ANALISE COMPARATIVA ENTRE METODOS UTILIZADOS NA
CARACTERIZACAO DE ESRUTURAS POROSAS APLICADAS EM
BOMBAS CAPILARES

Eduardo Gongalves Reimbrecht*

AnaMaria Maliska

Edson Bazzo

UFSC - Universidade Federa de Santa Catarina, Departamento de Engenharia Mecénica,
88040-900, Floriandpolis, Bradl. E-mail:* edurg@pg.materiais.ufsc.br

Resumo

No presente trabaho sdo andisados os resultados relativos a porosdade, distribuicdo de
tamanho de poros e ordenacdo dos mesmos com a findidade de se identificar estruturas
porosas de niquel sinterizado, que sgamn mais adequadas para uso em bombas capilares.
Diferentes métodos sdo considerados para avdiacéo da porosidade com énfase na andlise de
imagens, atravées de dois programas computacionais, o Imago e o AnaySIS 2.1. As andlises
foram realizadas em imagens obtidas por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) em
amostras de estruturas porosas. Resultados obtidos através de porosimetria de intruséo de
mercurio e através do principio de Arquimedes so, também, apresentados. Todos os méodos
avaliados apresentaram resultados consistentes. Em decorréncia da interconectividade dos
poros presentes no materia, melhores resultados por andlise de imagens s&o possiveis através
dautilizagdo do programa computaciona 1mago.

Palavras-chave: Andise deimagens, Porosidade, Caracterizacdo microestrutural, Bombas
capilares.

1. INTRODUCAO

Elementos porosos tém sido utilizados em circuitos de bombas capilares (CPL — Capillary
Pumped Loop), destinados a processos de isotermalizacdo e controle térmico de painéis de
componentes eletrénicos de satélites e estacbes orbitais. CPL’s foram originariamente
desenvolvidos para substituirem tubos de calor ou circuitos convencionais de dupla-fase, em
aplicacBes que requeiram altas taxas de demanda térmica. Bombas capilares sdo dispositivos
utilizados em circuitos de transferéncia de calor de dupla-fase, em substituicdo a bombas
mecénicas, para circulacdo de fluidos térmicos. Bombas capilares dispbem de elementos
porosos capazes de proporcionar o trabalho requerido para bombeamento de liquido ao longo
do circuito. A forca capilar dos elementos porosos garante a circulagdo do fluido. Na
expectativa de se melhorar o desempenho das bombas capilares, elementos porosos metélicos e
poliméricos vém sendo produzidos e testados como estrutura capilar (Ku, 1993; Goncharov,
1995; Fedorchenko, 1980). Os elementos porosos metélicos se constituem em uma aternativa
vantgjosa por apresentarem maior capacidade de bombeamento capilar (Ku, 1993). Elementos



de niquel sinterizado tém sido propostos como estrutura capilar, apresentando porosidade da
ordem de 50%, com tamanho de poros nafaixade 1 a 12 um, o que corresponde a pressoes de
bombeamento varidveis entre 3 e 40 kPa (Maidanik et d., 1991). Conforme esgquema mostrado
na Figura 1, CPL’s sdo constituidos geralmente por um evaporador, um condensador, um

reservatorio e linhas para transporte de liquido e de vapor.
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Figura 1. Esguema smplificado de um CPL.

Diversos estudos vém sendo sistematicamente realizados com o objetivo de se resolver
problemas pendentes relacionados com a operagdo do CPL e de se buscar alternativas de
projeto que ampliem a capacidade de bombeamento capilar (Goncharov, 1995; Maidanik et al.,
1991). Seguindo esta tendéncia, trabalhos vém sendo conduzidos também na UFSC, no
sentido de se fabricar bombas capilares de eementos porosos, utilizando materiais metalicos
poliméricos e ceramicos. No presente trabalho, foram utilizados elementos porosos de niquel
sinterizado com as caracteristicas anteriormente citadas (porosidade da ordem de 50% e poros
com diametro inferior a 10 um). Detalhes relativos a montagem e funcionamento da bomba
capilar foram apresentados por Reimbrecht et al. (1999).

A sinterizacéo de p6 de niquel vem sendo apresentada como uma dternativa promissora
na producdo de estruturas capilares para CPL’s. O niquel apresenta compatibilidade com o
fluido de trabaho e o processo de sinterizacdo permite o controle da porosidade. Na busca do
aperfeicoamento da estrutura capilar, diversas varidveis do processo de sinterizacdo foram
consideradas em laboratério, como, por exemplo, tempo, temperatura e granulometria do po.
A técnica utilizada para a fabricacdo de elementos porosos foi a de sinterizacdo de pd
densificado por vibracdo (Fedorchenko, 1980; Cahn, 1991), que permite controlar aformae o
volume de poros.

