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Resumo

ALVES, Ana Paula Rosifini, Preparacdo de Materiais Compdsitos In situ a partir de Ligas
Eutéticas nos Sistemas Nb-Al-Ti e Nb-Al-Cr, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica,
Universidade Estadual de Campinas, 1998. Tese (Doutorado)

A fabricagio de dispositivos para utilizagio em altas temperaturas requer ¢ uso de
materiais que exibam e mantenham caracteristicas fisicas, mecnicas e quimicas em niveis
aceitaveis, mesmo em temperaturas acima de 1000°C. Uma alternativa promissora para
resolucdo de tal problema é o emprego de ligas eutéticas solidificadas directonalmente, o que
permite a preparagio de materiais compositos in sifu. No presente trabatho, ligas dos sistemas
Nb-Al-Ti € Nb-Al-Cr foram investigadas. Inicialmente, composi¢des desses sistemas foram
analisadas em relagiio & microestrutura de solidificagiio, através de técnicas metalograficas e
de analise térmica com o objetivo de identificar composigBes associadas a estruturas eutéticas.
Em seguida, as ligas eutéticas obtidas foram solidificadas direcionalmente atraves da técnica
Bridgman em fornos de aquecimento indutivo. Finalmente, as amostras processadas foram
caracterizadas no tocante & microestrutura, ao comportamento mecdnico, em testes de
compressio a quente ¢ de dureza, e a resisténcia & oxidagdo. Os resultados obtidos indicam
que ligas do sistemas investigados podem ser empregados na preparacio de materiais

compdsitos para uso em temperaturas elevadas.

Palavras-chave

- Liga eutética, intermetalico, solidificagdo direcional.



Abstract

TREVISAN, Eduardo Antonio Oliveira, Directional Growth and Microstructure
Characterization of the AINb-Nb:AI In Situ Composite, Campinas,: Faculdade de
Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 1997. 71 p. Dissertagio

(Mestrado)

The use of directionally solidified eutectic alloys represents an interesting option in
producing components and equipments to be used at high temperatures, even beyond 1000°C.
A potentially promising system for the manufacture of structural materials is the eutectic based
on the Al-Nb system, which involves the AINb, e ALNb phases. The main goal of this
investigation was the study of eutectic and near eutectic composition alloys solidification
microstructures. The work consisted of experiments on the preparation and directional growth
of these alloys. Following that, the obtained samples microstructures were characterized as a
function of solidification conditions. This characterization procedure was performed by using
optical and scanning electronic microscopies, as well as x-ray difraction technique to examine
the crystal structures, and, finally, EDS technique, to determine composition along the
samples. The results obtained allows one to understand the solidification behavior presented by

the Al-Nb alloys and the influence of the growth rate on the solidified microstructure.

Key Words

-- Eutectic Alloy, Crystal Growth, Composite, Solidification
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1. ASPECTOS GERAIS

O estudo e a pesquisa do processo de solidificacgdo se justificam & medida que a
transformagdo liquido/sélido desempenha papel de fundamental importincia em um grande
numero de processos de fabricagfio, desde processos siderurgicos/metalargicos, até processos
ligados a fabrica¢do de componentes eletronicos. A interferéncia no processo de solidificacio,
com o objetivo de programar microestruturas, pode ser executada a partir da manipulacio de
pardmetros de influéncia no mesmo. A natureza e a intensidade do controle que se exerce na
formagdo de microestruturas estdo associados a aspectos termodinimicos e & compreensio de
fenémenos que ocorrem durante a transformagdo. Conseqgiientemente, o objetivo fundamental
de analises da solidificagdo, geralmente, esta voltado ao desenvolvimento de processos que
permitam obter microestruturas otimizadas, em relagiio a aplicagdes especificas.

Dentro da metalurgia, os fen6menos ligados & transformagio liquido/solido tém sido
investigados cientificamente ha mais de meio século. Como resultado do conhecimento
adquirido nesses estudos pode-se citar o desenvolvimento de técnicas de purificacio de metais,
a obtengdo de monocristais de silicio e arseneto de galio utilizados em microeletrénica, a
compreensdo de fendmenos associados a formagfio .de microestruturas em fundidos e a
obten¢do dos metais vitreos. Um dos fenémenos mais interessantes associados ao surgimento

de uma fase solida, a partir do liquido, € o crescimento cooperativo de uma liga eutética.

A microestrutura de solidificagiio das ligas eutéticas € bastante diversa e depende
principalmente da natureza da interface solido/liquido [KURZ-1992]. Dentre os iniimeros
arranjos microestruturais em sistemas eutéticos, os regulares sio os de maior interesse e estio

associados as morfologias lamelar ¢ fibrosa. Quando uma liga eutética de natureza regular &



processada atraves da técnica de solidificagdo direcional, a microestrutura assume orientacéo
unica ¢ paralela a direcio de resfriamento, o que permite que o sélido resultante seja
denominado de material composito "in-situ” [CHANG-1992]. O emprego de ligas eutéticas
como materiais compositos € tido como a principal motivagiio para o desenvolvimento, nos
ultimos anos, da expressiva quantidade de pesquisas voltadas a solidificagio dessas ligas. Na
maioria dos casos, o objetivo principal esta ligado ao estabelecimento de um método versatil e
de baixo custo para producdo de materiais compositos estruturais, principalmente aqueles para

operacdo em altas temperaturas.

Uma reviso da literatura sobre materiais metalicos refratirios mostra a existéncia de
esforgos significativos objetivando a concepgio de materiais para operagio em altas
temperaturas [KLOVER-1991]. Tais investimentos se justificam a medida que esses materiais
sdo fundamentais na constru¢do de propulsores na inddstria aeroespacial ou na fabricagio de

equipamentos ¢ dispositivos para a geragio de energia elétrica.

Ao se avaliar o conjunto de materiais empregados na confeccio de tais maquinas
térmicas, nas ultimas décadas, constata-se que praticamente a totalidade do mesmo estd
associada aos seguintes grupos de materiais: agos de alta resisténcia, ligas de titdnio e as
superligas a base de niquel. A utilizagio desses materiais estd diretamente relacionada a
capacidade dos mesmos de serem empregados em condigdes extremas, no tocante ao ambiente
de operagdo e também, em relagio ao niveis de solicitagio mecanica presentes nas citadas
aplicages. Em geral, como caracteristicas basicas, 0s materiais a serem utilizados na
confecedo desses equipamentos e componentes, apresentam elevada resisténcia mecanica, &

fluéncia, a corroso e a oxidagdo, bem como reduzido peso especifico.

Atualmente, tentativas de aumento na temperatura de operagio desses equipamentos,
que € necessario para incrementar a eficiéncia de motores e turbinas, chocam-se frontalmente
com os limites impostos pela temperatura de fusdo dessas ligas e superligas. A existéncia desse
problema tem estimulado, de modo profundo, pesquisas ligadas 4 concepgio de novos
materiais para aplicagdo em temperaturas proximas a 1500°C. Além disso, tem-se objetivado a

busca por materiais mais leves, visando com isso reduzir o peso do componente.



Estudos ligados a fabricagdo de pegas submetidas a niveis elevados de temperatura
indicam que o potencial exibido pelo conjunto de materiais citado ja foi explorado até o limite,
o que torna importante a exploragio de outras alternativas. Uma avaliagio dos possiveis
materiais a serem empregados em tais condigdes mostra que os materiais compdsitos de matriz

metalica (CMM) sdo aqueles que exibem a maior perspectiva de sucesso.

Os materiais compésitos do tipo matriz metalica tém sido pesquisados com muita
intensidade no Gltimos anos e o resultado de tal fato pode ser constatado pelo desenvolvimento
de inimeros materiais dessa natureza. A maioria desses materiais € desenvolvida para ser
utilizada na industria aeroespacial. Tal fato € confirmado ao se constatar que diversas partes do
Omibus espacial americano sfo confeccionadas a partir de CMM [SMITH-1990]. Dentre os
CMM, aqueles constituidos por matrizes formadas por compostos intermetalicos refor¢adas

com materiais cerdmicos podem ser a grande alternativa para um futuro préximo.

Entretanto, compostos intermetdlicos reforcados com carbetos, o6xidos ou outros
compostos cerdmicos e concebidos através de técnicas tradicionais, quando submetidos a
temperaturas elevadas exibem sérios problemas ligados a reagdes interfaciais, o que indica
baixa estabilidade térmica. Embora a maioria dos CMM utilizados industrialmente seja do tipo
"ex situ", onde a obtencdo das fases (matriz e elemento de reforgo) é realizada de forma
independente, como no caso dos intermetalicos reforcados com ceramicas, um tipo de CMM
bastante promissor € aquele que se origina de um reagfio que resulta em um composito do tipo
"in situ”. Nos materiais compésitos "in situ”, a obtencfio das fases é implementada em uma
linica etapa, como resultado de uma reagio quimica ou metalurgica, que ¢ o caso da

transformacao eutética.

Uma reagdo eutética caracteriza-se por exibir equilibrio entre um nimero minimo de
duas fases solidas e uma fase liguida em uma condicio vinica de composicfio e temperatura.
Quando essa transformacfio eutética é executada dentro de uma situagdo de solidificagio
direcional, a microestrutura de solidificacdo apresenta as fases orientadas em uma direcfo
{inica e orientada com a dire¢dic de resfriamento. A estrutura resultante pode ser definida como

material compésito “in situ”.



1.2. MATERIAIS COMPOSITOS “IN SITU”

Os materiais compdsitos ou conjugados para aplicagdes sofisticadas ¢ envolvendo alta
tecnologia s6 surgiram, de fato, nos tltimos 40 anos, com o aparecimento das resinas
poliméricas. Inicialmente, tais resinas eram reforcadas com fibras naturais, como asbesto,
madeira ou tecidos. Durante a 2* Guerra Mundial, devido as necessidades militares, deu-se o
desenvolvimento da fibra de vidro, o que permitiu a produgdo dos materiais compositos do
tipo fibra de vidro/resina plastica [SMITH-1990]. Isto resultou num impulso muito grande, que
deu origem a atual era dos materiais compésitos avangados. Com o término desta guerra, os
materiais compositos comecaram a ser empregados em diversas industrias, como a

aeroespacial, a automobilistica e a naval.

Os materiais compositos podem ser definidos como o resultado da combinagdo de dois
ou mais diferentes constituintes. A maioria destes materiais consiste de um elemento de reforgo
envolvido por uma matriz, com o objetivo de obter caracteristicas especificas e propriedades
desejadas. Geralmente, os componentes ndo se dissolvem um no outro e podem ser

identificados fisicamente por uma interface bem definida entre os mesmos.

Na pratica, esta definiio nfio pode ser aplicada de modo genérico. Ao nivel atdmico,
alguns materiais, como as ligas metalicas ¢ os polimeros, podem ser classificados como
compdsitos, j4 que resultam da associacfio de diferentes elementos quimicos. Ao nivel
microscopico (10 a 107 ¢m), algumas ligas metalicas apresentam diferentes fases, como ¢ o
caso dos acos, que em determinadas condigdes de processamento apresentam as fases ferrita e
cementita. Estas duas fases podem ser facilmente identificadas em um microscopio ¢ dessa
forma, tais ligas podem ser classificadas como materiais compésitos. Ao nivel macroestrutural
(>107 cm), os plasticos reforgados com fibras de vidro podem ter seus conpstituintes
identificados, sem auxilic de microscopia e assim, podem ser considerados como materiais
compositos. Concluindo, a definicio de um material compdsito estd necessariamente associada
ao nivel de grandeza considerado. Em engenharia, a definicio adotada de materiais
compdsitos, refere-se ao estudo de materiais sélidos que apresentam uma mistura ou
combinacio de dois ou mais micro ou macro-constituintes, diferentes em forma e composigéo

quimica e essencialmente insoliveis um no outro. Ainda do ponto de vista de engenharia, um
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material compdsito representa a combinacio de dois ou mais materiais para resultar em um
material que possui propriedades e caracteristicas superiores as de seus constituintes [SMITH-

1990].

Recentemente, um novo tipo de material compdésito tem sido exautivamente pesquisado
e sua aplicacdio industrial como material refratirio aparenta ser bastante provavel. Trata-se dos
materiais compositos resultantes da solidificagfio direcional de ligas eutéticas e constituidos por
fases intermetdlicas de alto ponto de fusfo. Tal perspectiva ¢ sustentada pelas altas
temperaturas que tais materiais podem suportar, em comparagio com outros materiais ja
considerados tradicionais. Além disso, esses materiais compdsitos, por serem
termodinamicamente estaveis, nio envolvem problemas de reagfio interfacial entre as fases do

eutético (matriz e elemento de reforgo), e dinda exibem forte ligagfo entre tais fases.

