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RESUMO

O ambiente espacial, mais especificamente o ambiente de microgravidade, proporci-
ona condições únicas de pesquisa, para o campo da ciência e tecnologia, nos mais
variados ramos e áreas - tais como a medicina, farmácia, biologia, química, física
e engenharias. Na área das engenharias e da física, a transferência de calor está
fortemente presente e, em ambiente de microgravidade, alguns desses fenômenos fi-
cam reduzidos ou até mesmo deixam de existir (como correntes convectivas, pressão
hidrostática, etc.), impactando diretamente nas microestruturas dos materiais, que
podem assumir características distintas de outros que sofreram algum processo sob
a ação da gravidade terrestre. O tubo de queda livre, sendo um equipamento de
custo financeiro reduzido quando comparado com outras formas de acesso a micro-
gravidade, foi utilizado para solidificação de materiais em ambiente laboratorial. O
objetivo principal desse trabalho é a otimização dos parâmetros de solidificação da
liga eutética de bismuto-estanho (BiSn) em ambiente de microgravidade, e, é tam-
bém proposto um modelo matemático, baseado em um mecanismo de convecção e
de radiação, para a transferência de calor entre as gotículas e o ambiente. Para a
determinação da velocidade inicial das gotas foi projetado e construído um tubo
de queda livre de quartzo transparente, possibilitando a observação da formação e
ejeção das gotículas. A liga eutética de bismuto-estanho foi escolhida para os en-
saios deste estudo pois possui baixo ponto de fusão (139℃), podendo ser utilizada
na indústria como elemento fusível, na confecção de moldes e por ser um possível
substituto da solda branca (liga a base de chumbo), causando menos riscos para a
saúde e meio ambiente.

Palavras-chave: Tubo de queda livre. Microgravidade. Ligas eutéticas. Transferência
de calor. Solidificação.
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DROP TUBE DEVELOPMENT TO MODELLING AND
OPTIMIZATION OF TIN-BISMUTH EUTECTIC ALLOY

SOLIDIFICATION PROCESS IN MICROGRAVITY ENVIRONMENT

ABSTRACT

Space environment, more specifically the microgravity environment, provides unique
research conditions for the field of science and technology in a wide variety of fields
and applications - such as medicine, pharmacy, biology, chemistry, physics and engi-
neering. For engineering and physics process, heat transfer plays an important role,
and in a microgravity environment, some of these phenomena are reduced or even
cease to exist (convective currents, hydrostatic pressure, etc.), impacting directly in
the materials microstructures, which may assume distinct characteristics from others
which had been processed under the action of Earth’s gravity. The drop tube, a low
cost apparatus if compared to other ways to access the microgravity, was used for
solidification of alloys at laboratory environment. The main objective of this work
is the optimization of the solidification parameters of the eutectic tin-bismuth alloy
(BiSn) in a microgravity conditions, and also was proposed a mathematical model,
based on a combined convection and radiation mechanism, for the heat transfer of
between the droplets and the gas environment. To the determination of the initial
velocity of the droplets, a transparent quartz drop tube was designed and built,
allowing the observation of the formation and ejection of the droplets. The eutec-
tic tin-bismuth alloy was chosen for this study because of low melting temperature
(139℃), and this material can be used in industry as fuse element, manufacture of
molds and as lead free solder alloy.

Keywords: Drop tube. Microgravity. Eutectic alloys. Heat transfer. Solidification.
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1 INTRODUÇÃO

Estudar, desenvolver, aprimorar materiais e técnicas são os objetivos fundamentais
da ciência e tecnologia dos materiais e os estudos feitos nessa área são, em sua
maioria, desenvolvidos no ambiente terrestre para aplicações que vão das profundezas
dos oceanos até elevadas altitudes (TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Com a corrida espacial e o lançamento do homem ao espaço, uma nova área de
pesquisa foi criada e entrou em foco: a pesquisa de materiais em ambiente com
gravidade restrita, a microgravidade. Nesse ambiente, a gravidade terrestre (1 g)
continua agindo mas a sensação experimentada pelos equipamentos, e também pelos
tripulantes, é de ausência da gravidade (HAMACHER et al., 1987; ESA, 2015).

O ambiente espacial oferece condições especiais e únicas para o desenvolvimento de
tecnologia, através da microgravidade e do vácuo, bem como o estudo e o entendi-
mento dos fenômenos físicos que outrora eram parcialmente entendidos. Não só o
ramo da física mas também o da química e biologia, bem como o da engenharia, pu-
deram explorar e avançar significativamente seus conhecimentos e suas tecnologias
(HAMACHER et al., 1987; TOLEDO, 2013).

Os objetos que situam-se nesse ambiente estão submetidos a altas variações de tem-
peraturas pois, quando expostos aos raios solares, os materiais constituintes absor-
vem parte dessa energia, que é transformada em energia térmica, chegando a tempe-
raturas elevadas, e, quando estão na região de sombra, os materiais emitem parte de
sua energia, chegando a temperaturas extremamente baixas. Esse gradiente de tem-
peratura implica diretamente no funcionamento dos equipamentos, dessa forma, a
transferência de calor em ambiente de microgravidade é uma das áreas fundamentais
de estudo (HAMACHER et al., 1987; ESA, 2015; FREITAS, 2016).

Existem três mecanismos de transferência de calor: condução, convecção e radiação.
Em ambiente de microgravidade, a convecção térmica não age de modo significa-
tivo quando comparado ao ambiente terrestre e isso implica em uma mudança das
propriedades dos fluídos, tal como a densidade (HAMACHER et al., 1987; ESA, 2015).

Uma das áreas que é influenciada diretamente com o estudo de transferência de
calor e massa é a solidificação, que envolve basicamente a mudança de estado de um
material do líquido para o sólido. Esse processo depende de muitas variáveis, tais
como a convecção térmica, o gradiente de temperatura no resfriamento, composição
química do material, a troca de calor entre o material a ser solidificado e o recipiente
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(molde) em que está inserido (GARCIA, 2007; FREITAS, 2016).

Em ambiente terrestre, a microestrutura do material sofre diretamente com o trans-
porte de calor e de massa, pois existirá a distribuição do soluto e do solvente diferen-
tes em cada região do material solidificado, ou seja, haverá a redistribuição do so-
luto, que implicará diretamente no arranjo microestrutural do material, permitindo
a existência de defeitos e outras heterogeneidades que diretamente influenciarão nas
propriedades mecânicas, térmicas, elétricas, químicas, etc, do material solidificado.
O processo de solidificação, embora seja um processo complexo, permite atribuir ao
material solidificado características desejadas que não são encontrados nos materiais
in natura (PADILHA, 1997; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

Em ambiente de microgravidade, a convecção térmica não atua significativamente
em um fluído, assim, a influência do molde não ocorre pois o mesmo não é necessário
para que um material solidifique-se (FAVIER et al., 1987). Dessa forma, algumas das
variáveis podem ser descartadas durante o processo de solidificação de um material
e sua influencia é fundamental para o estudo e entendimento da formação das micro-
estruturas do material solidificado e as implicações que essas mudanças ocasionarão
nas propriedades finais do mesmo.

A indústria eletrônica necessita, cada vez mais, de componentes extremamente oti-
mizados visando a evolução, poder de processamento, espaço físico e durabilidade de
seus equipamentos (FRENZEL, 2015). Esses componentes são, muitas vezes, fixados
em placas através de soldas que, geralmente, são feitas através da união de diferen-
tes elementos químicos de natureza metálica presentes na natureza e, em diferentes
proporções, conferem características únicas a mesma - como o baixo ponto de fusão.
Esses compostos de elementos químicos de natureza metálica podem ser chamados
de ligas metálicas (LASTRES; (BRAZIL), 1988).

Esse trabalho faz parte de uma das linhas de pesquisa desenvolvidas pelo grupo Tec-
nologia de Materiais (TECMAT), do Laboratório Associado de Materiais e Sensores
(LAS) que pertence ao Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), e atual-
mente, essas linhas são financiadas por agências de fomento e pela Agência Espacial
Brasileira (AEB), no caso de estudos de microgravidade que requerem voos subor-
bitais. Vários projetos para estudos em microgravidade do grupo foram submetidos
e aceitos através dos Anúncios de Oportunidades (AO) da AEB. No entanto, devido
às limitações características dos projetos por parte da plataforma, os que foram en-
viados ficaram quase que exclusivamente no estudo da solidificação de ligas de baixo
ponto de fusão em ambiente de microgravidade, que contemplam as ligas de PbTe
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(TF = 410℃), PbSn (TF = 183℃), BiCd (TF = 144℃) e BiSn (TF = 139℃) (TO-

LEDO et al., 2010; AN et al., 2011; AN et al., 2012; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; TOLEDO

et al., 2014; FREITAS, 2016)

Existe um grande interesse em estudar as ligas eutéticas de bismuto-estanho por
serem possíveis substitutas das ligas que possuem o elemento chumbo em sua com-
posição, devido aos impactos negativos do elemento sobre a natureza e a saúde
humana. Essas ligas são de grande interesse das empresas de tecnologia e industrias
para a fabricação de moldes (devido a fluidicidade proporcionada pelo estanho), ele-
mentos fusíveis, entre outros (FELTON et al., 1994; HARRIS, 1995; MEI et al., 1996).
Assim, essa liga foi a escolhida para o desenvolvimento desse trabalho.

Embora os AOs aconteçam com uma certa frequência o tempo entre os lançamentos
é de aproximadamente três anos. Ainda existe o revés de algum imprevisto, acidentes
que possam inviabilizar o lançamento, destruição do veículo ou, ainda, alguma não
conformidade implicando em um tempo disponível de microgravidade reduzido, ou
ausente. Os AO ainda são operações com custo elevado e com pouco material à
bordo (50kg para o conjunto total, aproximadamente (AEB, 2013)), para análises
posteriores.

O grupo TECMAT, por desenvolver pesquisas em microgravidade desde a década
de 80, possui em seu laboratório, localizado no LAS/INPE, um tubo de queda livre.
Esse tubo permite simular os efeitos da microgravidade na superfície terrestre e
possibilita, assim, os estudos de solidificação de materiais como uma alternativa de
baixo custo para os projetos que são encaminhados através dos AOs (TOLEDO, 2013;
POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Esse equipamento é composto por um forno na parte superior para realizar a fu-
são da liga, de um tubo pressurizado com algum gás inerte a liga, um coletor para
aparar as amostras, um sistema de disparo para gerar as amostras que serão solidifi-
cadas durante a queda e um sistema que faz vácuo através de uma bomba mecânica
(TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Até o momento não havia um procedimento de determinação de parâmetros ótimos
para a realização dos experimentos. Dessa forma, todos eles tinham seus parâmetros
ajustados de modo empírico, ou seja, realizavam-os inúmeras vezes até atingirem
a condição ideal de operação e obtenção de amostras úteis para análises. Uma vez
determinadas essas condições, o processo poderia ser reprodutível, mas apenas para
aquela liga. Outros estudos, com outras ligas ou apenas uma composição diferente
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daquela em que foi estabelecida nos padrões de operação, implicavam, novamente,
na execução de novos procedimentos empíricos a fim de determinar as condições
ideais de operação.

Notadamente, esse processo é demorado e custoso por exigir a realização de vários
experimentos até que se consiga determinar parâmetros que possam ser reprodu-
zidos posteriormente, levando ao desperdício de materiais (liga e gás utilizados) e
desperdício de tempo.

Em seus trabalhos recentes com a liga de bismuto-estanho eutética, o grupo obteve
amostras com diâmetros entre 50 e 750µm (FREITAS, 2016) e essas amostras, com
pequenos diâmetros, apenas permitiram uma análise superficial pois analisar seu
interior é praticamente inviável. No entanto, as amostras com diâmetros maiores
permitem análises de seu interior e para obtê-las são necessários vários experimentos
denominados "quedas".

Tendo em vista este cenário e sua importância científica e tecnológica, o objetivo
principal desse trabalho é otimizar os parâmetros de solidificação em tubos de queda
livre, a fim de obter o maior número de amostras esféricas (gotículas), com o maior
diâmetro possível em ambiente de microgravidade por experimento realizado.

Para essa otimização, será proposta a utilização de gases inertes a liga de bismuto-
estanho - tais como nitrogênio, argônio e hélio - por suas condutividades térmicas
serem distintas.

O desenvolvimento de ummodelo matemático baseado em ummecanismo convecção-
radiação para determinar a transferência de calor durante a queda é fundamental
no processo de otimização e será considerado um dos objetivos secundários desse
trabalho.

No entanto, verificar em tempo real as condições da queda mostra-se fundamental
para o entendimento da dinâmica processual. Para que isto seja feito com sucesso,
tornou-se um dos objetivos secundários do trabalho a projeção, o desenvolvimento
e a construção um tubo de queda livre, com dimensões reduzidas quando compa-
radas ao existente no departamento, com paredes que permitam a visualização do
experimento (paredes de quartzo).
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA

2.1 Meios de acesso à microgravidade no Brasil

Fisicamente, imponderabilidade está relacionada a ausência de peso que um objeto
pode experimentar e, segundo o princípio da equivalência de Einstein, é semelhante
ao estado de um objeto em queda livre. A ele definimos o termo "microgravidade", ou
seja, a aceleração resultante experimentada por um objeto em queda livre contínua,
em órbita terrestre, se equipara a escala de grandeza na ordem de 10−6 g, (AEB,
2008; FREITAS, 2016; LAS, 2017a).

Existem várias meios para a realização de experimentos em microgravidade, sendo o
mais conhecido a Estação Espacial Internacional, ISS (International Space Station),
que possibilita um ambiente de longa duração de microgravidade. A utilização da
ISS nos experimentos requer altos investimentos financeiros, dessa forma, foram
desenvolvidos outros meios de acesso a essas condições peculiares através de tubos
e torres de queda livre, voos parabólicos, foguetes de sondagem, balões de grande
altitude e satélites de reentrada (NAUMANN; HERRING, 1980; HAMACHER et al., 1987;
TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016; AEB, 2017b).

Alguns experimentos brasileiros já foram despachados à ISS através do Programa
Microgravidade e do astronauta Marcos Pontes, enviado ao espaço pela Soyuz TMA-
7 e permanecendo por 8 dias a bordo da estação (AN et al., 2011), porém a diminuição
de recursos financeiros oriundos da esfera federal impactou diretamente na continui-
dade do Brasil no programa espacial internacional (GATTO, 2012; AEB, 2017c).

2.1.1 Foguetes de sondagem

Os foguetes de sondagem são veículos usados para realizar experimentos em voos
suborbitais e podem ser divididos em duas partes: carga útil, onde encontram-se
todos os equipamentos para a realização de experimentos e o sistema de recuperação
através de paraquedas, e o motor , onde fica o combustível necessário para executar
a decolagem do foguete (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016; AEB, 2017d).

Na Figura 2.1 é mostrado o perfil de voo de um foguete de sondagem (VSB-30) que
durante a subida é estabilizado por um sistema denominado iô-iô, controlador de
rotação. Depois da separação do motor, atinge-se a fase de inércia e, numa altitude
de aproximadamente 100 km, a aceleração residual é menor que 10−4 g. A duração
da microgravidade é de aproximadamente 7 minutos e na reentrada da atmosfera,
a aceleração aumenta gradualmente até a altitude aproximada de 5 km, quando os
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paraquedas são acionados para o retorno da carga útil. A aceleração máxima que esse
foguete de sondagem pode atingir é de aproximadamente 12 g durante a decolagem
e de 3 g durante a fase de reentrada (HAMACHER et al., 1987; AEB, 2013; TOLEDO,
2013; FREITAS, 2016).

Figura 2.1 - Perfil de voo do foguete de sondagem

Fonte: Adaptado de Correa et al. (2005).

O Brasil iniciou esses projetos em 1965 quando, no Centro de Lançamento da Bar-
reira do Inferno - CLBI, o foguete Sonda I foi enviado ao espaço (AEB, 2017d). A
Figura 2.2 mostra os veículos lançadores desenvolvidos exclusivamente pelo Brasil
ou em parcerias com a Agência Espacial Alemã - DLR.
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Figura 2.2 - Veículos lançadores

Fonte: AEB (2017d)

Através dos chamados Anúncios de Oportunidade - AO, em 2002, foi lançado o
primeiro foguete de sondagem brasileiro para experimentos em microgravidade, de-
nominado VS-30 (Operação Cumã I), que foi financiado pela Agência Espacial Bra-
sileira - AEB, sendo fabricado e montado pelo Instituto de Aeronáutica e Espaço -
IAE. Porém, devido a uma falha na abertura do paraquedas, a carga útil composta
de oito experimentos foi perdida no mar (AN et al., 2011; AEB, 2017a).

Um segundo voo foi realizado em 2007 utilizando um outro modelo de foguete, o
VSB-30, que não obteve êxito na recuperação da carga útil. Em 2010, novamente
com o VSB-30, foi realizado um voo parabólico bem sucedido e a carga útil foi
recuperada por helicópteros da Força Aérea Brasileira - FAB (AN et al., 2011; AN et

al., 2012). No final de 2016, o mesmo foguete, na operação Rio-Verde, realizou um
voo atípico onde não se obteve período de microgravidade por conta de falhas que
até o presente momento não foram esclarecidas.
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2.1.2 Satélite de Reentrada Orbital - SARA

O Satélite de Reentrada Atmosférica - SARA (Figura 2.3) foi planejado pelo Insti-
tuto de Aeronáutica e Espaço (IAE), sendo destinado a projetos em microgravidade
com permanência de até 10 dias em órbitas de 300 km de altura, aproximadamente.
Esse satélite seria lançado através de um foguete, o VS-40M V03, no Centro de
Lançamento de Alcântara - CLA, no Maranhão. Por conta de falhas no lançamento,
houve a destruição do SARA e a Operação São Lourenço não foi bem sucedida (AEB,
2012; AEB, 2015a).

Figura 2.3 - Satélite de Reentrada Atmosférica sendo testado

Fonte: AEB (2015b)

2.1.3 Tubos e torres de queda livre

As torres e tubos de queda livre são meios de acesso à microgravidade em ambiente
terrestre, permitindo, assim, a simulação desta através de experimentos em queda
a partir de uma determinada altura (NAUMANN; HERRING, 1980; HAMACHER et al.,
1987; KAMPEN et al., 2006; XINGHONG, 2007; LUO; CHEN, 2008; KHATIBI et al., 2011;
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TOLEDO, 2013; POLI, 2014; LIANG et al., 2015; FREITAS, 2016). É possível, através
da Figura 2.4 verificar as diferenças entre as torres e os tubos de queda livre.