O elemento poroso se constitui no componente principal para o funcionamento da bomba
capilar, pois dele depende a capacidade de bombeamento do liquido ao longo do CPL. Dessa
forma busca-se determinar a porosidade, distribuicdo e tamanho dos poros. Neste sentido
diferentes métodos sGo empregados para caracterizacd do materia. No presente trabalho,
foram empregados os métodos de Arquimedes, Geométrico, Porosimetria de intrusdo de
mercurio, e Andlise de imagens. Para andlise de imagens foram utilizados o programa
“Imago”, versdo 3, desenvolvido pelo LMPT/UFSC (Laboratério de Meios Porosos e
Propriedades Termofisicas de Materiais), em parceria com a empresa ESSS (Engineering
Simulation and Scientific Software), e do programa AnalyS S 2.1 fornecido pela SIS Soft-
Imaging Software Corp. Diferentes procedimentos na preparacdo das amostras e na obtencdo
das imagens foram considerados com a finaidade de identificar sua influéncia sobre os
resultados obtidos.



2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1. Obtencdo das estruturas porosas

A matéria prima empregada foi o pd de niquel carbonila 123 com tamanho de particula
entre 3 e 7 um. O pd de niquel foi vibrado no interior da matriz de grafite e, em seguida,
sinterizado. O processo de sinterizagdo foi conduzido em um forno tubular Heraeus (ROK-F
7/60) com um fluxo aproximado de 1 cm®s de hidrogénio comercial. Foram testadas
temperaturas de sinterizacdo na faixa de 800 a 1000°C, a intervalos de 50°C, com ciclos de
duracdo de 15 e 30 minutos. De acordo com os resultados apresentados por Reimbrecht et al.
(1998), foram determinados os melhores parametros de sinterizacdo. Os principais parametros
foram fixados em 950°C/30min.

2.2. Porosidade pelo Principio de Arquimedes

A porosidade pelo Principio de Arquimedes foi obtida através da Equacéo 1, onde o
empuxo € medido com o auxilio de um densimetro, no qual se mede a forca necessiria a
completaimersdo da pecaem mercurio.
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onde, Pa representa a porosidade por Arquimedes (%), p a densidade (g/cm?®), m a massa (g),
pni @ densidade tedrica do niquel (8,9g/c®), E 0 empuxo (g) exercido sobre o material imerso
em mercurio (png = 13,6 g/cm®), e g a aceleracio da gravidade(n/s?).

2.3. Porosimetria por intrusdo de mercurio

A porosimetria de intrusdo de mercurio esta fundamentada na Lei de Y oung-Laplace, que
governa a penetracdo de liquido em pequenos poros. Para o caso especifico de fluidos ndo
molhantes, como 0 mercurio, aLei de Young-Laplace pode ser expressa pela Equacéo 3, onde
d € o didmetro do poro (m), o € atensdo superficid do liquido (N/m), p é a pressdo aplicada
no liquido (Pa) e ¢ € o angulo de contato entre o fluido e o sdlido (Bellini, 1992).

_—4[o[tos¢
p

d (2)

Para determinar o didmetro critico de poro (D.) e a porosidade total, foi utilizado um
porosimetro modelo “Micromeritics Pore Sizer 9320”. O equipamento possui um sistema
capaz de gerar pressdes entre 0 e 30.000 psia, sendo capaz de medir poros na faixa de 0,006 a
360 um, com precisdo de + 0,1%. Através de pressdo hidraulica, o mercurio é forcado a
penetrar na amostra. O volume de merclrio que penetra nos poros € relacionado com a
pressdo aplicada. Conforme a pressdo aumenta, 0 mercario penetra progressivamente nos
poros cada vez menores. O didmetro critico de poro € o didmetro que corresponde a pressao
capaz de fazer com que a maior parte da amostra sgja preenchida pelo mercurio.

Numa bomba capilar, quanto menor D, maior serd diferenca de presséo que o elemento
poroso podera suportar sem colapsar, diferenca essa medida entre a pressdo do gas no lado



externo do elemento poroso e do liquido no lado interno. O di@metro critico indica a maior ou
menor capacidade de transferéncia de calor que o elemento poroso ira apresentar. Quanto
menor o didmetro critico maior sera o limite capilar da estrutura.

