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RESUMO

O trabalho analisa a possibilidade de produgido de compésitos
do tipo in situ no sistema Al-Nb, constituidos de matriz Al reforgada com 6,
12 ¢ 18% em volume do intermetalico NbAL; e caracteriza os compoésitos
obtidos em termos de propriedades mecanicas (dureza; limite de resisténcia,
limite elastico e alongamento, em tragdo a temperatura ambiente e a 150C°C;
desgaste), expansdo térmica.e densidade. Dois diferentes processos para a
obtengdo dos compédsitos foram testados: fusdo conjunta dos elementos e
dissolugdo do Nb solido em Al liquido. O primeiro processo foi considerado
inadequado dada a limitagdo da quantidade de material factivel e a
morfologia do tipo esqueleto do intermetalico resultante. Compodsitos com
intermetalicos poligonais como reforgo distribuido na matriz foram obtidos
a partir de ligas-base hiperperitéticas de Al-Nb, por sua vez obtidas por
dissolugdo do Nb em Al Foram analisados os mecanismos de dissolugio
envolvidos, visando o controle da morfologia da fase intermetalica. Os
compositos produzidos apresentaram dureza crescente com o aumento da
fragdo de reforgo, com valores de 30 a 80% superiores a do Al utilizado
como matriz. Com relag@o aos resultados de ensaios de tragdo a temperatura
ambiente, foram observados aumentos da ordem de até 50% no limite de
resisténcia, de até 62% no limite de escoamento e redug¢do de até 90% no
alongamento, para os compoésitos produzidos, com relagdio ao Al sem
reforgo. Quanto aos resultados obtidos para ensaios de tragdo a 150°C, pode
ser observado aumento de até 85% no limite de resisténcia, de até 93% no
limite de escoamento e redugdo de até 86% no alongamento para os
compositos, com relagdo ao Al utilizado como matriz. As alteragdes nas
propriedades sdo, em geral, crescentes com o aumento da fragdo de reforgo.
Foram observados micro-mecanismos de fratura duatil nos compositos.
Quanto ao desgaste, os compoésitos apresentaram taxa de desgaste
decrescente com o aumento da quantidade de refor¢o, com valores de até
70% inferiores aos apresentados pelo Al. Nos compositos mecanismos de
desgaste por deformagdo e fragmentagdo estdo presentes. Com relagdo a
expansdo térmica, 0os compodsitos apresentaram valores até 13% inferiores
ao Al. Também neste caso, o aumento da quantidade de reforgo significa
maiores alteragdes na propriedade. Os compdsitos apresentaram densidade
aparente crescente com o aumento do teor de reforgo, com valores até 14%
superiores ao do Al Os resultados obtidos neste trabalho permitem
apresentar um novo e ja caracterizado material, com proposigdo de método
de fabricagdo e sugestdes de utilizagio.



ABSTRACT

This work analyses the feasibility of in situ composites
production in the AI-Nb system, containing Al-w fhase as matrix and
intermetallic NbAl; as reinforcement; and characterizes 6, 12 and 18%vol
NbAl; produced composites in relation to their mechanical properties
(hardness; yield strength, ultimate tensile strength, strain: wear), thermal
expansion and density. Two different processes were tested to produce such
composites: by melting together Al and Nb and by dissolution of Nb in
liquid Al. The first process was considered inadequate due to volume of
material limitations and to the unproper morphology of the resulting
intermatallics. Composites showing polygonal intermetallic particles as
reinforcement, reasonably distributed in the matrix were obtained from
master alloys produced by Nb dissolution in Al. Dissolution mechanisms
were analysed in order to allow control of the reinforcement particle
morphology. Produced composites showed increasing Brinell hardness as
fraction of reinforcement increases as much as 80% to the hardness of the
commercial Al used as matrix. Yield strength at room temperature was also
increased up to 62% higher in the composites related to Al: ultimate tensile
strength increased to 50% and strain reduced to 90% in the composites
when compared to the matrix. Tension tests carried out at 150°C also gave
interesting results: 85% increasing on ultimate tensile strength, up 93%
increasing on yield strength and 86% reduction of strain for composites,
compared to values for Al. In general, modifications on properties increased
as reinforcement volume fraction increased. Micromechanisms of ductile
fracture were observed in the composites. Concerning to wear properties,
composites showed wear rates up to 70% smaller than Al. Deformation and
fragmentation were the dominant wear mechanisms for composite material.
Composites showed also superior quality related to thermal stability:
expansion till 13% lower than the value obtained for Al was observed. Also
in this case, increasing amount of particles lead to more severe alterations
in the property. Apparent density of composites were also dependent on
NbAI3 volume fraction, maximum volume of 14% higher than Al density
was obtained for the richest composite. General results enable to present a
new, characterized material, together with a fabrication method and
suggestions for its application.
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Capitulo 1

Introducdo e objetivos
1.1. Introdugdo geral

As necessidades crescentes de melhoria do comportamento de
materiais em condi¢gdes cada vez mais severas propiciaram o
desenvolvimento de uma nova série de produtos, utilizando combinagdes do
tipo polimero-ceramica, metal-ceraimica e mesmo ceramica-ceramica, que
atendessem aos novos requisitos de propriedades impostas.

Com tais combinag¢des sempre se procura obter um material
com caracteristicas especiais e particulares, associando propriedades
inerentes a cada um dos componentes isolados. Dentre os mais antigos
materiais compésitos se destacam as combinagdes polimeros-cerdmicas,
sendo que os mais popularmente conhecidos sdo os constituidos de resinas
poliméricas reforgadas com fibras de vidro para varias aplicagdes
estruturais, utilizados tanto na industria automobilistica quanto na
fabricagdo de utensilios domésticos, em artigos esportivos, etc.

De desenvolvimento mais recente, os compodsitos de matriz
metalica refor¢gada com fibras e particulados cerdmicos ou intermetalicos,
tiveram sua origem principalmente para o atendimento de necessidades da
industria aeronautica e automobilistica, no requisito redugdo de peso
associado a estabilidade dimensional e resisténcia a abrasdo a elevadas
temperaturas de trabalho. Assim sendo, a grande maioria dos compositos
de matriz metalica conhecida ¢ constituida de ligas leves, em geral de
elevada dutilidade, como material base ou matriz, associadas a materiais
cerdmicos. que por sua vez apresentam alto limite de resisténcia, baixa
dutilidade. excelente estabilidade térmica e ainda elevada resisténcia a
abrasio.

Nos ultimos 20 anos muito se tem trabalhado na viabilizagio de
processos de fabricagdo [1-5], na caracterizagdo estrutural e de
propriedades [6-10], e ainda nas potenciais e reais aplicagdes de compositos
de matriz de ligas de Al, ligas de Mg ou ainda ligas de Ti, refor¢adas com
fibras continuas, semi-continuas ou particulados de materiais cerdmicos
como C, Al,O3, SiC, B, SiO,, entre outros [11-12].



Processos de fabricagdo de compoésitos de matriz metalica tém
sido desenvolvidos utilizando ligas matrizes no estado solido, pela
aplicagdo de técnicas da metalurgia do po ou ainda técnicas de conformagéao
mecanica associadas ao controle de difusdo no estado solido [1,13];
matrizes no estado liquido, por técnicas de infiltragdo sob pressdo de ligas
em arranjos pré-compactados de fibras do reforgo [2,3,10]; ou ainda
matrizes no estado semi-s6lido reofundido, utilizando técnicas da
reofundigdo [4,8,14].

Pelo adequado controle da quantidade, tipo e distribuigdo do
reforco numa matriz, bem como pelo controle de condigdes de
processamento, pode-se produzir compdsitos com propriedades particulares
nio obtiveis em materiais monoliticos; € justamente esta possibilidade de
obtengdo de propriedades especiais que torna os compositos assunto de
grande interesse em diversos ramos do setor produtivo ao redor de todo o
mundo.

Significantes melhorias em propriedades mecédnicas € no
comportamento térmico podem ser obtidas, por exemplo, em compésitos
reforcados com filamentos, na diregdo da orientagdo destes, sem
comprometimento do peso do produto. Por outro lado, o uso de fibras semi-
continuas e particulados pode oferecer superiores e isotropicas propriedades
mecéanicas em relagdo ao material da matriz.

Apesar da enorme potencialidade e jia emergente utilizagdo
comercial de materiais compodsitos de matriz metalica, a tecnologia
envolvida na fabricagdo, caracterizagdo e mesmo utilizagdo deste tipo de
material apresenta ainda limitagdes devidas principalmente a dificuldade de
incorporagao do reforgo (material ceramico) pela matriz (material
metalico).

A dissimilaridade entre os materiais envolvidos € responsavel
pelos principais problemas apresentados na produgdo de compositos, quais
sejam: aleatoriedade na distribuigdo do reforgo; auséncia de "molhamento”
do reforgo pela matriz; excessiva reagao do reforgo com a matriz.

O problema da irregularidade na dispersdo do reforgo na matriz
metalica, devido a diferenga de densidades dos dois constituintes e a
movimentagido das fibras ou particulados durante o processamento, resulta
em materiais com estruturas apresentando amplas regides livres do reforgo
vizinhas a regides com alta concentragdo desses constituintes [5,10,15].
Estas imperfeigdes podem resultar em compésitos com pobres e
anisotropicas propriedades. Além disso, a dificuldade de controle da
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distribui¢do do reforgo tem como consequéncia a dificuldade de
repetibilidade da estrutura e portanto, da qualidade geral na produgdo
desses materiais.

O problema pode ser sanado em certa extensdo pela utilizagdo
de processos tipo compo-fundigdo, onde o reforgo € adicionado & matriz no
estado pastoso reofundido e ndo no estado liquido, prevenindo a sua
decantacdo ou flutuagdo.

Quanto a falta de interagdo entre o reforgo cerdmico e a matriz
metalica, a qual pode comprometer seriamente o comportamento do
composito, estudiosos tém apresentado solugdes que podem minimizar o
problema em alguns casos.

Assim, por exemplo, a utilizagdo de revestimentos metalicos de
Ni ou Cr em fibras de Al,O3 ou SiC, feitos por processos sofisticados de
deposigdo a partir de vapores ou plasmas, para sua utilizagdo como reforgo
de ligas de Al ou Ti melhora consideravelmente a interagdo reforgo/matriz
[16, 17]. A pré-oxidagdo de fibras SiC para a formagdo de uma camada
superficial de SiO,, mais "molhavel” pelo Al permite também uma boa
interagio entre os constituintes do composito [18]; a adigao de Mg ou Li ao
Al liquido pode reduzir a sua tensdo superficial ou ainda estes elementos
podem reagir com eventuais camadas de 6xidos na superficie de reforgos
como fibras ou particulas de SiC, C ou ALO;, melhorando a sua
molhabilidade pelo liquido [19, 20]. O Mg ¢ ainda utilizado para melhorar a
interagio Al,05/Al, pela formagido do espinélio Mg-Al-O na interface
fibra/matriz [21].

Quanto ao excesso de reagao entre o reforgo e a matriz,
promovendo a degeneragdo do reforgo e a formagdo de produtos danosos as
propriedades do material, as solugdes em alguns casos disponiveis também
envolvem operagdes sofisticadas e dispendiosas. Como exemplo tipico pode
ser citada a alta reatividade entre Al e C a elevadas temperaturas, formando
o carboneto fragil Al,C; na interface reforgo/matriz. Esta elevada
reatividade restringe os processos de fabricagdo de compositos Al/C a ligas
cutéticas ou a processos que ndo envolvam o metal no estado liquido, como
por exemplo a compressao de fibras impregnadas de Al por deposigdo [13]
ou ainda pelo uso de revestimentos protetores, depositados por plasma ou
vapor, na superficie do reforgo previamente a sua introdugdo no banho [22].

O excesso de espinélio Mg-Al-O no compédsito Al-ALOj, a
formagio de AIB, em interfaces de fibras de B em ligas de Al [17] sdo



outros exemplos de reagdes danosas e que podem comprometer a qualidade
do produto.

A escolha do processo de fabricagdo, associada ao perfeito
controle de parametros de processamento permitira, para cada sistema
matriz/reforgo  especifico, a apropriada reagdo de interface e
consequentemente, a adequada interagdo entre os constituintes.