Figura 2.4 - Imagens de torre e tubo de queda livre

a) Torre de queda livre na Alemanha com 146 m de altura; b) Tubo de queda livre per-
tencente ao LAS/INPE com 3,5 metros de altura.

Devido às dimensões, os tubos de queda são mantidos em vácuo, ou sob uma atmos-
fera controlada, e apenas as amostras, que são os objetos de estudo, ficam sujeitas à
queda livre. Já nas torres de queda, as mesmas podem ter um sistema de vácuo, mas,
geralmente, elas possuem cápsulas que comportam os equipamentos e as amostras,
então ambos caem em queda livre até serem frenadas ao fim da torre (NAUMANN;

HERRING, 1980; HAMACHER et al., 1987; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

A Queensland University of Technology - QUT, localizada em Brisbane, Austrália,
possui uma torre de 20 m de comprimento, proporcionando um tempo de queda de
aproximadamente 2,1 s, e é utilizada para inúmeros projetos e estudos da área de
combustão - com aplicações nas áreas de medicina, na área espacial e na área de
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materiais com a produção de nanotubos de carbono (QUT, 2017).

Os Estados Unidos é o país com o maior número de torres de queda livre no mundo.
O Centro de Voos Espaciais Marshall (Marshall Space Flight Center) possui uma
torre com aproximadamente 105 m de altura, que proporciona quedas livres de apro-
ximadamente 4,6 s; o Glenn Research Center, centro de pesquisa da Administração
Nacional da Aeronáutica e Espaço (NASA), possui duas torres: uma com 24 m de
altura e queda de 2,2 s e a outra com 132 m de comprimento proporcionando 5,2 s
de queda (HAMACHER et al., 1987; ER, 1999; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016). Outra
torre existente, a (Dryden Drop Tower), localizada na Portland State University,
permite um tempo de queda de aproximadamente 2,1 s (DDT, 1999).

Na Europa, a maior torre é a ZARM (Zentrum für angewandte Raumfahrttechnologie
und Mikrogravitation), localizada na universidade de Bremen, Alemanha, e possui,
aproximadamente, 146 m de altura com espaço para uma queda de aproximadamente
120 m. É possível, através dessa torre, realizar experimentos durante um intervalo
de tempo de até 9,48 s (TOLEDO, 2013; ESA, 2015; FREITAS, 2016).

No Brasil, o laboratório do LAS/INPE, possui um tubo de queda livre de 3,5 m de
altura e 100 mm de diâmetro, proporcionando quedas de aproximadamente 0,85 s.
As pesquisas feitas pelo grupo são sobre solidificação de ligas com baixo ponto de
fusão em ambiente de microgravidade (AN et al., 2007; TOLEDO, 2009; TOLEDO et

al., 2014; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

2.1.4 Ciência em Microgravidade

A microgravidade torna-se uma ferramenta fundamental para o entendimento de
questões básicas do conhecimento humano, sendo possível, dessa forma, otimizar
processos físicos, químicos e biológicos, fundamentais para a ciência, engenharia
e medicina, e atrai, também, pesquisadores industrias por conta do ambiente es-
pacial impar, que, acredita-se, é menos propício a infortúnios no decorrer da pes-
quisa(NAUMANN; HERRING, 1980; FAVIER et al., 1987; HAMACHER et al., 1987; AN et

al., 2011; TOLEDO et al., 2012; TOLEDO, 2013; ESA, 2015; FREITAS, 2016).

2.1.4.1 Ciência dos Materiais

Essa área da ciência é fortemente influenciada pelo ambiente de microgravidade,
pois alguns fenômenos físicos, como convecção, sedimentação e pressão hidrostática,
presenciados em gravidade terrestre deixam de atuar. Outros fatores, como gradi-
ente de temperatura e correntes de convecção, podem intervir na microestrutura de
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uma liga, portanto a verificação da concordância dos resultados experimentais com
modelos desenvolvidos é extremamente difícil (ESA, 2015; TOLEDO, 2013; FREITAS,
2016; LAS, 2017b).

Em microgravidade a convecção é reduzida, embora ainda exista a convecção de
Marangoni devido a tensão superficial do fluído. É possível induzir convecção con-
trolada, se necessário, usando movimentos de rotação ou campos magnéticos al-
ternados. Os pesquisadores da área de materiais podem estudar e compreender a
solidificação e dar ênfase ao processo quando o mesmo ocorre na gravidade terrestre
(FAVIER et al., 1987; FREITAS, 2016; LAS, 2017b).

Para produzir um produto de alta qualidade e de modo confiável é necessário co-
nhecer muitas das propriedades termofísicas dos materiais que o constituem, como
ponto de fusão, coeficiente de expansão térmica, viscosidade e tensão superficial.
Quando próximas à temperatura de fusão, as propriedades dos materiais são de
extrema importância: a viscosidade determina o modo como o metal, no estado lí-
quido, escoa para o molde e a tensão superficial permite analisar se as bolhas de gás
presentes podem deixar o metal antes de sua completa solidificação. Embora essas
informações sejam cruciais, as medições precisas de suas propriedades só podem ser
realizadas em um ambiente de microgravidade, pois esses materiais em desenvolvi-
mento são altamente reativos quando estão na fase líquida (TOLEDO, 2013; ESA,
2015; FREITAS, 2016).

A indústria eletrônica tem interesse na alta eficiência de seus componentes semicon-
dutores. Esses componentes estão presentes no nosso dia-a-dia através de diodos,
transistores, microprocessadores e nanocircuitos (CALLISTER, 2007; FREITAS, 2016).
Vários problemas estão relacionados com a manufatura desses dispositivos, pois as
diferenças na concentração dos componentes, dopantes, impurezas ou, até mesmo,
a solidificação podem alterar as propriedades elétricas finais desse dispositivo. A
convecção é uma variável importante nesse processo por impactar diretamente nas
propriedades elétricas, devido a não uniformidade criada na microestrutura durante
a solidificação. Existem vários métodos que são continuamente estudados/aplicados
em laboratórios para reduzir, ou minimizar, a convecção (AEB, 2008; TOLEDO, 2013;
FREITAS, 2016).

A Figura 2.5 mostra a seção de um cristal semicondutor de germânio dopado com
gálio solidificado em ambiente de microgravidade através de um foguete de sonda-
gem. É possível verificar (imagem à esquerda) o cristal solidificado sobre a influência
da gravidade pelas variações na concentração de gálio e pelas estrias aleatórias. Já
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na parte direita da imagem, o cristal foi crescido em ambiente de microgravidade:
a ausência de convecção nesse ambiente permite uma mistura homogênea durante
o processo de solidificação do líquido. Os riscos na região de µg são utilizados para
marcar a velocidade do crescimento (HURLE et al., 1987; TOLEDO, 2013; FREITAS,
2016).

Figura 2.5 - Cristal semicondutor de germânio dopado com gálio

Esquerda: parte com estrias, crescido sob aceleração durante a decolagem do foguete;
Direita: parte sem estrias, crescido em microgravidade.

Fonte: Toledo (2013)

Outras áreas, de grande interesse pelas agências espaciais, órgãos militares, indústria
farmacêutica, medicina, entre outras, englobam a área de estudo sobre combustão
(FACHINI, 2007) e biotecnologia (SACKSTEDER, 1990; KING; ROSS, 1998; ESA, 2015;
FREITAS, 2016).

Um exemplo clássico para mostrar o processo de combustão em microgravidade e
em gravidade terrestre é o de uma chama de uma vela (Figura 2.6). Em microgravi-
dade não existem correntes convectivas que transportam os produtos formados para
a parte superior da vela que, por ser mais quente e consequentemente menos denso,
tenderiam a subir; os componentes mais frios também não se depositariam na base
da chama e, por não haver essas correntes convectivas, o formato da chama é aproxi-
madamente esférico. Ainda no ambiente de microgravidade, a combustão ocorre de
forma mais lenta, pois o transporte dos seus componentes básicos acontece de modo
difusional (NAUMANN; HERRING, 1980; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016). Entender
os mecanismos envolvidos na combustão em ambiente de microgravidade é impor-
tante no desenvolvimento de motores de foguetes, no desenvolvimento de motores
de combustão limpa e de sistemas de injeção mais eficientes (SACKSTEDER, 1990;
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ESA, 2015; FREITAS, 2016).

Figura 2.6 - Combustão em gravidade terrestre e em microgravidade

Esquerda: Chama em gravidade terrestre; Direita: chama em microgravidade.
Fonte: ESA (2015)

A biotecnologia, outra área de grande interesse dos pesquisadores de universidades e
das indústrias farmacêuticas, tem, como objetivos principais, o estudo da influência
da microgravidade nos processos de purificação de materiais biológicos para a reali-
zação de diagnósticos e tratamentos de doenças, o desenvolvimento de novos agentes
farmacêuticos através da cristalização de cristais de proteínas simples e complexas e
o entendimento dos efeitos de certos processos biológicos, que vão desde o comporta-
mento das células até as reações macroscópicas dos organismos, quando expostos ao
ambiente de microgravidade. Para isso, plantas, bactérias, animais racionais e irra-
cionais vem sendo estudados(NATIONAL RESEARCH COUNCIL (U.S.), 1984; TOLEDO,
2013; FREITAS, 2016).

2.2 Solidificação

Existe uma etapa básica em quase todo processamento de metais que é fundamental:
um metal líquido é resfriado para tornar-se sólido, processo chamado de solidificação
e, para que ocorra, é necessário que exista a formação de grãos e o crescimento desses
grãos para formação do sólido, que podem ser denominados nucleação e crescimento
(CHALMERS, 1964; FLEMINGS, 1974; CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA, 2007;
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STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).

Durante a mudança da fase da líquida para a fase sólida existem energias livres
relacionadas e a temperatura nesse processo é chamada de temperatura de fusão
TF . Nele, ainda, ocorre que a energia livre da fase sólida (S) é igual à energia livre
da fase líquida (L), ou seja, GL = GS (CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA,
2007; TOLEDO, 2013). Sabendo que ∆G = ∆H − T∆S, no caso de equilíbrio, ou
seja, ∆G = 0, é possível escrever:

∆G = ∆H − TF∆S (2.1)

0 = ∆H − TF∆S

∆S = ∆H
TF

Sabe-se que ∆H é a energia necessária para uma substância mudar de fase, ou seja,
o calor latente (L). Assim:

∆S = L

TF
(2.2)

No entanto, em situações reais, a mudança de fase do estado líquido para o estado
sólido pode ocorrer através de porções chamadas de núcleo do material, cuja tempe-
ratura (TR) é inferior à TF , e a esse fenômeno chamamos de superresfriamento. Esse
processo, onde partículas sólidas estão presentes no material, que está majoritaria-
mente na fase líquida, é chamado de nucleação e pode ocorrer de forma homogênea
e heterogênea (CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

2.2.1 Nucleação homogênea

Uma das formas de formação do núcleo sólido à partir da fase líquida é através da
nucleação homogênea. Uma vez formado o núcleo, o crescimento deste (esférico de
raio r) ocorre quando a variação total da energia livre obedecer a relação seguinte
(STEFANESCU, 2015):
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∆G = 4
3πr

3L
∆TR
TF

+ 4πr2σSL (2.3)

onde L é o calor latente, ∆TR é o superresfriamento e σSL é a energia superficial
sólido/líquido.

O núcleo, está num estado instável, podendo dissolver-se ou crescer. Se essa partícula
possuir um raio r > rC , onde rC é o raio crítico, o núcleo cresce, caso contrário,
r < rC o núcleo se dissolve no material líquido. Uma forma de determinar esse raio
crítico é fazendo segundo (STEFANESCU, 2015):

∂∆G
∂r

= 0 (2.4)

E o raio crítico torna-se:

rC = 2σSLTF
L∆TR

(2.5)

Combinando as Equações 2.3 com a Equação 2.5 é possível definir a variação de
energia livre crítica, ∆GC , com a formação de um núcleo sólido:

∆GC = 16πTF 2σ3
SL

3(L∆TR)2 (2.6)

Uma vez que o núcleo é formado e possui um r > rc, a energia livre do núcleo
diminui e torna-se cada vez mais estável. A taxa de nucleação I pode ser escrita
como (TURBBULL; FISHER, 1949; FLEMINGS, 1974; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016):

I =
(
D

a2

)(4πr2
C

a2

)
CL exp

(
− 16πσ3

SLT
2
F

3(L∆TR)2kT

)
(2.7)

Onde I é a taxa de nucleação (núcleos/m3s), D é o coeficiente de difusão do líquido
(m2/s), a é a distância que um átomo do líquido deve superar para agregar-se ao
núcleo sólido (m), CL é o número de átomos/m3 no líquido, k é a constante de
Boltzmann e T é a temperatura de nucleação (TF −∆TR).
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2.2.2 Nucleação heterogênea

Na maior parte dos processos de solidificação reais ocorre a nucleação homogênea.
Fatores diversos, como a presença de impurezas no material, a presença de paredes
do molde, fatores químicos de modo geral e fatores externos durante o processo,
contribuem, significativamente, para a formação de um núcleo sólido à partir da
fase líquida, pois esses fatores diminuem a energia superficial necessária para formar
um núcleo (FLEMINGS, 1974; CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA, 2007; TOLEDO,
2013; STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).

A Figura 2.7 mostra a formação de uma calota esférica, com raio r e um ângulo
θ, sobre a superfície de um molde. Nesse esquema, existem três energias diferentes
para serem analisadas: σSL é a energia superficial entre o sólido e o líquido, σSM
é a energia entre o molde e o sólido e σLM é a energia entre o líquido e o molde
(TOLEDO, 2013; STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).

Figura 2.7 - Representação de uma gota sobre a a parede do molde

Fonte: Adaptado de Stefanescu (2015)

O ângulo de contato é determinado pelo balanço de energia superficial:

σLM = σSM + σSL cos θ (2.8)

O volume da calota esférica pode ser escrito por:

V = πr3

3 (2− 3 cos θ + cos3 θ) (2.9)
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A área de contato entre o sólido e o líquido é:

SSL = 2πr2(1− cos θ) (2.10)

E a área de contato entre o sólido e o molde é:

SSM = π(r sin θ)2 (2.11)

A formação da calota esférica envolve a formação de uma nova camada superficial,
SSL, através da variação de energia de σLM para σSM na área de contato SSM . Assim,
a energia livre de formação é:

∆G = SSLσSL + SSM(σSM − σLM) + V∆GV (2.12)

Sendo ∆GV = L∆TR

TF
a variação de energia por unidade de volume.

De modo análogo, podemos escrever a variação crítica da energia livre para a nucle-
ação heterogênea como:

∆GC = 16πσ3
SLT

2
F

3(L∆TR)2

[1
4(2− 3cosθ + cos3θ)

]
(2.13)

onde S(θ) é uma função que depende do ângulo de contato.

S(θ) = 1
4
(
2− 3 cos θ + cos3 θ

)
(2.14)

O fator S(θ) varia entre 0 ≤ S(θ) ≤ 1, chegando a conclusão de que, no limite,
a nucleação heterogênea torna-se homogênea. O ângulo de molhamento influencia
diretamente na taxa de nucleação, pois pode ser entendido com um fator de redução
em função do ângulo de contato (CHALMERS, 1964; FLEMINGS, 1974; GARCIA, 2007;
TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016). Logo:
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I =
(
D

a2

)(2πr2
C(1− cosθ)
a2

)
Ca exp

[(
− 16πσ3

SLT
2
F

3(L∆TR)2kT

)
S(θ)

]
(2.15)

onde Ca é o número de átomos presentes na superfície do molde por unidade de
volume.

Uma vez formado o núcleo sólido estável o processo de crescimento se inicia. Átomos
presentes na fase líquida podem se unir com os átomos da fase sólida e aumentar o
núcleo ou, ainda, mesmo que os átomos da fase sólida estejam mais estáveis, alguns
átomos na interface sólido/líquido podem migrar da fase sólida para a fase líquida
(CHALMERS, 1964; CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA, 2007; TOLEDO, 2013;
STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).

O crescimento depende, também, do tipo de interface sólido-líquido presente durante
a solidificação. As interfaces definidas são facetadas e difusas (CHALMERS, 1964;
CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA, 2007; STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).
A Figura 2.8 mostra uma representação nas escalas existentes de interface atômica
e micrométrica.

Figura 2.8 - Representação dos tipos de interfaces

a) Escala atômica e b) escala micrométrica
Fonte: Adaptado de Stefanescu (2015)

A incorporação de novos átomos no núcleo sólido acontece de forma contínua, ou
crescimento contínuo, quando a interface é do tipo difusa, e de forma lateral, ou cres-
cimento lateral, quando a interface é do tipo facetada (CHALMERS, 1964; FLEMINGS,
1974; GARCIA, 2007; TOLEDO, 2013; STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).
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A variação da energia livre disponível determina o tipo de interface que assumirá, de-
pendendo da razão α entre a entropia de fusão ∆SF e a constante universal dos gases
R, conforme proposto por Jackson (1958). Para uma interface facetada, é possível
escrever (GARCIA, 2007; TOLEDO, 2013; STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016):

∆G
NkBTF

= αNA
N −NA

N2 − ln N

N −NA

− NA

N
ln N −NA

N
(2.16)

sendo N o número de átomos presentes em uma camada completa da superfície e
NA o número de átomos na superfície.

A Figura 2.9 mostra a variação de energia livre na superfície em função da fração
das posições ocupadas. É possível verificar que α ≤ 2 implica na menor variação
de energia livre e ocorre quando metade das posições disponíveis na superfície são
preenchidas. Para valores α = 3, é possível verificar que existem duas regiões onde
ocorrem a minimização da energia livre: a primeira quando aproximadamente 5%
das posições disponíveis são preenchidas e a segunda quando 95% das posições dispo-
níveis estão preenchidas. A medida que α vai aumentando, a interface vai migrando
de facetada para difusa, ou um conjugado entre facetado-difuso (TOLEDO, 2013;
STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016).