A aplicagfio da técnica de solidificagfo direcional no processamento de ligas eutéticas
teve inicio na década de 60, estimulada por diversos estudos, dentre os quais destacam-se o de
Jackson ¢ Hunt [JACKSON-1966] sobre o crescimento regular de eutéticos, de Hunt e
Jackson [HUNT-1966] a respeito da natureza das microestruturas eutéticas e de Galasso
[GALASSO-1967], voltado a aplicacdes potenciais dessas ligas. Tais investigagdes
estimularam a elabora¢fio de um nimero consideravel de pesquisas tendo como meta principal
a concepgdo de um método eficiente de produc@io de materiais compoésitos a partir da
solidificagéio direcional de ligas eutéticas. Os materiais compésitos obtidos de ligas eutéticas
solidificadas direcionalmente, reforcados por fases intermetéilicas formadas em temperaturas
elevadas, ao serem comparados aos intermetalicos reforgados com cerdmicas exibem
significativa vantagem, pois nfo se observa, nesse caso, problemas interfaciais devido a
maneira que os materiais "in situ" sfo gerados (}eag:ﬁo eutética) ¢ o fato de serem

termodinamicamente estaveis.

Um dos materiais compositos "in situ" preparados a partir da reacdo eutética e com
aplicaciio industrial com sucesso, relaciona-se ao sistema Ni-Ta-C [CHANG-1992]. Nesse
caso, a transformacio eutética produz uma matriz formada por superliga de niquel reforgada
por fibras de carboneto de tdntalo. Quando comparadas as superligas monocristalinas obtidas

por solidificagdo direcional, tal compdsito & base de Ni-Ta-C exibe resisténcia 4 fluéncia muito



superior. Entretanto, esse material compdsito tem sua operagfo restrita ao ponto de fusfo da
matriz 4 base de niquel (+/-1300°C). Como exemplo de estudos envolvendo materiais
compdsitos obtidos pela solidificacfio direcional de ligas eutéticas, destacam-se as seguintes
investigagdes: processamento do sistema eutético Co-CoAl, onde suas propriedades mecénicas
foram investigadas em fungfio de caracteristicas microestruturais [SHAH-1993]; obtencio e
caracterizagdo dos sistemas eutéticos Cr-Cr;Si, Nb-NbsSi e V-V;8i através da técnica
Czochraiski em cadinho frio € aquecimento por indugiio [CHANG-1992]; caracteriza¢do do
sistema eutético y-B' no sistema metdlico Ni-Fe-Al, onde foi examinada a relagdo entre
microestrutura eutética e fluéncia do material compésito [KLOVER-1991] [KLOVER-1992]
e, finalmente, caracterizacdo do sistema eutético NiAl-Mo, onde foram estudados os

mecanismos de deformacio da microestrutura eutética [CHEN-1993].

Dentre um conjunto bastante amplo de sistemas metélicos com potencial para aplicacSes
em temperaturas clevadas, destacam-se as ligas a4 base de niébio. O nidbio, que € o metal
refratario que exibe a menor densidade, tem sido objeto de infimeras investiga¢des nos tltimos
15 anos. Tais pesquisas foram principaimente voltadas a interesses da indiistria aeroespacial ¢
seu emprego, em associacdo com outros materiais, tem sido investigado para fungdes
estruturais em componentes de propulsores. A principal barreira a ser vencida em tais
aplicagOes estd ligada a sua baixa resisténcia & corrosio e oxidagiio quando exposto a altas

temperaturas.

Das ligas a base de mobio, um sistema potencialmente interessante e ainda pouco
explorado, relaciona-se ao eutético formado pelos elementos Al e Nb. O sistema Al-Nb exibe
ponto eutético junto a composicio Al-71,5% em peso de Nb e & temperatura de 1550°C. Parte

do diagrama de fases do sistema Al-Nb € mostrado na figura 1.1.

As fases solidas formadas na reagdo ewtética sfio constituidas pelos compostos
intermetalicos Nb,Al e ALNb. A literatura registra poucos estudos associados 3 solidificacdo
dessa liga, porém, em tais trabalhos observa-se que as fases possuem estrutura lamelar e as
propriedades mecénicas s3o bastante interessantes, principalmente em temperaturas acima de

1000°C.
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Figura 1.1. Parte do diagrama de fases do sisterna Al-Nb, mostrando a formagdo do eutético

Nb,Al-ANb [MASSALKI-1987].
1.3. OBJETIVOS DO PRESENTE TRABALHO

Com o proposito de se examinar as possibilidades de emprego de sistemas eutéticos
como materiais refratarios através de solidificagdo direcional, dimensionou-se como objetivo
principal do presente trabalho, o estudo da microestrutura de solidificacdo da liga eutética Al-
Nb. Como objetivos especificos, o trabalho envolve os seguintes itens:

a. Obtengdo de ligas eutéticas e proximas a composi¢do eutética do sistema Al-Nb;

b. Estudo da estrutura cristalina das fases constituintes da estrutura eutética;

¢. Estudo da microestrutura de solidificagio da liga eutética Al-Nb no estado bruto de

fusdo;



d. Obtengdo de estruturas eutéticas com microestruturas controladas no tocante a

diregio e taxa de crescimento (solidificagdo direcional);

e. Estudo da microestrutura de solidificagdo da liga eutética Al-Nb obtida por

solidificagdo direcional;

f. Avaliagdo da influéncia da taxa de crescimento na microestrutura eutética do sistema
Al-Nb.



CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA

2.1. CONSIDERACOES INICIAIS

A reagio eutética estd presente nos sistemas chamados anisomorfos, ou seja, naqueles
€m que os seus componentes, quando sélidos, exibem mais de uma fase. Nestes sistemas, a
solubilidade total ndo ¢ possivel, ou por existir um limite de solubilidade de um constituinte no
outro, ou pelo surgimento de fases intermedidrias estaveis. A reagdo eutética € possivel em
uma ou mais composi¢des do sistema, e se caracteriza pelo liquido, ao se resfriar e solidificar,
dar origem a duas ou mais fases solidas distintas, que podem ser constituidas por metais puros,
compostos ou solugGes solidas.

Para o caso do crescimento de ligas eutéticas em sistemas bindrios, de acordo com a
regra de Gibbs, duas fases solidas sdo obtidas. A formagdo destas duas fases apresenta um
movimento atémico junto a interface sélido/liquido bastante peculiar, onde a formacfio de uma
fase estd intimamente ligada a formagfio da outra. Este tipo de crescimento € chamado
cooperativo, ¢ possibilita a obtencdo de uma classe muito especial de materiais, os compdsitos

"in situ”.

A natureza das fases constituintes do sistema, juntamente com o gradiente de
temperatura na interface solido/liquido e a velocidade de crescimento, sdo fatores de infludncia
decisiva no tipo de microestrutura formada. Para que uma estrutura seja caracterizada como
material compésito, € necessario que exista regularidade na distribui¢do e orientacdo das fases.
Microestruturas com tais caracteristicas apresentam, no caso de materiais compdsitos "in situ"
estruturais, propriedades mecénicas anisotrépicas supériores a dos componentes do sistema
eutético de forma isolada.

2.2. CLASSIFICACAO DE LIGAS EUTETICAS

A diversidade morfol6gica apresentada pelas estruturas eutéticas constitui um problema
complexo, o que limita a existéncia de uma classificagio conclusiva e abrangente. Tal fato &
resultado de um comportamento pouco compreendido, e que envolve diversos fendmenos
quimicos e fisicos.



De acordo com Taran [TARAN-1992], nas décadas de 10 e de 20 foram apresentados as
primeiras sugestdes para classificagio das ligas eutéticas. Pode-se dizer que, de um modo
geral, tais sugestdes foram baseadas em diferentes aspectos morfoldgicos da microestrutura.
Tal op¢do ndo se mostrou eficiente, 4 medida que a aplicagio das mesmas ndo permitiu obter
resultados considerados satisfatorios. Os mais importantes trabalhos de classificacio
apresentados durante este periodo inicial de estudos foram os sugeridos por LAMPLOUGH
(1914), BRADY (1922) e por PORTEVIN (1923).

Segundo Hogan, Kraft e Lemkey [HOGAN-1968], apenas em meados dos anos 50 é que
se abriu mio da simples observagdo de caracteristicas morfologicas para se introduzir o modo
de crescimento como pardmetro de comparagdo entre as microestruturas. O trabalho pioneiro
foi desenvolvido por Scheil [SCHEIL-1954].

Ainda segundo Hogan, Kraft ¢ Lemkey [HOGAN-1968], Scheil propos que as ligas
eutéticas fossem classificadas, de acordo com suas microestruturas, como normais ou
andmalas. Microestruturas normais s3o aquelas em que uma das fases, chamada fase de
reforgo, se encontra disposta de forma ordenada, ¢ com o mesmo formato, em uma matriz
constituida pela outra fase. Essas microestruturas foram classificadas como lamelares ou
fibrosas e sdo obtidas pelo crescimento simultineo das duas fases do eutético. Nesta forma de
classificago, as fases podiam crescer de forma paralela uma em relagio a outra, apresentando
a mesma velocidade de crescimento. Estruturas andmalas foram classificadas como aquelas
em que, por qualquer motivo, as fases solidas nfio cresciam com velocidades iguais, e
conseqiientemente, as microestruturas resultantes ndo apresentavam um arranjo ordenado das
fases. Os estudos de Scheil também indicaram que um modo de se distinguir estruturas normais
de estruturas andémalas era verificar que nessas ultimas nfo se formam contornos de grio,

enquanto em estruturas normais, sim.

No ano de 1966, Hunt e Jackson [HUNT-1966] apresentaram o trabalho que pode ser
considerado como fundamental para o desenvolvimento de estudos sobre crescimento de ligas
eutéticas e sua classificagdo. O modelo sugerido pelos autores, de uma forma geral, propde
classifica-las baseando-se no fato de que a morfologia de crescimento apresentado pela
estrutura eutética € governada pela caracteristica de crescimento das fases do eutético, de
forma individual.

Os principios desta analise estdo fundamentados na teoria de crescimento para materiais
puros, concebida pelo proprio Jackson [JACKSON-1958]. Nesse estudo, partindo da
observagdc que os metais podem se solidificar apresentando interface sOlido/liquido do tipo
nfo-facetada, também chamada de difusa, ou do tipo facetada, Jackson associou tal

10



comportamento com o célculo de um fator o, dependente da entropia de fusdo e do tipo de
estrutura cristalina do material.

O perfil apresentado pelas interfaces do tipo facetada e nfo-facetada ¢ representado na
figura 2.1.

Interface difusa Interface facetada

(a)

Liq

(b) I

Figura 2.1. Interface s6lido/liquido: (a) nivel atdmico e (b) nivel macroscopico

Em estruturas do tipo facetada, o crescimento ocorre segundo diregdes preferenciais ¢ o
perfil interfacial se apresenta atomicamente piano. Este tipo de crescimento é observado nos
materiais que apresentam um valor de entropia de fusdo mais elevado, como os ceramicos €
polimeros. Em estruturas que crescem com a interface ndo-facetada, existe completa
anisotropia cristalografica, como é observado nos metais, que possuem baixo valor de entropia
de fusdio. Compostos intermetalicos podem apresentar tanto comportamento facetado quanto
ndo-facetado.

Do ponto de vista termodindmico, os dois tipos de interfaces de crescimento estdo
associados & variagdo da energia livre da interface e & quantidade de dtomos ocupando a

interface. Tal variagio pode ser determinada a partir da equagéo.

AE
KT, =g x(l-x)+xnx+(1-x)In(l-x) 2.

it



onde AE ¢é a variagio de energia livre na interface, n & o nimero total de atomos da interface, k
& a constante de Boltzmann, T¢é a temperatura de fusioex ¢ a fragio de atomos ocupando o
plano interfacial.

De acordo com Jackson [JACKSON-1958], o pode ser obtido da seguinte forma:

o= -Ii’*(ll) = A&(—n) 2.2)
kT \v R \v
onde Lg ¢ a variagio de energia interna durante a condensagiio ou solidificagiio (nfo € o calor
latente convencional, que ¢ uma mudanga de entalpia), R ¢ a constante universal dos gases
(R= kx6,02x10%), Tf é a temperatura de fusdo do material, ASf € a entropia de fusio do
material, 1 ¢ o nimero de vizinhos de um atomo localizado no mesmo plano da interface

solido/liquido e v € o niimero de coordenagio.

A figura 2.2 mostra a variagiio da energia livre na interface em fungdo de a e da fraglio
de atomos na interface, x.