O aspecto da qualidade da interface reforgo/matriz é ainda o
calcanhar de Aquiles dos compdsitos de matriz metalica. A ndo perfeita
interagdo pode significar sérios prejuizos ao seu comportamento em
trabalho.

Durante a solicitagdo mecanica do material, quando esforgos
devem ser transferidos da matriz ao reforgo, a presenga de interfaces
imperfeitas pode ocasionar um fenémeno muito comum em compdsitos
fibrados: o "despregamento" do reforgo, como consequéncia da sua ma
interagdo com a matriz (no caso, por exemplo, de ndo haver molhamento do
refor¢o pelo metal liquido). Por outro lado, o excesso de interagdo entre a
matriz e o reforgo pode provocar a formagdo de fases frageis indesejaveis
na interface metal/ceramica, levando a fragilizagdo do compésito.

Nos ultimos anos o problema da incorporagdo do reforgo pelo
metal tem sido resolvido com o desenvolvimento de compdsitos do tipoin
situ, onde o reforgo se constitui de uma ou mais fases da propria liga-
matriz, na forma em geral de intermetalicos com especificas e interessantes
propriedades intrinsecas.

Assim, ao se produzir in situ o reforgo, o problema da interface
¢ eliminado, restando apenas o problema da dispersdo da fase reforgante,
que agora pode se resumir no controle das condi¢gdes termodindmicas e
cinéticas de formagdo das fases envolvidas.

O composito in situ pode ser fabricado por controle da
precipitagdo da fase de reforgo a partir do estado solido ou liquido. Como
exemplo do primeiro caso, pode ser citada a Ag refor¢ada com ALO; na
forma de precipitados obtidos por oxidagdo interna seletiva (pequenos
teores de Al sdo adicionados a Ag; a liga € entdo aquecida em atmosfera
oxidante, absorvendo O, o qual combina preferencialmente com Al,
resultando em particulas discretas de AlLO3; na matriz de Ag [23]); ¢ do
segundo, o sistema Al-Si hipereutético, onde a fase primaria Si constitui o
reforco [24].

Eutéticos se constituem também em exemplos de compositos do
tipo in situ; no caso de eutéticos lamelares, o composito resultante



apresenta reforgo na forma de placas. Como exemplos podem ser citados os
sistemas Ni-TiC, Al-Be, Al-Co, entre outros [17].

Somadas as dificuldades tecnolégicas ainda ndo sanadas, a
produgao de compdsitos é ainda dificultada, principalmente em paises em
desenvolvimento como ¢ o caso do Brasil, pela pouca ou mesmo nula
disponibilidade de materiais de reforgo. Fibras e particulados de B, C, SiC,
Al,05, TiC, Ti, entre outros, sido raramente disponiveis no mercado, e,
quando tal, de elevado custo.

Neste contexto se insere a proposta deste trabalho: o
desenvolvimento de compoésitos que sejam, por um lado, de facil fabricagao
e reduzido custo, tanto de matérias primas quanto operacionais, ndo
envolvendo técnicas e equipamentos sofisticados e que utilizem como
constituintes materiais abundantes no pais; e que sejam, por outro lado, de
boa qualidade, sendo o requisito principal para tal apresentar perfeita
interagdo matriz/reforgo.

A analise do sistema Al-Nb (ambos materiais abundantes no
Brasil), leva a observagéo da presenga de intermetalico do tipo NbAL e de
uma reagdo peritética na extremidade do diagrama de fases rica em Al [25].
A analise das caracteristicas térmicas e mecanicas deste intermetalico
(elevada dureza, alto ponto de fusdo, baixo coeficiente de expansio
térmica) leva a crer na potencialidade do uso do sistema Al-Nb na produgio
de compdsitos do tipo in situ, onde a presenga da reagdo peritética
garantiria a perfeita interagao reforgo/matriz.

1.2. Objetivos gerais

Dadas a importancia crescente dos materiais compdsitos,
movida pelos também crescentes requisitos de qualidade e comportamento
de materiais em condi¢des cada vez mais severas; as - dificuldades de
fabricagido destes materiais; a necessidade de desenvolvimento de produtos
de boa qualidade a custos nio proibitivos; e ainda a limitada quantidade de
informagdes técnicas e cientificas sobre produgdo e propriedades de
compésitos em geral e de compdsitos do tipo in sifu em particular, no pais;
o trabalho tem por objetivos gerais contribuir para o desenvolvimento
desses materiais, utilizando matéria prima abundante no pais, investigando
método ndo oneroso de fabricagdo e mapeando propriedades mecanicas e

térmicas do produto.



Dadas as caracteristicas especificas do Al, do Nb, do sistema
Al-Nb e reagdes envolvidas, e do intermetalico NbAL, o compdsito Al-
NbAl; apresenta potencialidades no que diz respeito a, por exemplo,
apresentar elevada resisténcia mecanica, elevada resisténcia ao desgaste e
reduzida dilatag@o térmica. Estas qualidades, se comprovadas, podem tornar
o material interessante para usos em produtos diversos para trabalho em
condigdes de severo atrito a elevadas temperaturas, como por exemplo na
fabricagdo de componentes de motores a explosio, entre outros que poderao
ser desenvolvidos a partir de suas particulares propriedades.

Com os resultados obtidos neste trabalho espera-se introduzir
um campo de estudos inédito no pais, qual seja, o de desenvolvimento de
compositos do tipo in situ, o qual podera levar a abertura de mercado para
novos materiais e produtos.

1.3. Objetivos especificos
Sdo objetivos especificos desse trabalho:

(a) Testar a possibilidade de incorporagdo de Nb metalico em Al
liquido, em composigdes hiper-peritéticas, com teores de Nb de 5, 10, 15,
16, 22 e 28% em peso, o que equivale respectivamente a 6, 12, 18, 20, 30 e
40% em volume do intermetalico NbAl;; por diferentes procedimentos.
Objetiva-se a produgdo de ligas-base a serem utilizadas para a posterior
fabricagdo de compdsitos;

(b) Analisar 0 mecanismo de formagdo do intermetalico NbAL, a sua
dispersao e morfologia resultante dos diferentes procedimentos para a
incorporagdo do Nb ao Al liquido. Objetiva-se determinar o procedimento
adequado para a obtengdo de intermetalicos discretos e com morfologia
apropriada a sua fungdo de reforgo do Al, na liga-base;

(c) Analisar a cinética de formagao do intermetalico NbAL no Al
liquido. Objetiva-se o controle de parametros do processo de dissolugdo do
Nb;

(d) Testar a possibilidade de obtengdo, a partir das ligas-base
fabricadas, de compositos AI-NbAIl; com regularidade de dispersio



aceitavel do reforgo. Objetiva-se desenvolver método para a obtengdo de
compositos com propriedades isotropicas;

(e) Caracterizar microestruturalmente os compdsitos obtidos, em
termos de composigdo, morfologia, dimensdes e dispersdo da fase de
reforgo;

(f) Caracterizar propriedades dos compositos obtidos quanto as suas
caracteristicas mecanicas, por meio de ensaios de tragdo e analise de
fratura, seu comportamento em solicitagdes de abrasdo e ainda suas
caracteristicas térmicas, especificamente a dilatagdo com o aumento da
temperatura. Objetiva-se determinar as potencialidades de utilizagdo de
compositos AI-NbAl;.
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Capitulo 2

Introducio aos compositos de matriz metalica

O conceito de materiais compositos € bastante amplo; seu estudo
envolve conhecimentos de metalurgia, tecnologia de polimeros e ceramicos,
abrangendo tanto o campo das Ciéncias quanto da Engenharia de Materiais;
dada a imensa diversidade de possiveis combinagdes, o campo dos materiais
compositos pode envolver quase todas as classes de materiais estruturais,
desde solidos naturais como ossos, tecidos organicos, madeira, como um
largo espectro de novos materiais desenvolvidos pela moderna engenharia.

No entanto, para facilidade de sua caracterizag@o, um conceito
pratico de material composito pode ser adotado: um compésito € uma
combinagdo de materiais dissimilares, produzida de maneira que se possa
controlar a dispersio de um componente em outro e com 0 objetivo de se
obter propriedades particulares, diferentes e superiores as dos componentes
isolados. Um composito é sempre caracterizado por apresentar, no minimo,
dois componentes de naturezas dissimilares: o reforgo e a matriz.

Materiais metalicos (metais e ligas), ceramicos e ainda
poliméricos diversos podem tanto atuar como matrizes ou reforgos. De
particular interesse para este trabalho sdo os compésitos constituidos de
matrizes metalicas refor¢ados com outros metais ou ceramicas.

2.1. Classifica¢do dos compositos de matriz metalica

Varias sdo as maneiras de se classificar os compoésitos de matriz
metalica; pode-se, por exemplo, classifica-los de acordo com a sua natureza,
em sintéticos ou naturais (sintéticos sdo os produzidos pela adigdo artificial
dos constituintes, enquanto nos naturais o reforgo € parte integrante do
material, como por exemplo os compositos do tipo im sifu que sSerao
discutidos posteriormente em item especifico); de acordo com seu processo
de fabricagio, em laminados, reforgados por adigido, aglomerados por
sinterizagdo, entre outros;, ou ainda de acordo com as dimensdes dos
componentes envolvidos, em macro ou microcompgdsitos (macrocompdsitos
sio, por exemplo, os laminados, enquanto microcompositos sdo, por
exemplo, as ligas reforgadas com pos ceramicos, os compdsitosin situ, etc).



A grande maioria dos compoésitos de matriz metalica produzida e
ja utilizada comercialmente € do tipo compoésitos reforgados por adigdo
envolvendo ligas leves e ducteis baseadas em Al ou Mg ou do tipo
aglomerados, isto €, compositos fabricados por sinterizagdo, no caso de
matrizes de mais alto ponto de fusdo como ligas de Ti. Ni.

Uma classificagdo bastante utilizada para estes tipos de
compositos ¢ baseada no tipo de reforgo empregado: compositos fibrados,
nos quais o refor¢o € constituido de fibras continuas ou semi-continuas,
alinhadas ou cruzadas, isoladas ou em feixes; ou compdsitos particulados,
onde o reforgo se apresenta com morfologia globular, acicular ou poligonal.

Sdo exemplos do primeiro caso ligas de Al reforgadas com
fibras e filamentos de Al,Oz, C, B, de diferentes diametros e densidades;
ligas e superligas de Ti, Ni, refor¢gadas com fibras e filamentos de W, Be, B,
C, Al,03, SiC, etc. Quantidades tipicas de reforgo empregadas estdo na faixa
de 5 a 30% em volume, e didametros tipicos de fibras na faixa de 3 a 5Qum
[1].

Como ilustragdo, a Figura 2.1 apresenta a  microestrutura
caracteristica do composito constituido de matriz Al-5,7%Cu reforgada com
30% em volume de fibras Al,O; de diametro médio 3um, obtida por
Carvalho e Robert [2].

Pode-se notar a presenga da maior parte das fibras alinhadas
numa mesma dire¢do, embora fibras em diregdes aleatorias possam ser
observadas. Pode-se notar também a imperfeita distribuigdo do reforgo na
matriz, o que pode ser quantificado pela irregularidade do espagamento
médio entre fibras vizinhas, o qual pode variar de 0 (as fibras se tocam) a
valores da ordem de 15um. O reduzido e fechado espago entre fibras do
reforgo previne a presencga de acentuada estrutura dendritica na matriz do
composito solidificado [2,3,4] . No caso de altos teores de reforgo, isto
significando reduzidos espagamentos inter-fibras, a estrutura da matriz néo
apresenta quaisquer contornos dendriticos.

Como exemplos do segundo tipo de compositos, os particulados,
podem ser citadas ligas de Al refor¢cadas com grafite em po, SiC particulado,
de diferentes granulometrias e morfologias de graos. Dimensdes tipicas de
particulas utilizadas estao na faixa de 3 a 200um [5]. A Figura 2.2 apresenta
a microestrutura do compdsito constituido da liga A356 (Al-7%Si-0,4%Mg)
reforcada com 40% em volume de particulas SiC de dimensdes médias em
torno de 170um, segundo resultado de Turenne e co-autores [6]
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Figura 2.1 -

Microestrutura caracteristica do compésito fibrado Al - 5.7%

em peso Cu + 30%vol ALO3; [2].