Figura 2.9 - Energia livre superficial em função das posições disponíveis na superfície

Fonte: Adaptado de Stefanescu (2015)
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2.2.3 Ligas eutéticas

A teoria da solidificação pode ser aplicada no estudo envolvendo a solidificação de
ligas eutéticas, como a liga escolhida neste trabalho (Bi57Sn43%p.). A solidificação
de um líquido eutético é o processo de crescimento de duas fases sólidas, (α e β),
e a principal característica desse tipo de liga é o ponto de fusão total ser menor
que o ponto de fusão de seus elementos constituintes puros, A e B(GARCIA, 2007;
CALLISTER, 2007; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016). Uma reação eutética
pode ser escrita como:

Líquido→ α + β (2.17)

A Figura 2.10 mostra (a) um diagrama binário de uma liga eutética simples, onde
pode acontecer a solubilidade completa, no estado líquido, e parcial, no estado sólido.
O ponto eutético é aquele formado pelo encontro das linhas liquidus e, abaixo delas,
estão as linhas solidus, unidas por uma linha horizontal de temperatura eutética. É
possível verificar, ainda, que existem três fases distintas, α, β e líquida, sendo que,
a fase α é uma solução sólida rica em A e β é solução sólida rica em B (CALLISTER,
2007; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

Figura 2.10 - Diagrama binário e esquema de uma liga eutética simples

a) Diagrama de fases de um eutético binário e b) Representação da interface eutética.

Fonte: Adaptado de Callister (2007)

A presença de mais de uma fase pode originar vários tipos de microestruturas após a
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solidificação. Baseado em trabalhos de Hunt e Jackson (1966), sobre a cinética inter-
facial das fases constituintes, foi proposto um critério para definir, em três categorias,
os sistemas eutéticos (CAMPOS FILHO; DAVIES, 1978; GARCIA, 2007; TOLEDO, 2013;
STEFANESCU, 2015; FREITAS, 2016):

• Regulares: formados pelos eutéticos em que as fases apresentam baixa en-
tropia de fusão. Tem morfologia do tipo Difusa/Difusa, apresentando dois
tipos de microestruturas (lamelares ou fibrosas);

• Irregulares: formados pelos eutéticos onde ambas as fases crescem com
interfaces facetadas. Sua morfologia é do tipo Difusa/Facetada ou Face-
tada/Facetada e apresenta microestruturas aleatórias das duas fases;

• Regulares Complexas: os eutéticos que compões esse grupo são formados
por duas fases, onde uma delas possui uma entropia de fusão elevada e a ou-
tra possui baixa entropia de fusão. A morfologia é do tipo Difusa/Facetada
com duas regiões distintas sendo uma com orientação aleatória e a outra
com orientação repetitiva.

2.3 Transferência de calor

Como visto na Seção 2.2 - Solidificação, a energia térmica é uma variável impor-
tante, porém não deve ser o único parâmetro de análise para a determinação da
microestrutura durante o processo. A velocidade (taxa) na qual essa transferência
de calor ocorre e a forma (mecanismo), que pode ocorrer de forma direta ou através
de algum tipo de troca de calor, também são importantes.

A taxa de transferência de calor pode ocorrer de duas formas e podem ser deno-
minadas taxa de transferência de calor em regime permanente e regime transiente.
No regime transiente, a temperatura de um corpo varia em função do tempo, já no
regime permanente, a variação da temperatura dentro do corpo não acontece, ou
seja, permanece constante (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

No que diz respeito a forma, existem três mecanismos de transferência de calor:
condução, convecção e radiação.

2.3.1 Condução

A condução térmica é uma forma de transmissão de energia baseada na atividade
atômica de um meio, por conta de uma diferença de temperatura e transferência de
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calor, e é regida pela Lei de Fourier (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

A lei de Fourier é fenomenológica e pode ser expressa por:

q̇ ∝ A
∆T
∆x (2.18)

Essa proporcionalidade da relação pode ser substituída por uma igualdade com base
em experimentos observados, pois objetos confeccionados de diferentes materiais
apresentaram resultados diferentes. Essa característica pode ser definida como con-
dutividade térmica do material k (INCROPERA et al., 2008). Assim, a lei de Fourier
pode ser reescrita:

q̇ = kA
∆T
∆x (2.19)

A Figura 2.11 mostra uma barra cilíndrica isolada termicamente ao longo do eixo x
possuindo valores de temperatura diferentes em cada extremidade.

Figura 2.11 - Representação de uma barra cilíndrica

Fonte: Adaptado de Incropera et al. (2008)

Com base em experiências anteriores, variando a área da seção da barra, a diferença
de temperatura e a distância entre as extremidades, chega-se a seguinte relação de
igualdade:

q̇ = −k A dT

dx
(2.20)
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onde q̇ é a taxa de transferência de calor por condução, k a condutividade térmica,
A é a área da seção por onde a energia térmica flui e dT

dx
é o gradiente de temperatura

na seção.

A razão de ter aparecido um sinal negativo na equação é que a direção do aumento
da distância x deve ser a direção do fluxo de calor positivo. Como o calor flui do
ponto de temperatura mais alto para o mais baixo, o fluxo só será positivo quando
o gradiente de temperatura for negativo (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

2.3.2 Convecção

A convecção pode ser definida por um processo no qual a energia é transferida de
regiões com temperaturas elevadas para regiões de menor temperatura através de
uma combinação entre condução de calor, movimento de mistura e armazenamento
de energia (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010). Para a convecção térmica, exis-
tem duas formas que requerem abordagens distintas durante o estudo: convecção
natural e convecção forçada.

A Figura 2.12 mostra a representação de uma placa sendo refrigerada com o auxílio
de um agente externo, no caso, um ventilador. A velocidade do fluído próximo a
placa é baixa por conta das forças viscosas e, nessa região, o calor é transferido
por condução sendo as partículas presentes responsáveis pelo armazenamento da
energia. Na medida em que essas partículas carregadas passam para a região onde
o fluído possui velocidades maiores, elas acabam sendo levadas e transferem, assim,
sua energia para as regiões onde a temperatura é menor. Neste caso, o fenômeno
envolvido é chamado de convecção forçada, pois o movimento de mistura foi induzido
por um agente externo (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

Figura 2.12 - Refrigeração de superfície por meio de um ventilador

Fonte: Adaptado de Incropera et al. (2008)

Ao retirar o agente externo, a região próxima a placa continua recebendo o calor
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através da condução térmica, implicando, assim, na diminuição da densidade do
fluído em relação ao que se situa mais distante da placa e essa alteração na den-
sidade causa um deslocamento do mesmo na direção vertical, de modo ascendente.
Por conservação de massa, a região será preenchida por uma porção do fluído com
densidade maior, ou seja, mais fria. Neste caso a convecção é chamada natural (IN-

CROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

O calor transferido por convecção por unidade de tempo, entre uma superfície e um
fluido, pode ser calculado através da relação proposta por Isaac Newton, também
conhecida como Lei do Resfriamento de Newton (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL,
2010):

q̇ = hA∆T (2.21)

onde q̇ é o fluxo de calor transferido por convecção, A é a área de transferência
de calor, ∆T é a variação de temperatura e h é o coeficiente de transferência de
calor por convecção ou coeficiente de película, que se trata de uma função complexa
envolvendo o escoamento, propriedades físicas do fluído e geometria do sistema (IN-

CROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

No que diz respeito ao escoamento, na medida em que ocorre o movimento do fluído
sobre uma superfície é formada uma região denominada camada limite hidrodinâmica
(INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010), onde as partículas possuem um perfil de
velocidades que variam conforme se afastam da área, como pode ser visto na Figura
2.13.

Figura 2.13 - Camada limite hidrodinâmica

Fonte: Adaptado de Incropera et al. (2008)
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Se esse plano possuir uma temperatura maior que a temperatura do fluído escoando é
formada uma região onde as propriedades físicas (densidade, por exemplo) do fluído
variam significativamente e pode ser chamada de camada limite térmica (Figura
2.14) (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

Figura 2.14 - Camada limite térmica

Fonte: Adaptado de Incropera et al. (2008)

A convecção pode ser definida como uma ação combinada entre a condução de calor
na camada limite hidrodinâmica, o mesmo fenômeno na camada limite térmica e
o movimento de mistura (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010). Com elevados
gradientes térmicos o fenômeno da convecção se reduz ao mecanismo de condução, ou
seja, a camada limite térmica pode ser considerada como uma parede com espessura
(δT ) e condutividade térmica k.

q̇ = kA(Ts − T∞)
δT

(2.22)

substituindo a relação acima na Equação 2.21, tem-se:
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q̇ = kA(Ts − T∞
δt

(2.23)

hA(Ts − T∞) = kA(Ts − T∞)
δt

h = k

δt

(2.24)

A Equação 2.24 mostra que o coeficiente de película é inversamente proporcional
a espessura da camada limite térmica. Assim, com o aumento da velocidade do
escoamento sobre a superfície a camada limite térmica reduz, implicando no aumento
da taxa de transferência de calor por convecção (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL,
2010).

2.3.3 Radiação

A Radiação Térmica é o processo pelo qual o calor é transferido de um corpo, tem-
peratura não nula, sem a necessidade de um meio material, ocorrendo perfeitamente
no vácuo, pois se propaga através de ondas eletromagnéticas. Assim, a radiação
térmica é um fenômeno ondulatório conhecidos como espectro eletromagnético e se
assemelha às ondas de rádio, radiações luminosas, raio-X, etc, diferindo apenas no
comprimento de onda (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

A radiação emitida por uma superfície de área A, juntamente com sua taxa, é
conhecida como poder emissivo, E, e é limitada superiormente pela lei de Stefan-
Boltzmann (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

E = σTS
4 (2.25)

onde TS é a temperatura absoluta da superfície e σ é a constante de Stefan-
Boltzmann.

Uma superfície ideal é chamada de corpo negro e, para superfícies reais, o fluxo
térmico emitido é menor e são chamadas de cinzentas. O termo 0 ≤ ε ≤ 1 (emissivi-
dade) é introduzido na equação para relacionar a radiação de uma superfície cinzenta
com a superfície de um corpo negro (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010). A lei
de Stefan-Boltzmann pode ser escrita:
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E = εσTS
4 (2.26)

Quando duas superfícies trocam calor por radiação, essa troca é proporcional à
diferença de T 4 (ÇENGEL, 2010; INCROPERA et al., 2008). Assim:

q = εσA(T 4
1 − T 4

2 ) (2.27)

Além disso, deve ser considerado que parte da radiação que deixa uma superfície,
atinge a outra superfície. Uma vez que a radiação eletromagnética se propaga, se-
gundo linhas retas, há perdas para o ambiente e, para corrigir a transferência, é
utilizado um fator de forma, fF (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010).

q̇ = εfFσA(T 4
1 − T 4

2 ) (2.28)

Neste trabalho será considerado o fator de forma fF = 1, pois as amostras a serem
analisadas estão emitindo radiação por toda a superfície.

2.4 Sistema Bismuto-Estanho

O BiSn é um sistema eutético binário típico que , por conta de sua importância
industrial como um possível substituto da liga de solda de PbSn, tem sua estrutura
de solidificação e propriedades investigadas por diversos métodos ao longo dos anos,
devido aos problemas ocasionados pelo Pb. Essas ligas podem ser utilizadas em
equipamentos sensíveis ao calor e que requerem um baixo ponto de fusão, para
evitar, assim, a degradação térmica dos componentes e podem, ainda, ser aplicados
na fabricação de rolamentos, reatores, carcaças e proteções radioativas (LOVE, 1953;
SEEDS, 1969; FELTON et al., 1994; MEI et al., 1996; GUPTA et al., 2008; FIORUCCI et

al., 2012; HEILES et al., 2012; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Nas ligas de solda de BiSn, o estanho representa o elemento que dá fluidez à liga, ou
seja, facilidade de preencher o vazio das juntas a serem soldadas, e molhabilidade, a
habilidade de um líquido em manter contato com a superfície sólida, resultante de
interações intermoleculares quando os dois são colocados juntos. O grau de molhabi-
lidade é determinado por um equilíbrio de forças de aderência e de coesão e pode ser
determinada à partir de um ângulo de contato, sendo que um menor ângulo implica
em maior molhabilidade e, assim, maior é a capacidade de entrar em contato com
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os metais-base e formar, com eles, ligas metálicas. O bismuto serve como fundente,
ou seja, reduz o ponto de fusão da liga (FIORUCCI et al., 2012; FREITAS, 2016).

A Figura 2.16 mostra o diagrama de equilíbrio de fases do sistema BiSn. Nesse traba-
lho será utilizado a liga eutética do sistema BiSn, com composição de Bi57Sn43%p.,
que possui ponto de fusão de 139℃. Essa é uma das ligas utilizadas pelo grupo TEC-
MAT, atualmente, em suas pesquisas sobre a influência da gravidade na solidificação
de ligas eutéticas, com experimentos que abrangem tanto a macrogravidade (centrí-
fugas) e microgravidade (tubos de queda livre e foguetes de sondagem), quanto os
experimentos em gravidade terrestre (técnica de Brigdman) (TOLEDO et al., 2010;
AN et al., 2011; FREITAS, 2011; TOLEDO et al., 2012; TOLEDO, 2013; POLI, 2014;
FREITAS, 2016).

Figura 2.15 - Diagrama de fases do sistema Bismuto-Estanho

Fonte: Adaptado de Okamoto (1992)

A Tabela 2.1 mostra os valores das propriedades da liga de bismuto-estanho na
composição eutética, Bi57Sn43%p.. As propriedades listadas serão utilizadas, pos-
teriormente, para os cálculos envolvendo taxa de transferência de calor através do
modelo 3.1.

Quando solidificadas em condições de gravidade terrestre, a liga Bi57Sn43%p., apre-
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Tabela 2.1 - Propriedades da liga eutética de BiSn

Parâmetro Símbolo Valor Unidade

Massa específica ρs 8730 kg.m−3

Calor específico cps 167 J.kg−1.K−1

Entalpia ∆H 44800 J.kg−1

Tensão superficial γ 439 N.m−1

Temperatura de fusão TF 412 K

Fonte: Adaptado de (PLEVACHUK et al., 2010)

senta uma microestrutura conforme a Figura 2.16 obtida por Freitas (2016).

Figura 2.16 - Imagens MEV da liga de bismuto-estanho eutética solidificada em 1g.

Fase clara: rica em bismuto; fase escura: rica em estanho
Fonte: Freitas (2016)

Como visto na Seção 2.1.4.1, o ambiente de microgravidade influencia nas proprieda-
des e na microestrutura durante a solidificação, o que pode ser verificado na Figura
2.17:
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Figura 2.17 - Imagens MEV da liga de bismuto-estanho eutética solidificada em microgra-
vidade.

Fase clara: rica em bismuto; fase escura: rica em estanho
Fonte: Adaptado de Freitas (2016)
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3 ANÁLISE TEÓRICA

3.1 Modelo de transferência de calor

Neste trabalho foi desenvolvido um modelo de transferência de calor para a liga
eutética de BiSn, baseado no modelo desenvolvido por Toledo (2013), Toledo et al.
(2014) para a liga eutética PbSn, durante a solidificação em drop tube (FREITAS,
2016). Neste trabalho foi inserido no modelo existente, a transferência de calor por
radiação e as propriedades termodinâmicas dos gases variáveis, em função do perfil
de temperatura do tubo.

A Figura 4.8 mostra uma representação de como as gotículas são obtidas em tubos
de queda livre. A liga estudada está inserida dentro de uma ampola de quartzo, que
é colocada em um ambiente pressurizado, e, na parte superior da ampola, existe a
conexão direta com a linha de gás por onde é efetuado o disparo. Todo o conjunto
está envolvido por uma resistência elétrica necessária para a fusão da liga dentro
da ampola. A escala milimetrada auxilia durante as filmagens na determinação da
velocidade inicial das gotículas (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

Figura 3.1 - Representação da queda da amostra no drop tube.

Fonte: Produção do autor
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O modelo de transferência de calor das gotículas solidificadas em queda livre consi-
dera:

• a queda livre ocorre sob ação da aceleração gravitacional;

• a dissipação de calor ocorre através de um mecanismo combinado entre
convecção e radiação;

• as amostras são pequenas esferas;

• o gradiente de temperatura no interior das amostras não será considerado;

• o gradiente de temperatura no interior do tubo ao longo do eixo vertical
(eixo z)

O gradiente de temperatura no interior das gotículas foi desconsiderado, pois, de
acordo com o número de Biot que define o regime de transferência de calor por
condução a ser utilizado nos problemas, podendo ser considerado como estacionário
(Biot < 0, 1), a esfera estará sobre a mesma temperatura entre sua superfície e o
centro (temperatura constante). Caso Biot > 0, 1, existe um perfil de temperatura
diferenciado e, para esses casos, o problema de transferência de calor no corpo é con-
siderado em regime transiente. O número de Biot pode ser escrito como (INCROPERA

et al., 2008; ÇENGEL, 2010);

Biot = hLc
k

(3.1)

onde h é o coeficiente convectivo de transferência térmica, Lc é o comprimento
característico, podendo ser definido pela razão entre o volume e a área superficial
do objeto de estudo, e k é a condutividade térmica do objeto.

A Tabela 3.1 apresenta os resultados dos cálculos para o número de Biot, apli-
cado no problema de estudo desse trabalho, para diferentes diâmetros de gotículas.
Os resultados mostram que pode ser realizada uma abordagem estacionária para a
transferência de calor por condução na gotícula.
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Tabela 3.1 - Cálculo do número de Biot em função do diâmetro das esferas

Diâmetro [m] Número de Biot

1 · 10−4 0,001
3 · 10−4 0,003
5 · 10−4 0,006
9 · 10−4 0,010
18 · 10−4 0,020

A Figura 3.2 mostra o diagrama de forças e o balanço de energia em uma gotícula
na situação estudada.

Figura 3.2 - Forças atuantes e balanço de energia em uma esfera durante a solidificação
em drop tube.

Fonte: Produção do autor.

O somatório de todas as forças atuantes em um corpo (F ) é proporcional a massa
desse corpo e à aceleração resultante (Equação 3.2). Pode-se considerar três forças
atuantes no corpo: a força peso do material (P ), a força de arrasto do gás (FD) e a
força do empuxo (FE) (HALLIDAY, 1994; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

∑
F = ma (3.2)
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A força resultante (F ) pode ser escrita como:

F = P − FD − FE (3.3)

ou, ainda:

F = ma = m
dv
dt (3.4)

onde m é a massa da amostra e a é a aceleração resultante do sistema.