(4E)(n.R.Tx/}
-0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

b,

fs

ok et e ]
000000)
208000

Figura 2.2. Variagfio da energia livre na interface em funcio deae x.
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Considerando-se o caso onde atomos sdo adicionados ao plano imediatamente seguinte a
interface, de acordo com os critérios termodindmicos, esta se estabiliza quando a fragdo de
atomos, x, corresponde a valores de energia minima. Uma analise do comportamento da
fungdo para diversos valores de o (equagiio 2.1) revela duas situagdes distintas. Na primeira,
para valores de o menores que dois, observa-se que a estabiliza¢@o ocorre na regido proxima a
x = 0,5, ou quando 50% das posi¢des atdmicas da interface estio preechidas. Isto esta
associado a formagio de uma interface do tipo difusa. Para o caso de o maior que 2, existem
dois pontos de energia minima: o primeiro se encontra por volta de 10 % de preenchimento ¢ o
outro, em aproximadamente 90 %. Este alto nivel de ordenacfio atdmica leva a ordenagdo de
interfaces do tipo facetadas.

A teoria acima € aplicada quando o processo de solidificacdo ocorre dentro das
condi¢des de equilibrio termodindmico, ou seja, quando a taxa de movimentagio da interface ¢
suficientemente baixa para permitir que as condigSes de equilibrio mencionadas anteriormente
sejam alcancadas. O ndo cumprimento deste requisito pode levar uma interface facetada a se
comportar como uma interface nio-facetada e vice-versa.

Seguindo estes conceitos, Hunt e Jackson {HUNT-1966] propuseram a classificagdo das
ligas eutéticas binarias segundo trés categorias distintas, quais sejam:

a. Estrutura do tipo nio-facetada/ndo-facetada

Neste grupo, as duas fases constituintes do sistema eutético possuem um valor baixo de
entropia de fusdo, e portanto, ambas crescem de maneira nio-facetada. No que se refere a
morfologia das fases, as microestruturas obtidas sdo regulares e podem ser do tipo fibrosa ou
lamelar, dependendo da fragdo volumétrica de cada uma das fases. Fragdes volumétricas
proximas produzem microestruturas lamelares, enquanto que no caso contrario,
microestruturas fibrosas sdo formadas.

Como ambas as fases tém crescimento do tipo ndo-facetado, o crescimento de cada uma
delas acontece lado a lade com a outra, ambas com a mesma velocidade, permitindo que exista
um perfeito acoplamento entre elas. Os constituintes segregados para o liquido durante a
solidificacio das fases apresentam perfeitas condi¢bes de movimento junto & interface,
podendo incorporar-se na formagiio da fase adjacente, evidenciando assim uma
interdependéncia entre as fases. A diregfo de crescimento das lamelas ou fibras € a mesma em
que ocorre a extragio de calor na regifio da interface solido/liquido.

A figura 2.3 apresenta um esquema das microestruturas do tipo lamelar e fibroso
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ML \
Lamelar Fibrosa

~

Figura 2.3. Esquema das microestruturas regulares do tipo lamelar e fibroso

Objetivando relacionar pardmetros de crescimento eutético com caracteristicas da
microestrutura eutética lamelar, Hunt [HUNT-1963] e Chadwick [CHADWICK-1963],
baseados em dados experimentais, propuseram as seguintes relagdes:

VA2 = constante (2.3)

AT / 'V = constante (2.4)

onde V ¢ a velocidade de solididicagdo, A € o espacamento lamelar e AT o superesfriamento na
interface solido/liquido.

Com relagdo a solidificagdo unidirecional de ligas deste grupo, ¢ possivel a obtengdo de
fases muito bem alinhadas uma em relagio & outra, contituindo materiais compésitos do tipo
"in situ", denominagio dada em razdo da sua origem, a reacdo eutética. Pode-se citar como
exemplos do crescimento de estruturas do tipo nio-facetado/nio-facetado as ligas eutéticas
dos sistemas Sn-Cd, Pb-Cd, Sn-Zn, Al-Zn e Pb-Sn.

b. Estrutura do tipo ndo-facetada/facetada

Neste caso, onde uma das fases cresce de forma facetada e a outra ndo, tanto estruturas
andmalas como regulares podem ser encontradas. Dependendo das condigdes do crescimento e
de caracteristicas dos materiais, pode-se conseguir que a interface sélido/liquido permaneca
plana durante o crescimento, possibilitando assim obter-se materiais compésitos do tipo "in
situ”, como os encontrados no grupe anterior. Para tanto, a taxa de solidificacio deve ser
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baixa e a fase ndo-facetada exibir elevada fragdo volumeétrica, ela se constituindo na matriz do
composito. A fase de menor volume é a que cresce de forma facetada, e geralmente ¢
constituida por um carbeto ou uma fase intermetalica, na forma de lamelas ou fibras de curto
alcance. Por outro lado, um n3o controle das condigdes propicias pode acarretar na
degeneracdo do crescimento regular. Exemplos de sistemas que apresentam um componente
crescendo se forma facetada e o outro ndo-facetada sdo: Al-Si, Pb-Bi, Sn-Bi, Zn-Mg,Zn;; e
Zn-MgZn,.

c. Estrutura do tipo facetada/facetada.

Quando as duas fases possuem um valor de entropia de fusfo elevado, as estruturas
solidificadas possuem estruturas irregulares, como as que podem ser obtidas no grupo anterior.
Contudo, o crescimento dos cristais ocorre de forma diferente, ndo existindo dependéncia
entre as fases para que estas evoluam. Aqui, nio necessariamente acontece 0 cOmtato COmMO
ocolria nos casos anteriores. As estruturas pertencentes a este grupo sfo invariavelmente
irregulares, o que inviabiliza seu emprego como materiais compoOsitos.

A divisdo proposta por Hunt e Jackson {HUNT-1966] apresenta algumas restri¢des,
como por exemplo, o fato da literatura apresentar uma série de sistemas onde seria esperado
um crescimento ndo regular, e na verdade, sdo obtidas microestruturas com orientagio e
distribuigdo das fases bem definidas [ELLIOTT-1977]. De acordo com Elliott, o trabalho de
Hunt e Jackson estaria incompleto, por ndo considerar o efeito de uma fase na outra e vice-
versa, no crescimento eutético.

QOutro pomto questionavel a respeito da classificagiio em questfio se refere a dificuldade
que existe em se estimar a entropia de fusfo dos componentes dos sistemas. Este calculo
envolve o conhecimento de quanto a entropia mudd com a variagdo da composigio e da
temperatura. Um agravante a mais existe no caso de compostos intermetalicos, que possuem
entropias de fusdo raramente conhecidas e dificeis de sérem estimadas corretamente [FISHER-
1978].

Uma tentativa recente de classificagiio para ligas eutéticas foi elaborada por Podolinsky
et al [PODOLINSKY et al.-1989]. Neste caso, a influéncia de uma fase na outra ¢ investigada,
sendo que o critério de distingéio é a adsorgdo entre as fases. Dois grupos sdo observados: os
eutéticos regulares ocorrem em sistemas onde a rugosidade de uma das fases é aumentada em
funcio da presenca da outra fase. Estruturas anémalas se formam em sistemas onde a
rugosidade de ambos os componentes decai na presenca da fase oposta.
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2.3. CRESCIMENTO DE LIGAS EUTETICAS REGULARES

As ligas de composigio eutética apresentam um mecanismo de crescimento bastante
peculiar, que é responsavel pela diversidade de microestruturas encontradas nestas ligas. Nele,
cada uma das fases componentes do sistema, para poder efetuar o seu desenvolvimento,
depende do material segregado ao liquido pela fase adjacente. Este processo de redistribuicio
do soluto, que esta presente na formagdo simultinea das fases, € denominada de crescimento
cooperativo. A melhor compreensdo do processo € possivel com o auxilio do diagrama de
fases do sistema eutético, apresentado a seguir na figura 2.4.

Liquido
© ©
5 X+ B+ 5
© o ’ . o]
L Liquido Liquido =
2 W0} L 18| 2
e T =
o+8
A C,CS c? C. C! céc,B

% de B

2

Figura 2.4. Diagrama de fases de sistema bindrio contendo trasformagio eutética e

composigdes empregadas na modelagem matematica do processo.

Tomando-se como exemplo um sistema lamelar, sabe-se que a transformacio eutética
acontece a partir do liquido, que se solidifica e promove o surgimento de duas fases sOlidas, o
e B, com composigdes diferentes da apresentada pelo liquido. Neste caso, a fase o ¢ rica no
elemento A, enquanto a fase B no elemento B, ambas em relagdo 4 composi¢ao eutética. Assim
sendo, para a formagdo da fase , a concentragdo de atomos do tipo B no liquido a se
solidificar deve decrescer em relagio 4 composigdo eutética, segregando ao liquido os atomos

de B em excesso. Com isso, forma-se uma regido rica em B na parte liquida que se encontra
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junto & interface a frente de a. Da mesma maneira, o crescimento da fase 3 acontece com a
diminui¢do de atomos de A, concentrando-os, da mesma forma, na regido liquida junto a
interface, agora em frente a fase B. A quantidade de atomos rejeitados durante a formacio de
cada fase pode ser obtida através do diagrama de fases, da mesma maneira que a concentragiio
¢ calculada para materiais monofasicos, Cg = koCy, (FISHER-1978), onde kq ¢ o coeficiente
de distribui¢do de soluto no equilibrio.

Em resumo, atomos de B sdo rejeitados por « e atomos de A sdo rejeitados por B,
concentrando atomos dos elementos A e B 4 frente das interfaces o e P, respectivamente. Esta
situagdo faz com que a formagdo de cada uma das fases aconteca a partir do consumo de
atomos acumulados a frente das fases adjacentes, através de difusio atémica no liquido
proximo a interface, em um processo conhecido como fluxe cruzado. Um diagrama
esquematico deste tipo de transporte de massa no crescimento eutético lamelar é mostrado na
figura 2.5, '

Fluxo de
atomeos tipo B

Fluxo de
Atomos tipo A

V
—-—>\ Interface

Solido/Liquido
Figura 2.5. Diagrama esquematico do fluxo de 4tomos no crescimento eutético lamelar.

O aclimulo de atomos junto ao liquido interfacial promove alteragdes constitucionais no
mesmo, alterando, por consequéncia, a temperatura da transformagdo eutética. Guiando-se
pelo diagrama de fases, observa-se que, em concentragdes ricas em soluto, a transformacéo
ocorre em uma temperatura abaixo da eutética, ou seja, existe o superesfriamento do liquido
interfacial. O grau deste superesfriamento ¢ de fundamental importancia no estudo do

crescimento eutético.
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Em estudos de crescimento eutético, a difusio atdmica nas duas fases solidas ndo €
considerada, por ser muito pequena, insignificante quando comparada a do liquido. O
movimento de difusdo ocorre na fase liquida, de trés formas distintas:

a. Fluxo atdmico na dire¢io perpendicular a interface, em direcdo ao liquido situado
longe da interface;

b. Fluxo atdmico perpendicular a dire¢do de crescimento, de um ponto a frente da fase o
para um ponto & frente da fase [3;

¢. Fluxo atdmico perpendicular a dire¢éio de crescimento, de um ponto & frente da fase
para um ponto a frente da fase o.

Quando considera-se o fluxo atdmico de um ponto 2 frente de uma fase, para a frente da
fase adjacente, ¢ importante considerar o fato que a distancia percorrida pelos atomos nfo ¢
{nica. Certamente, um atomo localizado a frente da regido central da lamela percorre um
percurso maior, até a outra lamela, do que um localizado a frente da interface das fases solidas.
Esta ma distribuicdo do soluto acarreta em diferentes superesfriamentos ao longo da interface.

Hunt e Jackson [JACKSON-1966] propuseram que o crescimento eutético se realiza
com uma unica temperatura na interface solido/liquido, ou seja, com um unico grau de
superesfriamento. Para compensar a variagio que existe na composigdo do liquido, que
provocaria diferentes superesfriamentos, os citados pesquisadores adicionaram a este
superesfriamento um termo correspondente 4 curvatura da interface solido/liquido. Este termo
devido a curvatura apresenta sinal oposto ao devido a variagdo constitucional do liquido.

2.4. CAMPO DE SOLUTOS NO LIQUIDO INTERFACIAL

Na elaboragio da analise da solidificagiio direcional de ligas eutéticas binarias, as
seguintes consideragdes podem ser feitas:

» O regime estacionario foi atingido,
« O transporte de massa na fase liquida acontece apenas por difusdo atdmica;
s A difusio atdmica na fase soélida € nula.

Neste caso, existem dois tipos de fluxo de massa no liquido, como mostra a figura 2.6:
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Figura 2.6. Fluxos atémicos presentes durante a solidificagdo direcional de ligas eutéticas lamelares.

a. Fluxo atémico devido & variagio da composigio do liquido e dado pela 1° lei de Fick:
oC  oC
I = —D[w— + —J (2.5)

onde C é a composigio do liquido e D é o coeficiente de difusdo atdmica no liquido, que aqui sera

considerado constante em relagdo a temperatura e posi¢ao;

b. Fluxo resultante do movimento da interface solido/liquido:
J, = -VC (2.6)

onde V € a velocidade de solidificagio.
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O fluxo total de massa, que € representado por Jr, € resultado da soma das duas parcelas:

oC oC
Jp = -Di—=— + | - VC 27
X CZ

O balanco de massa em um elemento diferencial no liquido conduz a seguinte relagdo:

= - .V (2.8)

onde t € 0 tempo.