(b) Segao longitudinal

(a) Segdo transversal
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Também neste caso pode-se caracterizar o material como uma
distribuigdo irregular de particulas ndo homogéneas quanto a morfologia e
dimensdes, em uma matriz dendritica da fase Al-a .

2.2. Propriedades de compositos de matriz metalica

O rapido crescimento do uso de compdsitos para aplicagdes em
engenharia nos ultimos anos tende a continuar e ser ainda incrementado em
futuro proximo, seja substituindo materiais convencionais, seja em novas
aplicagdes, dado que em determinados aspectos os compdsitos apresentam
particular e superior qualidade em relagdo aos materiais monoliticos em uso
corrente.

A grande atragdo dos compositos reside no fato de oferecerem a
possibilidade de combinagdes de propriedades nao possiveis para os
materiais convencionais, as quais poderiam incluir, como por exemplo,
aumento de limite de resisténcia sem comprometimento do peso, aumento de
temperaturas de trabalho com redugdo de expansdo térmica, aumento de
resisténcia a abrasdo mesmo em condigdes de elevada temperatura,
superiores valores de modulo elastico e resisténcia a fadiga.

Quanto aos compositos de matrizes de Al e ligas (Cu, Si, Mg
como principais elementos de liga), que hoje representam a grande maioria
do mercado de compositos de matriz metalica [7], busca-se na sua produgio
principalmente a combinagido das propriedades de elevada resisténcia a
corrosao, reduzido peso e alta dutilidade, caracteristicas destas ligas, com as
propriedades da ceramica, alta rigidez, elevada resisténcia ao desgaste e
ainda reduzido coeficiente de dilatagdo térmica.

A Tabela 2.1 apresenta comparativamente valores de
propriedades mecanicas de tragao de ligas de Al convencionais e reforgadas
com fibras de Al,O; [8], enquanto a Tabela 2.2. apresenta valores de
densidade e comportamento térmico do Al refor¢ado com diferentes teores
de SiC particulado [9]. Pode ser observado o aumento significativo da
resisténcia e rigidez e a enorme variagdo no alongamento da liga com a
introducdo do reforgo, bem como a significativa redugdo de expansdo e
condutividade térmicas, sem severo comprometimento da densidade, no Al

reforgado.
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Figura 2.2 - Microestrutura caracteristica do compodsito particulado A356
+ 40%vol SiCp [6].
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Quanto a resisténcia a abrasdo de compésitos de matriz Al,
podem ser citados os resultados obtidos pela ICI inglesa [10] os quais
atestam uma redugdo de 70 para 10um de desgaste (contra uma superficie de
a¢o-Cr, nas mesmas condigdes de ensaio), de ligas Al-Si quando reforgadas
com 30% em volume de fibras AL,O3; ou ainda os resultados de Turenne [6],
apontando melhor resisténcia a abrasdo de ligas Al-Mg-Si reforgadas com
particulados SiC e Al;0; quando comparadas com o ago AISI 1018.

Um outro exemplo do interessante efeito da adigdo de reforgos
ao Al ou ligas € obtido pela introdugdo de grafite, na forma de flocos, pds ou
de fibras de C: excelentes caracteristicas auto-lubrificantes sio obtidas,
podendo o composito ser utilizado na fabricagio de mancais, em substitui¢do
as ligas de Cu comumente empregadas [5,11,12].

Combinagdes Al, Mg / C resultam em compésitos de elevada
rigidez e muito baixa expansio térmica, devido ao quase nulo coeficiente de
expansdo do C [5]. Ligas Al, Cu reforgadas com C apresentam excelentes
propriedades anti-fricgdo e capacidade de absorgdo de vibragdes superior, a
elevadas temperaturas, aos ferros fundidos, convencionais isolantes
mecanicos [6].

De origem para o atendimento de necessidades de redugdo de
peso na industria aerondutica, as possibilidades de uso de compésitos tém se
expandido e uma enorme gama de combinagdes metal/reforgo tém sido
viabilizadas, com interessantes propriedades resultantes. Assim, por
exemplo, uma familia de produtos, denominada genericamente Fe-TiCr |
constituida de agos especiais (ferramentas, inoxidaveis) como matrizes e
carbonetos de elementos de transigdo como reforgos, apresenta extrema
dureza, elevada resisténcia a fricgdo, a corrosio, mesmo a elevadas
temperaturas de trabalho [13].

A adigdo de 45% vol de SiC na forma de fibras a liga Ti-6%Al-
4%V acarreta um aumento de 340% no seu limite de resisténcia, segundo
Dudek e co-autores [14].

Também excelentes propriedades de tragdo sdo obtidas pela
incorporagdo de fibras de B ao Pb. Segundo Broutman [15], compositos
produzidos pela United Aircraft - EUA, contendo apenas 5%vol de B como
refor¢o do Pb apresentam um aumento do limite de resisténcia de 18MPa
para o Pb puro, para valores superiores a 140MPa para o composito.
Também foram comprovadas excelentes propriedades de fadiga neste
material.

16



Tabela 2.1 - Propriedades mecanicas de ligas de Al convencionais e

Material

reforgadas com Al,05 [8].

Tensido de

escoamento

(MPa)

Limite de
resisténcia

(MPa)

Alongamento

(%)

Modulo de
elasticidade

(GPa)

6061 (T6)

6061 + 15%vol
Al,O;5 (T6)

2014 (T6)

2014 + 15%vol |

L

£ e i
-

17

Al,O5 (T6) 482 510 6 92
il
“ A 356 (T6) 200 276 6 75
A 356 +
LI 20%vol 310 317 1 101
Al,04 (T6)

,.__—u-—_.._._.___|-'—_—l——-———____'-l
____—-_—_—________'____-




Tabela 2.2 - Propriedades térmicas e densidade de compositos Al - SiC [9].

a K p

Material Expansio térmica Condutividade Densidade

(10 Cy térmica (g /cm3)

(W°C/mm3)
6061 (T6) 22.50 0,16

+15%vol SiC 18,72

+20%vol SiC 17,48

+25%vol SiC 16,20

+30%vol SiC

+40%vol SiC

+55%vol SiC

A necessidade de estabilidade mecanica a especialmente
elevadas temperaturas, para determinados usos como pas de turbina para alta
rotagdo, tem levado ao desenvolvimento de compésitos constituidos de fases
intermetalicas como material da matriz, reforcadas com particulas ou fibras
metalicas. Geralmente fases intermetalicas apresentam elevado ponto de
fusdo e estabilidade térmica, mas sio extremamente frageis a temperatura
ambiente, embora sua resisténcia mecdnica aumente com o aumento da
temperatura; a sua combinagdo com fibras ou particulados duacteis resultam
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em excelentes compésitos . Como por exemplo a fase intermetalica
(Ni,Fe)Al como matriz, reforgada com o precipitado ductil «-Fe [56].

Inimeros outros exemplos do efeito da adigdo de reforgos a
materiais metalicos, em suas propriedades mecénicas, térmicas, etc,
poderiam ser aqui citados, sempre apontando a sua melhoria em relagdo a
matriz isolada, ja que este é o objetivo primeiro da fabricagdo de
compositos; no entanto deve-se lembrar que o sucesso na obtencdo das
melhorias desejadas depende do emprego do adequado processo de
manufatura desses materiais, o qual deve garantir a perfeita incorporagio do
reforgo pela matriz.

2.3. Aplicagdes dos compdsitos de matriz metalica

Embora a manufatura dos materiais compdsitos de matriz
metalica seja um campo ainda em desenvolvimento, as ligas de Al fundidas e
reforcadas com particulas e fibras ja encontram algumas aplicagdes
importantes para a produgdo em série. Uma dessas aplicagdes é literalmente
responsavel por um novo motor de automdvel: a Honda, do Japdo, tem
utilizado ligas de Al-Si-Cu reforgadas com fibras de C (devido as suas
caracteristicas lubrificantes) e de Al,0; (devido a sua elevada resisténcia
mecanica), para a fabricagdo de cilindros do motor de alguns modelos de
seus carros, obtendo motores com maior poténcia, sem alteragdo de seu peso
e ainda com maior vida 1til, segundo citagdo de Vaccari [16].

Também a Toyota Motor Co. ja introduzira no inicio dos anos
80, ligas de Al reforgadas na fabricagdo de pistdes para motores a diesel,
com custos da ordem de 15% menores que os convencionais, segundo
Donomoto [17].

Ainda na area de pistdes para motores a explosio, Vaccari cita o
langamento, em 1989, de cilindros refor¢ados com compdsitos Al / ALO; e
SiC na regido da coroa e cidmara de combustio para motores de tratores a
Diesel, pela Cia. Bhon Engine & Foundry (EUA) e em 1991, pela Karl
Schmidt Unisia (Alemanha) [16].

Além do uso tipico de compdsitos para a fabricagdo de pistdes,
tem surgido consideravel interesse em ligas de Al-Si-Mg e Al-Cu-Si
reforgadas com particulas de SiC, na produgdo de lingotes para posterior
conformagdo. Estoques fundidos contendo teores da ordem de 20-30% vol de
SiC tém sido comercializados ja ha algum tempo pela Duralcan - EUA, para
utilizagdo na fabricagdo de extrudados (perfis estruturais, cilindros para a
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manufatura de eixos para a industria automobilistica), forjados e também
componentes diversos fundidos, como polias e camisas para cilindros,
balancins de suporte, giroscopios para satélites, flaps de controle para avides
comerciais, etc [16,18,19].

O reduzido peso, alta rigidez e reduzida expansdao térmica dos
compositos de matriz metalica a base de Al tém tornado estes materiais
interessantes para aplicagdes estruturais na industria aeronatica e
aeroespacial. Um exemplo citado por Chawla [20] é a coluna de sustentagdo
de antenas para telescopios espaciais, feitos de Al reforgado com fibras de
C. As fibras de C garantem a estabilidade dimensional com o aquecimento
pelo sol e rigidez necessarias enquanto o Al garante o reduzido peso.

O uso de C na forma de grafite em p6 para a fabricagdo de
componentes de motores reduz consideravelmente o desgaste de cilindros e
aumentam a sua eficiéncia [1,11,12]. A mais promissora aplicagdo de
compositos Al/grafite fundidos ¢ na fabricagdio de mancais, os quais sdo
mais baratos e leves, sendo ainda auto lubrificantes, quando comparados
com os mancais convencionais fabricados com ligas contendo Cu, Pb, Sn e
Cad [11.21].

Ligas de Al e Mg reforgadas com fibras ALO; tém encontrado
utilizagdo em componentes extrudados de automéveis, como por exemplo
eixos de transmissdo, segundo Chawla [20]. O mesmo autor cita ainda o uso
de ligas de Cu reforgadas com fibras de W para a fabricagio de contatos
elétricos e para o revestimento de camaras criogénicamente resfriadas para
foguetes espaciais.

Outros exemplos de aplicagdo de compdsitos de matriz metélica
podem ser citados: a familia de materiais Fe-TiC* patenteada pela Alloy
Technology International, EUA [13] trata de uma gama extensa de materias
ferrosos reforgados com carbonetos de W, Ti, na faixa de 20 a 45% vol , para
uso como ferramentas de corte, para a fabricagio de matrizes de
conformacdo, cilindros etc.

Inumeras sdo as possibilidades de aplicagdo de compdsitos de
matriz metalica; dada a diversidade de combinagdes e de decorrentes
propriedades, as possibilidades de produtos e aplicagdes desses materiais sio
um campo aberto a imaginagio.

A Tabela 2.3 resume algumas aplicagdes caracteristicas para os
mais abundantes compositos, os de matriz de Al [5,15,20]; enquanto a
Tabela 2.4. apresenta alguns exemplos de aplicagdo de compdsitos menos
convencionais [5,15,20].
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Tabela 2.3 -Exemplos de compédsitos com matriz Al e ligas e aplicagdes

I Matriz

tipicas [5,15,20]

Reforgo Aplicagao tipica
industria aeronautica e aeroespacial
Ale ligas B, C material estrutural
industria automobilistica e aeronautica
Al e ligas Sic componentes p/ trabalho a elevadas temperaturas
pas de turbina
industria aeronautica e automobilistica
Al e ligas Al,O4 componentes diversos
fibras de industria aeronautica
| Al ago
inoxidavel
industria aeronautica
Al e ligas Be eixos de transmissdo p/ rotores de alta velocidade
Al e ligas TaC, TiC, materiais abrasivos

I

* ligas: Al-Cu, Al-Si, Al-Li, Al-Zn e familias.
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Tabela 2.4 - Exemplos de compésitos com suas aplicagdes tipicas [5,15, 20].

