do
cobre e alta resisténcia quimica do aco inoxidavel. Esta combinac&o pode beneficiar
diversas éreas da industria, desde a automotiva, ferroviaria e aerondutica até em
aplicacdes de produtos usuais, como o caso de panelas e utensilios domésticos.®
Este presente trabalho tem como objetivo estudar a interface de difusdo da junta
dissimilar entre o cobre OFHC (oxigen free high conductibility) e o aco inox AISI
316L (baixa concentragdo de carbono). A microestrutura da junta soldada foi
investigada e a distribuicdo dos principais elementos de liga dos materiais foi
determinada em funcé&o da distancia da interface de soldagem. As propriedades
mecanicas foram determinadas em funcdo do ensaio de tracdo. Estes resultados
apresentam um interessante conjunto de observagdes relevantes para a utilizacao
de tais componentes soldados para aplicagdo em ultra-alto vacuo, que fazem parte
da construcdo de um novo acelerador de particulas.

2 MATERIAIS E METODOS

O aco inoxidavel AISI 316L e o cobre OFHC, fabricado segundo a norma
ASTM B170,” foram utilizados como metais base para configurar a junta dissimilar
soldada pelo processo de difusdo. As superficies dos materiais a serem soldados
foram preparadas por limpeza convencional, utilizando equipamento de ultrasom em
banho aquoso com detergente alcalino para remocdo de contaminantes e
impurezas. Os componentes montados foram posicionados dentro da camara do
forno de soldagem por difusdo. A Figura 1 mostra o equipamento de soldagem por
difusdo. Os parametros de soldagem foram determinados a partir de estudos
previamente realizados pelo grupo.®*® Os materiais foram aquecidos a temperatura
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cerca de 1.000°C e mantidos nesta temperatura por longo periodo de tempo. A
curva de aquecimento foi ajustada de tal forma que promovesse a homogeneidade
de gradiente térmica nas pecas e a de resfriamento, inercial. A carga de compresséao
foi aplicada na direcdo perpendicular e mantida durante todo o processo de
soldagem. A atmosfera do forno foi controlada para atingir ambiente de alto vacuo, a
fim de garantir a auséncia de oxigénio, o que poderia criar uma barreira na interface
de difusdo e também evitar a oxidacdo das pecas e componentes do forno. O
aquecimento foi realizado em fungcdo da pressdo atmosférica, de tal forma que a
pressdo maxima registrada dentro da camara, em funcdo da degasagem dos
materiais, ndo ultrapassou 10 mbar.

Para controle do processo, todos os dados de temperatura, pressdo e atmosfera
foram capturados e processados via software Labview. Os termopares tipo k foram
posicionados estrategicamente dentro do forno para capturar os dados de
temperatura ao longo de todo o processo, tanto das partes e componentes do forno,
guanto das proprias pecas a serem soldadas.

Figura 1. Equipmento de soldagem por difuséo.

Para caracterizagdo microestrutural, foram realizadas andlises metalograficas da
seccdo transversal da junta dissimilar soldada, preparadas por técnicas
convencionais, seguindo lixamento e polimento com pasta de diamante. As imagens
foram geradas a partir de microscépio 6tico metalografico da marca Zeiss, sempre
nas regides de interface da junta dissimilar. A distribuicdo dos principais elementos
de liga foi determinada por microscopia eletrbnica de varredura (MEV) em
equipamento JEOL JMS 5900, operando com 20 keV e técnica de EDS.

Os corpos de prova para ensaio de tracdo foram preparados seguindo a norma
ASTM E8 / EBM.MY O ensaio de tracdo foi conduzido em temperatura ambiente
utilizando maquina universal de ensaios modelo Emic DL-3000. As curvas tensao-
deformacgéo foram elaboradas para determinar as propriedades mecanicas da junta
soldada em termos de tensao de resisténcia e deformacéo especifica (elongacéo) na
ruptura do material. Finalmente, o componente bimetélico soldado por difusdo
(Figura 2) foi testado quanto a estanqueidade para operar em atmosfera de ultra-alto
vacuo utilizando equipamento Pfeiffer Quality Test Dry, com gas hélio a
10™° mbar.I/s.
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Figura 2. Componente bimetalico soldado por difusé@o e usinado para teste de estanqueidade.