Para o caso de regime estacionario, (¢C/¢t=0), a equacdo 2.8 torna-se:

g2c §Cc  vVéaC
ox? oz? D oz

=0 (2.9)

A equagiio 2.9 permite obter a distribui¢io de soluto durante o crescimento direcional de ligas
eutéticas. O seu emprego para o caso de ligas eutéticas lamelares torna necessario aplicar as

condi¢es de contorno do problema. As condiges de contorno sdo as seguintes.

a. A variagio da composicio entre as fases solida e liquida interfaciais € igual ao fluxo de

massa interfacial (1* lei de Fick), ou:

em z=0, a frente da fase o

[ﬁ} = e - ¢y 2.10)

oz/ - D

e em 20, a frente da fase 3;
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b. Em um ponto distante da interface solido/liquido, a composi¢io € unica e igual a

composi¢ao eutética, ou seja, em z —>
C,»o = Cg (2.12)

¢. Como a variagdo da composigio do liquido ao longo da interface ¢ periodica, a seguinte

relacdo é valida:

Cx=0 = Cx=x (2.13)

2.5. ANALISE E SOLUCAQ DE JACKSON E HUNT

Os primeiros trabalthos sobre a natureza do crescimento eutético foram motivados pelo
interesse em compreender a formagdo de estruturas eutetdides em agos. Com o decorrer do
tempo, ja nos anos 60 e 70, estes estudos passaram a se concentrar no desenvolvimento de
técnicas otimizadas de produgdo de materiais compositos.

O estudo de parimetros como o grau de seperesfriamento interfacial, a distribuigdo de
solutos, a morfologia interfacial e a formagio de defeitos interfaciais se tornou bem mais
efetiva & medida que novos equipamentos e técnicas passaram a ser empregados. Juntamente a
estes trabalhos, existiu uma preocupagio quanto ao desenvolvimento de modelos tedricos que
descrevessem o comportamento atémico durante a transformagfo eutética.

Jackson e Hunt [JACKSON-1966], apresentaram um modelo analitico do crescimento de
ligas eutéticas regulares, a partir da solu¢do da equagio 2.9. Neste modelo, a distincia de
difusdo no liquido, D/V, foi considerada muito maior que o espagamento entre as fases, A. Esta
consideragdo € valida para taxas de solidifica¢do reduzidas. Os autores também assumiram que
o superesfriamento interfacial é muito pequeno, pois a composigio do liquido ¢
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aproximadamente a eutética. Ainda, a interface foi considerada como microscopicamente
plana.

Por intermédio da equagfio 2.14 consegue-se determinar a distribuigiio dos constituintes do
sisterna eutético no liquido préximo a interface sélido/liquido. Nesta equagdo, C é a composi¢do do
liquido, C ¢ a composigio eutética dada pelo diagrama da figura 2.4, x € a diregio paralela a
interface e z é a diregiio de crescimento.

Esta equagiio apresenta caracteristicas geométricas do crescimento lamelar como pardmetros.
A figura 2.7 indica cada um deles: S, ¢ a meia espessura da lamela da fase o, Sp € a meia espessura
da lamela da fase B e x=0 situa-se no meio da fase a.. De acordo com o trabatho de Jackson e Hunt
[JACKSON -1966], a composicio do liquido interfacial, em funcdo da posigiio ao longo da
interface, ¢ dada por:

w

A
Y o o

A
b4

fase & fase S

Figura 2.7. Meias espessuras das interfaces das fases o e B, S, e Sp, respectivamente [JACKSON -
1966].
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SE o x ( ne
Cxz) = Cg + Co + By eD%) ~ %Bnco{m}e{sa%sﬁj (2.14)

Sz + Sﬂ
onde:

g, = SiSa - CBp 215

0% Ty Sp (2.15)

2 v Sy

By = 3 (5o + SB)DCgsen{mww——Sa : S[J (2.16)

Co = C - Cg (2.17)

Co = C¢ + CB (2.18)

C§ = Cg - Cq (2.19)

cf = Cp - Cg (2.20)

As concentragdes C, e Cp também sdo obtidas a partir da figura 2.4.

A equacio 2.14 permite a obtencdo do perfil de concentragdo de soluto na interface solido-
liquido. De posse de tal informacdo, ¢ possivel calcular o superesfriamento do liquido junto a
interface, com o auxilio do diagrama de fases do sistema em questfio. O calculo se utiliza dos
valores de inclinagdo da linha liquidus, m, para as fases a e P, respectivamente. No calculo do

superesfriamento interfacial, determina-se a composigic média na interface de cada fase.

A composigio média do liquido interfacial da fase a € calculada pela relagdo:
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nx
C =C,+C, +B, +—— B, dx 221
+C, + IZ cos]iSa “*S,s:l (2.21)

ggni

que equivale a:

(Sq * sg)2 v
e W Tep (2.22)

C. = + + +

O mesmo vale para a determinagio da composi¢do do liquido interfacial associado a fase f3,

ou seja;

(Sa + sﬁ)2 v

i = o e - — P 2.23
CB Cg Cu Bg - 2 Sﬁ DCO ( )

onde o pardmetro P ¢ igual a:

i( M [;nf“sﬁﬂz (224)

n=]

A tabela 2.1. apresenta valores de P em fun¢io da relagdo volumétrica das fases.

Jackson e Hunt [JACKSON-1966] fizeram uso em seu trabatho das curvaturas médias da

interface solido/liquido a frente das fases o e B, para o crescimento lamelar. Estes termos sdo dados

por:

1 1
= —senf 2.25)
Ro() S ¢
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1
L _ 1 send (2.26)

Rg(x) Sp

O angulo 9 e a meia espessura S s3o mostrados na figura 2.8.

Tabela 2.1. Valores de P apresentados por Jackson e Hunt [JACKSON-1966].

10 2
s > (L) S
o To8 e sen Sa S

] 0 0.0

0.1 0,00620

0.2 0,01627

0,3 0,02545

0.4 0,03167

0,5 0,03383

0.6 0,03167

0,7 0,02545

0.8 0,01627

0.9 0,00620

1.0 0,0

De acordo com a andlise de Jackson e Hunt [JACKSON - 1966], o crescimento de ligas
eutéticas depende findamentalmente, entre outros fatores, do grau do superesfriamento do liquido
mterfacial. Conhecendo-se este pardmetro, é possivel estabelecer caracteristicas do crescimento
eutético, uma vez que a estabilidade do crescimento dessas ligas esta associada a ele. O grau de
superesfriamento interfacial é obtido da diferenca entre a temperatura eutética Tr e a temperatura
real da mterface solido/liquido, Ti. Quando em equilibrio, ou seja, se as fases sélidas e a fase liquida
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apresentam velocidade de crescimento nula, o superesfriamento ¢ igual a zero. Contudo, as
condigBes observadas experimentalmente no crescimento eutético, com o proposito de obtencio de
materiais compositos, sempre envolvem velocidades de crescimento diferentes de zero, o que
resulta no superesfiiamento interfacial. Segundo os autores, este superesfriamento € o resultado da
soma de trés termos, quais sejam: superesfriamento devido & variagdo constitucional do liquido,

superesfriamento devido a curvatura da interface e superesfriamento devido a cinética do processo.

—

Figura 2.8, Diagrama esquematico do valor de 6 e S no crescimento lamelar [JACKSON -1966].
O superesfriamento constitucional, ATc, € dado por:

ATe = m[Cg - C)] 2.27)
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onde m € a inclinagio da curva liquidus associada a uma das fases no ponto x e C(x) ¢ a
composi¢do da interface no ponto x. O superesfriamento devido a curvatura da interface, ATg, ¢
dado por:

a
R(x)

ATR = (2.28)

onde "a" € uma constante fornecida pela relagio de Gibbs-Thomson [JACKSON-1966] € R(x) ¢ o

raio de curvatura local da interface.

O superesfriamento cinético ¢ fungdo da diferenga de potencial quimico que move a
transformagdo liquido-solido. Este termo € normalmente ignorado, pois o mesmo é muito menor
que as contribui¢des devidas ao desvio constitucional e 4 curvatura interfacial. Finalmente, o

superesfriamento total AT ¢ dado por:

AT = Tg - Tt = AT¢ + ATgr (2.29)
ou
” AT = mlCg - Co0] + o (2.30)
(x)
Na solidificagdo de ligas eutéticas lamelares, o superesfriamento médio da interface ¢ dado
por:

(Sa + Sﬁ)z aly
2V op|y 2 @31)

v
Sa Se.

D
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27
v (sats) | b
ATg = mp|-Cq - By + 2Bcomw~§E—PJ S (232)

onde m,, € mp sd0 as inclinagdes das curvas liquidus relativas as duas fases solidas o e B e obtidas do

diagrama de fases. Além disso,

T

al = (W—EJ ckseneég (2.33)
Lf o
(T

L .. |1E L L

ak LL Jg ofsenOf (2.34)

onde Ty, € a temperatura eutética, Lt € o calor latente de fusfio da fase tratada, 6., ¢ op s30 as tensdes

superficiais entre o liquido € as fases o e B, respectivamente. Definindo os seguintes termos:

A= 2fS, + Sp) (2.35)
e
Sp
§ = = (2.36)
St
Assumindo que a temperatura da interface ¢ Unica, os superesfriamentos das fases o e B sdo
iguais, ou:

AT, = ATp (2.37)
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o que resulta em:

AT L
m A
onde as constantes m, Q" e 8" sio iguais a:
i 1 1
— T ,.+M —
m M mg
oL - PO+ £)*Cy
D
L aL
al mz(i_t_c)fw%..{m_ﬁ
Mg mpG

Segundo o trabalho de Jackson e Hunt [JACKSON-1966], o crescimento eutético sempre
ocorre em condicoes chamadas de "extremas”, o que significa dizer que o crescimento eutético
ocorre com superesfriamento mterfacial minimo. Tal condicio pode ser obtida para um valor

especifico do espagamento interlamelar, A, que ¢ determinado encontrando-se o ponto de minimo

da equacio 2.38, ou seja:
AAT) L al
& mvQr-mes
ou
L
Iy = &
A2V oL
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O superesfriamento interfacial minimo ¢ obtido pela substitui¢io do valor do espagamento,

oriundo da equagdo 2.43, na equagiio 2.38, o que resulta em:

(AT)?

ol 4mZakQl (2.44)

ou ainda

ATA = 2mal (2.45)

Na figura 2.9 é mostrado o diagrama esquematico das condi¢des de superesfriamento minimo
para o crescimento eutético lamelar, no caso de uma velocidade constante, em fungio do
espagamento entre as fases solidas, segundo a equagdo 2.38. O crescimento em condigOes extremas,

ou seja, de superesfriamento minimo, determina o valor dos espagamento entre as fases solidas.

Resfriamento, AT

Espacamento, A

Figura 2.9. Superesfriamento interfacial em fungo do espagamento interlamelar, no crescimento

eutético lamelar.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

Este trabalho foi elaborado tendo como objetivos principais a obtengfio, o crescimento
direcional e a caracterizagio do material composito do tipo in-situ formado pelos compostos
intermetalicos AL:Nb e Nb,Al. Este material € produzido a partir da solidificagio da liga dos
elementos Al e Nb, na sua composigio eutética. O trabalho experimental consiste de trés
tarefas basicas: A obtencdo da liga em forno a arco, a solidificagdo direcional da liga e,
finalmente, a caracterizagio das amostras no estado bruto de fusdo e apds o processamento
por fusdo direcional. A seguir, o procedimento experimental de cada uma das etapas € descrito

e comentado de forma detalhada.

3.1. PREPARACAO DE LIGAS DO SISTEMA Al-Nb

A liga formada pelos elementos Al-Nb, na sua composicdo eutética, apresenta como
caracteristica o fato de se obter, pela sua solidificagdio controlada, um material composito do
tipo "in situ”, que se coloca como um possivel candidato para o uso em fungdes estruturais em
temperaturas elevadas [KUMAGAI-1992]. A sua principal virtude esta relacionada com o fato
de possuir baixa densidade quando comparada com outros materiais estruturais e refratarios. O
ponto de transformagdo eutética ocorre na temperatura de 1.550°C, para a composi¢io Nb-
71,5%Nb em peso, que corresponde, em termos de percentagem em atomos, a Al-42 2%Nb.
S@o formadas, pela reagdo, duas fases solidas constituidas pelos compostos intermetalicos
AlzNb e NbAl respectivamente, que exibem crescimento regular ¢ morfologia lamelar. A
figura 3.1 apresenta o diagrama de fases contendo tal transformagdo eutética [MASSALSKI-
1987]. Para que se entenda melhor as caracteristicas que se deseja para este material
composito estrutural, que tenha como virtude a capacidade de ser empregade em altas
temperaturas, € pertinente um rapido comentario a respeito de cada um dos seus elementos

formadores, o aluminio e 0 niobio.
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Figura 3.1. Diagrama de fases [MASSALSKI-1987].