Matriz Reforg¢o Aplicacio tipica
h industria aeronautica
i Mg, Ti ou ligas de Ti Ta, Mo (foguetes de propulsio
I p/ avides supersonicos)
Ti e ligas Be industria aeronautica
“ (estruturas)
Mg e ligas Al,O; pas de turbinas, eixos
|| ligas de Ni Ni-Cr-Al-Y elementos de vedagio em
turbinas e compressores
Ni, Cu, Ag Nb supercondutores
Mg e ligas G vasos de pressdo
" pas de turbinas
placas de vedagdo
h Ti e ligas SiC placas de compressores
superficies de aerofolios
Ti e ligas B, Mo industria aeroespacial
ligas de Ag, Cu TaC, TiC, WC materiais resistentes a
abrasio

Ag e ligas

SiC

contatos e condutores

elétricos

Pb

fibras de vidro

placas de baterias

1solantes acusticos

ligas de Ni-Cr e Fe-Cr

NbC, TaC, WC
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2.4. Processos de fabricagdo de compésitos de matriz
metalica

Dada a diversidade de combinagdes possiveis para a constituigdo
de materiais compésitos, uma infinidade de processos ja foram
desenvolvidos para a sua fabricagdo. Dependendo das caracteristicas fisico-
quimicas dos materiais envolvidos ¢ desenvolvido o processo mais adequado
a perfeita incorporagdo do reforgo a matriz; muitas vezes o processo ¢
aplicavel somente para um particular sistema.

Pode-se, no entanto, identificar processos basicos os quais
podem ser classificados de acordo com o estado inicial da matriz: matriz nos
estados solido, liquido ou semi-sélido.

2.4.1.Matriz sélida

Matrizes no estado solido sdo utilizadas para ligas de elevado
ponto de fusdo ou ainda em casos onde o reforgo ¢ altamente reativo com a
matriz no seu estado liquido, como por exemplo SiC em Ti liquido.

Dois sub grupos de processos envolvendo matrizes no estado
solido podem ser indicados:

(a) Produ¢io de compdésitos tipo laminados - camadas
alternadas de fibras, filamentos ou tecidos do reforgo e chapas finas do

metal sdo montadas alternadamente de maneira a se obter as desejadas
relagdo em volume reforgo/matriz e orientagdo das fibras. O arranjo é
cortado nas dimensdes desejadas, compactado e submetido a tratamento
térmico para a incorporg¢do do reforgo, que ocorre por fenémenos de difusio
entre os constituintes, promovendo a consolidagdo do compésito [20]. A
temperatura e a pressdo utilizadas devem ser cuidadosamente controladas
para garantir adequada consolidagdo sem provocar dano mecinico ou
excesso de reagdes de interface.
A Figura 2.3. esquematiza o processo.

Resinas, como por exemplo poliestireno [22], sdo utilizadas para
manter a coesdo do refor¢o durante a montagem. As resinas devem evaporar

durante o primeiro estagio do processo de consolidagio.
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LAMINA REFORGO
INTERMEDIARIA

Figura 2.3 - Esquema representando processo de fabricagdo de compdsitos
laminados, a partir de matriz no estado sélido [20].
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O processo é somente adequado para fibras com relativamente
alto didmetro (como por exemplo fibras de B), filamentos ou arames. Alguns
exemplos de aplicagido podem ser citados: Kreider [23] reporta a obtengdo de
compositos Al/fibras de B envolvendo moderadamente altas temperaturas e
pressdes; enquanto Smith [24] produz compésitos Ti/fibras de B utilizando
compressao a quente, sob vacuo.

Laminados também podem ser obtidos por co-extrusio ou
extrusdo conjunta do reforgo e da matriz. Ambos os constituintes devem ser
suficientemente duteis para nao romper durante o processamento.

O processo € geralmente utilizado para compésitos metal/metal,
onde o refor¢o ¢ constituido de arames ou filamentos; no entanto alguns
oxidos ducteis a elevadas temperaturas podem ser co-extrudados, co-
trefilados ou mesmo co-laminados com metais. Como exemplo podem ser
mencionados compdésitos dos metais refratarios (suportam as elevadas
temperaturas requeridas) Nb e Ta reforgados com oxidos de Mg, Th ou Zr
[22]; ou ainda compésitos multifilamentares supercondutores, ja empregados
comercialmente com sucesso, segundo Chawla [20].

(b) Producao de compdsitos particulados - tém sido bastante
utilizadas técnicas da tradicional metalurgia do po para a fabricagio tanto de
pre-formas quanto de componentes finais de materiais compdsitos das mais
variadas constitui¢des. Tais técnicas envolvem, basicamente, as seguintes
etapas: mistura dos pos da matriz e do reforgo (liga metalica + particulado
cerdmico), compactagdo, desgaseificagdo e aquecimento para a promogio de
reagOes de interface que fornecerdo coesdo ao material.

Compésitos particulados ou mesmo reforgados com fibras semi-
continuas sdo assim facilmente produzidos. O processo encontra sua
principal aplicagdo na industria aeroespacial, para a fabricagio de
combinagdes de materiais reativos como ligas de Ti e SiC., onde o
processamento a temperaturas inferiores ao ponto de fusio da matriz
previne a degradagao do reforgo [25].

Outros exemplos de compésitos obtidos por metalurgia do pé
podem ser apresentados: ligas Ti-6Al-4V contendo 15% vol de particulas
TiC para aplicagdes em trabalho a elevada temperatura ja sio materiais
oferecidos no mercado, segundo Abrowitz, citado em Caron [25]; Ti e ligas
reforgadas com fibras de B, ligas de Si reforgadas com fibras e pos de C,
ligas de Cr ou Mo reforgadas com SiC, para uso em pas de turbinas; ou ainda
ligas de Cu reforgadas com C [1].
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Embora em menor extensdo, também compoésitos com matrizes
de Al e ligas, como por exemplo, A6061 (Si-Mg) + 35%vol SiC (uso em
guias inerciais) e outros, produzidos na forma de lingotes para extrusao,
forjamento e laminagdo [25] sdo produtos fabricados por metalurgia do pé.

O processo ¢ ainda utilizado por Brygmann [26] para a
fabricagdo de compésitos de matrizes ferrosas refor¢ados com ALO;j e SiC.
Bojsoe [27] utiliza a técnica para a fabricagio de magnetos permanentes de
Nd-Fe-B.

Embora bastante populares, os procesos de fabricagio de
compositos pela utilizagdo de técnicas de metalurgia do po apresentam
algumas limitagdes, relacionadas com o seu elevado custo quando
comparado com processamento de liquidos e com a limitagdo de geometria e
dimensdes dos produtos.

2.4.2. Matriz liquida

Processos de fabricagdo de compdsitos a partir de matrizes no
estado liquido sdo de ampla utilizagdo, uma vez que sdo aplicaveis a maioria
das ligas metalicas de médio ponto de fusio, como as ligas de Al,
constituintes da maioria dos compdsitos de importincia comercial até o
momento. A partir de diferentes ligas fundidas de Al como matrizes, sio
fabricados compositos reforgados com Al,O5, SiC, C, B, na forma de fibras
continuas, semi-continuas ou particulas.

Tres subgrupos reunem a maioria dos processos de fabricagio de
compositos a partir de ligas no estado liquido: infiltragio, jateamento e co-
jateamento.

(a) Infiltrag¢do - envolve a penetragdo do metal ou liga liquida
num arranjo pré-fabricado do reforgo (pré-forma), a qual contém a
quantidade de fibras e com a orientagdo desejadas, por agdo de pressdo
for¢ada por meio de gases pressurizados. ou agdo direta de émbolos
mecanicos ou hidraulicos, ou ainda por sucgdo, via evacuagio da pré-forma
em contato com a matriz liquida.

O processo de infiltragdo envolve as seguintes operagdes
basicas: 1-preparo da pré-forma; 2-posicionamento da pré-forma numa
coquilha; 3-fusdo da liga matriz; 4- preenchimento sob pressdo, compressio
ou sucgdo, ocasionando a infiltragdo da matriz liquida na pré-forma; 5-
solidificagdo da matriz.
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A Figura 2.4 apresenta esquematicamente o processo de
infiltragio.

As pressdes exigidas para uma adequada incorporagio do
refor¢o dependem das caracteristicas dos materiais envolvidos (afinidade
fisico-quimica, tensdo superficial, etc) e do espagamento inter-fibras do
reforgo. Cada sistema e cada produto sdo, portanto, especificos e os
adequados parametros de seu processo de fabricagio devem ser
determinados.

Mortensen [28] e Clyne [29] publicam trabalhos de
modelamento do fluxo de liquido nos canais inter-fibras, em fungio das
temperaturas dos constituintes e da fragdo do reforgo, que permitem definir
condigdes operacionais que garantam a boa qualidade do produto. Chawla
[20] e Cornie [30] citam valores de pressdes tipicas da ordem de 70 a 100
MPa para garantir o total preenchimento da pré-forma e adequado contato
liquido/reforgo. A manutengdo da pressdao durante a solidificagdo fornece
alta estanqueidade ao compdsito obtido.

Um processo derivado, que permite a produgao de compdsitos
com fibras semi-continuas, ¢ a fundigdo por compressdo. Neste processo, o
reforgo € apropriadamente misturado a matriz liquida, a mistura é vazada
em moldes pré-aquecidos e pressionada a semelhanga do processo
convencional de compressio de ligas (processo conhecido como squeeze
casting). A compressdo do conjunto orienta as fibras no produto.

Qualquer que seja o método de infiltragdo, via pré-formas de
fibras continuas ou via compressao de banho contendo fibras semi-
continuas., o composito resultante apresentara imperfeita distribuigdo e
alinhamento de fibras. A microestrutura apresentada na Figura 2.1, obtida
por infiltragdo de pré-forma, ilustra o fato. Como citado anteriormente,
podem ser observadas fibras com diferentes orientagdes e distribuigdo
irregular do reforgo.

O processo por infiltragdo € comercialmente utilizado na
fabricagao de pistdes, segundo Domonoto [17], pela inser¢do no molde de
inje¢do, de pré-formas do composito Al-Si + ALO; na forma de anéis na
cabeca superior, regido de alta solicitagao abrasiva a elevada temperatura.

Um outro exemplo da utilizagdo de processo de infiltragdo
(neste caso a infiltragdo € feita por sucgdo) ¢ a produgdo de vergalhdes de
compésitos de matriz Al onde o reforgo é constituido de feixes de filamentos
de C (um feixe pode ter da ordem de 10.000 filamentos), segundo Chawla
[20].



FUNDIDO

PREFORMA e
INEGAO DO FUNDIDO INFILTRAGAO
E
SOLIDIFICAGAO

Figura 2.4 - Esquema representando processo de fabricagao de compositos
por infiltragdo,a partir de matriz no estado liquido [25].
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(b) jateamento + trabalho termomecidnico - o processo
envolve a deposigdo da matriz liquida, na forma de goticulas, sobre um
arranjo de fibras do reforgo (tecidos, laminados), seguido de trabalho
termomecénico para consolidagio e densificagio [22]. Conforme cita Piggott
[22], no processo o metal é rapidamente resfriado sobre as fibras,
prevenindo reagdes indesejaveis, o que associado com a consolidagio sob
compressdo, pode fornecer adequadas interfaces reforgo/matriz.

Hughes [31] utiliza o método para a fabricacio de AI-SiC. A
pre-forma obtida ap6s o jateamento pode ser conformada por forjamento,
extrusao, laminagdo ou mesmo refundigdo, para a obtengdo do produto final.

Também Ward-Close [32] utiliza 0 método para a obtengdo de
compositos Ti/SiC. No seu processo, fibras SiC sdo recobertas com a liga Ti-
Al-V e consolidadas a quente, sob pressdo, resultando em produtos de alta
densidade e com diferentes teores de fibras (a espessura da camada de liga
depositada controla a fragdo relativa matriz/reforgo).