3 RESULTADOS

3.1 Analises Metalograficas

A distribuicao da porcentagem dos elementos Cu e Fe ao longo da secéo transversal
da junta soldada por difusdo foi realizada via EDS e € mostrada na Figura 3. A
movimentacdo de atomos dentro da estrutura cristalina, que depende do coeficiente
de difusdo dos elementos quimicos, promoveu a formacdo de uma zona de reacao
na interface entre os materiais cobre e ago inox. E possivel notar que a espessura
da zona de reacdo € menor do que 1 um. Este grafico indica que atomos de Cu
migraram para 0 ago inoxidavel AISI 316L e que a&tomos de Ni migraram para o

cobre OFHC, formando o par de interdifusdo Cu-Ni na interface de ligacdo dos
materiais.
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Figura 3. EDS da interface da junta soldada entre o cobre o acgo inoxidavel.

A Figura 4 mostra a concentragdo em fungao da penetragao dos elementos Fe, Cu e
Ni na interface da junta soldada. Como o mecanismo de difusdo esta associado ao
transporte de massa e a difusividade do Ni € maior do que a do Cu observa-se maior
concentracdo do elemento Ni, proveniente do aco inoxidavel, na matriz da liga de
cobre.® Este resultado indica que os atomos de Ni migraram para o cobre, pois a
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difusdo ocorre sempre entre regides nas quais ha maior concentracdo (para o
elemento Ni no aco inoxidavel AISI 316L) para a menor concentracéo (cobre OFHC)
devido ao gradiente de concentracdo quimica. A estrutura cristalina cubica de face
centrada e o tamanho atdmico do Ni e Cu promovem a compatibilidade quimica dos
elementos. Assim, o mecanismo de interdifusdo ocorre por substituicdo dos atomos
de Ni na estrutura cristalina do Cu.

Por outro lado, observa-se que a migracdo de atomos de Cu na matriz de Fe existe,
mas nao € expressiva. Além da compatibilidade e valéncia quimica, o tamanho do
atomo altera o equilibrio das reacdes no estado sdélido que governam o0s
mecanismos de interdifuséo entre os dois elementos.

0 oo [N 7 1 0.00 ] 16 43 000 I 5 5

Figura 4. EDS de (a) Fe (vermelho) e Cu (preto); (b) difuséo entre Ni e Cu; e (c) detalhe do Cu na
interface da junta soldada.

A andlise microestrutural (Figura 5) evidencia a interface de soldagem entre o aco
inoxidavel AISI 316L e o cobre OFHC, com a formacdo de uma zona de transigdo
suave da junta soldada, isenta de defeitos e Oxidos (Figuras 5 e 6). Na Figura 5,
notam-se endentagcdes de microdureza realizadas na interface de soldagem. A
caracterizacdo microestrutural da interface em termos de microdureza ndo tem
relevancia para este estudo, uma vez que a endentagdo é maior do que a zona de
reacao da interface (maior que 1 um), conforme evidenciado na Figura 3.

AISI 316L l Cobre OFHC

100 pm
Figura 5. Microestrutura da interface da junta soldada, evidenciando as endenta¢des de microdureza.

A Tabela 1 mostra os valores de microdureza para as regides do metal base (AlSI
316L e cobre OFHC) e a zona de interface de difuséo.
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Tabela 1. Valores de microdureza ao longo da secéo transversal da junta soldada

Regiéo analisada Valores de microdureza (HV)
AlSI 316L 420, 440, 450
Cobre OFHC 100, 120, 150
Interface de difuséo 250, 300, 350

E possivel observar na Figura 6, a linha de ligag&do entre o aco austenitico e o cobre.

AlSI 316L

Cobre OFHC

Figura 6. Microestrutura da interface da junta soldada, ataque cloreto férrico.