O aluminio possui razoavel resisténcia mecanica, boa resisténcia 3 corrosiio em

condi¢Oes atmosféricas e baixa densidade, principalmente quando comparada & do ago (o valor
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¢ de 2.700 kg/m’, que corresponde a praticamente 1/3 da densidade do aco). O nidbio, por sua
vez, quando comparado a outros metais refratarios, exibe resisténcia quimica inferior,
dificuldades de obtengio e custo elevado até o momento. Por outro lado, suas virtudes sio
demostradas quando o material é utilizado em altas temperaturas, onde sdo exibidas boas
resisténcias mecénica e a corrosdo. Dentre os principais metais refratarios, é o que apresenta a

menor densidade, conforme mostra a tabela 3.1, [TITRAN-1990].

Tabela 3.1. Propriedades de alguns metais refratarios.

Metal Numero atomico | Ponto de fusdo (°C)|Densidade (kg/m?)
Niobio 41 . 2.468 8.600
Molibdénio 42 2.612 16.200
Téntalo 73 3.097 16.600
Tungsténio 74 3.412 19.300
Rénio 75 3.180 21.000

Uma observagio importante a ser feita se refere a diferenga entre os pontos de fusdo e
ebuli¢do dos dois metais. O ponto de fusdo do Nb € proximo ao ponto de ebulicio do Al Os

valores sdo mostrados na tabela 3.2.

Tabela 3.2. Propriedades do Al e do Nb.

Metal Ponto de fusdo (°C) Ponto de ebuli¢io (°C)
Al 658 2,270
Nb 2.468 4925

A matéria prima para a producio dos lingotes foram barras dos metais, sendo que tanto
o aluminio quanto o nidbio apresentavam grau de pureza comercial (99,9% de pureza). O
processo de preparagdo dos metais para a fusdo bruta pode ser resumido como o corte das
barras em pequenos pedacos, a decapagem e a pesagem na composicio desejada. O corte das

barras visou a obten¢@io de pedagos com dimensdes entre 3 ¢ 6 mm e foi realizada com o
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auxilio de serras mecanica e manual. Esse trabalho visou, principalmente, facilitar o processo
de mistura dos materiais durante a fusfo, além de facilitar a obtencio de valores mais proximos

da composigio desejada, quando da pesagem dos elementos

Seguiu-se a decapagem dos materiais, feita da seguinte forma para cada um deles: com o
aluminio, foram feitos rapidos banhos (trés vezes), em uma solugdo aquosa com 10% em peso
de NaOH. Sucedeu-se a lavagem com 4gua e o uso de ultra-som por alguns segundos, em um
becker com acetona, para a liberago de pequenas particulas agregadas & superficie do metal.
O aluminio foi separado da acetona com o uso de uma peneira e secado através de ar quente.
Para o caso do nidbio, utilizou-se o mesmo procedimento, apenas substituindo-se a solugdo
aquosa de NaOH por uma solugio a partir de trés dcidos concentrados, na seguinte proporgdo:
5 partes em volume de HSO., 2 partes de HNOs, 2 partes de HF e uma parte de H.O. A
realizagio destas operagdes envolveu o uso de um sistema de exaustdo, 4 medida que os acidos
HF e HNO; concentrados sdo volateis, bem como sdo também desprendidos gases durante

estas operagdes.

Com os metais limpos e secos, pode entdo ser feita a pesagem de cada um deles,
visando-se atingir, o mais préximo possivel, as composicdes desejadas da liga. Para tanto, as
pesagens foram realizadas em uma balanga analitica. Tentou-se assim, garantir ao maximo o
controle das composi¢Ses. As massas de cada elemento foram calculadas visando-se obter

lingotes com massas entre 5S¢ 10 g,

Foram preparadas também amostras com as seguintes composi¢des em peso; Al-
73,5%Nb, Al-75,5%Nb, Al-69,5%Nb ¢ Al-67,5%Nb. Estas amostras foram preparadas para se

estudar a morfologia de ligas com composigdes proximas a eutética fundidas em forno a arco.

3.2. FUSAQ DAS AMOSTRAS

A preparagio das ligas foi executada em um forno a arco com eletrodo ndo consumivel
de tungsténio, construido especialmente para a preparagio de ligas de alto ponto de fusdo. O
forno € constituido pelo cadinho onde ¢ feita a fusdo, um brago movel que possui o eletrodo de

tungsténio em sua extremidade e uma cimara de ago inoxidavel, que os envolve. O conjunto
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também possui um sistema de vacuo e uma reserva de gas argénio. A formagio do arco
voltaico se da entre a ponta do eletrodo e o cadinho com a amostra, quando a estes sdo ligados
os polos de uma fonte de corrente continua, obtida com o emprego de um

transformador/retificador de solda.

Devido as altas temperaturas alcangadas quando da presenca de arcos voltaicos, da
ordem de 10*C, o cadinho e o brago mével sdo construidos em cobre e refrigerados & agua,
garantindo-se assim a extracdo de grande parte do calor fornecido ao sistema. Uma fracdo do
calor se dissipa na forma de radiagio e provoca um pequeno aquecimento da cimara, fato que

ndo traz prejuizos a operagdo.

O procedimento para a utilizagdo do forno se inicia com a colocagdo das amostras com
os metais na cavidade do cadinho e o posterior fechamento da tampa de vidro existente na
cdmara, conseguindo-se assim, isolar a atmosfera interna da externa ao forno. Como os metais
sdo fundidos em uma temperatura muito elevada, a formagio de oxidos é um problema sério a
ser contornado. Para tanto, a fusdo dos metais e solidificacdo da liga deve ser executada em
uma atmosfera inerte. Esta substituicio dos gases envolve, inicialmente, a feitura de vacuo,
seguida pelo preenchimento da cdmara com o gis argénio ultra puro até 1 atmosfera de
pressdo. Esta operagdo € repetida por mais duas vezes, a fim de se garantir com mais

seguranca a condi¢do ideal de atmosfera inerte.

O sistema de refrigeragio do cadinho € entdo acionado e a fonte elétrica ligada. O arco
voltaico forma-se quando a ponta do eletrodo de tungsténio preso ao brago movel toca a ponta
de um outro eletrodo preso ao cadinho de cobre. A partir dai, com o arco Ja aberto, esse €
direcionado para o material que se deseja fundir, mantendo-o neste até que o material seja
fundido por completo. Nesse ponto, a fonte de corrente continua ¢ desligada € o lingote

solidifica-se no cadinho devido a sua refrigeracdo.

A temperatura de fusdo do processo € controlada unicamente pelo valor da corrente
elétrica que se aplica na fonte, uma vez que outras possiveis varidveis do sistema, como a
pressao por exemplo, sio mantidas constantes durante o processo. As fusdes foram feitas com

correntes que variaram na faixa entre 100 e 150 A.
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A figura 3.2 mostra o forno de fusdo a arco de forma esquematica e uma foto do mesmo

pronto para operagio.

(a)
Visor para
observagdo
SRR -
Entrada do o e B ‘_
serr:s'or de . il \ S ,.' : Polo (-)
VACUO g ST

Entrada
da
bomba

/ Saida de agua
Entrada de

agua

Entrada de Géeua

)

Figura 3.2. Fomo de fusdo a arco: (a) diagrama esquematico e (b) forno pronto para operacio.
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Embora a liga apresente reagdo eutética a 1.550°C, o forno atinge temperaturas bem
mais elevadas durante o processo de fusdo (foi comprovado inclusive pela fusio de amostras
apenas com Nb). Em vista disso, ¢ bem provavel que uma pequena fracio de aluminio seja
vaporizada durante o processo de fusdo, alterando assim, a composicio do sistema. Em fungdo
de ndo se conhecer o teor de tais perdas, as amostra das ligas foram preparadas seguindo a
composi¢do exata, deixando-se para mais tarde, quando da caracterizagio das amostras, 0

exame deste fendmeno.

Os lingotes sdo entdo retirados da cimara e fragmentados em um almofariz de ago para
serem novamente fundidos no forno. A realizagdo dessa operagio esta associada a necessidade
de se garantir alto nivel de homogeneidade constitucional do lingote. Ao fim disso, uma nova
pesagem ¢€ feita para se averiguar o quanto de massa esta sendo perdido nestas etapas. O
patamar considerado aceitdvel é de 1% de perdas. Valores de perdas superiores podem
implicar em um desvio acentuado da composigio prevista. Ao final do processo, o lingote é

visto como na figura 3.3.

Figura 3.3. Lingote da liga Al-Nb apés fusdo em forno a arco.
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3.3. SOLIDIFICACAO DIRECIONAL DAS AMOSTRAS

A preparagdo do material para a solidificagio direcional fez necessario que as amostras
da liga obtidas na etapa anterior fossem novamente fragmentadas no almofariz de aco,
possibilitando assim que o produto resultante fosse inserido nos cadinhos. Os cadinhos
utilizados foram tubos confeccionados em alumina, com 0,8 cm de diametro interno. A sua
limpeza foi feita previamente, deixando-os em contato com solugdo sulfocromica por

aproximadamente uma hora, e lavando-os a seguir com agua.

A solidificagdo direcional foi elaborada de duas formas distintas: em forno de
aquecimento resistivo e em forno de aquecimento indutivo. Nos dois casos, as amostras foram

processadas em atmosfera de argdnio de alta pureza.

Os equipamentos usados para processamento por solidificacdo direcional tiveram como
finalidade promover a solidificagio de forma lenta, mantendo-se assim o equilibrio
termodindmico durante a reagdo eutética, € a0 mesmo tempo, permitir a extragdo de calor do
sistema em apenas uma diregio, possibitando que um material com camadas bem alinhadas seja
formado. Isto foi obtido experimentalmente fazendo-se o cadinho movimentar-se com baixa
velocidade pelo interior dos fornos, de uma regifio com temperatura acima do ponto eutético

da liga até outra regidio com temperatura abaixo.

O forno de aquecimento resistivo tem sua operaciio fundamentada no calor provido por
um resistor feito em SiC de alta pureza, submetido a uma diferenca de potencial elétrico. Esse
resistor possui em uma de suas extremidades a geometria de um tubo em espiral, permitindo
assim que se aumente a resisténcia nesta regiio do tubo, conforme propriedades referentes &
area e ao comprimento de resistores. A temperatura é, por consequéncia, maior nesta regido
que na parte totalmente fechada. O cadinho se move no interior da resisténcia, desta regido
espiralada, localizada na parte superior do forno, até a regific fechada, na parte inferior,
solidificando-se no interior desta. O mecanismo de movimentagio do cadinho & COMPposto por
motor elétrico, caixa de reducio e controlador de tensdo, garantindo assim, baixas velocidades

de operagio.
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Com a finalidade de se evitar a perda de calor pelo sistema, a resisténcia de SiC esta
isolada termicamente em relagdo ao ambiente por meio de um tubo de alumina envolvido por
uma manta cerdmica, todos protegidos por uma carcaca feita em aluminio. O esquema do
equipamento utilizado para a fusio direcional e a foto do mesmo em operago no laboratério

podem ser vistos na figura 3.4

Como a resisténcia elétrica do elemento de aquecimento é baixa {cerca de 2 ), a tensdo
de alimentacdo do mesmo ¢é obtida através de um transformador elétrico. O controle de
temperatura do forno € feito por um sistema microprocessado do tipo PID, associado a um

termopar do tipo R.

O forno de aquecimento indutivo € constituido de uma cédmara de atmosfera controlada
por sistema de vacuo e inje¢do de argbnio. Nesta cAmara, ¢ posicionada a amostra (em tubo de
alumina), envolvida por um susceptor de grafite. Envolvendo a pega de grafite e a amostra,
encontra-se uma espira de indugo confeccionada em tubo de cobre. Tal espira est4 conectada
a uma fonte de radio-frequéncia de 250 kHz e 25kW. Para garantir a refrigeraciio da espira, a

mesma € resfriada pela passagem de agua.