(c) co-jateamento seguido ou ndo de trabalho termomecinico
- um desenvolvimento bastante recente para a produgdo de compésitos
utiliza o processo Osprey, ja conhecido desde os anos 70, de atomizagido de
metais. Neste processo, segundo descrigao de Brooks [33], um jato de metal
liquido é submetido a um fluxo de gases inertes sob pressio, promovendo a
formagao de goticulas de metal que s3o recolhidas num molde, onde
solidificam constituindo uma pré-forma metalica. A pré-forma metalica
obtida pode ser conformada no produto final desejado por processos
mecanicos convencionais.

O processo Osprey, apresentado esquematicamente na Figura
2.5, ¢ considerado uma combinagdo de fundigdo com metalurgia do pé6.

Introduzindo o reforgo no fluxo de gases, goticulas de metal e
particulas do refor¢go formam um jato que ao ser recolhido no molde, produz
um composito com boa distribuigdo dos constituintes. Densificagio do
produto ¢ obtida por trabalho termomecénico posterior. Como exemplo
podem ser citados compdsitos constituidos de ligas de Al reforgados com
SiC (max. 15% vol do reforgo) obtidos por co-jateamento utilizando fluxo de
N,, por Tsakiropoulos [34].
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Figura 2.5 - Esquema representando processo de fabricagdo de compositos

por jateamento (processo Osprey), a partir de matriz no estado
liquido [25, 33].
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2.4.3. Matriz semi-solida

Um outro popular procedimento para a obtengio de compésitos
de ligas de Al € o denomimado compofundi¢do, no qual a matriz no estado
pastoso reofundido (semi-sélido com fase sélida globular) é adicionado o
reforgo particulado.

Neste processo as caracteristicas particulares de viscosidade da
pasta reofundida previnem a decantagdo ou flutuagio das particulas do
reforgo adicionadas.

Devido ao seu comportamento de escoamento ndo Newtoniano, a
matriz no estado sélido reofundido apresenta alta fluidez enquanto agitada,
permitindo a incorporagdo do reforgo; a eliminagdo da agitagido provoca um
imediato acréscimo na sua viscosidade o que, associado a presenca de uma
significativa quantidade de solido na pasta, acarreta o engolfamento e
retengdo das particulas ceramicas. Uma razoavel qualidade de dispersdo do
refor¢o na matriz € assim obtida e iniimeras combinagdes de ligas de Al e
particulados ceramicos tém sido fabricados por este processo desde a década
de 70 [35].

Na compofundi¢do sdo necessarios equipamentos especiais para
a producdo da matriz reofundida e o reforgo ¢ adicionado diretamente nestes
reatores; o compdsito produzido pode ser imediatamente utilizado no
processo de conformagdo desejado, como fundigdo, forjamento, extrusio.

A Figura 2.6 apresenta esquematicamente 0 Processo
compofundigio.

O processo é bastante popular, sendo comercialmente utilizado
por empresas do porte da ALCAN, para a fabricagao de tubos e perfilados de
Al reforgados com SiC [19].

Também May [36] utiliza o processo para a fabricagido de ligas
de Al reforgadas com TiC (até 40% vol) que sdo fundidas em barras e
lingotes por processo semi-continuo, para uso como matéria prima para
posterior processamento no estado semi-solido.

Fibras semi-continuas também podem ser utilizadas: Kiuchi [37]
e também Miwa [38] apresentam processos de fabricagao de barras, arames,.
tubos, placas para extrusdo ou forjamento, de Al e ligas reforgadas com
fibras curtas de SiC, a partir da matriz no estado semi-sélido reofundido. O
posterior trabalho mecanico no estado pastoso promove orientagio das
fibras.
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Figura 2.6 - Esquema representando processo compo-fundigdo para a
fabricagdo de compdsitos a partir de matriz no estado semi-

solido [35].
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2.5. Compésitosin situ

Nos compésitos de matriz metalica com reforgo ceramico, a
presenga do reforgo duro na matriz relativamente ductil confere ao
compoésito uma maior estabilidade mecanica associada a uma maior
resisténcia ao desgaste [39], e ainda torna o material mais estavel a elevadas
temperaturas [40], quando comparado com as ligas usadas como matriz. No
entanto, tém sido detetados problemas de estabilidade mecéanica em
compositos, atribuidos a presenga de fases frageis formadas na interface
matriz/reforgo, provenientes da rejeigao de soluto na solidificacdo da matriz,
da difusdo de revestimentos do reforgo na matriz liquida ou da falta de
contato entre o metal e o refor¢o devido a problemas de molhabilidade
[41,42].

Com o intuito de sanar parte destes problemas, tém sido
desenvolvidos estudos para viabilizar a aplicagdo de compositos do tipo in
situ [43, 44, 46]; nestes materiais o reforgo é uma fase integrante do
sistema, como por exemplo uma fase precipitada a partir da matriz ou
formada simultaneamente com ela, propiciando uma perfeita interacio
matriz/reforgo, com interfaces livres de tensdes superficiais e de reagdes
indesejaveis.

Assim, as propriedades do compédsito obtido sio somente
determinadas pela morfologia, quantidade e distribuigdo do reforgo. Pode-se
afirmar que, para compoésitos in situ particulados, reforgos com elevada
resisténcia mecanica, de pequenas dimensdes, com forma globular e bem
distribuidos na matriz, sdo os mais desejaveis para se ter um composito de
excelentes e isotropicas qualidades [45]

Compositos in situ podem também ser do tipo fibrado, com
fibras curtas ou continuas; neste caso apresentam propriedades
anisotropicas, com seus mais elevados valores na diregdo das fibras.

Diferentes procedimentos tém sido adotados para a fabricagio
de compoésitos do tipo in situ, sendo os processos basicos os que tratam do
crescimento conjunto da matriz e do reforgo a partir de ligas de composigio
eutética no estado liquido, originando em geral compésitos do tipo fibrados:
e os que tratam da precipitagdo do reforgo como fases seletivas a partir de
ligas no estado liquido ou no estado sélido, originando compésitos do tipo
particulados.
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2.5.1. Obtengdo de compositos in situ por crescimento controlado de
eutéticos.

Nos compésitos eutéticos o reforgo, em geral fibrado, cresce in
situ durante o processo de solidificagdo. Tais compdsitos sdo obtidos através
da solidificagdo unidirecional de ligas de composigio eutética, de modo a se
obter uma estrutura direcional, com propriedades mecanicas desejadas para
uma determinada aplicagdo, como por exemplo, na fabricagdo de pas de
turbinas para altas rotagdes [46].

Alguns exemplos de compésitos deste tipo podem ser citados:
compositos Al-Al3Ni, Al-Si, Nb-Nb;Si, entre outros.

Neste processo, o controle estequiométrico dos elementos de
liga, para garantir a composigdo eutética: o controle do processo de
solidificagdo, para garantir a direcionalidade de crescimento das fases; e a
velocidade de avango da frente de solidificagdo, que determina a morfologia
do eutético, sdo os parametros de controle.

A produg@o de componentes de compésitos eutéticos, tais como
as ja citadas pas de turbinas, por solidificagdo direta da liga, pode envolver o
desenvolvimento de sofisticados sistemas de resfriamento que garantam a
direcionalidade do crescimento e adequados gradientes térmicos, para
obtengdo de estrutura com a morfologia desejada; além do controle da
distribuigdo do reforgo ao longo de toda a peca. A limitagdo na fabricagio
direta de componentes é ainda acentuada para compdsitos com estruturas
lamelares, com as quais uma distribuigio homogénea do refor¢o na pega
seria dificilmente obtida.

Pode-se também comentar que eutéticos que apresentam
estruturas lamelares ndo sdo favoraveis para utilizagdo como compositos
estruturais por apresentar elevada anisotropia. Nestes casos, estruturas
fibrosas, contendo fibras descontinuas (entenda-se lamelas descontinuas)
seriam mais indicadas. A obtengdo deste tipo de estrutura depende das
condigdes de solidificagdo.

Giicer e co-autores [47] investigando o compdsito eutético Al-
Al3Ni, solidificado unidirecionalmente com taxa de resfriamento variando
entre 4 e 12 cm h'! e gradiente de temperatura na interface solido/liquido em
torno de 122°C.cm’!, verificam que a estrutura de crescimento lamelar
caracteristica deste eutético é modificada para uma estrutura de fibras curtas
com o aumento na velocidade de solidificagdo; também a quantidade de
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fibras por 4rea aumenta com o aumento da velocidade de solidificagdo, o que
acarreta uma melhor distribui¢do do reforgo na matriz.

Um outro tipico exemplo de compésito eutético é o constituido
pela liga Al-12%Si, de ampla utilizagdo na industria automobilistica.

A estrutura caracteristica do eutético Al-Si é constituida das
fases Al-oc e Si na forma de agulhas ou fibras curtas. A morfologia do Si
pode, no entanto, ser facilmente modificada, o que acarreta diferentes
propriedades no compdsito.

Khan [48] estuda a relagdo entre dureza e propriedades de tragdo
e a microestrutura do compésito eutético Al-Si, solidificado
unidirecionalmente. As ligas foram inicialmente fundidas sob atmosfera de
Ar e subsequentemente colocadas em equipamento para solidificagdo
unidirecional; algumas ligas fundidas foram previamente tratadas com Sr e
Sb, para a modificagdo da morfologia de crescimento dos cristais de Si.

A variagdo das condigdes de solidificagdio e os tratamentos
aplicados as ligas propiciaram a obtengdo de diferentes morfologias do Si:
angular, na forma de flocos e na forma fibrosa. Sobre estes compésitos
foram realizados ensaios de dureza Vickers e de tragdo. Os resultados
obtidos mostram que a relagdo entre dureza e limite de escoamento e o
espagamento interparticulas, dependem do tipo de estrutura do eutético.

A influéncia das condigdes de solidificagdo na qualidade do
composito eutético € também estudada por Terao [49]. O autor, ao analisar
as propriedades mecanicas do composito in situ baseado no eutético Al-
Al3Ni (liga Al-5,7%Ni), obtido por fusio conjunta dos elementos em forno
de indugdo, e subsequente deformacgido por extrusio isostatica, para
alinhamento da estrutura, verificou que o limite de resisténcia deste
composito aumenta sensivelmente com a adigido de pequenas quantidades de
elementos de liga que atuam como modificadores da morfologia de
crescimento da fase A3Ni.

Assim, com adi¢des de Cu em torno de 2 a 3% em peso o
composito atinge um limite de resisténcia em torno de 400MPa, e mais de
500MPa pela adigdo de 3% em peso de Mn.

Também a adigdo de pequenas quantidades de Mg ou Li podem
ser benéficas para este tipo de compoésito: a adigdo de Mg [50], propicia um
aumento no limite de resisténcia em mniveis um pouco inferiores ao
apresentado pelo aumento resultante da adi¢gdo de Mn; enquanto que com a
adigdo de 0,5% e 1,7% em peso de Li [51] o limite de resisténcia atinge
300MPa e 400MPa a temperatura ambiente, respectivamente.
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Outras familias de compésitos eutéticos foram ainda
desenvolvidas para utilizacdo a elevadas temperaturas: os compositos de
ligas refratarias a base de Nb, Cr, Ta, Ti e outros elementos de transigdo e de
Si. Silicetos intermetalicos com temperatura de fusdo acima de 1600°C e
manutengdo de suas caracteristicas mecédnicas até temperaturas em torno de
1000°C sdao formados; apresentam no entanto, extrema fragilidade a
temperatura ambiente.

A combina¢do desses intermetalicos com metais puros ou
mesmo ligas, podem proporcionar compdsitos com ductilidade a baixa
temperatura e excelentes e constantes propriedades a elevadas temperaturas
[52].

Por exemplo, Cockeram [53] obtém o compésito Nb-10% Si,
constituido da matriz Nb reforgada com a fase NbSi, na forma de fibras,
distribuidas ao longo da matriz, por fusio em forno a arco sob atmosfera
controlada, da liga Nb-Si com composigdo eutética, seguida da sua extrusio
a quente para orientagdo das lamelas descontinuas do eutético.