3.2 Propriedades Mecéanicas e Teste de Estanqueidade

A Figura 7 mostra a curva tensao-deformacao para as cinco amostras tracionadas.
Os resultados mostram uma forte ligacdo na interface de soldagem entre o cobre o
aco inox. As curvas estdo deslocadas da origem em 10 unidades para facilitar a
comparacdo dos resultados. A ruptura dos corpos de prova ocorreu na regido do
metal base de cobre, o que leva a conclusdo que o processo de soldagem foi
realizado com sucesso (Figura 8). A dependéncia dos parametros de soldagem,
como temperatura, tempo e pressao € evidente para a formag¢do de uma junta com
propriedades mecanicas aceitaveis. Em outras palavras, os resultados mostram que
as condicbes de soldagem foram otimizadas para formacdo de uma junta com
tensdo maxima de 172 MPa e alongamento de 40% no metal base do cobre
(Figura 7). Comparando os resultados obtidos com os dados da literatura,*®
observam-se valores muito proximos (da literatura, tem-se que a tensdo maxima do
cobre é cerca de 200 MPa e 30%-55% de alongamento na ruptura no estado
recozido).

E possivel observar (Figura 8), que todas as amostras ensaiadas romperam fora da
interface da junta soldada, que é mais forte que o metal base. Isso ocorre porque a
presenca de uma regido de interacdo atdbmica é formada durante o processo de
soldagem (Figura 4). Embora o cobre seja ductil, a presenca desta interface como
uma linha continua ao longo de toda junta ndo € efetiva para ocasionar perda de
resisténcia mecéanica localizada, pois a ligacdo atdmica do processo de soldagem é
suficientemente forte.***® Além disso, a zona de interacdo ocorre em uma &rea
muito pequena (menor que 1 um), o que faz com que a forga para exercer a mesma
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guantidade tensao para ruptura seja muito maior. Desta forma, a fratura nesta fina

camada de reacao nao ocorre devido a restricdo de deformacédo plastica durante a
aplicacéo da forca uniaxial de tracdo.®®*"
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Figura 7. Curva de tensao-deformacéo apés o ensaio de tracéo.

0,0

Figura 8. Amostras soldadas apés o ensaio de tracéo, resultando em ruptura no metal base (cobre).

(a) Macrografia com foco estendida para regido de ruptura do cobre; e (b) fratura ductil, evidenciada
pela deformacéo plastica do material.

Os resultados do ensaio de estanqueidade foram realizados em diversos pontos da
secdo transversal da amostra soldada por difusdo, revelando excelente

impermeabilidade para aplicacbes em atmosfera em ultra-alto vacuo, em valores de
pressdo de até 10™° mbar.
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Foram produzidas juntas de excelente propriedade mecanica e boa estanqueidade
utilizando cobre OFHC e aco inox AlISI 316L pelo processo de soldagem por difuséo.
As condicbes de processo otimizadas foram registradas para operacdo em
atmosfera de alto vacuo. Estes parametros foram selecionados a partir de estudos
previamente publicados pelo grupo.

As anélises microestruturais revelaram a interdifusdo do elemento Ni. E evidente a
difusdo do Ni na matriz de cobre, em funcdo do elevado coeficiente de difusdo do Ni
e do gradiente de concentracdo entre os materiais soldados. Futuras investigagbes
sdo sugeridas para detalhar a regido de interface da junta, utilizando a técnica de
caracterizagdo por microscopia eletronica de transmissao, inclusive em termos de
distribuicdo de Ni ao longo da distancia da interface.

Os ensaios de tragdo mostraram bons resultados para formacdo da junta soldada
em termos de propriedades mecanicas. A regido de interface entre o cobre e 0 ago
inoxidavel tem maior resisténcia que o metal base (cobre). Isso significa que as
propriedades mecéanicas sdo aceitaveis para produzir uma junta dissimilar de
elevada qualidade.

Por fim, o componente soldado por difusdo e preparado para o0 ensaio de
estanqueidade revelou completa impermeabilidade para operar em ambientes de
ultra-alto vacuo.
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