Por conveniência, as equações serão escritas em função dos parâmetros do sistema,
ou seja, das propriedades dos gases e da liga estudada (TOLEDO, 2013; FREITAS,
2016).

O volume da esfera pode ser escrito pela Equação 3.5 que, ao substituir a equação
do volume na equação da densidade, obtem-se:

V = 4
3 π r

3 = 4
3 π

D3

8 = πD3

6 (3.5)

m = ρsV

m = πρsD
3

6 (3.6)

onde V é o volume da amostra, r e D representam o raio e o diâmetro da esfera,
respectivamente, e ρs é a densidade da amostra. Escrevendo a aceleração em termos
de velocidade (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016):

F = πρsD
3

6
dv
dt (3.7)

onde v é a velocidade da esfera e t é o tempo de queda.

O termo peso (P ) da Equação 3.3 pode ser escrito como:

34



P = ms g (3.8)

onde g é a aceleração da gravidade.

De modo análogo à Equação 3.4, o termo ms da Equação 3.6 pode ser substituído
na Equação 3.8 (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

P = πρsD
3

6 g (3.9)

A força de arrasto (FD) pode ser escrita como a Equação 3.10 (HALLIDAY, 1994;
TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

FD = 1
2 ρf v

2ACD (3.10)

onde ρf é a densidade do fluído, v a velocidade, CD é o coeficiente de arrasto e A é
a área da seção transversal da esfera, dada pela Equação 3.11.

A = π r2 = πD2

4 (3.11)

Substituindo a Equação 3.11, na 3.10, tem-se:

FD = π

8 ρf v
2D2CD (3.12)

A Força de empuxo (FE) pode ser escrita como:

FE = ρfgV (3.13)

Substituindo a Equação 3.5 na equação acima,

FE = ρfg
πD3

6 (3.14)

Substituindo as Equações 3.7, 3.9, 3.12 e 3.14, na Equação 3.3 e escrevendo em
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termos de velocidade:

F = P − FD − FE[
πρsD

3

6
dv
dt

]
=
[
πρsD

3

6 g

]
−
[
π

8 ρf v
2D2 CD

]
−
[
πD3

6 ρfg

]
(
πρsD

3

6

)
dv
dt =

(
πρsD

3

6

)[
g − 6

8
ρf
ρs

v2 D
2

D3 CD −
ρf
ρs
g

]

dv =
[
g − 3

4
ρf
ρs

v2CD
D
− ρf
ρs
g

]
dt (3.15)

O coeficiente aerodinâmico CD, ou de arrasto, é um coeficiente dependente da forma
do objeto e do tipo de escoamento do fluído (laminar ou turbulento) (FOX; MACDO-

NALD, 1988; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016), pode ser determinado por um número
adimensional, número de Reynolds (Re) (ROTT, 1990; TOLEDO, 2013; FREITAS,
2016), e pode ser escrito por:

Re = ρf vD

µf
= vD

νf
(3.16)

sendo µf , a viscosidade dinâmica, e νf , a viscosidade cinemática do fluído.

O número de Reynolds pode ser entendido como a razão entre as forças inerciais
e as forças viscosas. Valores relativamente grandes caracterizam escoamentos tur-
bulentos e valores relativamente pequenos indicam escoamentos laminares (FOX;

MACDONALD, 1988; INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010; TOLEDO, 2013; FREI-

TAS, 2016). A Equação 3.16 pode ser escrita em termos da velocidade e elevada à
potência dois, resultando:

v2 =
Re2 ν2

f

D2 (3.17)

e substituindo a Equação 3.17 na 3.15:

dv =
[
g − 3

4
ρf
ρs

ν2
f CD Re

2

D3 − ρf
ρs
g

]
dt (3.18)
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O número de Reynolds também pode ser aplicado no estudo de um escoamento sobre
esferas através da relação proposta por Morrison (2013) para calcular o coeficiente
aerodinâmico CD. Essa equação é válida para um intervalo igual a (0, 01 < Re < 107)
(TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016):

CD = 24
Re

+
2, 6

(
Re

5, 0

)

1 +
(
Re

5, 0

)1,52 +
0, 411

(
Re

263000

)−7,94

1 +
(

Re

263000

)−8,00 +
(
Re0,80

461000

)
(3.19)

Multiplicando a Equação 3.19 por Re2, tem-se:

CDRe
2 = 24Re+ 0, 52Re3

1 +
(
Re

5, 0

)1,52 + 0, 19Re2,06

1 +
(

Re

263000

)8,00 + Re2,80

461000 (3.20)

A fim de obter a velocidade da gotícula em função do tempo de queda, pode-se
substituir a Equação 3.20 na 3.18 e resolvê-la numericamente. No entanto, esse
cálculo necessita de um valor para a velocidade inicial das gotículas (v0), que pode ser
obtido experimentalmente por métodos empíricos (TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).
Não havendo uma forma eficaz e precisa para sua obtenção, o desenvolvimento de
um equipamento e uma metodologia, que foram propostos neste trabalho, são de
extrema importância.

Uma vez determinada a velocidade das gotículas em função do tempo, é possível
calcular a transferência de calor entre as gotículas e o ambiente, por estas estarem a
uma temperatura superior àquele. De acordo com a Lei do Resfriamento de Newton
(BIRD et al., 2004; INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010):

q̇conv = hA (Ts − Tf ) (3.21)

sendo q̇conv, a taxa de transferência de calor por convecção, h, o coeficiente de transfe-
rência de calor, A, a área de interface da superfície pela qual o calor será transferido,
Ts, a temperatura da superfície, e Tf , a temperatura do fluído. A área (A) é a área
da esfera, dada por:
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A = πD2 (3.22)

Embora o coeficiente de transferência de calor (h) seja uma relação complexa, ele
pode ser definido pelo número de Nusselt (Nu) que, por sua vez, pode ser escrito
como uma função do número de Prandtl (Pr) e de Reynolds (Re) (INCROPERA et

al., 2008; ÇENGEL, 2010; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

O número de Nusselt é um valor bastante utilizado para a determinação do coefi-
ciente de transferência de calor por convecção (Equação 3.23) (INCROPERA et al.,
2008; ÇENGEL, 2010; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

Nu = hD

kf

h = Nu kf
D

(3.23)

sendo que D é o diâmetro da gota e kf é a condutividade térmica do fluído.

Expressando o número de Nusselt em função dos números adimensionais de Prandtl
e de Reynolds (Equação 3.24) (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010):

Nu = 2 + Pr0,4 (0, 4Re 1
2 + 0, 06Re 2

3 ) (3.24)

sendo,

Pr =
cpf µf

kf
(3.25)

onde cpf é o calor específico do fluído e µf é a viscosidade dinâmica do fluído.

O número de Prandtl é adimensional e relaciona a difusividade de momento com a
difusividade térmica na camada limite. Esse número pode ser considerado um nú-
mero que mostra a eficiência destas transferências nas camadas limites de velocidade
e térmica (INCROPERA et al., 2008; ÇENGEL, 2010)

A parte convectiva do modelo foi estabelecida. A parte radiativa, que é outra forma
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de transferência de calor atuando na esfera, pode ser escrita através da relação:

q̇rad = σ εA(T 4
f − T 4

s ) (3.26)

onde q̇rad é a taxa de transferência de calor por radiação, σ é a constante de Stefan-
Boltzmann, ε é a emissividade da amostra, Tf é a temperatura do fluído e Ts é a
temperatura da superfície da gota.

Combinando o termo convectivo e o termo radiativo é possível escrever a transfe-
rência de calor atuando na esfera:

q̇ = q̇rad − q̇conv
q̇ = σ εA(T 4

f − T 4
s )− hA (Ts − Tf ) (3.27)

É possível escrever a Equação 3.27 em função dos números de Reynolds, Prandtl e
Nusselt:

q̇ = σ εA(T 4
f − T 4

s )− hA (Ts − Tf ) = σ ε πD2(T 4
f − T 4

s )− hπD2 (Ts − Tf )

q̇ = σ ε πD2(T 4
f − T 4

s )− Nu kf
D

πD2(Ts − Tf )

= σ ε πD2(T 4
f − T 4

s )− π kfD (Ts − Tf )Nu

q̇ = σ εA(T 4
f − T 4

s )−

− π kfD (Ts − Tf )
[
2 + Pr0,4 (0, 4Re 1

2 + 0, 06Re 2
3 )
]

q̇ = dq
dt = σ ε πD2(T 4

f − T 4
s )−

− π kfD (Ts − Tf )

2 +
(
cpf µf

kf

)0,4
0, 4

(
D

νf

) 1
2

v
1
2 + 0, 06

(
D

νf

) 2
3

v
2
3


(3.28)

Sabendo que a Equação 3.28 é uma equação diferencial de primeira ordem pode-se,
através do método de Euler, fazer a seguinte aproximação:
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∆q = dq
dt ∆t (3.29)

Durante o processo de queda ocorre a solidificação da gotícula, ou seja, ocorre a
mudança de fase e pode ser escrito uma função para a quantidade de calor em
função da fração solidificada (FREITAS, 2016). Segue:

Q = ṁ∆H = mfS ∆H = πρsD
3

6 fS ∆H (3.30)

sendo Q, a quantidade calor, ṁ, a massa solidificada em função do tempo, fS,
a fração solidificada, ∆H, a entalpia, m, a massa, e ρs, a densidade da amostra.
Reescrevendo a Equação 3.30:

fS = 6Q
πρsD3∆H (3.31)

Através da aproximação 3.29, pode-se reescrever a Equação 3.31:

fS = 6
πρsD3∆H∆q

= 6
πρsD3∆H

dq
dt ∆t (3.32)

Assim, substituindo a Equação 3.28 na Equação 3.32, pode-se resolve-la numerica-
mente obtendo a fração solidificada da esfera em função do tempo de queda.

3.2 Ordem de grandeza da microgravidade

Tratando-se de um experimento realizado em um ambiente de microgravidade, será
utilizado um número para determinar a ordem de grandeza na qual as esferas estarão
submetidas. A relação segue:

Gµ = |g − a|
g

(3.33)

onde g é a aceleração gravitacional na superfície da Terra, possuindo o valor apro-
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ximado igual a 9, 81m/s2, e a é o valor da aceleração da esfera.

Considerando um corpo na superfície da Terra, em repouso, nosso diagrama (Equa-
ção 3.3) reduz-se apenas a:

F = P −N

ma = 0

a = 0

substituindo na relação 3.33, tem-se Gµ = 1g.

Para uma queda livre, no vácuo, nossa Equação 3.3 fica:

F = P

ma = mg

a = g

substituindo na mesma relação, tem-se Gµ = 0g, indicando, assim, a condição de
microgravidade.

A Tabela 3.2 mostra os valores calculados para uma esfera em queda, em um drop
tube preenchido com alguns gases para uma temperatura de 140 ℃. A temperatura
de 140 ℃ foi escolhida em função da temperatura de fusão da liga Bi57Sn43%p.(139
℃).
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Tabela 3.2 - Ordem de grandeza do ambiente de microgravidade em um tubo de queda
livre em função do diâmetro das gotículas.

Gµ (Ordem de grandeza 10x)
Diâmetro [µm] Ar He N2

100 -2 -2 -3
300 -3 -3 -3
500 -4 -4 -4
700 -4 -4 -4
900 -4 -4 -4
1200 -4 -5 -4

3.3 Velocidade terminal

A velocidade terminal de qualquer corpo em queda vertical muda consideravelmente
de acordo com sua massa, forma, densidade e com as propriedades do fluído ao qual
está sob escoamento.

De acordo com a Equação 3.3 (F = P − FD − FE), extraída do diagrama de forças
apresentado na Figura 3.2, quando as forças atingem o equilíbrio entre si, existe
uma condição de não imponderabilidade, ou seja, o sistema não encontra-se em
microgravidade.

Para fins de comparação e análises posteriores foram calculados os valores das ve-
locidades terminais, para diferentes diâmetros de esferas em diferentes ambientes
composto por alguns gases. Como visto anteriormente, o coeficiente aerodinâmico
muda de acordo com a velocidade (Reynolds), no entanto, foi fixado um valor cons-
tante igual CD = 0, 45. Substituindo F = 0 na Equação 3.3, isolando v através das
relações 3.9, 3.12 e 3.14 pode-se escrever:

F = P − FD − FE

0 =
[
πρsD

3

6 g

]
−
[
π

8 ρf v
2D2 CDesfera

]
−
[
πD3

6 ρfg

]

v =
[

4
3

D g

CDesfera

(ρs
ρf
− 1)

] 1
2

(3.34)
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Tabela 3.3 - Velocidades terminais calculadas teoricamente para diferentes diâmetros de
esferas (CDesfera

= 0, 45)

Velocidade terminal [m/s]
Diâmetro [µm] Ar He N2

100 3,87 12,21 4,62
300 6,70 21,15 8,00
500 8,65 27,30 10,33
700 10,23 32,30 12,22
900 11,60 36,63 13,86
1200 13,40 42,30 16,00

Devido às propriedades dos gases serem diferentes, observa-se que a velocidade ter-
minal depende diretamente da massa específica do gás. O gás argônio é o que possui
a massa específica maior, implicando, assim, em uma velocidade terminal menor, e o
gás hélio é o gás onde uma gotícula possui a maior velocidade terminal, pois possui
a menor massa específica dentre os gases dessa tabela.

3.4 Formação das amostras

As amostras são formadas durante a queda, ou seja, após a saída da liga líquida
da ampola, e adquirem seu formato esférico (MACDONALD, 1954; ROUSSEAU et al.,
2006; TRIPATHI et al., 2014) durante a mesma, e enquanto a liga está líquida, pois,
desta forma, as forças de coesão e de tensão superficial seriam as únicas agindo
nos fragmentos. Caso a solidificação acontecesse na saída da ampola, os exemplares
possuiriam um formato de elipsóides (Figura 3.3):

Figura 3.3 - Perfil das amostras em função do tipo de formação das gotas

Fonte: Produção do autor
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Uma forma (MACDONALD, 1954) de relacionar o formato das amostras pode ser
relacionando o trabalho das forças de arrasto e empuxo pelo trabalho associado à
tensão superficial atuante na gota. Assim:

φ ≈ T

Esup
=
∑
F∆x
γ As

=
∑
F∆x

γ πD2 (3.35)

onde T é o trabalho associado às forças aerodinâmicas, Esup é a tensão superficial
atuando na gota, As é a área superficial da gota. Essa relação (φ) indica o quanto
as forças aerodinâmicas atuam na esfericidade da gota.

Supondo que, para uma determinada posição (∆x) da esfera ao longo do tubo, os
valores de fs (Equação 3.32) e φ (Equação 3.35) sejam iguais a 0,6 e 0,1, respectiva-
mente, significaria que 60% da esfera estaria solidificada quando o trabalho associado
ao arrasto estaria na mesma ordem de grandeza da tensão superficial da amostra. A
porção que solidificará primeiro é a superfície da esfera. Quando φ→ 1 a superfície
da gota solidifica-se antes da força de arrasto tornar-se suficientemente grande para
afetar sua esfericidade, estando, assim, na fase sólida.

A situação exposta ocorre quando a formação das gotas dá-se por gotejamento.
Numa situação onde as gotículas se formam através de jatos, podem existir casos,
dependendo do tamanho da gotícula, em que φ ≈ 1 ou φ > 1, acarretando em
forças aerodinâmicas superiores à energia superficial, ou seja, comprometendo a
esfericidade da gotícula e solidificando em formas dos tipos elipsóides e/ou pêras.

Nos ensaios realizados no tubo de queda livre foi possível verificar a existência de
dois tipos de formação das esferas: o primeiro é a formação através de gotejamento
e o segundo, através de jatos (Figura 3.4).
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Figura 3.4 - Formas de formação das amostras - Gotejamento e jato

Esquerda: Gotejamento e Direita: Jato
Fonte: Produção do autor

3.5 Gotejamento

A ciência de formação de gotas é estudada por muitos pesquisadores pois suas apli-
cações são inúmeras e vão desde o entendimento da física até a determinação da
tensão superficial para aplicações na área de combustão, controle de poluição, tintas
para impressão, lubrificantes, pesticidas entre outros (LEE et al., 2008).

O método comumente utilizado para a determinação da tensão superficial é o das
massas das gotas, ou método do volume das gotas, devido à sua simplicidade e
reprodutibilidade. O princípio básico desse método foi postulado por Tate, onde a
massa da gota que cai é proporcional ao diâmetro do furo por onde este fluído escoou
(RAYLEIGH, 1878; RAYLEIGH, 1879; GRUBELNIK; MARHL, 2005; LEE et al., 2008).

A Figura 3.5 mostra a formação da gota com seu enchimento, o equilíbrio entre a
força peso e o descolamento da gota.
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Figura 3.5 - Representação da Lei de Tate

Fase 1 e 2 acontecem com o preenchimento da gotícula. Fase 3, há o equilíbrio limite
entre as forças de tensão superficial e a força peso atuando na gotícula. Fase 4 acontece o
desprendimento da gotícula (massa real) e a massa remanescente fica na ampola.

Fonte: Adaptado de Lee et al. (2008)

A organização desse método baseia-se no equilíbrio das forças peso e as forças de
tensão superficial. Assim pode ser escrito:

Fγ = P = mg (3.36)

As forças de tensão superficial Fγ que agem no plano de ruptura, podem ser escritas
como:

Fγ = 2 π r γ (3.37)

A partir das expressões 3.36 e 3.37 tem-se que o peso da gota é proporcional ao raio
do tubo r e a tensão superficial do líquido γ.

γ = mg

2π r (3.38)

No entanto a Lei de Tate não estima corretamente a tensão superficial do fluído pois
uma pequena porção da massa que passou pelo orifício do tubo permaneceu depois
do rompimento da gota, mrem, Figura 3.5. Dessa forma, para corrigir a diferença

46



entre a massa final mreal e a massa ”ideal”, mi,é usado um fator de correção f e é
determinado empiricamente (LANDO; OAKLEY, 1967; LEE et al., 2008).