Também Chang [54] estuda a obtengdo de varios compésitos
eutéticos de metais refratarios com Si, direcionalmente solidificados. Na
Tabela 2.5 sdo apresentados alguns sistemas eutéticos do Si com metais
refrarios. Sdo indicadas, para cada sistema, a composigdo quimica do ponto
eutético com a respectiva temperatura de reagdo, o siliceto formado e a
estrutura esperada do compésito eutético, com indicagdo da fase da matriz e
percentual do reforgo.

2.5.2. Obtengdo de compositos in situ por controle de precipitagio no
estado solido.

Em principio, a obten¢do de compésitos do tipo in situ por
precipitacdo no estado solido depende da aplicagdo de tratamento térmico de
envelhecimento, para precipitagdo do reforgo a partir da matriz sélida. O
reforgo, precipitado como particulas de segunda fase, deve apresentar
elevadas dureza e resisténcia mecanica, geometria arredondada, descontinuo,
de pequenas dimensdes e em grande quantidade, enquanto a matriz deve ser
relativamente dutil; via de regra, quanto mais reforgo tiver a matriz mais
resistente sera o compasito.
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Tabela 2.5 - Exemplos de compésitos em sistemas eutéticos do tipo metal
refratario-silicio [54].

Eutético Estrutura

Metal Siliceto Temp. Si Fase da | Reforco
CC) (% at.) | Matriz (% vol.)

Ti TisSis 1.330 13.5 Ti 26,8
Zr Zr4S1 1.630 8,0 Ir 38,1
Il Hf Hf,Si 2.050 10,0 Hf 28,3

AY V;Si 1.870 13,0 vV 50,0

Cr Cr;3Si 1.705 15,0 Cr 42,1

A principal condigdo para que uma liga possa ser envelhecida é
que a solubilidade de certos elementos que a constituem diminua com o
decréscimo da temperatura, de forma que se possa controlar a precipitagio
de fases a partir de uma solugdo solida supersaturada. O processo de
envelhecimento envolve, portanto, um tratamento de solubilizagdo seguido
de uma témpera para tornar a solugdo sélida supersaturada; a liga
supersaturada € entdo reaquecida a temperatura adequada para a precipitagio
controlada da fase desejada.

A liga Al-4%Cu € um classico exemplo de liga endurecivel por
precipitagdo e de compodsito do tipo in situ obtido por precipitagido seletiva
de fases de reforgo, a partir da matriz supersaturada. Nela, a precipitagio da
fase CuAl, via tratamento de envelhecimento, propicia o aumento do limite
de resisténcia de 170MPa, quando recozido a 540°C, para 415MPa, no estado
envelhecido a 200°C por 1h. Nas mesmas condig¢des, o limite de escoamento
aumenta de 70 para 310MPa [55].

Um requisito fundamental na produgdo de compoésitos por
precipitagdo do reforgo a partir de ligas supersaturadas é a possibilidade de
controle das dimensdes, morfologia e a distribuigdo do precipitado. O
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precipitado deve, além disso, ser coerente com a estrutura da matriz, de
modo a acarretar a maxima resisténcia mecénica e dureza no composito.

A aplicagdo de compdsitos do tipo ligas endurecidas por
precipitagdo, em temperaturas elevadas, deve ser cuidadosa para evitar a
dissolugdao da fase de reforgo. A literatura aponta, no entanto, que os
compositos Fe-Ni-Al, constituido da matriz (NiFe)Al reforgada com a fase
-Fe [56] e o compoésito Al-1,5% vol Be, onde a matriz Al é reforgada por
particulas de Be [57] obtidos por precipitacdo, mostram-se resistentes para
aplicagOes em temperaturas elevadas.

Também a soldagem por fusio de ligas endurecidas por
envelhecimento € problematica; a utilizagdo de processos de soldagem que
proporcionem nulas ou pequenas zonas fundida e afetada termicamente, e/ou
a aplicagdo de posterior tratamento térmico em toda a zona da solda, podem
viabilizar a jungdo destes compdsitos.

Agos de alta resisténcia e baixa liga (HSLA), sdo outros
exemplos de ligas endureciveis por precipitagio, que se constituem em
materiais compositos in situ.

Estes agos contém teores de C entre 0,05 e 0,2% e podem
apresentar austenita como fase uUnica a médias temperaturas, apesar da
presenga de elementos formadores de carbonetos, como Nb e V, em sua
composigdo. No resfriamento a austenita se transforma em ferrita pro-
eutetoide, com uma precipitagdo simultinea de carbonetos dos elementos de
liga. A precipitagdo ocorre pelo fato dos elementos serem menos soluveis na
ferrrita do que na austenita [55].

O produto resultante se constitui em um material composito de
matriz ductil ferrita refor¢ada com carbonetos de elevada dureza.

Este material € soldavel por processos de fusdo, mantendo suas
propriedades mecédnicas sem a necessidade de tratamentos térmicos
posteriores a soldagem (pois a transformagdo austenita — ferrita +
carbonetos sempre ocorre no resfriamento), o que o torna atraente para
aplicagdo em grandes estruturas, em vasos de pressio em tubulagdes, etc.
[55].

Ainda um outro exemplo de compoésito in situ obtido por reagdes
controladas no estado soélido ¢ Ag reforgada com particulas de ALO;,
mencionada anteriormente.

2.5.3. Obtengdo de compdsitos in situ por controle de preciptagdo no
estado liquido.
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O interesse no desenvolvimento de processos para a obtengdo de
compésitos do tipo in situ por controle de pricipitagio no estado liquido, tem
aumentado nos ultimos anos devido principalmente a sua elevada
operacionalidade e a grande variedade de sistemas onde pode ser aplicado;
basicamente toda liga que apresente uma fase priméaria na forma de
particulas discretas com elevadas propriedades, como por exemplo
compostos intermetalicos, pode se constituir em um compédsito, onde o
reforgo € esta fase primaria.

Como nos demais tipos de compdsitos, o reforgo deve se
apresentar em quantidade adequada, ter pequenas dimensdes, morfologia
adequada as propriedades desejadas e estar bem distribuido na matriz. A
quantidade de reforgo incorporado a matriz depende da composigio da liga,
enquanto que sua morfologia, dimensdes e distribuigdo dependem das
condigdes de solidificagio.

Fases de reforgo intermetalicas sdo as mais comuns para os
compositos obtidos por precipitagdio a partir do estado liquido. Um
intermetalico pode ser formado por dois ou mais elementos, produzindo uma
nova fase com composi¢do quimica, estrutura cristalina e propriedades
fisicas e mecanicas proprias, diferentes das apresentadas pelos elementos
que o compde. Geralmente apresentam elevada dureza e resisténcia mecinica
e, quando dispersos numa matriz ductil, conferem superiores propriedades
mecanicas ao conjunto.

Em alguns compositos, o intermetalico ¢ usado como reforgo de
uma matriz com elevada temperatura de fusdo, como no caso do composito
Nb-18,7%at Si [58], onde a matriz de Nb é refor¢ada com o intermetélico
Nb3Si, formado como fase primaria na liga liquida. Este é um compdsito
para aplicagdo a elevadas temperaturas, uma vez que as temperaturas de
fusio do refor¢o e matriz sdo em torno de, respectivamente, 1800°C e
2450°C.

Outro exemplo de compdsito obtido por controle de formagio de
fases primarias € o constituido por Al refor¢ado com o intermetalico TiAL,
para a aplicagio em temperaturas superiores aquelas suportadas pelo
material da matriz.

Este compésito tem sido investigado quanto a estabilidade
térmica da fase usada como reforgo. Estudos desenvolvidos por St John e
Hogan [59] mostram que o intermetalico permanece estiavel quando tratado
termicamente até a temperatura de 500°C, por 24h; para tratamento a
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temperaturas mais elevadas, o intermetalico ja apresenta degeneragdo por
interagdo com a matriz, via difusdo de atomos de sua interface.

Outro compésito in situ obtido por controle de precipitagdo no
estado liquido, foi proposto por Verhoeven [60], baseado na liga Cu-Nb. O
autor obtem lingotes pela fusdo conjunta dos dois elementos, em forno de
indugdo com atmosfera controlada, ou em forno de eletrodo consumivel,
onde o eletrodo ¢ um arame de Nb revestido com Cu; nos dois processos, sdo
obtidos, para varias composigdes da liga, uma matriz de Cu com dispersdo
uniforme de dendritas de Nb. Os lingotes sio deformados a quente para
alinhamento da estrutura, resultando numa matriz de Cu reforgada por fibras
curtas de Nb.

Compositos Cu-Nb tém sido investigados também por outros
autores, como Trybus e Sptizig [61], Funkenbusch e Courtney [62], e
Chumbley e Laabs [63], quanto a aspectos relacionados ao seu
processamento, microestrutura e resisténcia mecanica.

A mesma técnica utilizada por Verhoeven na fabricagdo do
compésito Cu-Nb foi usada para obtengdo do compdsito Cu-20%vol Ta por
Spitzig e Krotz [64]. O autor analisa relagdes entre estrutura e propriedades
do compésito obtido, obtendo como resultado a sua dependéncia com o
espagamento entre filamentos do reforgo. Everett [65] estuda os mecanismos
envolvidos na deformagdo destes compésitos.

Compésitos particulados também podem ser obtidos por controle
da precipitagdo do reforgo a partir de ligas no estado liquido. Um exemplo
classico sdo os compésitos obtidos a partir de ligas Al-Si hipereutéticas.
Nestes casos, a fase primaria constituida de cristais de Si pode se apresentar
no material solidificado como agulhas ou fibras curtas, as quais podem ser
alinhadas por efeito de processamento mecanico. No entanto, as particulas
de Si podem se apresentar com morfologia poligonal ou globular se forem
utilizados tratamentos modificadores de sua morfologia de crescimento
(adig@o de Sr, por exemplo); neste caso o composito resultante se caracteriza
como particulado. Henderson entre outros [66] e Ward [67] tém
desenvolvido estudos com estes compdsitos, para aplicagio na industria
automotiva.

Fases ou compostos interessantes podem ainda ser produzidos na
matriz liquida por diferentes procedimentos, como por exemplo, por reagdes
com gases injetados, adigdes de produtos que interajam com o liquido para a
formagao do reforgo [68], etc.
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Capitulo 3

O sistema AI-Nb e a possibilidade de obtencio do
composito in situ Al - NbAl3

3.1. Introdugio

Os metais refratarios como Ti, Mo, W, Nb, Ta, por apresentarem
elevado ponto de fusio, tém potencalidade para aplicagdes estruturais a
elevadas temperaturas, com varidveis possibilidade de aplicagdes na
industria aeroespacial e de componentes eletronicos. Estes metais, por
apresentarem tendéncia a oxidagdo entre 200° e 425°C, quando sio
rapidamente contaminados e fragilizados [1]; devem ser protegidos quando
aplicados a elevadas temperaturas. Por exemplo, o filamento de W de um
bulbo de luz é protegido pelo vacuo.

O uso dos metais refratarios na forma de ligas, com
composi¢do estequiométrica equivalente a fase intermetalica, é proposto
para aplicagdo estrutural, devido a estabilidade mecanica destas fases a
temperaturas elevadas, e a maior resisténcia a corrosio do intermetalico,
quando comprado com o metal base, [2]. Contudo, a fase intermetalica
apresenta elevada fragilidade a emperatura ambiente, que pode ser
atenuada pela introdugdo de elementos de liga que lhe confira a
ductilidade necessaria para sua aplicagdo estrutural [3].

Ligas eutéticas, onde a fase matriz ¢ o proprio metal refratario
e o reforgo ¢ o composto intermetalico. tém sido investigadas; a adigio de
Si aos metais refratarios, na compoésigdo eutética, resulta na obtengdo do
compdsito com matriz da fase intermetalica reforcada com a fase
intermetalica [4]. Ligas com composi¢do estequiomética diferente da
composigao do eutético também tem sido objeto de pesquisas [5]; neste
tipo de ligas a segunda fase funcionam como reforgo da matriz, e podem
ser direcionadas por deformagdo mecanica imposta as ligas.

A algumas ligas do sistema AI-Ti, que permitem a obtengido
de estruturas com matriz ducteis reforgadas com a fase intermetalica que a
compde, tém sido invertigadas quanto a estabilidade mecanica da fase em
temperaturas mais elevadas que a ambiente, devido principalmente as
propriedades de fases intermetalicas a eles associados[6].