2.4. Andlisedeimagens

Para o preparo das amodiras, as pegas foram cortadas conforme as posicdes indicadas na
Figura 3, visando desta forma mapear a variacdo da porosidade ao longo das amostras. A
posicéo L = 0 corresponde a parte inferior da peca durante a sinterizacdo. As diferentes segbes
foram, entdo, embutidas em baguelite, lixadas e polidas. O polimento foi realizado com pasta
de diamante 1um e com aumina 1um para verificar a influéncia do material empregado. A
aquisicdo das imagens foi feita por microscopia eletrénica de varredura. Foram testados 2
aumentos para as imagens, 200x e 500x, para desta forma determinar a influéncia da ampliacéo
na capacidade de deteccdo do programa utilizado. As imagens foram analisadas com o auxilio
do programa “Imago”, versdo B, desenvolvido pelo LMPT/UFSC (Laboratério de Meios
Porosos e Propriedades Termofisicas de Materiais), em parceria com a empresa ESSS
(Engineering Simulation and Scientific Software), e do programa AnalyS S 2.1 fornecido pela
SIS Soft-Imaging Software Corp. Com o auxilio de ambos os programeas foi feita a andise
morfolégica das estruturas, onde foi determinada a distribuicdo de tamanho de poros e
porosidade total. O didmetro dos poros é de grande importancia pois esta relacionado com
forca de bombeamento capilar e perdas de carga desenvolvidas no circuito.
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Figura 3. Locaizacdo das cotas de corte das pecas para aquisicdo de imagens.

3. RESULTADOSE DISCUSSAO
3.1. Determinacédo da porosidade

A porosdade foi determinada através de diversos métodos visando a comparacéo entre
estes, alguns parametros também foram parametros testados, conforme pode ser visto na
Tabela 1. Os métodos supracitados sdo porosimetria de intrusdo de mercurio, andlise de
imagens (através de dois programas computacionais, com modificagdes no preparo das
amostras), pelo principio de Arquimedes e pela geometria da amostra.



Tabela 1. Porosidade geral

Intrusdo | Arquime | Geométr | Imago— | Imago— | SIS— SIS— | Imago — | Imago —
deHg des ico diamante | diamante | diamante | diamante | alumina | alumina

(200x) | (500x) | (200x) | (500x) | (200x) | (500x)
584% | 57,1% | 59,8% | 54,45% | 52,63% | 52,44% | 50,36% | 51,72% | 50,25%

O método de porosimetria de intrusdo de mercurio tem sido aceito como 0 mais preciso
dentre os utilizados. Pode-se verificar uma diminuicdo nos resultados obtidos por andlise de
imagens, sendo estes resultados apresentados valores médios. Esta diminuicdo se deve
provavelmente ao fechamento de poros na preparacdo das amostras. Pode ser também
verificado um indicativo de que a alumina aumenta o fechamento de poros. Visando uma
comparacdo mais detalhada foi feita a comparacdo entre os dois programas empregados na
andlise de imagens (Imago e analySIS), Figura 4, onde foi levantada a porosidade ao longo das
pecas.
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Figura 4. Comparacéo entre a porosidade para diferentes aumentos
com diferentes programas ( polimento com diamante).

Apesar do desvio padréo elevado apresentado nos resultados da Figura 4, pode-se afirmar
gue atendéncia demonstrada na Tabela 1 é confirmada, o programa anaySI S apresenta valores
de porosidade inferiores aos apresentados pelo programa Imago. Pode-se também verificar que
0 desvio padréo dos resultados é bem mais elevado na posicdo L = 0, isso se deve ao maior
gradiente de densidade existente nesta regido durante a sinterizacdo. O gradiente de densidade
€ originado na etapa de preenchimento da matriz por vibragcdo. Visando determinar a influéncia
do tipo polimento na porosidade total das amostras ao longo das pecas se obteve os resultados
mostrados na Figura 5, através de andlise de imagens com o programa Imago.
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Figura 5. Comparacdo entre a porosidade obtida apds o polimento
com diamante ou alumina ( com aumento de 200x e 500Xx).

Apesar da diferenca de porosidade entre as amostras preparadas com os dois polimentos,
mostrada na Tabela 1, aproximadamente 2,5 pontos percentuais, na Figura 5 pode-se observar
gue a variacdo da porosidade total em termos da mudanca de polimento ndo é significativa,
devido ao desvio padréo dos resultados. Em termos de porosidade tota os diferentes aumentos
testados também ndo se mostraram significativos, Figuras 4 e 5.

3.2. Determinacéo da distribuicdo de tamanho de poros

Inicialmente, foi feito o levantamento da distribuicdo de poros para as estruturas apdos o
polimento com pasta de diamante, que vem sendo freqlientemente empregado na determinacéo
de porosidade por andlise de imagens. Foram redlizados testes com ampliagdes de 200x e
500x, para verificar a sua influéncia nos resultados. Esses resultados podem ser observados nas
Figuras 6 e 7, distribuicdo de frequéncia e acumulada respectivamente. Todas as imagens
foram geradas com a mesma resolucdo, sendo os diferentes resultados obtidos para os
diferentes aumentos.
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Figura 6. Comparacdo da distribuicdo de freqiiéncia de poros
para 200x e 500x (polimento com diamante).
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Figura 7. Comparagdo da fregtiéncia acumulada
para 200x e 500x (polimento com diamante).