Como o passo da espira nio € constante, a amostra é submetida a um campo térmico
variando de 1.100°C a 1.700°C. O processo de solidificacio direcional é obtido pelo
movimento da amostra da regido quente (alto) para a regido fria (baixo). A figura 3.5 exibe um
diagrama do forno de solidificagdo direcional de aquecimento indutivo, bem como o mesmo
equipamento durante operagdo. Utilizando ambos os equipamentos de solidificacio
mencionados, amostras da liga AI-Nb foram processadas sob taxas que variaram entre 0,5e¢7

cm/h.

3.4. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

Neste trabalho, a caracterizacdo do material em questio foi feita em dois momentos
distintos do processo: primeiramente, apés a fusfio bruta dos metais, realizada em forno a arco,
¢ finalmente, no material resultante de nova fusio e solidificacio, desta vez de forma

controlada.
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Figura 3.4. Diagrama esquematico do forno de solidificagdo direcional resistivo e o mesmo
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Figura 3.5. Diagrama esquemitico do forno de solidificacdo direcional de aquecimento

indutivo e o mesmo durante a sua operagio
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A caracterizagdo das amostras apds a etapa de fusio bruta teve como objetivos
principais o estudo do tipo de morfologia de crescimento das fases intermetalicas da liga, bem
como a averiguacio da eficiéncia da preparagio da liga em forno a arco. Para tanto, foram
realizadas analises das microestruturas nos microscopios optico e eletronico de varredura.
Neste ultimo, foi realizada também microanalise quantitativa das fases intermetalicas por EDS
(energia dispersiva). O estudo se completou com a analise do material por difracdo de raios-X,

tendo esta o objetivo de caracterizar aspectos cristalograficos das amostras.

A estrutura obtida pela solidificagdo unidirecional foi caracterizada pela analise das
microestruturas, feita no microscépio eletrénico de varredura. Foi possivel assim, ndo apenas
confirmar a formagdo da estrutura eutética, mas também detectar a influéncia de alguns
pardmetros do sistema, como a velocidade de solidificagdo, por exemplo, na formagdo da
estrutura final. Foram também realizados ensaios de microdureza Vickers em amostras obtidas
nas etapas de fusdo bruta e controlada, bem como em amostras de cada uma das fases em
separado. A seguir, os procedimentos usados nas etapas de caracterizagdo das amostras serdo
descritos de forma detalhada, distinguindo-se, quando necessario, em qual das etapas de

preparagdo o procedimento foi adotado.

3.4.1. ANALISES MICROSCOPICAS

Para a realiza¢iio das andlises microscopicas, fez-se necessario que o material obtide em
cada uma das solidificagdes passasse por uma seqiiéncia de procedimentos que os adequassem
para tal. Os lingotes foram primeiramente cortados em sua regidio central, utilizando-se para
isso uma cortadeira de discos diamantados. O sentido do corte seguiu o sentido principal da
extragdo de calor durante a solidificagdo, com os lingotes fruto da fusdo bruta sendo cortados
transversalmente, enquanto os que tiveram a sua solidificacio controlada sendo cortados
longitudinalmente. Algumas amostras solidificadas direcionalmente também foram cortados
transversalmente, para que essa regio também fosse estudada. A figura 3.6 mostra de forma
esquematica de que forma os cortes foram feitos. A seguir, uma das metades foi embutida em
resina a frio e submetida a0 processo de polimento mecanico. A parte polida € a que
correspondia 4 regido interna do lingote. O polimento foi realizado com o uso das lixas de

grana 220, 320, 400, 600 e 1200, seguidos da utilizagio de pano de nylon impregnado com
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pasta de diamante e humedecido com 4lcool etilico absoluto. Foram utilizadas pastas de 6 ¢ 1
um, sendo que ap6s o uso de cada uma delas, as amostras foram lavadas para a retirada da
pasta. Esta lavagem foi feita com 4gua e sabdo, seguida da colocagiio em um banho de alcool

no aparetho de limpeza por ultra-som, e secagem com ar quente.
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Figura 3.6 Esquema mostrando como foram seccionados os lingotes: (a) apds a fusdo bruta e

(b) apos a fusdo controlada

A microscopia 6ptica foi a primeira a ser feita e serviu basicamente para direcionar a
pesquisa, uma vez que os resultados mais aprofundados foram obtidos no microscopio
eletrnico. O microscopio optico utilizado foi o Neophot-32, que tem faixa de aumento
variando entre 10 e 2.000 vezes. Para se melhorar o contraste entre as fases e permitir uma
visualizacio mais clara, foi feito um ataque quimico na superficie polida do material a ser
estudado. Esse ataque foi feito passando-se, por poucos segundos, um cotonete embebido no
reagente pela superficie em questdio, lavando-a em seguida com agua corrente. A composigio

deste reagente ¢ a seguinte: 6 partes em volume de 4cido lactico, 3 partes de HNO; e 1 parte
de HF.
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A microscopia eletronica de varredura foi realizada em dois aparelhos distintos,
tentando-se dessa forma aproveitar melhor as caracteristicas de cada um deles. No aparelho
Jeol modelo JXA 840-A foi feita a parte fotografica, com aumentos de até 13.000 vezes,
enquanto que a microanalise quantitativa por EDS foi feita no microscépio Cambridge, modelo
Stereocan S4-10. Esta opera¢do possibilitou o estudo quantitativo das composicdes em pontos
do interior de cada fase ¢ em areas de regido eutética e de fase primaria. Ambas analises foram
feitas em amostras que tiveram o embutimento retirado e sem o uso do ataque quimico

superficial.

3.4.2. DIFRACAOQO DE RAIOS-X

As técnicas de difragdo de raios-X permitem, a obtencio de valores relativos as
dimensdes estruturais e a natureza da rede cristalina, além de possibilitar a deteccio de
possiveis defeitos nela presentes. Neste trabalho, esta analise serviu para caracterizar as
amostras e avaliar o rendimento do processo, ou seja, verificar se os produtos foram realmente
formados, averiguando se todo o reagente inicialmente presente foi consumido na reaco
eutética, bem como se existiu algum tipo de contaminante no sistema. Dentro dessa linha, a
analise pode ser feita comparando-se os difratogramas aqui obtidos com difratogramas
padrdes. Para esta operagio, foi necessario a conversio dos valores das distancias
interplanares existentes nos difratogramas padrdes para valores associados relativos aos

angulos incidentes, fazendo-se uso da lei de Bragg.

Let de Bragg:

A=2dy,, sen0 3.1

onde: A € o comprimento de onda dos raios-X, dy,; é a distdncia interplanar entre os dtomos

em solidos cristalinos ¢ 0 € o angulo de incidéncia do feixe de raios-X na amostra.

Para a confec¢do dos difratogramas, foi utilizado o método do pé, técnica que possibilita
aos cristais em estudo apresentarem orientaciic aleatoria, garantindo assim que algumas

particulas estardo orientadas em relagdio ao feixe incidente, dentro das condigBes de difragio
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que satisfazem a lei de Bragg. No presente trabalho, amostras do material eutético e dos dois
compostos intermetdlicos em separado, todas fundidas em forno a arco, foram analisadas
atraveés da pulverizagio em almofariz de ago e em seguida submetidas a analise no difratémetro

de marca Rigaku-Geigerfex, com tubo de cobre (A = 1,5418 A).

3.4.3. ENSAIO DE DUREZA

Com objetivo de avaliar, de maneira preliminar, o comportamento mecénico da estrutura
eutética, as liga Al-Nb foram submetidas ao ensaio de microdureza Vickers. Tal ensaio foi
implementado em um banco metalografico da marca Zeiss, modelo Neophot-32 e é executado
atraveés da obten¢do de uma impressdo resuitante da agio de um penetrador de diamante na
superficie do material. Esse penetrador tem forma piramidal, com base quadrada e 4ngulo de
136° entre as faces triangulares. A microdureza Vickers (kgf/mm®) determinada medindo-se as

diagonais do losango resultante, pela equagio:

1,85-Q
I2

-

HV = (3.2)

onde L (em pm) € média dos comprimentos das diagonais e Q (g) é a carga utilizada para

provocar a impressio.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. CONSIDERACOES INICIAIS

Objetivando dinamizar a identificagio e compreensdo dos fendmenos associados aos
resultados aqui obtidos, a apresentacdo e discussdo dos mesmos foi dividida em duas sessdes
principais, quais sejam: ligas Al-Nb no estado bruto de fusdo e liga eutética Al-Nb solidificada

direcionalmente.
4.2. LIGAS Al-Nb NO ESTADO BRUTO DE FUSAQ

A descricdo aqui elaborada refere-se & caracterizagio das ligas preparadas em forno a
arco, no tocante a microestrutura e ao modo de crescimento das fases das ligas analisadas. Em
relagio 4 microestrutura, inicialmente sdo apresentados resultados obtidos da analise por
difragdo de raios-X e da anahise constitucional das amostras. Em seguida, os resultados da
analise morfologica permitem discutir o modo de crescimento dessas ligas.

A preparagdo das ligas envolveu composi¢es que permitiram estudar as caracteristicas
do sistema Al-Nb na regiio proxima a transformacdo eutética. Foram analisadas ligas de
composi¢io eutética, hipoeutética, hipereutética e as de composi¢io associadas & formagdo

dos compostos intermetalicos Al;Nb e NbAl
4.2.1. ANALISE MICROESTRUTURAL
A analise por difragio de raios-X foi realizada com o intuito de se verificar as

caracteristicas cristalograficas das ligas preparadas. Através de tal analise, € possivel nio sé

confirmar a natureza das fases formadas, mas também verificar se todo reagente foi



consumido, além de se detectar a presenga de possiveis impurezas nas amostras, desde que as

mesmas estejam em quantidades significativas.

A analise foi elaborada em amostras da liga eutética e também, em amostras das fases
constituintes da estrutura eutética (AlsNb e NbAl), que foram obtidas separadamente. A
analise destes dois intermetalicos, A;Nb e NbAl, preparados separadamente, revelou grande
concordancia com os padrbes disponiveis na literatura. Uma ressalva deve ser feita quanto a
varia¢iio de intensidade de alguns picos, o que pode ser previsto pelas limitagdes da analise e

também, pelas caracteristicas das amostras analisadas.

A estrutura cristalina do composto intermetalico Nb,Al é do tipo tetragonal, com
a=0,996nm ¢ ¢=0,517nm. A analise desse composto revelou que o pico de maior intensidade
encontra-se justamente em uma regido onde ndo seria esperada intensidade elevada (regido
proxima a 26=67°). Isto, provavelmente, se deve a sobreposicio de dois picos previstos para
tal regido e que possuem intensidade relativa mediana. Foram obtidos picos de difragio em: 20
=37,2°, que corresponde ao plano (410); 20=38,6°, que corresponde ao plano (330); 26=39,6°
» que corresponde ao plano (202); 26=40,4°, que corresponde ao plano (420); 20=41,6°, que
corresponde ao plano (411) e 20=42,6°, que corresponde ao plano (331). E importante

ressaltar que os valores de 20 apresentados estfio situados na regifio de picos com maior

intensidades, com excecdo do pico observado em 20=679.

A estrutura cristalina do composto intermetalico AI;Nb é também tetragonal, com os
seguintes parametros de rede: a=0,385nm ¢ ¢=0,86nm. Em sua analise, foi possivel detectar a
presenca de Al ndo consumido na reacdo eutética. Tal conclusiio foi elaborada a partir da
presenga de pico de difragio em 20=44,80. Apesar de alguns picos de difracio do aluminio
poderem ser confundidos com difragdes provocadas por planos do intermetalico ALNb, no
dngulo mencionado, tal fato ndo procede, 0 que indica a presenca desse elemento. Foram
observados picos de difragdo em: 20=20,6°, que corresponde ao plano (002), em 20=25 4°,
gque corresponde ao plano (101); em 20=39,2°, que corresponde ao plano (112); em 20=42 0°,
que corresponde ao plano (004) ); em 26=47,4°, que corresponde ao plano (200) ¢ em 20

=65,0°, que corresponde ao plano (204).
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A analise da mistura dos compostos intermetalicos, que ¢ 0 caso da estrutura eutética, ¢
mais complexa a medida que envolve um niimero elevado de planos a se considerar. Levando-
se em conta os dois intermetalicos formados entre o aluminio ¢ o nidbio, observa-se que os
mesmos apresentam diversas distincias interplanares semelhantes e, conseqilenternente, os
picos observados no difratograma da estrutura eutética muitas vezes se confundem,

sobrepondo-se uns aos outros, de maneira que suas intensidades sfo somadas.

Um exemplo disso acontece na regifio entre 20=37° e 26=43°, onde sfo previstos em
torno de sete picos de alta intensidade, contudo, aparecem nitidamente apenas quatro no
difratograma. Nessa regido, possivelmente, ocorre uma sobreposi¢iio de alguns dos picos,
dificultando assim, a identificagdo dos mesmos. Tal situagio foi confirmada na repeticiio da
analise da estrutura eutética. Uma andlise do difratograma da estrutura eutética revela que o
mesmo €, essencialmente, uma composicio dos difratogramas das fases constituintes do
eutético. Isto mostra que, dentro das limitagdes da técnica empregada, foi possivel constatar
que obteve-se, no caso da liga eutética, uma estrutura formada apenas pelos intermetalicos

citados.