A possiblidade de obtengio de compostos intermetéalicos com
base em metais refratarios, como por exemplo a fase NbAl de
propriedades supercondutoras, ou propriedades mecanicas a elevadas
temperaturas, como aluminatos de Nb reforgados com ceramicos, tem
despertado o interesse dos pesquisadores em investigar as condigdes
termodindmicas para obtengdo destes compositos [7].

Dentre os sistemas com comportamento deste tipo se destaca
o constituido por Al e Nb, que representa um interessante potencial para,
principalmente, o mercado brasileiro, dada a alta disponibilidade no pais
destes elementos.

Este sistema, por apresentar fases intermetalicas com elevado
ponto de fusdo, propriedades fisicas e térmicas, pode se tornar importante
na obtengdo de ligas para aplicagdo estrutural e na fabricagdo de
componentes para aplicagdes a elevadas temperaturas. No entanto, é ainda
pouco explorado, mas as suas potencialidades associadas aos crescentes
requisitos de qualidade, em condigdes de trabalho cada vez mais severas,
para materiais de uso em engenharia, levam 3 pertinéncia da sua
exploragio.

3.2.Diagramas de fases Al-Nb

O diagrama de fases Al-Nb para todas as composi¢des dos
dois elementos ¢ ainda assunto de controvérsias e estudos.
Particularmente imprecisas sio as linhas liquidus apresentadas. havendo
ainda sérias davidas quanto aos limites de solubilidade do Nb em Al e do
Al em Nb e a presenca de reagdes invariantes.

Alguns estudos mais importantes, no entanto, podem ser
apresentados:

e Elliott e Shunk [8], basedo na analise de resultsados
publicados em 31 referéncias, concluem que o sistema Al-Nb apresenta
tres fases intermediarias NbAl;, Nb,Al e NbsAl, com a primeira de
formagdo congruente e as outras duas de formagao peritética. Os autores
propde o diagrama de fases Al-Nb, apresentado na Figura 3.1

Pode ser observada a presenga de varias reagdes a
temperaturas invariantes e as fases caracteristicas deste sistema, com suas
respectivas temperaturas de formacio e composi¢do quimica.

Podem ser observadas as reagoes:
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(a) peritética L + NbAL - Al-q
na temperatura de 661 +0,5°C

(b) eutética L - NbAl, + Nb,Al ,
na temperatura de 1550°C

(c) peritética L + Nb;Al » Nb,Al
a temperatura de 1870°C.

(d) peritética L + Nb — Nb; Al ,
a temperatura de 1960°C

Podem ser notadas também que as fases estaveis a temperatura
ambiente sdo:.
(a) a - solugdo solida de Al e Nb
(b) A4 - intermetalico NbAl,
(¢) B - intermetalico Nb,Al
(d) C - intermetalico Nb;yAl
(e) B - solugdo s6lida de Nb e Al

Os parametros da estrutura cristalina e composigdo dessas
fases, segundo o estudo de Elliott e Shunk [8]. sdo apresentados na Tabela
3.1

Tabela 3.1 - Caracteristicas das estruturas cristalinas das fases do sistema

Al-Nb [8].
Fase Com posicdo Ti po de Protétipo
% p Nb % at Nb Estrutura

Al -« 0,2 & 0,067 CFC Cu
NbAlj 53,4 25 tetragonal TiAlj
NboAl 80 -86 58,7 a 68 tetragonal *CrFe
Nb3 Al 86 - 94 68 a 82 tetragonal Cr3Si
Nb - B 92 - 100 77 a 100 CEC Y

A Figura 3.2 mostra a regido rica em Nb do diagrama AI-Nb,
nesta regido ligas com até 53,4% em peso de Nb sio constituidas; a

temperatura ambiente duas fases estio presentes: solugdo sélida de Al

contendo até 0,067%at Nb e intermetalico do tipo NbAl3 [9].
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A reagdo peritética proxima a extremidade do diagrama
referente a 100% de Al, que ocorre a temperatura de 661 + 0,5°C, e
envolve a matriz liquida e a fase intermetalica NbAL, de particular
interesse para este trabalho, ¢ melhor observada no detalhe do diagrama
apresentado na Figura 3.2.

* Estudos do sistema Al-Nb feitos por Jorda e co-autores [10],
utilizando diferentes técnicas experimentais, resultam no diagrama de
fases mostrado na Figura 3.3,

Segundo os autores, o sistema Al-Nb apresenta as seguintes
fases e reagdes:

(a) a solugdo solida Nb-B, de estrutura CCC, atinge
21,5%at Al a 2060 = 10°C, quando ocorre reagdo peritética. A 1000°C a
solubilidade do Al no Nb foi determinada como sendo de 9%at:

(b) a fase Nb;Al, fase & (delta), tetragonal, 21,5%at Al,
se forma via reagdo peritética entre o liquido, com 28%at Al e a solugdo
solida do Nb com 21,5%at Al;

(¢) para maior concentragdo de Al, a fase Nb)Al, fase,
tetragonal, se forma via reagio peritética , Nb;Al + liquido com 32%at A]
— Nb,Al;

(d) para concentragdo de Al maiores que a da fase
Nb,Al, tem-se a ultima fase intermediaria, a fase NbAL, tetragonal, de
formagao congruente, com aproximadamente 75%at Al:

(e) a reagdo eutética, entre as fase o e NbAl;. ocorre a
uma temperatura de 1590°C, em ligas contendo 55%at Al

Os resultados obtidos por Jorda diferem dos resultados de
Lundin, apresentados por Elliott e Shunk, com relagdo a solubilidade do
Al no Nb, e quanto a composigdo de formagio do eutético.

e Shilo e co-autores [11], ao estudarem a entalpia de formagio
dos aluminatos de Nb, obtem resultados referentes a solubilidade do Al no
Nb bem mais proximos dos obtidos por Jorda.

A discrepancia entre os valores de limites de solubilidade do
Al no Nb obtidos por Jorda e Shunk ¢é atribuida por Shilo, em parte, aos
diferentes procedimentos experimentais adotados pelos autores; os
resultados de Jorda seriam mais confidveis devido ao processo de
resfriamento rdpido por ele utilizado. A maior velocidade no resfriamento
da liga, a partir das elevadas temperaturas envolvidas neste tipo de estudo,
evitaria maiores perdas do Al por evaporagio.
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e Kaltenbach e co-autores [12], ao estudarem o sistema Al-
Nb, concluem que as anélises metalograficas das ligas com composigdo
entre 45 e 40 %at Nb ndo confirmam a composigdo do ponto eutético
reportada por Ludin. A composigdo determinada para tal ponto é um
pouco superior a 45%at Nb, que esta mais de acordo com o resultado
obtido por Jorda.

Quanto as ligas de interesse para o presente trabalho, quais
sejam, as constituidas de Al-a (a ser denominada matriz) contendo o
intermetalico NbAl; como fase dispersa (a ser denominado reforgo, no
compdsito), € consenso entre os diagramas apresentados que sdo formadas
na faixa de composigdao 0,2 % em peso de Nb ou 0,067 %at de Nb. Nesta
regido, somente uma reagdo invariante, a peritética L - Al-a + NbAI;
esta presente.

3 3.Reagdes e transformacgdes peritéticas
3.3.1 A reagdo peritética

Reagdo peritética é a que ocorre entre uma fase primaria
s6lida (pré-peritética), e um liquido, de composigdo dita peritética, para a
formagao de uma segunda fase; a temperatura constante.

Esta reag¢do pode ser escrita da seguinte forma:

Liquido + B —» « (1)

A Figura 3 4 mostra um diagrama hipotético, onde ocorre
reacdo peritética, com indicagdo de fases em equilibrio, temperaturas e
composigdes.

Segundo St.John [13], quando do resfriamento de uma liga
genérica com composigao Cx, entre Cip e Csp, para temperaturas a partir
da /iguidus ha nucleagdo de cristais da fase pré-peritética B a partir do
liquido saturado no elemento Nb. Com o prosseguimento do resfriamento,
a quantidade relativa da fase B aumenta, seja por crescimento dos cristais
inicialmente formados ou por nucleagdo de novos cristais B, enquanto a
composi¢do do liquido diminui segundo a linha liguidus, até atingir a
composi¢do Cip. na temperatura Tr.

Nesta temperatura ocorre a reagdo invariante peritética
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L (Cp) + B > a (Cgp). A fase primaria pré-peritética B atua como
nucleante da secundaria, produto da reagéo.

O efeito nucleante de fases pré-peritéticas ¢ amplamente
conhecido e utilizado na pratica para o refino de graos de estruturas
fundidas de Al e ligas, pelo uso de TiAl; [14].

O efeito principal da reagdo peritética é a perfeita interagido
entre a fase primaria e a secundaria resultante da reagdo. Em condigdes
de equilibrio toda a fase pré-peritética ¢ consumida na reagdo. No
prosseguimento do resfriamento a partir da temperatura peritética, o
processo de solidificagdo ocorre por crescimento, no liquido, da fase o
formada, até o seu esgotamento. A temperatura ambiente, sob condigdes
de equilibrio, esta liga é constituida, portanto, somente de uma fase,a.

A solidificagdo de ligas com teores Cx de Nb, superiores a
Cgp, acontece através dos seguintes eventos:

(a) Inicialmente cristais B, da fase NbAIl;, nucleiam na
temperatura logo abaixo da linha /iguidus, a partir do liquido saturado de
Nb. Com o resfriamento a quantidade de NbALy aumenta por crescimento
dos cristais inicialmente nucleados ou por nucleagdo de novos cristais,
dependendo das condi¢des de solidificagdo impostas as ligas, a partir da
saturagdo localizada do liquido, enquanto a composi¢do deste diminui
sobre a linha /iquidus até a temperatura de 661°C, quando a quantidade
de Nb no liquido é de aproximadamente 0,15%atm; nesta temperatura
ocorre a reagdo peritética entre os cristais intermetéalicos e o liquido.

(b) A reagao peritética se da segundo a equagédo

NbAl; + Alj(0,15 %at Nb) —Alg(0,22 %at Nb) (2)

o que resulta na formagao da camada de Al-w com 0,22 %at Nb em torno
das particulas intermetalicas.

(c¢) Abaixo de 661°C prossegue a solidificagdo da matriz, que
apresenta baixa solubilidade do Nb, aproximadamente 0,067 %at Nb, na

temperatura ambiente.
O resultado, a temperatura ambiente, é a presenga de
particulas da fase intermetalica distribuida na matriz de Al-o.

33.2-A transfofmagfio peritética.
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Diferentes pesquisadores tém discutido o conceito de reagao
peritética e introduzido um novo, o de transformagao peritética. Por
definig¢do, a reagdo peritética ocorre pelo contato da fase solida primaria
ja formada com o liquido de composigdo adequada, o que s6 acontece por
um periodo de tempo limitado. Uma vez formado o produto de reagio, este
bloqueia o contato dos reagentes, cessando, em principio, a reagio. O que
ocorre em sequéncia € a transformagédo peritética, isto é, o crescimento da
fase resultante da reagéo.

Na reagé@o peritética ha formagao de um envelope de o, com
composi¢do Csp, nos contornos da fase B. A partir dai tem inicio a
transformagdo peritética onde o envelope de o engrossa pela difusio de
atomos de B através do envelope, segundo St. John [13,15]. Os autores
explicam a transformagdo peritética e crescimento do o como
consequéncia da interdifusdo entre atomos de B e o, na interface B/a, e de
a.e liquido, na interface correspondente. A transformagido peritética
termina com a solidificagdo da matriz.

A cinética de crescimento da camada de recobrimento da fase
B, ou de crescimento da fase resultante da reagdo peritética é estudada
pelos autores.

A espessura da camada do envelope foi determinada por
St.John e Hogan [15], como sendo fungdo do tempo e do coeficiente de
interdifusdo, na faixa de composigdo do envelope entre Cul e Ca2 da
Figura 3.4, para ligas Al-Ti, e Cd-Ag.

A fase o pode precipitar diretamente do liquido, quando este
comeg¢a a ficar progressivamente rico em componente A, com a
diminuigdo da temperatura. Esta precipitagdo pode aumentar a espessura
do envelope, sem influéncia da difusdo de atomos de B [13].