γ = mi

f

g

2π r (3.39)

ou podendo ser ajustado (LEE et al., 2008)

γ = mig

2πrψ(r/V 1/3
i )

(3.40)

onde Vi é o volume da gotícula. Os fatores de correção para a massa das gotas obtidas
ψ(r/V 1/3

i ) é o ajuste proposto por Lee et al. (2008)

ψ
(

r

V 1/3

)
= 1− 0, 9121

(
r

V 1/3

)
− 2, 109

(
r

V 1/3

)2
+ 13, 38

(
r

V 1/3

)3
− 27, 29

(
r

V 1/3

)4

(3.41)

= +27, 53
(

r

V 1/3

)5
− 13, 58

(
r

V 1/3

)6
+ 2, 593

(
r

V 1/3

)7

A Tabela 3.4 mostra os diâmetros máximos que as gotículas podem obter em função
do raio do orifício da ampola e em função de diferentes gases ambiente.

Tabela 3.4 - Fator de correção e diâmetros máximo que uma gotícula pode obter em função
do diâmetro do furo da ampola

Diâmetro do furo [µm] ψ
(

r
V 1/3

)
Diâmetro da gota [µm]

Ar He N2 Ar He N2

100 0,622 0,622 0,622 1170 1171 1171
150 0,622 0,622 0,622 1340 1340 1340
200 0,622 0,622 0,622 1475 1475 1475
250 0,622 0,622 0,622 1590 1590 1590
300 0,622 0,622 0,622 1689 1689 1689
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É possível verificar que, independente do gás ambiente utilizado, os diâmetros má-
ximos que podem ser obtidos para uma gotícula são iguais, mudando à medida que
o orifício, raio, da ampola aumenta.

3.6 Jatos

Outra maneira de formação de gotículas é através de jatos e este campo tem sido
estudado desde os primórdios da hidrodinâmica (RAYLEIGH, 1878; RAYLEIGH, 1879;
GRUBELNIK; MARHL, 2005).

Supondo que em uma ampola, com um orifício na extremidade inferior, preenchida
com um fluído, estando sob a ação gravitacional, o fluído tende a escoar. Na saída
da ampola, ele possuirá uma seção transversal maior do que a apresentada ao longo
do filete, durante a queda, como pode ser visto na Figura 3.6.

Figura 3.6 - Perfil do escoamento

Fonte: Adaptado de (GRUBELNIK; MARHL, 2005)

Durante a queda (Figura 3.7 (a)), perturbações podem afetar a superfície desse filete,
através de ondas, facilitando a quebra do mesmo e formando, assim, as gotículas.

Pode-se fazer uma separação na Figura 3.7 (a), de modo a obter uma representação
em Figura 3.7 (b). Nessas regiões onde há o estreitamento do escoamento tem-se a
formação de uma nova possível gotícula e a mesma será preenchida até que tome o
formato esférico (menor tensão superficial possível).
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Figura 3.7 - Perfil do escoamento com perturbações

a) Imagem obtida de um filete solidificado durante experimento em tubo de queda livre;
b) Representação da quebra de um filete formando uma gota.

Fonte: a) Produção do autor; b) Adaptado de (GRUBELNIK; MARHL, 2005)

A medida em que a gota vai sendo preenchida com o fluído, R2 vai aumentando e
R1 vai diminuindo, implicando, assim, em um aumento da pressão na região 1 e essa
massa do fluído é sugada pela gota, havendo, então, a quebra do filete (GRUBELNIK;

MARHL, 2005).

Mesmo sendo elucidado neste trecho do trabalho, a formação de gotas por jatos não
será objeto desse estudo, conforme será abordado em um capítulo posterior.
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4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 Tubos de queda livre do LAS/INPE

4.1.1 Tubo de queda livre de inox

O tubo de queda livre do Laboratório Associado de Sensores e Materiais (LAS),
no Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE) (Figura 4.1), foi construído
com o objetivo de ser uma facilidade permanente para os pesquisadores do grupo
utilizarem, inicialmente, em estudos de solidificação de ligas em ambiente de micro-
gravidade (AN et al., 2007; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Figura 4.1 - Tubo de queda livre do laboratório

Fonte: Produção do autor

Esse tubo possui comprimento de 3,5 m e diâmetro de 100 mm, e proporciona um
tempo de aproximadamente 0,85 s de queda livre. O drop tube é composto por um
sistema de aquecimento (forno), um sistema de injeção de gás, um tubo vertical, um
coletor de amostras e um sistema de vácuo, conforme mostrado na Figura 4.2.
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Figura 4.2 - Representação do sistema do tubo de queda

Fonte: Toledo (2009)

O forno tubular de aço inoxidável, com 100 mm de comprimento e diâmetro externo
de 50 mm com uma cavidade constituída por um tubo de cerâmica com 15 mm de
diâmetro interno, onde ocorre o processamento do material, é acoplado ao interior
de uma câmara de vácuo, na parte superior do tubo de queda livre (Figura 4.3)
(AN et al., 2007; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).
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Figura 4.3 - Representação do sistema do forno do tubo de queda

Fonte: Toledo (2009).

O sistema de aquecimento é proporcionado por uma resistência de níquel-cromo de
30 Ω, encapsulada em tubos de quartzo que envolvem o tubo cerâmico na cavidade
interna, proporcionando temperaturas de até 1000 °C. O sistema do forno é ligado
em um módulo de potência (NOVUS - modelo SSR-4840) que é ajustado por um
controlador de temperatura (NOVUS - modelo N2000) (TOLEDO, 2009; TOLEDO,
2013; FREITAS, 2016).

O sistema de gás (Figura 4.4) é alimentado por um fluído (nitrogênio) inerte ao
material de estudo e é composto por uma ampola de quartzo contendo a carga, que é
presa ao dispositivo que pulveriza as amostras em formato de gotículas e se localiza
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na tampa superior do forno, ligado a câmara de vácuo, e de uma válvula de controle
para a atmosfera interna do tubo. O sistema de vácuo é composto por uma bomba
mecânica de alto vácuo EDWARDS, modelo EDMS, série 503367, que proporciona
pressão da ordem de 5,0 Pa (4.10−2 Torr) (TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; FREITAS,
2016).

Figura 4.4 - Dispositivo para pulverizar as amostras

Fonte: Toledo (2013)

4.1.2 Tubo de queda livre dedicado a filmagem

Com o objetivo de otimizar os parâmetros dos experimentos durante o estudo da
solidificação de ligas eutéticas foi construído, no LAS/INPE, um tubo de queda livre
similar ao já existente no laboratório, porém com as paredes externas de quartzo
(Figura 4.5). Esse novo tubo, permite estudar a formação das gotículas durante
a queda livre e a velocidade inicial das mesmas, utilizando-se de uma câmera de
filmagem de alta velocidade.
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Figura 4.5 - Imagem CAD do projeto do tubo de queda de quartzo

Fonte: Produção do autor

Os tubos de quartzo possuem preços elevados e comprimentos padronizados, dessa
forma o projeto se adaptou ao material existente disponível no mercado. Utilizou-se
um tubo com 1,20 m de comprimento e com um diâmetro interno de aproximada
mente 74 mm. Quando comparado ao tubo de queda de inox existente, as dimensões
úteis no comprimento são bem reduzidas.

As peças da extremidade superior (Figura 4.6) e inferior (Figura 4.7) do tubo foram
confeccionadas com aço inox 316, com o intuito de se alocar os sistemas de aqueci-
mento (forno) e gás (disparo e atmosfera controlada), e melhorar a selagem do tubo
por conta das baixas pressões exigidas nos ensaios.
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Figura 4.6 - Projeto da parte superior do tubo

Fonte: Produção do autor

O sistema de aquecimento (forno) foi projetado para ficar fixado no interior da
extremidade superior do tubo (Figura 4.6) e ligado em um módulo de potência
(NOVUS - modelo SSR-4840) que é ajustado por um controlador de temperatura
(NOVUS - modelo N2000).

Figura 4.7 - Projeto da parte inferior do tubo de queda livre

Fonte: Produção do autor
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Para a confecção do forno resistivo calculou-se e, posteriormente, enrolou-se uma
resistência elétrica de NiCr, de 30 W (para um fio de NiCr com diâmetro de aproxi-
madamente 0,35 mm foi necessário, aproximadamente, 8,3 m de comprimento), no
tubo do forno (com dimensões 25x220 mm) de modo que não obstruísse a filmagem,
e mantivesse, ainda, eficiência energética (Figura 4.8). Também foram desenvol-
vidos/confeccionados conectores elétricos de latão e teflon para a resistência, que
permitem o evacuamento do equipamento sem comprometer seu funcionamento.

Figura 4.8 - Parte superior com escala milimetrada

a) Tampa superior construída com a ampola acoplada à tampa; b) Detalhe da ampola e
da escala milimetrada utilizada para as filmagens

Fonte: Produção do autor

Na tampa superior do tubo foi instalado o sistema de gás (atmosfera controlada e
disparo) e o sistema de fixação da ampola (Figura 4.9). O sistema de gás é alimentado
por um fluído inerte ao material de estudo e contém um dispositivo, pulverizador
das amostras, acoplado à parte superior do sistema de fixação da ampola.
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Figura 4.9 - Detalhe da parte interna do topo do tubo de queda.

Detalhe dos conectores elétricos, da entrada dos gases, posicionamento da ampola e tubo
de proteção para evitar o contato da ampola com a resistência elétrica

Fonte: Produção do autor

O sistema de fixação permite um ajuste do posicionamento da ampola de quartzo
contendo a carga dentro do forno. Essa ampola possui dimensões de, aproximada-
mente, 180 mm de comprimento com diâmetro de 9x7 mm e um orifício com diâmetro
variável para, sob a pressão do gás, pulverizar o material fundido em esferas para
a queda no tubo. O sistema de fixação, possui, ainda, uma escala milimétrica, em
aço inox, da empresa Mitutoyo, utilizada para realizar as medidas das posições das
gotículas durante as filmagens (como pode ser visto na Figura 4.8).

A fixação da escala milimétrica próxima à ampola de carga foi a solução encontrada
ao problema descrito anteriormente por Toledo (2013). Em seu protótipo de tubo
de queda livre dedicado a filmagens, o suporte para fixação da escala milimétrica
ficava fora do tubo, o que dificultava o ajuste entre abertura da lente, a distância
focal e a luminosidade para que as linhas da escala e as gotículas ficassem, ambas,
nítidas nas filmagens.

A tampa inferior do tubo foi conectada na mesma linha de vácuo do tubo de queda
de inox, operando, de tal modo, que ficassem um independente do outro.

Para a confecção do equipamento utilizou-se um software de CAD para realizar os
desenhos individuais do projeto e, logo após a montagem do sistema no ambiente
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CAD, verificar possíveis incompatibilidades e/ou erros de projeto.

Abaixo segue a figura com a representação das linhas de gases e da parte elé-
trica/eletrônica de funcionamento do tubo de queda dedicado a filmagem.

Figura 4.10 - Diagrama das linhas de gás e elétrica do tubo de queda de quartzo

Fonte: Produção do autor

onde:

• Central de controle: Responsável pelo acionamento elétrico da bomba de
vácuo mecânica, ajuste dos módulos de potência através dos controladores
e verificação da temperatura da amostra e de controle;

• Bomba de vácuo: Equipamento responsável para evacuar a linha de gás;

• Válvula posto: Responsável pela regulagem da pressão do gás na linha,
bem como a pressão de disparo;
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• V1,V3: Válvula agulha;

• V2: Válvula de bola com alavanca para efetuar o disparo;

• V4,V6: Válvula de bola;

• V5: Válvula de alívio do sistema;

• T1: Termopar da amostra;

• T2: Termopar de controle;

• R1: Resistência elétrica do forno. Responsável por fundir a liga dentro da
ampola de quartzo;

• M1: Medidor mecânico de vácuo. Vácuo primário;

• M2: Medidor elétrico de vácuo. Vácuo secundário.

4.1.3 Disparo

O disparo é um termo usado para se referir ao processo de liberação do gás para
que o mesmo entre na ampola de quartzo, ocasionando uma diferença de pressão,
e ejete a carga líquida pelo orifício inferior da ampola. O disparo é um processo
fundamental para a obtenção das amostras, portanto deve ser executado de forma
criteriosa para o sucesso do ensaio (TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016).

Para a realização dos ensaios, as cargas foram separadas em porções de aproximada-
mente um grama, que foram colocadas dentro da ampola de quartzo. A ampola, por
sua vez, é presa e vedada na parte superior do tubo de queda, fica envolvida por uma
resistência elétrica e protegida da mesma por um tubo de quartzo. A ampola ne-
cessita ter um tamanho mínimo (aproximadamente 160 mm de comprimento) e um
tamanho máximo (aproximadamente 240 mm de comprimento) para que a amostra
fique compreendida entre os limites inferiores e superiores da resistência elétrica,
permitindo, assim, um maior controle e aproveitamento da energia (TOLEDO, 2013;
FREITAS, 2016).

Após esse processo, liga-se a bomba de vácuo, abrindo as válvulas V6 e V4 e man-
tendo as válvulas V2 e V3 fechadas. A válvula V1 sempre é mantida aberta. Após o
vácuo primário ser efetuado, liga-se o medidor elétrico de vácuo até atingir a pressão
de 4 · 10−2 Torr.
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Ao atingir a pressão definida, fecha-se a válvula V6, desliga-se a bomba de vácuo e
o medidor M2 na central de controle. Fecha-se a válvula V4.

Nesse momento defini-se a pressão de disparo (PD) na válvula posto e abre-se lenta-
mente a válvula V3, até que o medidor M1 atinja a pressão (PA) desejada. Fecha-se
a válvula V3 e a válvula V4.

Nessa fase é efetuado o aquecimento da amostra dentro da ampola de quartzo pela
resistência elétrica. De acordo com a liga que está sendo estudada, é definida, no
controlador, uma temperatura inicial (Tset), que no nosso caso é aproximadamente
120℃, a qual será a referência para o controlador funcionar de modo autônomo
(FREITAS, 2016). Assim, a temperatura dentro da amostra, monitorada por T1, será
aproximadamente de 10 a 20% superior a temperatura de fusão da liga (139℃). Essa
etapa é mantida pelo controlador até que haja a estabilização térmica do sistema
(TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Após a estabilização térmica desliga-se o controlador e monitora-se a T1 até que
atinja aproximadamente 140-141℃, realizando-se o disparo com a abertura da vál-
vula V2.

Simultaneamente à abertura da válvula V2, para o caso dos ensaios realizados no
tubo de quartzo, é feito o processo de aquisição das imagens com a câmera de
alta velocidade acoplada ao microcomputador. Nesse processo, a câmera foi posi-
cionada de modo que ficasse alinhada com a parte inferior da ampola e paralela
ao solo, evitando, assim, erros de paralaxe, e a mesma registra 1536 quadros nas
configurações utilizadas nesse trabalho. Essa câmera utilizada foi uma PHOTRON
FASTCAM1024, adquirindo imagens no tamanho de 1024 x 1024 pixels, configurada
para velocidade de aquisição das imagens de 1000 fps - frames per second (quadros
por segundo).

4.2 Preparação da liga

As amostras de BiSn eutético foram prepradas utilizando bismuto (Bi) da marca
Alfa Aesar e estanho (Sn) da marca Cominco Electronic Materials, ambos com pu-
reza de 99,9999% at. A primeira etapa da preparação das ligas foi o ataque químico,
para eliminar possíveis óxidos superficiais presentes nos elementos, que consiste na
preparação de uma solução para cada elemento. Para o bismuto, utilizou-se a pro-
porção de 1:1 de ácido sulfúrico e água deionizada e para o estanho, preparou-se a
solução com a proporção de 1:1:1 de ácido fluorídrico, ácido nítrico e de água deio-
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nizada. Após o ataque químico nos materiais foram feitos o enxágue em metanol e
a secagem com gás nitrogênio devido à sua abundância no laboratório (POLI, 2014;
FREITAS, 2016).

A proporção de cada elemento para obtenção da liga foi calculada segundo o di-
agrama de fase do sistema bismuto-estanho (Figura 2.15). Portanto, para a liga
Bi57Sn43%p.utilizou-se a Equação 4.1 (POLI, 2014; FREITAS, 2016):

mBi = 1, 325581 mSn (4.1)

sendo mBi a massa do bismuto e mSn a massa do estanho.

Foi realizada a pesagem em uma balança analítica, colocada dentro de uma caixa
limpa construída de acrílico com fluxo de nitrogênio constante. A massa total para
cada amostra pesada foi de, aproximadamente, 50 gramas (TOLEDO, 2013; POLI,
2014; FREITAS, 2016).

A ampola, com dimensões de 15 mm de diâmetro externo e 13 mm de diâmetro
interno, foi fechada, manualmente, em uma das extremidades através de chama.
Após a selagem, foi efetuada a limpeza das mesmas para remoção de óxidos, gorduras
e outras impurezas de modo a não contaminar a carga de Bi57Sn43%p.. Após essa
limpeza, a carga foi inserida na ampola, que foi acoplada em um equipamento para
efetuar o vácuo (≈ 10−5Torr), e, posteriormente, a selagem da outra extremidade
(POLI, 2014; FREITAS, 2016).

A carga foi colocada dentro de um forno horizontal a 450 ℃, durante 24 horas,
para a completa homogeneização dos elementos. Imediatamente após a retirada do
forno, a carga foi resfriada em água, a fim de manter uma composição homogênea
ao longo da amostra. A Figura 4.11 mostra o passo-a-passo do processo (POLI, 2014;
FREITAS, 2016).
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Figura 4.11 - Processo de preparação da carga

a) Ampola conectada na bomba difusora para a realização do vácuo; b) Após a realização
do vácuo, realiza-se com chama a selagem da ampola; c) Ampola selada e d) Ampola
selada após fundição da carga.

Fonte: Produção do autor
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4.3 Preparação das amostras para os experimentos

Realizado o processo de preparação da liga, a mesma foi retirada da ampola, efetuada
a remoção dos óxidos superficiais e mantida na câmara limpa. A liga foi fracionada e,
para cada ensaio, foi definido um valor de aproximadamente um grama a ser inserido
na ampola (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

4.4 Fabricação das ampolas do tubo de queda

As ampolas utilizadas neste trabalho necessitam ter um comprimento (L) entre 160
e 240 mm para que a amostra fique compreendida entre os limites inferiores e superi-
ores da resistência elétrica, permitindo, assim, um maior controle e aproveitamento
da energia (TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; POLI, 2014; FREITAS, 2016).