Pode-se observar, na Figura 6, que o aumento empregado estd4 influenciando
significativamente no resultado, apesar de que para ambos 0S aumentos 0S Maiores poros
detectados séo menores que 10um. Com o aumento de 500x a distribuicdo se torna mais
aberta, fica demonstrada a existéncia de uma maior quantidade de didmetros na estrutura. Essa
maior quantidade de diametros detectados explica a diferenca verificada na Figura 6. Além da
capacidade de detectar poros menores com aumento de 500x, cerca de 0, 25um, que para um
aumento de 200x sobe para 0,6um. Na Figura 7, pode-se verificar que para ambos 0s
aumentos as curvas sdo muito semelhantes e que 90% dos poros estéo abaixo de 6um, este
resultado se torna importante porque dificilmente os 10% de poros restantes serdo
intercomunicantes. O maior didmetro de poros intercomunicantes ir4 determinar o limite de
bombeamento capilar da estrutura. Os resultados mostrados na Figura 7 confirmam que a
variagdo observada na Figura 6 se deve provavelmente a diferenca de didmetros detectados
pelo programa, para 200x e 500x.



Para uma andlise do efeito do polimento na distribuicdo dos poros, também foi feita a
analise morfolégica da estrutura apos polimento com alumina, Figura 8.
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Figura 8. Comparacdo da distribuicéo de freqiiéncia de poros
para 200x e 500x (polimento com alumina).

Verificase na Figura 8 que as distribuicdes de frequéncia apresentadas para polimento
com alumina sdo bastante semelhantes as mostradas na Figura 6 para polimento com diamante.
Para uma melhor visualizagdo foram sobrepostas em um mesmo gréfico as distribuicdes com
aumento de 500x, Figura9.
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Figura 9. Comparagdo entre as distribui¢des de freqliéncia obtidas
para os dois polimento empregados (diamante e alumina).

Pode-se desta forma confirmar que praticamente ndo existe diferenca nas distribuicbes
apresentadas. Logo o polimento testado também ndo afeta diretamente os resultados de
distribuicdo de tamanho de poros.

3.2.1. Porosimetria deintrusdo de mercurio

O resultado relativo ao didmetro critico da estrutura porosa pode ser observado na Figura
10. A porosidade obtida através da porosimetria de mercurio foi 58,4%. Os valores de



porosidade determinados por este método sdo mais precisos do que agqueles apresentados na
analise de imagens, pois a peca € andisada no campo tridimensional.
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Figura 10. Diémetro critico de poro por porosimetria de intrusdo de mercurio.

A porosmetria de Hg fornece um valor aproximado de D. = 9 um. O didmetro critico
determinado pela porosmetria de Hg se deve ndo somente ao didmetro dos poros, mas
também ao arranjo de poros dentro da estrutura. Poros com didmetros menores do que 1ume
maiores do que 15um néo foram detectados.

4. CONCLUSOES

Com respeito a determinacdo da porosidade total da amostra, tanto o uso do principio de
Arquimedes como da geometria se mostraram adequados, tomando como base o vaor obtido
pela porosmetria de intrusdo de mercario. Sendo ambos bem mais rapidos e menos
trabalhosos que a andlise de imagens. A andlise de imagens fornece importantes informagoes
adicionais, como, distribuicdo frequencial e cumulativa do tamanho dos poros, aquelas obtidas
pela porosmetria de mercurio, didmetro critico. De acordo com os resultados apresentados na
andlise morfolégica o tipo de polimento utilizado ndo tem uma influéncia significativa na
porosidade e na distribuicdo de tamanho de poros. Entretanto, a andise de imagens parece
mascarar parte da porosidade quando comparada aos outros métodos, e estes problemas
provavel mente se devem a etapa de preparacdo da amostra, onde temos como principal etapa o
polimento. Ja a modificagdo no aumento utilizado mostrou grande influéncia na distribuicéo de
tamanho de poros, sendo que o aumento de 500x se mostrou mais adequado que o de 200x
por possibilitar a deteccdo de uma maior amplitude de didmetro de poros, tornando a
distribuicdo mais completa. Testes adicionais com aumentos maiores € menores prosseguem
com o intuito de melhor analisar esta influéncia O programa Imago também apresentou um
desempenho mais satisfatorio que o programa analySIS para a andlise de estruturas porosas
com porosidade na ordem de 50%. Estudos prosseguem sempre na expectativa de se conseguir
boa uniformidade na distribui¢céo de poros e maior capacidade de bombeamento capilar.
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