Utilizando a microssonda do microscopio eletrdnico de varredura (EDS) foi possivel
examinar a composicfo das fases presentes nas amostras preparadas e dessa forma, analisar a
distribuicdo dos elementos aluminio e niébio, localizando-as na microestrutura. A tabela 4.1

apresenta resultados obtidos em amostras com composi¢do eutética.

Tal analise de composigfo foi elaborada sem o emprego de ataque quimico das amostras.
Os resultados obtidos mostram que as lamelas da estrutura eutética exibem tons de cinza
escuro € claro. A analise da composi¢io permitiu estabelecer que as lamelas de tons mais
claros sfio constituidas pelo intermetélico Nb,Al, enquanto as lamelas mais escuras relacionam-
se ao intermetdlico ALNb. A determinacéo dos valores de composi¢io citados na tabela 4.1 foi
elaborada através do exame de diversos pontos de diferentes regiGes das amostras. Analisando-
se os resultados obtidos, percebe-se que existe pequena variagio nas composi¢des dos dois
intermetélicos. Nota-se que foi obtido uma quantidade de aluminio menor que o esperado no

composto ALNb e uma quantidade maior do mesmo elemento, no Nb;Al Isso pode ser
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explicado pela pequena espessura apresentada pelas lamelas (de 1 a 4um), fazendo com que a
analise envolva, também, partes de lamelas adjacentes, impossibilitando assim que se obtenha o

resultado real, livre de erros.

Tabela 4.1. Distribuigio de Al (% em peso) nas fases presentes em liga de composicio

proxima a eutetica.

Regiio Composiciio Teorica Analise

(%e em peso)

Al:NDb (lamela) 46,56 39,62
Nb,Al (lamela) 12,68 19,17
Eutético 28.5 27,30

4.2.2. MICROESTRUTURA DE SOLIDIFICACAO DAS LIGAS AlLNb

Os estudos envolvendo microscopia Optica serviram basicamente para direcionar a
pesquisa. Os resultados mais aprofundados foram elaborados a partir da microscopia
eletronica. O exame de amostras com composigdes diferentes da eutética permitiu observar a
forma de crescimento das fases. Conforme descrito por Hunt e Jackson [HUNT-1966], a
formagdo de uma estrutura regular, com crescimento governado pela difusdo de atomos a
frente da interface solido/liquido, depende diretamente da forma de crescimento das fases
constituintes do eutético. Assim, a primeira observacio associada 2 microestrutura de

solidificagdo foi direcionada & natureza dessas fases.

A analise do diagrama de fases do sistema Al-Nb permite prever o tipo de arranjo
eutético formado pelas fases A;Nb e Nb,Al. De acordo com diversos estudos, durante o
crescimento de uma liga eutética, quando a fragio volumétrica da fase em menor quantidade ¢
maior que 0,28, a mucroestrutura assume o arranjo lamelar [KURZ-1992]. No caso da
transformacdo eutética no sistema Al-Nb, a fragio volumétrica é maior que 0,28, o que leva a
se prever a morfologia lamelar como microestrutura de solidificagio. A avaliagio das

microestruturas da liga eutética no estado bruto de fusfio confirmou a formagio do arranjo
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lamelar, sendo que tal microestrutura consiste de 63% (em volume) do composto intermetalico

AlL:Nb e 37% {em volume) de Nb,Al

A avaliagio de microestruturas das ligas hipoeutéticas e hipereutéticas, onde as fases
primarias exibem crescimento competitivo com a estrutura eutética revelou que as fases Nb,Al
e AL;Nb apresentam tendéncia a morfologias facetadas. Tal observagio estd em concordéncia
com o comportamento apresentado durante a solidificacdo pela maioria dos compostos
intermetalicos. Tais compostos, por exibirem estruturas complexas e elevados valores de
entropia de fusdo, solidificam, geralmente, de maneira facetada. A figura 4.1 mostra a
microestrutura de solidificacdo das ligas de composi¢do hipoeutética e hipereutética, com
formagdo das fases primarias fases ALNb e Nb,Al, respectivamente. Ao redor de ambas as

fases primarnas, forma-se o eutético com as fases Nb,Al + ALND.

Por outro lado, o exame de ligas de composigio eutética, com microestrutura obtida em
condi¢des ndo controladas (estado bruto de fusdo), mostrou morfologias com bastante
regularidade, dependentes da direcio e da intensidade do fluxo de calor durante a solidificacio.
Tal comportamento indica que o crescimento eutético em condigdes de controle de diregio e
taxa de solidificagdo permitiria obter estruturas anisotrépicas, com potencial para aplicacdes

como material estrutural.

Tal transi¢iio facetada/ndo-facetada é resultado direto da interferéncia no modo de
crescimento, que uma fase sofre da outra fase. Tal fendmeno ocorre com certa fregiiéncia na
solidificagdo de eutéticos constituidos por fases intermetalicas e ja foi descrito anteriormente

por Elliott [ELLIOTT-1977].

A evidéncia do crescimento regular foi constatada pela analise dos espacamentos em
regibes solidificadas com velocidades diferentes, durante a preparagéo da liga. De acordo com
a teoria classica de crescimento eutético regular [JACKSON-1966], o aumento da taxa de
crescimento leva & diminuicio dos espagamentos lamelares, conforme ¢ dado pela equagio
2.43. Considerando que as amostras foram obtidas pela fusdo em cadinhos refrigerados, a taxa
de solidificacdo deveria ser elevada proxima & superficie do cadinho, diminuindo de intensidade

a medida que as posigdes se distanciam da mesma. Um diagrama do corte transversal do
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cadinho e lingote pode ser visto na figura 4.2. A posigdo 1 seria a de maior taxa de
crescimento, diminuindo em diregéio a0 centro da amostra. Em posigdes proximas a superficie
superior do lingote, a taxa de solidificagio deveria aumentar, pois existe troca de calor por

radiacdo e convecgdo nessa superficie.

(a)

(b)

Figura 4.1. Microestruturas de solidificagio exibindo fases primarias: (a) Liga 67,5%Nb em

peso (hipoeutética) e (b) Liga 75,5%Nb em peso(hipereutética).
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Lingote

Refrigeracio

Figura 4.2. Diagrama do corte transversal do cadinho e lingote.

Tal hipotese foi confirmada pela analise das microestruturas em diferentes pontos de uma
secgdo transversal da amostra, desde pontos proximos da parte inferior da amostra, em contato
com o cadinho refrigerado a agua, até a parte superior, onde ocorre resfriamento por
convecgdo (atmosfera de argénio) e radiagio com o ambiente do forno. As figuras 4.3 a 4.6
exibem microestruturas eutéticas em diferentes pontos da amostra. Tais microestruturas foram
obtidas de quatro regides diferentes, tentando manter-se os pontos eqiiidistantes dentro de uma
linha reta imaginaria de aproximadamente 8mm. Neste estudo foi possivel observar que na
regido inferior do lingote (posi¢do 1), que esta sujeita 2 uma taxa de resfriamento maior que
outras partes, a solidificacio ocorreu fora das condicdes ideais para um crescimento
cooperativo. Verificou-se o aparecimento da fase primaria ALNb. Uma das possiveis
explicagdes para tal fendmeno € que a solidificagio ndo ocorreu dentro da zona de crescimento
cooperativo [ELLIOTT-1977]. Nesse caso a fase primaria tem crescimento competitivo com o

eutético, acarretando na formagdo de estruturas como as vistas na figura 4.3.

Uma outra hipétese plausivel € gue a amostra nfo estava exatamente na composigo
eutética no inicio da solidificagiio. Desse modo, naquela posi¢do, ocorreu a formagio da fase
primaria. Com o progresso da solidifica¢io, observou-se o crescimento totalmente eutético, ja
que o liquido remanescente atingiu a composicdo eutética. Em pontos mais distantes da

superficie em contato com o cadinho refrigerado, a taxa de crescimento € menor e
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conseqiientemente, 0s espagamentos lamelares tornam-se maiores, COmo ¢ visto nas figuras 4.4

(posi¢do 2) e 4.5 (posigdo 3).

Figura 4.3. Microestrutura eutética obtida na posigfio 1 da figura 4.2.

\\%‘}?‘”&”jf_\i
s, 7 /f'qt\“
R

Figura 4.4. Microestrutura eutética obtida na posi¢do 2 da figura 4.2.
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Figura 4.5. Microestrutura eutética obtida na posi¢io 3 da figura 4.2

A medida que a posi¢io se aproxima da superficie superior do lingote (posi¢io 4), a taxa
de crescimento volta a crescer devido & troca de calor por radiag@o € convecgdo, o que resulta
em uma microestrutura bastante fina (figura 4.6). Além disso, a taxa de solidificacdo na

posigdo 4 € incrementada pela troca de calor provocada pelas paredes laterais do cadinho.

Qutro fato bastante interessante relacionado a formacgdo da estrutura eutética € associado
a forma que a mesma surge. A analise de amostras preparadas com composigdes proximas a
composi¢gio eutética revelou que a fase primaria € fundamental na nucleagio das fases da
estrutura eutética. De acordo com diversos autores, a estrutura eutética ¢ gerada a partir da
nucleagio da fase de maior ponto de fusdo [OHNO-1988]. Na analise das ligas hipoeutéticas e
hipereutéticas, constatou-se que esse fendmeno realmente ocorre, a medida que a fase Nb,Al €
a primeira a ser nucleada. Quando a fase primana € constituida por ALNb, a mesma é
envolvida por um filme da fase Nb;Al, e a estrutura eutética ¢ formada a partir dessa fase,
como mostra a figura 4.7. Por outro lado, quando a fase primaria € constituida pelo composto

NbAl, que & a fase de crescimento preferencial nesse sistema, a estrutura eutética cresce
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diretamente da superficie dessa fase, a partir do momento que a temperatura do liquido, na

superficie da fase priméria, atinge a temperatura eutética.

Figura 4.7. Microestrutura de liga hipoeutética mostrando detalhes da nucleagio da estrutura

eutética.
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4.3. LIGA EUTETICA ALNb SOLIDIFICADA DIRECIONALMENTE

Os estudos referentes & microestrutura da liga eutética solidificada direcionalmente foram
conduzidos a partir da realizagfio de trés experimentos de solidificagiio, com velocidades de
crescimento diferenciadas em cada um deles. As taxas de crescimento empregadas foram de
0,5, 2,0 e 7,0 cv/h. O primeiro experimento foi realizado com velocidade de 7,0 ¢cm/h no forno
com aquecimento resistivo. Os outros dois experimentos (0,5 e 2,0 cm/h) foram feitos no

forno de aquecimento indutivo.

Para as trés amostras processadas, a escolha do cadinho confeccionado em alumina
mostrou ser uma escolha correta, uma vez que nfo foi constatada ocorréncia de qualquer
reagfio quimica entre a parede do cadinho e o material presente em seu interior, conforme €
mostrado na figura 4.8. Nesta ilustragdo é possivel notar que o metal ¢ facilmente destacado

do cadinho, por ocasido de sua quebra.

i UL

4

Figura 4.8. Detalhe de parte do cadinho confeccionado em alumina juntamente com parte da

amostra apos o processamento por solidificacdo direcional.

Apbs a solidificagdo direcional, as amostras foram submetidas 3 técnica de andlise por

energia dispersiva (EDS), objetivando confirmar as fases da estrutura eutética crescida
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direcionalmente, bem como analisar a distribuicio dos elemento junto a estrutura lamelar. A
figura 4.9 exibe a microestrutura longitudinal da amostra processada sob taxa de crescimento

de 0,5¢cm/h e as distribuigdes dos elemento Al e Nb.

(@) (b) (0)

Figura 4.9. Microestruturas eutéticas solidificadas direcionalmente a taxa de 0,5 cm/h, obtida

por EDS: (a) microestrutura, (b) distribui¢do de aluminio e (c) distribui¢do de Nb.

No presente estudo, as amostras obtidas com a utilizagdo de baixas velocidades de
crescimento (0,5 e 2,0cm/h) apresentaram uma microestrutura regular, com as fases dispostas
na forma de lamelas. A figura 4.10 apresenta as fotomicrografias obtidas das secgdes

longitudinal e transversal da liga solidificada a velocidade de 2,0 cmv/h.