As ampolas foram confeccionadas com tubos de quartzo de 9x7 mm de diâmetro e
cortadas com aproximadamente 200 mm de comprimento. Após o corte do tubo de
quartzo nas medidas mencionadas, foi realizado uma limpeza para a remoção das
impurezas e foram deixadas na estufa para a secagem (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Após a secagem completa, uma das extremidades do tubo foi selada de forma a se
criar uma ponta, na qual será aberto um orifício, com medidas de aproximadamente
100, 200, 300, 400 e 500 µm de diâmetro, para que a liga seja ejetada após o processo
de disparo. Para esse processo utilizou-se uma sequencia de lixas (400,600,1000, 1200
e 2000)(Figura 4.12).

Figura 4.12 - Processo de furação da ampola

(a) Detalhe do diâmetro do furo de uma ampola (Aproximadamente 50 µm); (b) Detalhe
da extremidade da ampola na qual foi realizado o furo.

Fonte: Produção do autor
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4.5 Obtenção das amostras

Neste trabalho, foi utilizado o drop tube do LAS / CTE - INPE (AN et al., 2007;
TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; FREITAS, 2016) para processar as amostras da liga
eutética Bi57Sn43 %p. O tubo possui comprimento útil de 3,5 m e diâmetro de 100
mm, e proporciona um tempo de aproximadamente 0,85 s de queda livre. No interior
do forno, foram utilizadas as ampolas.

Para obtenção das amostras, uma carga de aproximadamente 1,0 g da liga foi co-
locada na ampola de quartzo, a qual foi fixada no forno do drop tube. Após o tubo
ser fechado, foi realizado o vácuo para a limpeza do tubo e da linha de gás que,
posteriormente, foi preeechida com um gás inerte à liga. O forno foi ligado e, após
a estabilização da temperatura, foi desligado, provocando uma queda gradual na
temperatura da carga. Quando a temperatura atinge 2℃ acima da temperatura de
fusão da liga, o gás é liberado (disparo) pulverizando as amostras (Figura 4.13),
que serão aparadas no coletor do tubo de queda (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Figura 4.13 - Amostras no coletor do drop tube após a queda em microgravidade.

Fonte: Produção do autor
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No drop tube de quartzo, simultaneamente ao disparo, é feito o processo de aquisição
das imagens com a câmera de alta velocidade que fica acoplada ao microcomputador.

4.6 Preparação das amostras para análises microestruturais

Na liga eutética de bismuto-estanho, por possuir baixo ponto de fusão (≈ 139oC),
não é possível a técnica de polimento a quente. As amostras, que possuem dimensões
reduzidas, são fixadas com fita de carbono em um cilindro metálico, possibilitando
suas análises microestruturais (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Para análises microestruturais da parte interna das amostras utilizou-se resina poli-
merizável a frio para embuti-las. Para o embutimento utilizou-se um molde de teflon
onde foram colocadas e, posteriormente, foi despejado sobre elas resina com um
catalisador. O tempo de cura foi de aproximadamente 24 h e, após esse período, a
mesma foi removida do molde (Figura 4.14 a-c) (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Para essas análises, utilizou-se uma sequência de lixas e polimentos: as lixas utili-
zadas foram de 1000 e 2000 µm de granulometria e, para o polimento, utilizou-se
alumina de 9, 5, 3 e 1 µm em um pano de polimento. Após o polimento, as amostras
foram lavadas com água deionizada (Figura 4.14 d-f) (POLI, 2014; FREITAS, 2016).

Figura 4.14 - Processo de polimento das amostras

a) Gotículas posicionadas em uma fita de carbono sobre uma base de latão; b) o conjunto
composto pela base, fita de carbono e gotículas inseridas em um molde confeccionado de
PVC para posterior preenchimento com resina; c) após aproximadamente 24 h, a resina
curou e foi retirado do molde de PVC; d) inicia-se o processo de polimento através de lixas;
e) polimento em vidro com alumina com tamanho de 3µm e f) polimento com alumina de
1µm em pano de polimento.

Fonte: Poli (2014)

66



Após realizar o procedimento de polimento, a amostra foi analisada, protegida com
plástico filme (selada) e armazenada em um ambiente controlado para diminuir os
efeitos de oxidação (Figura 4.15).

Figura 4.15 - Amostra após análise microestrutural selada

Fonte: Produção do autor

4.7 Perfil de temperatura

Estudar o perfil térmico do drop tube é de fundamental importância para a ob-
tenção das gotículas. As propriedades termodinâmicas dos gases variam de forma
significativa ao longo do tubo, influenciando na troca de calor das gotículas com o
gás ambiente (nitrogênio) e permitindo a solidificação da mesma durante a queda.

Para esse perfil térmico foi inserido um termopar dentro de um tubo de quartzo. Foi
ligado o forno e mantido em funcionamento até sua estabilização térmica. Após esse
processo, o forno foi desligado e a posição do termopar foi variada longitudinalmente
em intervalos de 5 cm cada, até uma distância aproximadamente igual a 65 cm à
partir da origem (ponto onde são ejetadas as gotículas das ampolas).
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Figura 4.16 - Perfil de temperatura em função do comprimento do tubo de quartzo

Fonte: Produção do autor

A variação da temperatura ao longo do eixo vertical é importante pois implica
diretamente nas propriedades termodinâmicas dos gases, bem como na transferência
de calor entre a gotícula e o gás ambiente. Para escrever essa variação de temperatura
ao longo do tubo, foram realizadas medições utilizando termopares ao longo do
eixo, conforme pode ser visto na Figura 4.16. Logo após, foi efetuado um ajuste
matemático exponencial do tipo:

T (z) = A+B exp(wz) (4.2)

Os parâmetros A, B e w foram ajustados e, desse modo, as propriedades dos gases
e da gotícula, bem como todos os parâmetros envolvidos durante o processo de
solidificação foram calculados, utilizando os dados da literatura (PLEVACHUK et al.,
2010; THERMOPEDIA, 2011; BIRD et al., 2004; ÇENGEL, 2010; INCROPERA et al., 2008;
FLUID. . . , 1997; THE. . . , 2016).

4.8 Microscopia Eletrônica de Varredura - MEV

As análises por microscopia eletrônica de varredura (MEV) e de espectroscopia de
energia dispersiva de raios-X (EDX), neste trabalho, foram feitas com o microscópio
da marca TESCAN, modelo MIRA-3, localizado no LAS/INPE.
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Para obter as imagens superficiais das gotículas, as amostras foram fixadas no porta-
amostras do equipamento através de uma fita de carbono. Já para as imagens do
interior das gotículas foi adotado o procedimento de polimento como descrito na
Seção 4.6.
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES

5.1 Comparação entre os modelos

Toledo (2013) propôs um modelo matemático para o estudo da solidificação de ligas
metálicas eutéticas em ambiente de microgravidade, baseado em transferência de
calor por convecção com perfil de temperatura constante ao longo do tubo de queda
livre. No presente trabalho foi desenvolvido um modelo matemático para o estudo
da solidificação de ligas eutéticas em ambiente de microgravidade, baseado em um
mecanismo combinado convecção-radiação de transferência de calor, considerando o
gradiente de temperatura ao longo do tubo de queda livre.

A Tabela 5.1 relaciona as considerações adotadas por (TOLEDO, 2013) com as deste
trabalho (TESE-F).

Tabela 5.1 - Tempo de solidificação das gotículas em função do diâmetro em ambiente
composto por gás nitrogênio

Consideração Toledo (2013) TESE-F

Condição de queda 1g 1g
Mecanismo de transferência de calor convecção convecção-radiação
Perfil de temperatura durante a queda constante gradiente

O primeiro comparativo relaciona o modelo inicialmente proposto por Toledo (2013)
com o modelo corrigido, apenas no que diz respeito ao perfil de temperatura (TESE-
T) durante a queda, ou seja, corrigiu-se apenas a temperatura ao longo do eixo z.

A Tabela 5.2 mostra os valores teóricos para o tempo de solidificação das gotículas,
em função do seu diâmetro, em uma atmosfera de N2. Para diâmetros de gotículas
de aproximadamente 100µm, existe um aumento no tempo de solidificação de apro-
ximadamente 67%. Já para diâmetros acima de 300µm, esse aumento no tempo de
solidificação é constante e de aproximadamente 3,5%.
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Tabela 5.2 - Tempo de solidificação das gotículas em função do diâmetro em ambiente
composto por gás nitrogênio (TESE-T)

Tempo de solidificação [s]
Diâmetro [µm] Toledo (2013) TESE-T Variação [%]

100 0,0705 0,1175 +66, 7
300 0,3375 0,3505 +3, 9
500 0,6220 0,6430 +3, 4
700 0,9080 0,9390 +3, 4
900 1,1945 1,2355 +3, 4

Embora as variações no tempo de solidificação apresentadas, para diâmetros de
gotículas acima de 300µm, sejam pequenas, de acordo com o modelo corrigido, o
fenômeno é tratado de forma mais realística, entretanto, impacta diretamente no
espaço adicional que as gotículas percorrerão durante a queda, conforme pode ser
visto na Tabela 5.3.

Tabela 5.3 - Posição das gotículas ao longo do tubo em função do diâmetro em ambiente
de nitrogênio no instante em que acontece a solidificação total (TESE-T)

Distância percorrida [m]
Diâmetro [µm] Toledo (2013) TESE-T Variação [m]

100 0,02 0,06 +0, 04
300 0,50 0,53 +0, 03
500 1,68 1,77 +0, 09
700 3,54 3,74 +0, 20
900 6,05 6,39 +0, 34

Os dados teóricos, apresentados nas tabelas anteriores, mostram que a incorporação
de um perfil de temperatura variável no modelo de transferência de calor são nega-
tivos, pois seria necessário um tubo de queda livre com dimensões verticais maiores
que o existente.

No entanto, foi desenvolvido um modelo matemático de transferência de calor ba-
seado em um mecanismo convecção-radiação (Seção 3.1), considerando o perfil de
temperatura variável ao longo do tubo (TESE-F), e os resultados teóricos estão
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apresentados na Tabela 5.4.

Tabela 5.4 - Tempo de solidificação teórico das gotículas em função do diâmetro em am-
biente composto por gás nitrogênio (TESE-F)

Tempo de solidificação [s]
Diâmetro [µm] TESE-T TESE-F Variação [%]

100 0,1175 0,1125 −4, 3
300 0,3505 0,2980 −14, 9
500 0,6430 0,5345 −16, 8
700 0,9390 0,7760 −17, 4
900 1,2355 1,0165 −17, 7

É possível verificar que para diâmetros de partículas na ordem de 100µm, houve
uma redução de aproximadamente 4,3% no tempo de solidificação em relação ao
modelo somente corrigido a temperatura (TESE-T). Para gotículas com diâmetro
entre 300µm e 500µm, houve uma diminuição no tempo de solidificação para o
mecanismo convectivo-radiativo em relação ao mecanismo convectivo de até 17%.
Já para diâmetros superiores à 500µm, a diminuição do tempo de solidificação é
superior à 17%. Isto se deve ao fato de que gotículas com diâmetros cada vez maiores
possuam áreas superficiais maiores, implique em maior troca de calor e a parcela de
troca de calor por radiação deve ser considerada.

A Tabela 5.5 mostra variações entre os modelos e os valores das posições das gotículas
no instante em que solidificam, de acordo com o modelo teórico desenvolvido.

Tabela 5.5 - Posição das gotículas ao longo do tubo em função do diâmetro em ambiente
de nitrogênio no instante em que acontece a solidificação total (TESE-T)

Distância percorrida [m]
Diâmetro [µm] TESE-T TESE-F Variação [m]

100 0,06 0,06 0, 00
300 0,53 0,39 −0, 14
500 1,77 1,26 −0, 51
700 3,74 2,64 −1, 10
900 6,39 4,50 −1, 89
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De acordo com os resultados teóricos obtidos da tabela anterior e considerando as
dimensões verticais (3, 5m) úteis do tubo de queda existente, verifica-se que gotí-
culas com diâmetros iguais ou superiores a 700µm não se solidificariam totalmente
sem atingir o limite inferior do tubo (modelo teórico anterior). No entanto, o mo-
delo matemático convectivo-radiativo, juntamente com um perfil de temperatura
variável, mostrou que gotículas com diâmetro igual a 700µm, ou um pouco superior
(≈ 760µm), se solidificariam totalmente durante a queda.

Neste trabalho serão considerados outros gases inertes devido às suas propriedades
termodinâmicas (condutividade térmica) diferentes das propriedades do gás nitrogê-
nio, conforme será abordado em seções seguintes (Seção 5.4). A Tabela 5.6 mostra os
resultados teóricos obtidos através do modelo proposto, para o tempo de solidificação
em função do diâmetro das gotículas.

Tabela 5.6 - Tempo de solidificação teórico das gotículas em função do diâmetro em am-
biente composto por gás Argônio, Hélio e Nitrogênio

Tempo de solidificação [s]
Diâmetro [µm] Ar He N2

100 0,1405 0,0615 0,1125
300 0,4645 0,1510 0,2980
500 0,8520 0,2680 0,5345
700 1,2485 0,4230 0,7760
900 1,6690 0,5890 1,0165

A Figura 5.1 mostra o tempo teórico de solidificação das gotículas em função do
diâmetro das mesmas e do gás usado no ambiente do tubo de queda livre. Conforme o
diâmetro das gotículas aumenta, o calor trocado também aumenta devido à radiação.
No entanto, existe uma troca maior de calor por conta do gás, sendo que, para o gás
He, é possível solidificar gotículas com diâmetros maiores, quando comparados com
o ambiente composto pelo gás N2 .
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Figura 5.1 - Tempo de solidificação em função do diâmetro da gotícula e o gás da atmosfera

Fonte: Produção do autor

5.2 Velocidade inicial das gotículas e diâmetro dos furos das ampolas

Para que a taxa de transferência de calor seja determinada pelo modelo desenvolvido,
é necessário conhecer as velocidades das gotículas durante a queda. Um parâmetro
fundamental para esses cálculos é a velocidade inicial das gotículas ao ejetarem da
ampola.

Trabalhos anteriores do grupo (AN et al., 2007; TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; POLI,
2014; TOLEDO et al., 2014; FREITAS, 2016) realizavam esses experimentos definindo,
inicialmente, um diâmetro para o furo da ampola e adaptavam esse diâmetro de
acordo com as gotículas obtidas após a realização dos ensaios. Se após o ensaio
houvesse apenas material solidificado no coletor, e que houvesse atingido o coletor
ainda no estado líquido e depois solidificado, era diminuído o diâmetro do furo da
ampola. Caso, após o disparo, nenhum material houvesse atingido o coletor, então
concluía-se que o diâmetro era pequeno e era, posteriormente, aumentado.
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Outras variáveis influenciam a obtenção de gotículas, como a temperatura, posição
da ampola dentro do forno, entre outras. Assim, realizar os experimentos para uma
liga diferente, implicava em realizar esses testes até obter um diâmetro para o furo da
ampola, bem como os ajustes das outras variáveis. Esse processo além de demorado
possui um custo financeiro elevado.

Seria possível fazer uma aproximação para a velocidade inicial das gotículas, pelo
princípio de Bernoulli, no entanto, o modelo teórico poderia não representar, com
fidelidade, o fenômeno físico.

A determinação da velocidade inicial tornou-se possível com a construção de um
tubo de queda livre que permitisse a filmagem das gotículas por meio de um tubo
transparente e com utilização de uma câmera de alta velocidade para filmar esse
processo.

Admitindo que todas as gotículas coletadas do tubo após a queda tiveram a mesma
velocidade inicial (v0), calculou-se a velocidade a partir das imagens obtidas da
filmagem do experimento. Usando o modelo físico da posição vertical em função
do tempo sob a ação da aceleração gravitacional (é importante ressaltar que esse
modelo descreve a posição de um corpo em queda em um ambiente de vácuo, ou seja,
em um ambiente composto por algum gás, a aceleração g é ligeiramente diferente
assim, tem-se uma aproximação):

z = z0 + v0 t+ 1
2 g t

2 (5.1)

Isolando v0, tem-se:

v0 =
∆z − 1

2 g t
2

t
(5.2)

Para a determinação do valor de t, pode ser feito:

t = nquadros
1

fpscamera
(5.3)

Vários testes foram realizados a fim de se obter imagens com maior qualidade e com
fotografias em um menor intervalo de tempo possível. Diminuindo o tempo entre
as fotografias, ou seja, aumentando a quantidade de quadros por segundo (fps), a
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qualidade da imagem era reduzida e, aumentando o tempo entre as fotografias, a
qualidade das imagens era aumentada. A maior resolução disponível dessa câmera
é de 1024x1024 pixels para um tempo entre as fotografias de 0,001 s.

Dessa forma, o tempo característico pode ser escrito por:

t = 0, 001nquadros (5.4)

Após a realização do experimento e com as imagens gravadas no computador, iniciou-
se o processo de edição das imagens para o cálculo da velocidade inicial.

A Figura 5.2 mostra um esquema adaptado utilizado para o cálculo da velocidade
inicial. No instante em que a liga ejetava a ampola, definia-se a posição e o tempo
inicial e, após uma quantidade de quadros, a posição final e o tempo eram definidos.
O próprio software possui recursos de régua, sendo necessário apenas a calibração.
Em uma ferramenta do programa define-se dois pontos com medidas conhecidas
(régua atrás da ampola) e insere-se o valor real em um campo correspondente à essa
distância.

Figura 5.2 - Determinação da velocidade inicial das gotículas através do software que
acompanha a câmera

Fonte: Produção do autor

Efetuada a calibração, através de outra ferramenta do programa, foi possível obter
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as distâncias necessárias. Para diminuir erros de paralaxe, por exemplo, a câmera foi
nivelada e posicionada, de modo que o centro da lente ficasse em uma posição média
do percurso percorrido pelas gotículas ao serem ejetadas da ampola. Um esquema
pode ser visto na Figura 5.3.

Figura 5.3 - Esquema representativo para o posicionamento da câmera em relação a tra-
jetória média das gotículas

Fonte: Produção do autor

A Figura 5.4 mostra o posicionamento real, através de um suporte específico para
filmagens profissionais, da câmera de alta velocidade em frente ao tubo de queda
livre.

A iluminação intensa é necessária para permitir a visualização e filmagem, pois à
medida que se aumenta a qualidade da imagem, através das configurações do soft-
ware, é necessário uma luminosidade maior, que pode ser feita através da abertura
da lente ou através de iluminação auxiliar. Várias configurações e posicionamentos
da câmera foram realizados, a fim de se obter maior qualidade da imagem, nitidez
e contraste, e a melhor configuração está representada como segue.
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Figura 5.4 - Posicionamento da câmera

Posicionamento da câmera para filmar as gotículas ejetando da ampola: a)Vista lateral
direita; b) vista frontal e c) vista lateral esquerda.

Fonte: Produção do autor

Para verificar a influência do diâmetro do furo da ampola na velocidade inicial das
gotículas, foram definidos alguns valores, baseados em trabalhos anteriores (200, 300
e 500 µm), e proposto um valor diferente dos mencionados anteriormente, 100 µm.
Os resultados (Tabela 5.7) para as velocidades iniciais médias apresentadas nesta
seção foram realizados utilizando o gás nitrogênio, variando as pressões de disparo
e as pressões ambiente que serão abordadas posteriormente.
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Tabela 5.7 - Velocidade inicial média em função dos diâmetros do furo da ampola (φF )

Diâmetro [µm] v0 [m/s] Desvio [m/s]
100 0,00 ±0, 000
200 1,77 ±0, 143
300 1,68 ±0, 131
500 1,57 ±0, 136

Para diâmetros de furo acima de 200µm é possível verificar que, com o aumento do
diâmetro do furo, a velocidade inicial das gotículas diminuem, no entanto, para o
valor de 100µm, a velocidade inicial das gotículas é igual a 0, 00m/s. Como visto nas
Seções 3.5 e 3.6, o diâmetro da ampola influencia na velocidade inicial das gotículas
bem como na forma de formação das gotículas.

Embora o aumento do diâmetro do furo da ampola implique em velocidades iniciais
médias menores, a vazão de massa da liga é maior, provocando na não formação de
uma quantidade elevada de gotículas em função da quebra do jato e, consequente-
mente, na não solidificação das gotículas durante seu percurso no tubo, ou seja, a
solidificação ocorre no coletor do mesmo, como pode ser visto na Figura 5.5:

No entanto, para uma ampola com diâmetro de furo igual a 100µm, houve a formação
de gotículas por gotejamento e é possível verificar, ainda, que a solidificação ocorreu
quase em sua totalidade (empilhamento) devido ao seu formato aproximadamente
esférico. É possível verificar (Figura 5.5 b), c) e d)) que, para diâmetros acima
de 300µm, a massa de liga útil solidificada é reduzida consideravelmente, quando
comparado com os resultados obtidos para um diâmetro igual a 200µm, e existe uma
distribuição no diâmetro das gotículas solidificadas para tal condição.

Dessa forma, para fins desse estudo, serão consideradas as ampolas que possuam di-
âmetros de furos iguais a 100µm e 200µm por características apresentadas distintas:
φF = 100µm implica na formação de gotas por gotejamento; φF = 200µm, formação
por jatos e, quando comparado com os outros diâmetros de furo, possui maior massa
solidificada por queda no formato esférico, com uma distribuição no diâmetro das
gotículas.
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Figura 5.5 - Gotículas obtidas em função do diâmetro do furo da ampola: a) 100µm, b)
200µm, c)300µm e d)500µm

Amostras obtidas em um ambiente composto por gás nitrogênio para ampolas com diversos
diâmetros de furo φF . a) φF = 100µm amostras quase solidificadas; b) φF = 200µm
amostras obtidas apresentando uma distribuição nos diâmetros das gotículas; c) φF =
300µm liga atingiu o coletor ainda no estado líquido e d) φF = 500µm liga atingiu o
coletor no estado líquido.

Fonte: Produção do autor

Uma vez definido os diâmetros e, consequentemente, as velocidades iniciais em cada
situação, esta será substituída, no modelo desenvolvido, para o cálculo do perfil de
velocidades durante a queda, bem como a fração solidificada em função do diâmetro
das gotículas.

As Figuras 5.6 e 5.7 apresentam o perfil de velocidade das gotículas em função
do tempo de queda, para diâmetros de furo de 100 e 200 µm, obtidas a partir da
substituição do valor da v0 na Equação 3.18.
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Figura 5.6 - Perfil de velocidade das gotículas em função do tempo e do diâmetro do furo
(φF = 100µm).

Fonte: Produção do autor

Figura 5.7 - Perfil de velocidade das gotículas em função do tempo e do diâmetro do furo
(φF = 200µm).

Fonte: Produção do autor
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Relacionando os valores da velocidade terminal (Tabela 3.3) das amostras com o
perfil de velocidade obtido na Figura 5.7, é possível observar que, nas gotículas
com diâmetro de 100 µm, a velocidade terminal é inferior (1, 54m/s) a velocidade
inicial (1, 77m/s), o que implica em uma condição de não microgravidade, ou seja, as
gotículas com esse diâmetro estão sob a ação de outras forças (arrasto, por exemplo)
que afetam sua geometria durante a solidificação, de acordo com a Equação 3.35
(esfericidade da gotícula, relação entre o trabalho das forças aerodinâmicas e a tensão
superficial). Já para gotículas com diâmetros superiores a 300 µm, verifica-se que elas
não atingem sua velocidade terminal durante a queda, implicando uma condição de
microgravidade melhor e, por consequência, o trabalho das forças aerodinâmicas são
menores que a tensão superficial, permitindo, assim, obter-se gotículas em formatos
esféricos (Figura 5.8). Assim, quanto maior for o diâmetro das gotículas, melhor será
a microgravidade.

Figura 5.8 - Perfil das amostras em função do tipo de formação das gotas

Fonte: Produção do autor

A fração solidificada pode ser calculada substituindo os valores da velocidade inicial
(Tabela 5.7) na Equação 3.32, em função do tempo de queda e do diâmetro das
mesmas. Como o tubo de queda livre de quartzo possui dimensões reduzidas, o
tempo de queda para as amostras é de aproximadamente 0,51 s, enquanto que, para
o tubo de queda livre de inox, o tempo de queda é de aproximadamente 0,85 s, para
o caso de gotejamento. Quando os ensaios são realizados e a formação das gotículas
é através de jatos, esse tempo de queda é reduzido.
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As Figuras 5.9 e 5.10 apresentam o gráfico da fração solidificada em função do tempo
de queda, para diferentes diâmetros de gotículas e para ampolas com diâmetros de
furo de 100 e 200 µm, respectivamente. Desta forma, de acordo com o modelo de
transferência de calor, para ampolas com diâmetro de furo de 100 µm, esperam-se
gotículas de até 400 µm, no drop tube de quartzo, e de até 650 µm de diâmetro,
no drop tube de inox. E para ampolas com diâmetro de furo de 200 µm esperam-se
gotículas de até 350 µm, no drop tube de quartzo, e de até 550µm de diâmetro, no
drop tube de inox.

Figura 5.9 - Fração solidificada das gotículas (φF = 100µm).

Fonte: Produção do autor
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Figura 5.10 - Fração solidificada das gotículas (φF = 200µm).

Fonte: Produção do autor

5.3 Pressão de disparo e pressão atmosférica

Através das imagens obtidas durante os ensaios, foi possível observar que a pressão
de disparo tem papel importante na velocidade inicial das gotículas juntamente com
o diâmetro do furo da ampola. Em trabalhos anteriores do grupo, (AN et al., 2007;
TOLEDO, 2009; TOLEDO, 2013; TOLEDO et al., 2014), eram definidas: pressão de
disparo (PD) igual a 0,75 atm e uma atmosfera controlada, pressão ambiente (PA)
de gás dentro do tubo igual a 0,50 atm.

Neste trabalho utilizou-se alguns valores para as pressões de disparo e ambiente a
fim de verificar sua importância durante a formação das gotículas e na solidificação
das mesmas. Quanto maior a pressão de disparo, fixados os diâmetros dos furos,
espera-se que a velocidade inicial seja maior.

A pressão ambiente tem um papel fundamental para a troca de calor das gotículas
com o meio durante a queda. Quanto maior for, espera-se uma maior troca de calor
por convecção. Foram definidas, assim, pressões de disparo iguais a 0,25; 0,50; 0,75
e 1,00 atm. Já para as pressões ambiente foram definidos os valores 0,25; 0,50 e
0,75 atm, para manter um ambiente de microgravidade de qualidade elevada.
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A Tabela 5.8 mostra as velocidades calculadas através da aquisição das imagens da
câmera de alta velocidade para as dadas pressões de disparo e ambiente:

Tabela 5.8 - Velocidades (m/s) calculadas à partir das filmagens para a ampola com φF =
200µm

PD [atm]

PA [atm] 0,25 0,50 0,75 1,00
0,25 1,5785 2,0598 2,2100 2,2171
0,50 1,5229 1,6785 1,7932 1,7991
0,75 1,4978 1,5219 1,6972 1,7526

Para a ampola com φF = 100µm não foi possível verificar as variações nas veloci-
dades iniciais, pois, nessas situações, a formação das gotículas acontece por gote-
jamento. Entretanto, a diferença pode ser observada no período de formação das
mesmas de acordo com a Tabela 5.9:

Tabela 5.9 - Período médio de formação das gotículas (s) medidos através de cronômetro
para a ampola com φF = 100µm

PD [atm]

PA [atm] 0,25 0,50 0,75 1,00
0,25 3 2 2 2
0,50 4 4 3 2
0,75 6 4 3 3

Através dos dados apresentados, Tabela 5.8 e Tabela 5.9, as condições de PD =
1, 00atm e PA = 0, 75atm são interessantes, pois apresentam valores de velocidade
inicial, para ampolas com φF = 200µm, e período de formação, para ampolas com
φF = 100µm, iguais a 1, 7526m/s e 3s, respectivamente. Embora a velocidade inicial
seja elevada quando comparado com outros valores da tabela, a pressão ambiente
permite uma maior troca de calor por convecção. Para a ampola com φF = 100µm,
o tempo de formação de uma gotícula para outra aumenta, quando a PA aumenta,
mantendo-se o valor de PD. No entanto, o tempo de formação diminui, quando a PD
aumenta, mantendo-se o valor de PA.
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Fixando PA = 0, 75atm e variando PD, temos uma variação de 6 s para 3 s no período
de formação, ou seja, uma redução em 50% no tempo de formação. Considerando
que pressões atmosféricas maiores permitem maior troca de calor por convecção e
considerando fatores sustentáveis (economia de energia elétrica, por exemplo) essas
condições podem ser definidas como ótimas.

Para verificar a hipótese anterior, os histogramas apresentados nas Figuras 5.11 e
5.12 foram obtidos por meio de percentagem em peso, que cada fração possui em
relação a massa total da amostra em análise, e mostram o resultado da análise gra-
nulométrica nas amostras obtidas no tubo de queda de inox. É possível verificar
que, para a ampola com diâmetro de furo de 200 µm, os resultados estão de acordo
com o modelo teórico e com trabalhos anteriores (POLI, 2014; FREITAS, 2016); já
para a ampola com diâmetro de furo de 100 µm, apresentou-se uma distribuição
diferenciada no diâmetro das gotículas. Com esses diâmetros, de acordo com o mo-
delo teórico (nitrogênio), não seria possível a solidificação completa das gotículas,
ou seja, mesmo que, pela análise granulométrica, tenha-se obtido diâmetros de go-
tículas superiores ao previsto, uma pequena porção do seu interior poderia, ainda,
estar na fase líquida quando atingiu o coletor do tubo.

Figura 5.11 - Histograma obtido através de análise granulométrica (φF = 100µm)

Fonte: Produção do autor
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Figura 5.12 - Histograma obtido através de análise granulométrica (φF = 200µm)

Fonte: Produção do autor

A Figura 5.13 mostra a análise granulométrica das gotículas da liga Bi57Sn43%p.,
obtidas por Freitas (2016) em sua dissertação de mestrado, solidificadas em ambiente
de microgravidade através do tubo de queda livre de inox.

Figura 5.13 - Histograma obtido através de análise granulométrica (φF = 200µm)

Fonte: Freitas (2016)
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Embora as classes utilizadas em seu trabalho sejam diferentes das classes emprega-
das nesta tese, devido ao conjunto de peneiras usado, pode-se comparar os resultados
e verificar que a distribuição para os diâmetros das gotículas obedecem uma distri-
buição semelhante, atingindo diâmetros máximos de 850µm e um valor médio de
400 até 450µm, aproximadamente.

5.4 Influência dos gases

Nesse trabalho foi proposto a utilização de outros gases (Hélio e Argônio) não reagen-
tes com a liga estudada, devido as suas propriedades termodinâmicas (condutividade
térmica) distintas em relação as do gás nitrogênio e foi estudado sua influência no
processo de obtenção das gotículas.

A Tabela 5.10 mostra a condutividade térmica de cada gás em relação ao ar. É
possível verificar que a condutividade térmica do gás hélio é aproximadamente 4
vezes superior ao ar e quase 5 vezes superior ao gás nitrogênio. No entanto, o argônio
possui condutividade térmica inferior ao gás nitrogênio, sendo que, o nitrogênio
possui uma condutividade térmica superior ao argônio em aproximadamente 50%.

Tabela 5.10 - Condutividade térmica dos gases em relação ao ar

Elemento 0 ℃ 100 ℃ 200 ℃
Ar 1,000 1,000 1,000

Argônio 0,688 0,687 0,682
Hélio 5,972 5,681 5,492

Nitrogênio 0,996 0,993 0,997

Fonte: Thermopedia (2011)

É importante frisar que, para ambos os gases, argônio e hélio, os mesmos experimen-
tos foram realizados, ou seja, experimentos variando o diâmetro do furo da ampola,
variando as pressões de disparo e ambiente, análise granulométrica e seus resultados
serão mostrados a seguir. Todos os ensaios foram realizados nos tubos de queda livre
de quartzo e de inox.

Para as análises feitas variando o diâmetro do furo da ampola, houveram resulta-
dos semelhantes, assim, serão apresentados apenas os resultados para os diâmetros
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iguais a 100 e 200µm. Novamente, duas formas de formação de gotas foram verifi-
cadas: através de gotejamento (φF = 100µm) e através de jatos (φF > 200µm). Em
diâmetros superiores a 300µm houveram disparos resultantes em jatos e, novamente,
a maior parte da liga solidificou-se no coletor do tubo.

Quando as pressões de disparo e ambiente foram variadas, as ampolas com diâmetro
igual a 100µm apresentaram período de formação de gotas iguais aos períodos ob-
tidos em ambiente de nitrogênio. No entanto, os diâmetros de 200µm apresentaram
comportamentos distintos do comportamento obtido em ambiente e disparo com
nitrogênio.

As velocidades iniciais foram calculadas adotando o procedimento descrito na Seção
5.2 e seus resultados foram utilizados no modelo matemático desenvolvido, a fim de
verificar o perfil de velocidades das gotículas em função do gás ambiente e, poste-
riormente, foi calculado teoricamente a fração solidificada em função do tempo de
queda.

Devido as propriedades distintas da condutividade térmica do gás ambiente, a aná-
lise granulométrica apresentou resultados diferentes que serão comparados posteri-
ormente com os resultados obtidos em ambiente de nitrogênio.

5.4.1 Argônio

Os primeiros dados obtidos foram os dados das velocidades iniciais, calculados atra-
vés das imagens obtidas pela câmera de alta velocidade e estão na Tabela 5.11 a
seguir:

Tabela 5.11 - Velocidades (m/s) calculadas à partir das filmagens para a ampola com
φF = 200µm num ambiente de Argônio.

PD [atm]

PA [atm] 0,25 0,50 0,75 1,00
0,25 1,4780 1,9598 2,0902 2,1103
0,50 1,4245 1,5786 1,6925 1,6980
0,75 1,3850 1,4219 1,5960 1,6524
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Através dos dados da tabela anterior (Tabela 5.11) pode-se calcular um valor médio
para a velocidade inicial que é de, aproximadamente, v0 = 1, 6739m/s. Para a
ampola com diâmetro do furo igual a 100 µm tem-se v0 = 0m/s.

As Figuras 5.14 e 5.15 apresentam o perfil de velocidade das gotículas em função
do tempo de queda, para diâmetros de furo de 100 e 200 µm, obtidas a partir da
substituição do valor da v0 na Equação 3.17.

Figura 5.14 - Perfil da velocidade das gotículas em função do tempo de queda (φF =
100µm)

Fonte: Produção do autor
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Figura 5.15 - Perfil da velocidade das gotículas em função do tempo de queda (φF =
200µm)

Fonte: Produção do autor

As Figuras 5.17 e 5.16 mostram o gráfico da fração solidificada, em função do tempo
de queda, para diferentes diâmetros de gotículas e para ampolas com diâmetros de
furo iguais a 100 e 200 µm. De acordo com o modelo teórico, o diâmetro máximo
de gotículas que podem ser obtidas totalmente solidificadas são, respectivamente,
300µm para o tubo de quartzo e até 500µm para o tubo de inox.
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Figura 5.16 - Fração solidificada das gotículas em função do tempo de queda (φF =
100µm)

Fonte: Produção do autor

Figura 5.17 - Fração solidificada das gotículas em função do tempo de queda (φF =
200µm)

Fonte: Produção do autor
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Após os ensaios no tubo de inox, as amostras obtidas com a ampola de φF = 200 µm
foram submetidas a uma análise granulométrica. Para a ampola com φF = 100µm
não foi possível obter amostras esféricas para análise granulométrica pois a mesma
atingiu o coletor do tubo ainda no estado líquido.

Figura 5.18 - Histograma obtido após análise granulométrica das amostras para ampola
com φF = 200µm

Fonte: Produção do autor

5.4.2 Hélio

Os primeiros dados obtidos foram os dados das velocidades iniciais, calculados atra-
vés das imagens obtidas pela câmera de alta velocidade e estão na tabela a seguir
(Tabela 5.12):

Através dos dados da Tabela 5.12 foi possível calcular um valor médio para a ve-
locidade inicial que é de, aproximadamente, v0 = 1, 9740m/s. Para a ampola com
diâmetro igual a 100 µm tem-se v0 = 0m/s.
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Tabela 5.12 - Velocidades (m/s) calculadas à partir das filmagens para a ampola com
φF = 200µm num ambiente de Hélio

PD [atm]

PA [atm] 0,25 0,50 0,75 1,00
0,25 2,1055 2,1829 2,3552 2,3734
0,50 1,7209 1,9978 2,0825 2,1132
0,75 1,5901 1,7055 1,7171 1,7440

As Figuras 5.19 e 5.20 apresentam o perfil de velocidade das gotículas em função
do tempo de queda, para diâmetros de furo de 100 e 200 µm, obtidas a partir da
substituição do valor de v0 na Equação 3.17.