Os espacamentos lamelares apresentaram um grau de alinhamento e regularidade
razoavel, mas contudo, com o aumento da taxa de solidificagio, esta morfologia foi substituida
por outra com certo grau de imperfeigGes lamelares, como células eutéticas e
descontinuidades. Foi constatado que o tipo e intensidade de defeitos esta relacionado com as

condigbes de crescimento, como a composigo da liga (sua homogeneidade), e principalmente,
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a taxa de crescimento, como pode ser constatado através da figura 4.11, onde sdo mostradas

microestruturas longitudinais das amostras processadas sob 0,5, 2,0 e 7,0cm/h.

(@

(b)

Figura 4.10. Microestruturas eutéticas obtidas por microscopia optica: (a) secgdo longitudinal,

(b) secdo transversal da liga solidificada direcionalmente & velocidade de 2,0 cm/h.

38



(a)

(b)

(c)

Figura 4.11. Microestruturas eutéticas longitudinais das amostras processadas sob taxas de (a)

0,5, (b) 2,0 e {¢) 7,0cm/h.

59



O crescimento direcional de amostras com composi¢des ligeiramente fora da composi¢io
eutética proporcionou ¢ surgimento de estruturas irregulares. Foi observado que uma pequena
quantidade de fase primaria pode acarretar na degenera¢io da microestrutura regular eutética,
pois a dire¢io de crescimento ao redor desta fase primaria ¢ alterada, como mostra a figura

412,

Figura 4.12. Microestrutura eutética obtida por solidificagio direcional e degenerada pela

presenga de fase primaria.

Sob baixas taxas de crescimento, o crescimento eutético acontece proximo as condigdes
de equilibrio, o que produz microestruturas alinhadas e livre de imperfei¢des. Com o aumento
da velocidade de solidificagdo, ocorre a transigio planar-celular. Dependendo das variagGes de
composigdo da liga, valores da taxa de solidificacio e gradiente de temperatura na
solidificagdo, a interface solido/liquido pode apresentar instabilidades, que conduzem 2
formagdo de células eutéticas, que por sua vez estdo ligadas a ocorréncia de superesfriamento

constitucional.
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Apesar da estrutura lamelar se apresentar como a morfologia dominante nas
microestruturas obtidas, o experimentc em que foi empregada a velocidade de 7,0 ¢cm/h
produziu uma microestrutura com regides onde a morfologia fibrosa foi formada. A figura 4.13
apresenta duas regides onde tal formagdo ocorreu. Na primeira, observa-se uma drea onde 2
formagdo fibrosa nfio é muito acentuada (figura 4.13.a). Na segunda regifio, a formagfo fibrosa
é bastante intensa e predominante (figura 4.13.b). E necessario salientar que as regifes de
morfologia fibrosa foram formadas ao lado da morfologia lamelar. A razdo para tal formagio
ndo estd totalmente compreendida, mas provavelmente, tem relagdo direta com a taxa de

solidificagdo e a presenga de superesfriamento constitucional.

(a)

(b)

Figura 4.13. Formacdo da morfologia fibrosa com o aumento da taxa de crescimento: (a)

formacgdo pouco acentuada ¢ (b) formag#o bastante intensa.

Em todos os experimentos, apesar da taxa e da direcio de crescimento serem

controladas, a microestrutura eutética exibiu um grande niimero de grios eutéticos. O aumento
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da taxa de solidificagdo acarretou em um aumento no numero de grdos eutéticos. Estes gréos
podem ser desctitos como pequenas partes da microestrutura eutética onde as lamelas foram

solidificadas em uma determinada dire¢do de crescimento.

De acordo com Faivre [FAIVRE-1996], a formacdo do grio eutético esta relacionada
com a composi¢do inicial da liga, que por sua vez pode se encontrar ligeiramente fora da
composicio eutética em estagios iniciais do processo de solidifica¢iio e também, em func¢do da

existéncia do fendmeno de ramificacdes das fases da estrutura eutética.

Para a determinagiio do espacamento lamelar, foram empregados valores referentes a
amostras seccionadas transversalmente. No crescimento eutético, um grande niimero de graos
pode ser formado, apresentando diregdes de crescimento distintas. No corte longitudinal, o
espacamento lamelar se mostra diferente em cada grdo, devido a inclinag@o que existe entre a
direcdo de crescimento das lamelas e a diregio do corte, inviabilizando seu emprego para este

fim.

Regides livres de falhas da microestrutura eutética foram selectonadas para a analise do
espagamento lamelar. A figura 4.14 apresenta a evolugio do espagamento lamelar em fungio
do inverso da raiz quadrada da taxa de crescimento para a liga eutética Al-Nb solidificada

direcionalmente.

Pode ser observado que o aumento na velocidade de solidificagio implica na diminui¢io
do espagamento lamelar. O efeito da velocidade de crescimento no espagamento lamelar ja foi
averiguado para um grande nimero de sistemas binarios [KURZ-1979] e, normalmente, existe
uma concordéncia entre os resultados experimentais e os previstos pela relagio proposta por
Jackson e Hunt {equagdo 2.43) [JACKSON-1966]. No sistema eutético Al-Nb, a relagio entre
a velocidade de crescimento e o espagamento lamelar esta de acordo com a classica equagiio
de Jackson e Hunt, VA=constante [JACKSON-1966]. Os valores obtidos nestes experimentos

indicam que o valor da constante é 1,15 x 107cm’/h.

Finalmente, em transformagdes eutéticas onde compostos intermetalicos sio formados,

como no caso da formacio das fases ALNb e Nb,Al, o crescimento facetado pode ser
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observado, pois compostos intermetalicos apresentam altos valores de entropia de fusdo. Neste

processo, o crescimento com difusdo controlada nem sempre é possivel e portanto,

microestruturas irregulares podem ser obtidas. Além disso, fases com alta entropia de fusdo

apresentam dificuldades em relagio ao fendmeno de ramificagio, que pode acarretar em

problemas de selegio no espagamento lamelar [AGUIAR-1996].

Espa¢amento Lamelar, A (um)
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Figura 4.13. Evolugiio do espagamento lamelar em fungio do inverso da raiz quadrada da taxa

de crescimento.

No crescimento eutético das fases A:Nb e Nb,Al empregando-se baixa velocidade de

solidificagdo, uma microestrutura muito regular foi obtida, e ndo foram observadas dificuldades

de selecio de espagamentos. Para uma determinada condi¢io de crescimento, o espagamento

lamelar ficou restrito a uma estreita faixa de valores.
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4.4. MICRODUREZA DAS LIGAS Al-Nb

O presente trabalho envolveu o estudo da microestrutura de sohdificagio da higa eutética
Al-Nb, como etapa intermediaria no desenvolvimento de um material estrutural para operagdo
em altas temperaturas. A caracterizacio desse material, no tocante a propriedades mecanicas,
apenas seria completa se o comportamento mecédnico do mesmo, no ambiente de trabalho
(altas temperaturas) fosse totalmente estudado. Entretanto, em fungdo das complexidades que
uma analise dessa natureza abrangeria, 2 mesma extrapolana as dimensdes da investigagdo aqui

elaborada.

Como forma de subsidiar futuras investigagdes sobre ligas eutéticas Al-Nb solidificadas
direcionalmente, foram determinadas, a temperatura ambiente, as microdurezas das fases
ALENb e Nb,Al e da liga eutética em algumas condigdes de solidificagdo. As condigOes

avaliadas sdo apresentadas na tabela 4.2,

Tabela 4.2. Valores de microdureza para ligas Al-Nb solidificadas sob algumas condigdes.

Amostra HV (kg/mm°)
NbyAl - 87,32% de Nb em peso - {estado bruto de fusio) 885
AlND - 53,44% de Nb em peso - (estado bruto de fusio) 704
Al-Nb eutético (estado bruto de fusdo) 1126
Al-Nb eutético-corte transversal (solidif. direcional-V=0,5¢m/h) 1064
Al-Nb eutético-corte longitudinal (solidif. direcional-V=0,5cm/h) 911

Dos resultados apresentados pode-se perceber que o valor da microdureza do eutético
obtido no forno a arco € maior que o da amostra obtida por solidificacdo direcional, fato esse
que pode ser explicado pela diferenca nos espacamentos lamelares nas referidas amostras. A
amostra no estado bruto de fusfo foi submetida a uma taxa de resfriamento mais elevada que a
amostra solidificada direcionalmente, resultando em espagamentos menores e mais refinados,
que apresentam, por sua vez, dureza mais elevada. Para uma melhor analise destes dados, a

figura 4.15 exibe a microdureza em fung3o do contetdo de nidbio nas amostras.



Pode-se observar que o valor da microdureza do eutético (neste caso foi utilizado o
valor médio entre as microdurezas obtidas do corte longitudinal e transversal da amostra
solidificada direcionalmente) estd proximo dos valores das microdurezas das fases
intermetalicas constituintes do eutético. Isto indica que a estrutura eutética pode exibir

propriedades mats aprimoradas que seus constituintes.
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Figura 4.15. Microdureza Vickers em fungdo do teor de niébio (em peso)
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CAPITULO 5

CONCLUSOES

A realizagdo do trabalho aqui tratado teve como objetivos basicos a investigagio dos
processos de obtengido, de crescimento direcional e de caracterizagdo microestrutural do
material compdsito “in situ” ALNb/NbAL A elaboragio do mesmo permitiu extrair as

seguintes conclusdes:

a. A preparagio de ligas AI-Nb em forno a arco mostrou ser bastante vidvel,
permitindo obter uma mistura bastante homogénea no tocante 4 composigio

quimica;

b. A andlise da estrutura cristalina das ligas Al-Nb, de composigio eutética ¢ de
composigdes relacionadas & formacdo dos compostos intermetalicos constituintes do
eutético Al-Nb, serviu para confirmar a estrutura cristalina dos compostos
intermetalicos ALNb e Nb,Al. Além disso, permitiu comprovar a formacido desses
compostos na estrutura eutética, bem como verificar que houve a total dissolucdo
dos reagentes na formacfio da liga eutética. Os padrdes de difragiic obtidos na
andlise da estrutura eutética revelaram ser uma composi¢do dos padrdes obtidos

com 0s compostos intermetalicos citados;

c. A anilise da solidificagdo das ligas AI-Nb hipoeutética e hipereutética mostrou que
as fases primarias ALNb e NbAl tém tendéncia ao crescimento facetado.
Entretanto, na transformacfio eutética, ambas as fases crescem de maneira regular,

sugerindo a possibilidade de comportamento difuso nesta condi¢fo;

d. A analise das ligas eutéticas no estado bruto de fusdo e crescidas direcionalmente

evidenciou a existéncia de crescimento cooperativo, resultando em wuma
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microestrutura lamelar regular. Tal microestrutura ¢ dependente da direcsio e da

intensidade da extracdo de calor;

. Sob baixas taxas de crescimento (0,5cm/h), a estrutura lamelar apresentou alto grau
de regularidade. A medida que essa taxa foi incrementada, a presenca de defeitos
tornou-se acentuada, exibindo, em alguns casos, transi¢io microestrutural do tipo

lamelar-fibrosa (7,0cm/h);

. A avaliagdo da influéncia da taxa de crescimento nas dimensées da microestrutura
mostrou que o aumento dessa taxa causa o decréscimo dos espagamentos lamelares,
indicando concordéncia com a cléssica equaciio de Jackson e Hunt: V A*=constante.
Dos resultados obtidos, obteve-se o valor de tal constante como sendo igual a

1,15x107 cm’/h;

. A andlise da dureza da liga eutética, no estado bruto de fusio e crescida
direcionalmente, mostrou que os valores obtidos resultam da composiciio da dureza
das fases constituintes do eutético. Entretanto, qualquer afirmacio sobre o

comportamento mecéinico dessas ligas requer estudos mais aprofundados.

67



SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O trabalho aqui desenvolvido consistiu de uma investigagdo preliminar sobre a
microestrutura de solidificacdo da liga eutética Al-Nb. O aprofundamento do conhecimento

sobre tal liga poderia ser efetivado através do desenvolvimento de pesquisas associadas a:

a. Solidificagdo direcional da liga eutética AI-Nb com taxas de crescimento variando

dentro de uma faixa mais ampla que a utilizada no presente trabalho;

b. Estudo das diregdes de crescimento das fases constituintes do eutético e a relagio

das mesmas com a diregfio de resfriamento;

¢. Determinaciio do comportamento mecénico em altas temperaturas da liga eutética

Al-Nb solidificada direcionalmente;

d. Estabelecimento da resisténcia a corroséio e a oxidacfio em altas temperaturas da liga

eutética Al-Nb solidificada direcionalmente;

e. Determinaciio da estabilidade das fases constituintes do eutético Al-Nb em ailtas

temperaturas;

f. Avaliagio da influéncia dos defeito da microestrutura eutética no comportamento

mecénico da liga Al-Nb solidificada direcionalmente;

g. Estudo de microadigGes de outros elementos a liga eutética A-Nb objetivando

otimizar seu comportamento mecénico em altas temperaturas.
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