Figura 5.19 - Perfil da velocidade das gotículas em função do tempo de queda e diâmetro
para ampola com φF = 100µm.

Fonte: Produção do autor
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Figura 5.20 - Perfil da velocidade das gotículas em função do tempo de queda e diâmetro
para ampola com φF = 200µm.

Fonte: Produção do autor

As Figuras 5.21 e 5.22 mostram que, de acordo com o modelo teórico, o diâmetro
máximo de gotículas que podem ser obtidas totalmente solidificadas são 650µm,
para o tubo de quartzo, e até 1000µm, para o tubo de inox.
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Figura 5.21 - Fração solidificada das gotículas em função do tempo de queda e diâmetro
para ampola com φF = 100µm

Fonte: Produção do autor

Figura 5.22 - Fração solidificada das gotículas em função do tempo de queda e diâmetro
para ampola com φF = 200µm

Fonte: Produção do autor
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Após os ensaios no tubo de inox, as amostras obtidas com as ampolas de φF = 100µm
e φF = 200µm foram submetidas a uma análise granulométrica. Os resultados para
essas análises podem ser verificados nas Figuras 5.23 e 5.24.

Figura 5.23 - Histograma obtido após análise granulométrica das amostras para ampola
com φF = 100µm

Fonte: Produção do autor
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Figura 5.24 - Histograma obtido após análise granulométrica das amostras para ampola
com φF = 200µm

Fonte: Produção do autor

A Figura 5.25 mostra a análise granulométrica em função dos gases usados neste
trabalho.
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Figura 5.25 - Histograma obtido em função dos gases (φF = 200µm)

Fonte: Produção do autor

É possível verificar, para a ampola com φF = 200µm, a existência de uma distri-
buição nos diâmetros das gotículas, variando de 0 a 850µm, para o gás argônio, e
de 0 a 1000 µm, para os gases nitrogênio e hélio. Em especial, para o gás hélio, foi
possível verificar a presença de gotículas com diâmetros superiores a 1000 µm, numa
percentagem de aproximadamente 1%.

Já na Figura 5.26 é possível verificar a presença de gotículas com diâmetros superi-
ores a 710 µm para os gases hélio e nitrogênio. Para o gás argônio não houve uma
distribuição nos diâmetros, pois as gotículas atingiram o coletor do tubo no estado
líquido.

Ainda, através da Figura 5.26, verificou-se a predominância de gotículas com diâme-
tro entre 710 e 850µm, para o gás nitrogênio, e entre 850 e 1000µm, para o gás hélio,
sendo possível a obtenção de gotículas com diâmetros superiores a 1000µm, numa

100



frequência de, aproximadamente, 4% para o gás hélio, implicando, para essa faixa
de diâmetro, um aumento maior que 300% quando comparado com os resultados
obtidos para a ampola com φF = 200µm.

Figura 5.26 - Histograma obtido em função dos gases (φF = 100µm).

Fonte: Produção do autor

No trabalho de Freitas (2016) foram utilizados alguns parâmetros experimentais para
a solidificação das gotículas em ambiente de microgravidade, como: gás nitrogênio
(ambiente e disparo), diâmetro do furo da ampola igual a 300µm e pressão de disparo
e pressão ambiente iguais a 0,75 atm e 0,50 atm, respectivamente.

Embora o diâmetro do furo da ampola seja diferente dos resultados apresentados
aqui, a forma de formação das gotículas é através de jatos. É possível verificar,
através dos resultados apresentados nas Figuras 5.12 e 5.13, um comportamento
semelhante na distribuição das gotículas obtidas durante o ensaio, porém, com o
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aumento do diâmetro do furo da ampola, existe maior massa da liga que é solidifi-
cada no coletor do tubo (Figura 5.5), ou seja, são necessários um maior número de
experimentos para obter um número significativo de esferas para análises posteriores.

As pressões ambiente e de disparo adotadas pelo autor são diferentes das apresenta-
das nessa seção, entretanto, é possível verificar a influência das pressões de disparo
e ambiente na velocidade inicial das gotículas (modelo teórico), bem como na solidi-
ficação das mesmas. Um ambiente com uma maior pressão aumenta a transferência
de calor entre as gotículas e o meio, no entanto, um aumento na pressão de disparo
implica em um aumento na velocidade inicial das gotículas.

Dessa forma, seguindo os objetivos desse trabalho, as condições ideais para se obter o
maior número de gotículas esféricas em ambiente de microgravidade, com os maiores
diâmetros possíveis, acontece para ampola com φF = 100µm, em um ambiente de gás
hélio, com pressão atmosférica PA = 0, 75atm e pressão de disparo PD = 1, 00atm.

5.5 Análises Microestruturais

De acordo com os resultados obtidos, serão analisadas, nesta seção, apenas as amos-
tras obtidas nas condições consideradas ideais de acordo com o objetivo deste tra-
balho.

As primeiras imagens obtidas retratam a morfologia superficial de um conjunto de
gotículas. A Figura 5.27 a) mostra as imagens MEV obtidas por Freitas (2016) de
gotículas de bismuto-estanho solidificadas em microgravidade, em um ambiente de
nitrogênio. Os diâmetros das gotículas estão entre 600 e 750µm e é possível verificar
que as mesmas se solidificaram com rugosidade superficial elevada.

A Figura 5.27 b) apresenta as imagens MEV da superfície de um conjunto de gotícu-
las solidificadas em microgravidade, em um ambiente de hélio, e possuem diâmetros
superiores a 900µm. Nota-se que a rugosidade superficial é quase inexistente quando
comparada com a rugosidade das gotículas obtidas em um ambiente de nitrogênio.
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Figura 5.27 - Imagem MEV da superfície das gotículas solidificadas em microgravidade

Gotículas solidificadas em microgravidade em ambiente de: a) nitrogênio com diâmetro
entre 600 e 750µm; b) hélio com diâmetro superiores a 900µm.

Fonte: a) Adaptado de Freitas (2016); b) Produção do autor.

O gás utilizado influencia na morfologia superficial das gotículas, bem como na
velocidade inicial das mesmas, conforme elucidado anteriormente neste trabalho. É
possível verificar que as gotículas se solidificaram após ejetarem a ampola, durante
a queda, devido à forma esférica apresentada, caso contrário possuiriam o formato
de elipsóides ou pêras.

A Figura 5.28 mostra as imagens MEV das amostras obtidas no tubo de queda (a-b:
superfície da esfera; c-d: parte interna da esfera). Pode-se averiguar a presença de
duas fases, como esperado: uma fase α, rica em bismuto (tonalidade de cinza clara),
e fase β, rica em estanho (cinza escura). Observa-se, ainda, que todas as gotículas
apresentam uma estrutura irregular.

Na superfície da esfera tem-se uma estrutura irregular com fases pequenas por conta
da rápida solidificação (Figura 5.28 (a) até (b)) e, no interior da esfera, uma estrutura
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irregular com fases maiores quando comparados com as da superfície (Figura 5.28
(c) até (d)).

Figura 5.28 - Imagens obtidas por MEV da liga eutética BiSn das gotículas coletadas no
drop tube.

Fase clara: rica em bismuto; fase escura: rica em estanho. a) Imagem da superfície da
esfera sem tratamento; b) Imagem superficial da esfera ampliada; c) Imagem do interior
da esfera após por polimento e d) Ampliação do interior da esfera.

Fonte: Produção do autor

A Figura 5.29 apresenta as imagens dos elétrons retroespalhados das amostras soli-
dificadas em gravidade terrestre (1g) extraídas de Freitas (2016). Verificam-se nelas
duas fases distintas, uma rica em bismuto e outra rica em estanho, e, devido a sua
solidificação ser em 1g, apresenta ilhas e algumas regiões lamelares.
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Figura 5.29 - Imagens de MEV da liga eutética BiSn da amostra solidificada em 1g.

Fase clara: rica em bismuto; fase escura: rica em estanho
Fonte: Freitas (2016)

As amostras solidificadas no tubo de queda apresentaram uma estrutura mais uni-
forme, apesar das irregularidades superficiais, sem a presença de ilhas, em confor-
midade com os resultados obtidos para a mesma liga nos estudos efetuados por Poli
(2014), Freitas (2016), contrastando com a liga solidificada em gravidade terrestre.

A Tabela 5.13 apresenta a análise de EDX das amostras obtidas em 1g e em micro-
gravidade, bem como a composição eutética do diagrama de fases para comparação,
sendo que a composição da amostra solidificada em gravidade terrestre apresenta
um desvio em relação a composição eutética da liga, por conta de fatores envolvidos
durante a preparação da mesma, por exemplo, a redistribuição de soluto (FREITAS,
2016).

Essa possível redistribuição de soluto pode ser verificada pelo EDX das amostras
obtidas no tubo de queda, pois a composição está próxima a composição da liga
utilizada para a obtenção das gotículas.
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Tabela 5.13 - Análise de Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios X (EDX) da liga
eutética BiSn

Amostra Bi (% p.) Sn (% p.)
Diagrama de fases – 57,0 43,0

1g* – 51, 8± 0, 3 48, 2± 0, 3
microgravidade

Drop Tube D > 710µm 52, 3± 0, 4 47, 7± 0, 4

Fonte: Dados do autor exceto * Freitas (2016)

Ainda que as composições das gotículas obtidas nesse estudo sejam próximas as
da carga mãe, estudos densimétricos realizados (FREITAS, 2016) mostram que as
composições estão próximas as da liga eutética de bismuto-estanho. Essa análise
densimétrica é confiável pois, através dela, é possível determinar quantitativamente
a composição da liga, enquanto que as imagens EDX apresentam resultados da
composição superficiais da liga (FREITAS, 2016).
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6 CONCLUSÕES

Desse trabalho de Doutorado pode-se concluir:

• Foi possível otimizar os parâmetros de solidificação;

• Os parâmetros de solidificação da liga eutética de bismuto-estanho que per-
mitiram esferas maiores soldificadas em ambiente de microgravidade foram:
Diâmetro do furo da ampola igual a 100µm (gotejamento), implicando em
v0 = 0m/s, pressão de disparo igual a PD = 1, 00atm, pressão atmosférica
igual a PA = 0, 75atm e uma atmosfera composta por gás hélio;

• Foi desenvolvido um modelo de transferência de calor, baseado em um
mecanismo convecção-radiação, que previu satisfatoriamente o tempo de
solidificação das gotículas. O termo de radiação no modelo é significativo
para esferas com diâmetros maiores que 300µm;

• De acordo com o modelo, a fração solidificada das gotículas depende das
propriedades térmicas dos gases e da velocidade inicial das gotículas;

• Foi desenvolvido, projetado e construído um tubo de queda livre, que per-
mite observações em tempo real do experimento determinando, através de
uma câmera de alta velocidade, a velocidade inicial das gotículas e a forma
de formação das mesmas. A forma de formação das gotículas influencia na
esfericidade das gotículas;

• Através das filmagens obtidas, o diâmetro do furo da ampola influencia
na velocidade inicial das gotículas, na forma de formação, gotejamento
(ΦF = 100µm) ou jato (ΦF = 200µm), bem como na esfericidade;

• As pressões de disparo e ambiente mudam significativamente as velocidades
iniciais das gotículas, a forma de formação e, no caso de gotejamento, o
período de formação;

• O tempo de solidificação está ligado diretamente com o gás utilizado no
ambiente do tubo. Sendo o gás hélio o mais eficiente e o argônio com menor
eficiência;

• As gotículas obtidas em microgravidade por experimento são diretamente
afetadas pela velocidade inicial, que pode modificar seu diâmetro, quali-
dade e quantidade;
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• Os gases influenciam na quantidade e tamanho (histogramas) das gotículas
obtidas em microgravidade. Usando uma frequência de corte igual a 3%,
as ampolas com ΦF = 200µm apresentam uma distribuição de diâmetros
que vão de 0 a 850µm, enquanto que, para as ampolas com ΦF = 100µm,
os diâmetros são superiores a 710µm (nitrogênio e hélio);

• Através das filmagens é possível verificar que as gotículas se solidificam
durante a queda e não quando ainda estão sendo formadas (gotejamento)
na extremidade da ampola;

• As imagens MEV revelam que a microestrutura das gotículas obtidas es-
tavam sob a influência da solidificação rápida em ambiente de microgravi-
dade;

6.1 Trabalhos Futuros

• Desenvolver, de modo definitivo, o sistema de gás do tubo de queda utili-
zando um controlador de vazão, a fim de obter esferas com maior diâmetro
solidificadas em microgravidade, permitindo análises diversas e até mesmo
a construção de dispositivos a partir das amostras obtidas. Resultados pre-
liminares dessa adequação podem ser vistos no Apêndice B;

• Construir um controlador de vazão específico para utilizar no sistema do
tubo de queda;

• Adaptar os tubos para aumentar o tempo de queda e acompanhar, em
tempo real, todos os experimentos de microgravidade.
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APÊNDICE A - PROPRIEDADES DOS GASES

Nesta tese de doutoramento serão usados alguns gases para o preenchimento do
tubo de queda a fim de permitir a troca de calor da amostra com o meio através da
convecção. As propriedades dos gases utilizados encontram-se nas Tabelas A.1, A.2
e A.3.

Tabela A.1 - Propriedades do gás Argônio

Parâmetro Símbolo Valor Unidade

Massa específica ρf 1,6617 kg.m−3

Calor específico cpf
521,62 J.kg−1.K−1

Viscosidade dinâmica µf 2, 94 · 10−5 kg.m−1.s−1

Viscosidade cinemática - µ/ρ νf 1, 77 · 10−5 m2.s−1

Condutividade térmica kf 0,017391 W.m−1.K−1

Fonte: (BIRD et al., 2004; ÇENGEL, 2010; THERMOPEDIA, 2011; INCROPERA et al., 2008;
FLUID. . . , 1997; THE. . . , 2016; ENGINEERS. . . , 2015)

Tabela A.2 - Propriedades do gás Hélio

Parâmetro Símbolo Valor Unidade

Massa específica ρf 0,16674 kg.m−3

Calor específico cpf
5193,1 J.kg−1.K−1

Viscosidade dinâmica µf 2, 46 · 10−5 kg.m−1.s−1

Viscosidade cinemática - µ/ρ νf 1, 48 · 10−4 m2.s−1

Condutividade térmica kf 0,14786 W.m−1.K−1

Fonte: (BIRD et al., 2004; ÇENGEL, 2010; THERMOPEDIA, 2011; INCROPERA et al., 2008;
FLUID. . . , 1997; THE. . . , 2016; ENGINEERS. . . , 2015)
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Tabela A.3 - Propriedades do gás Nitrogênio

Parâmetro Símbolo Valor Unidade

Massa específica ρf 1,1651 kg.m−3

Calor específico cpf
1041,1 J.kg−1.K−1

Viscosidade dinâmica µf 2, 27 · 10−5 kg.m−1.s−1

Viscosidade cinemática - µ/ρ νf 1, 95 · 10−5 m2.s−1

Condutividade térmica kf 0,025468 W.m−1.K−1

Fonte: (BIRD et al., 2004; ÇENGEL, 2010; THERMOPEDIA, 2011; INCROPERA et al., 2008;
FLUID. . . , 1997; THE. . . , 2016; ENGINEERS. . . , 2015)
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APÊNDICE B - EXPERIMENTOS ADICIONAIS

De acordo com a Seção 3.5, a Tabela 3.4 mostra os valores para os diâmetros má-
ximo de esferas dependente do diâmetro do furo da ampola entretanto através dos
resultados obtidos foi verificado que as ampolas com diâmetro do furo igual, ou su-
perior a 200 µma forma de obtenção das gotículas acontece por meio de jatos e existe
uma distribuição para os valores do diâmetro das gotículas obtidas; estes valores são
menores que os obtidos através de gotejamento.

De acordo com a Figura 5.26 é possível verificar que foram obtidas esferas com diâ-
metro superior a 1000 µm. Esses resultados estão em concordância com os resultados
obtidos na Tabela 3.4.

A forma de obtenção das gotículas é através de uma diferença de pressão ocasionada
pelo que chamamos de disparo (Seção 4.1.3), no entanto não foi possível realizar uma
diferença de pressão com ajustes precisos devido à perda de carga no processo, entre
outros fatores.

Para tentar contornar esse problema, foi proposto uma modificação no sistema de
disparo, conforme pode ser visto na Figura B.1.

Figura B.1 - Mudanças propostas no sistema de disparo.

a) sistema modificado com o bloqueio da entrada de gases e acoplamento de um controlador
de vazão em uma conexão na tampa superior do tubo e, b) esquema representando o
sistema com controlador de vazão em funcionamento.

Fonte: Produção do autor
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A Figura B.1 a) mostra a adaptação do sistema com a inclusão de um controlador
de vazão na tampa superior do tubo e o bloqueio da entrada de gás por onde era efe-
tuado o disparo no método original. Nessa fase o controlador de vazão está fechado,
ou seja, não há vazão de gás do tubo para o ambiente.

Após o equilíbrio de temperatura, aproximadamente 140℃, durante a realização
de um experimento, as pressões dentro da ampola e na região próxima a saída da
ampola são iguais e o controlador de vazão era ligado permitindo a passagem de gás
do ambiente do tubo para a atmosfera, como pode ser visto na Figura B.1 item b).

Esse procedimento foi realizado com a câmera de alta velocidade ligada, para acom-
panhamento em tempo real com imagens aumentadas e posterior gravação da for-
mação das gotículas.

A Figura B.2 mostra a imagem obtida durante a queda de uma gotículas formada
com o novo sistema de disparo. O diâmetro do furo da ampola é igual a 200 µm.
Através do uso do software, foi realizado a medida do diâmetro da gotícula que
apresentou um valor igual a 1554 µm. Em comparação com o resultado previsto na
Tabela 3.4, 1475 µm, houve um aumento de aproximadamente 5% no diâmetro isto
pode estar relacionado com a geometria da extremidade da ampola e também com
o erro que o ajuste efetuado para a correção da massa da gota, em consequência o
diâmetro, feito por Lee et al. (2008) possui um valor máximo de aproximadamente
2%.
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Figura B.2 - Gotícula obtida com o sistema modificado de disparo.

Fonte: Produção do autor

O controlador de vazão é mostrou-se importante pois através dele é possível ter um
controle preciso no ”enchimento” das gotículas.
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