Varios estudos tém verificado a influéncia da taxa de
resfriamento sobre a reagdo e a transformagédo peritéticas. O tabalho de St.
John e Hogan [16]. realizado com ligas Al-Ti, Cd-Ag e Zn-Cu, conclui
que a reagdo peritética se da para diferentes taxas de resfriamento, embora
as taxas aplicadas no trabalho possam ser consideradas baixas.

Kerr e co-autores [17], ao estudarem transformagdes
peritéticas em ligas Al-Ti, concluem que a reagao peritética s6 ocorre para
baixas taxas de resfriamento, que o aumento na taxa de resfriamento
modifica a morfologia da fase pré-peritética tornando-a mais irregular e,
que para altas taxas de resfriamento, pode ocorrer solidificagdo de solugdo
supersaturada com diminui¢do da quantidade de fase properitética.
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Titchener e Spittle [18], por outro lado, observam a
ocorréncia de transformagdo peritética nas ligas Zn-Cu e Sn-Sb apenas
com baixas taxas de resfriamento.

Maxwell e Hellawell [19], observam reagio peritética em
ligas Al-Ti com composigdo inferior a 5,0 % em peso de Ti; segundo os
autores a ocorréncia da reagdo € muito sensivel a taxa de resfriamento
imposta a liga.

Para finalizar, a presenga da reagdo peritética garante perfeita
interagdo entre as fases, isto € a auséncia de interfaces deletérias.

No sistema Al-Nb a reagdo peritética, que ocorre entre o
intermetalico NbAl3 e o liquido, resulta na formagio de uma camada de
Al, rica em Nb, em torno do intermetalico; tal camada favorece a perfeita
interagdo entre o intermetalico e a matriz de Al, na fabricagio de
compositos. Ha reagdo e transformagao peritética.

A obtengdo de compdsitos do tipo in situ, no sistema Al-Nb,
onde a matriz de Al € refor¢ada com o intermetalico NbAL, é favorecida
pela presenga da fase de transigdo entre o intermetalico e a matriz. A
presenga desta fase representa uma interface isenta de defeito, o que
garante uma perfeita estabilidade mecanica do compésito.

Nao foram identificados, na literatura, trabalhos referentes ao
estudo de transformagdo peritética em ligas do sistema AI-Nb. sendo
disponiveis, no entanto, estudos de ligas Al-Ti, cuja fase TiAL ¢ o
prototipo da fase NbAl;.

3.4.0 intermetéalico NbAk

As fases intermetalicas sdo caracterizadas por apresentarem
estrutura cristalina com atomos vizinhos diferentes. Este arranjo torna as
fases intermetalicas duras e ndo duteis. Tais fases modificam as
propriedades mecanicas de metais ou ligas quando presentes na forma de
particulas de pequenas dimensdes e bem distribuidas.

O intermetalico NbAI; apresenta uma estrutura cristalina cujo
arranjo € mostrado na Figura 3.4. Esta fase € tetragonal , com 8 atomos
por celula unitaria. Seus parametros de rede sdo: a = 3,841 =
0,001x10°10m e ¢ = 8,609 = 0,001x10 10m [10]. Tem formacgao
congruente na temperatura de 1680°C, com a composig¢do de 53,4 % em
peso de Nb.
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A forma de crescimento do NbAl;, a partir do estado liquido.
¢ facetado. A morfologia final do cristal pode depender das condigdes de
resfriamento impostas a liga, a semelhanga do que ocorre com TiAk em
ligas Al-Ti. Para este sistema, St.John [20] observa que reduzidas taxas de
resfriamento resultam em intermetalicos com morfologia tipo bloco;
Backerud [21] obtém tres tipos diferentes de morfologia para o TiAkL,
dependentes da taxa de resfriamento da liga: tipo pétala, bloco ou ldminas
resultantes de taxas crescentes de extragdo de calor.

Morfologias dendriticas em fases pré-peritéticas sdo também
possiveis, segundo Titchner [18], St.John [20] e Kerr [17], em situagdes
de elevadas taxas de resfriamento.

Dados para o sistema Al-Nb sdo bastante raros; Beghi e co-
autores [22], ao solidificar a liga Al-10% em peso Nb em condigdes muito
particulares, altas raxas de resfriamento, envolvendo velocidade de
solidifi¢do da ordem de 106 °C.s-1. obtem particulas do intermetalico
NbAl; com morfologia irregular, tendendo a globular, com dimensdes da
ordem de 0,2 a 0,4pm.

3.5. Aljjquido + NbAI,

A obtengcdo do composito in situ Al + NbAI; depende,
fundamentalmente, do comportamento da fase intermetalica no Al liquido.
Fatores como a decantagdo das particulas intermetalicas e o consequente
efeito na destribui¢do do reforgo, e a sua sobrevivéncia na matriz liquida,
irdo determinar a viabilidade da produgdo e uso do composito.

3.5.1. Decantagdo do NbAl; no Al liquido.

Num composito, ¢ de fundamental importancia a homogénea
distribuigdo das particulas do reforgo na matriz. Na adigdo de particulas
solidas a liquidos, cuidados devem ser tomados quanto as suas densidades
relativas para evitar o acumulo de particulas nas partes inferiores dos
moldes.

A velocidade de queda de uma particula solida em metal
liquido devido somente ao efeito da gravidade (sem influéncia de
convecgdo), € estudada por Weinberg [23] para Sn e ligas PbSn.

A avaliagdo da velocidade é feita através da lei de Stokes,
dada, para esferas, por:
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p- 287 (P —py) 3)
In
onde,
v - velocidade final da particula
a - raio da particula
p,p, - densidade da particula e do liquido respectivamente
n - coeficiente de viscosidade do liquido

O autor observa que microporosidades e outras imperfei¢des
que podem resultar em mudang¢as muito pequenas na densidade das
particulas, podem ter significativa influéncia no seu movimento; conclui
assim que a lei de Stokes n3o pode ser aplicada, com confianga, na
determinagdo da velocidade de queda de particulas sem que haja uma
determinagdo apurada da sua densidade e da viscosidade do metal
liquido.

Robert [24] avalia a velocidade de decantagdo do
intermetalico NbAl; no Al liquido, a 800°C, como sendo de 1,25 cm.h!.
Na sua avaliag¢do, sdo consideradas particulas com geometria esférica de
dimensdo média de 20um.

O efeito de decantagdo durante solidificagdao pode ser
reduzido pelo direcionamento do avango da iterface sdlido/liquido e
aumento da taxa de resfriamento, de modo que as particulas s6lidas sejam
congeladas. O controle da decantagdo € particularmente importante na
fundi¢do de componentes a partir de estoques de compositos.

3.5.2. Estabilidade do NbAl; no Al liquido.

O conhecimento da estabilidade de particulas do
intermetalico NbAl; no Al liquido ¢é de fundamental importdncia
tecnologica, uma vez que estoques de compdsitos devem ser refundidos
para a fabricagdo de produtos finais

Os estoques podem ser produzidos como ligas-mae, com
composigdes variaveis e portanto com determinadas fragdes do reforgo,
que podem ser reduzidas ou aumentadas no produto final, pela diluigao

ou concentrac¢do da liga.
Na refusio da liga-mae o intermetalico podera ficar submetido

a condigdes termodinamicas ndo adequadas a sua sobrevivéncia (baixa
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concentragdo, alta temperatura), podendo dissolver no caso da diluigdo da
liga, ou coalescer, no caso de sua concentragao.

Nao foi encontrado na literatura qualquer estudo de
estabilidade do intermetalico NbAl; no Al liquido, em composigdes
hiperperitéticas, de interesse para este trabalho. No entanto, estudos de
Robert [24] relacionados a diluigdo de ligas-mae AI-Nb, podem dar uma
idéia da cinética de dissolugdo do NbAlL, quando adicionado ao Al em
teores de Nb inferiores a Cg, (condigdo onde a fase NbAl; ndo deve
existir).

Seus resultados mostram que para temperaturas da ordem de
800°C, as particulas do intermetalico n3o s6 sobrevivem a tempos de
retengdo da ordem de 120min, como sofrem aumento em suas dimensdes
por aglomeragdo e coalescéncia.

A temperaturas elevadas, da ordem de 950°C, no entanto,os
intermetalicos podem sofrer dissolugdo completa em 15min de retengédo.

Estes resultados indicam a existéncia de uma ampla liberdade
de reprocessamento de ligas Al-NbAl;, sem dissolugdo do intermetalico,
uma vez que temperaturas de 800°C sdo limites maximos adotados na
pratica de fundigdo de Al e ligas. Quanto a forte tendéncia a coalescéncia,
cuidados devem ser tomados par evitar a aglomeragdo de particulas do
reforgo.

3.6. O composito Al + NbAl;

A possibilidade de obtengdo de composito do tipo in situ Al-
NbAl3, mostra-se potencialmente interessante pela associagdo de
propriedades das fases envolvidas, e pela oportunidade de se obter um
compodsito sem problemas de interface entre a matriz e o reforgo, ja que a
interface é formada através de reagao peritética.

Tabela 3.2 apresenta propriedades selecionadas do Al e do
intermetalico NbAl;. O Al apresenta elevada dutilidade, baixa resisténcia
mecanica. baixa dureza com consequente baixa resisténcia ao desgaste e
reduzida densidade. Apresenta ponto de fusdo considerado médio, a 660°C.

Segundo Mondolfo [9], o intermetalico NbAl; apresenta
densidade cerca de 1,7 vezes superior a do Al. E extremamente duro, e
praticamente ndo apresenta deformagdo plastica. Seu ponto de fusido ¢
elevado: 1680°C.
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Tabela 3.2 - Propriedades sesecionadas do Al e do NbAL [9].

— ———

II - Propriedade o Al
Temperatura de fusao (°C) 660
Densidade (g.m3) 2,7
Dureza Vickers (MN.m™2) 290
Expansao térmica (x 107 °C) 26

Quanto a liga Al1-Nb, Mondolfo aponta o aumento da dureza do
Al pela adigio de Nb, que alcanga 200 MN.m2, pela adigdo de 0,2 %em
peso Nb, e 450-500 MN.m2 com 20% em peso de Nb; segundo o autor, a
influéncia da adi¢cdo de Nb, nestes teores, sobre o limite de resisténcia da
liga ¢ desprezivel.

Quanto aos compdsitos AI-NbAl;, é de se prever que a presenga
do NbAl3 resulte em aumento da dureza, resisténcia ao desgaste e outras
alteragdes das propriedades do Al puro.

O melhor aproveitamento da combinagdo das propriedades de
ambos os componentes esta associado ao controle da morfologia, dimensdes
e distribui¢do do intermetalico na matriz de Al

Em condigdes ideais algumas propriedades mecanicas e fisicas,
resultantes de uma mistura de fases interativas, podem ser estimadas pela
aplicagdo da Lei das Misturas apresentada por Rohatgi e co-autores [25],
descrita como:

Po = PmFm + PrFy (4)
onde,

Pc - propriedade do composito

Pm - propriedade da matriz

Pr - propriedade do reforgo

Fm - fragdo volumétrica da matriz
Fr - fragdo volumétrica do reforgo

Pela combinagio de matriz e reforgo com propriedades
apropriadas e nas concentragdes adequadas, podem ser conseguidas
expressivas mudangas na resisténcia, modulo de elasticidade, tenacidade a
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expressivas mudangas na resisténcia, modulo de elasticidade, tenacidade a
fratura e coeficiente de expansio térmica do composito, quando comparado
com o material da matriz.

No caso do Al-NbAl;, algumas especulagdes podem ser feitas:
um aumento global de 120% na dureza, por exemplo, pode ser previsto para
a concentragdo de 5,0% do reforgo, pela simples aplicagdo da lei das
misturas.

Apesar do potencial apresentado por este sistema, estudos de
processos de fabricagdo e caracterizagdo de compodsitos Al-NbAL sdo
inexistentes na literatura; o trabalho de Beghi [22], embora estude
propriedades mecanicas da liga Al-10% em peso Nb, ndo a caracteriza como
um composito e ndo revela qualquer cuidado com ocontrole morfologico do
particulado intermetalico.

As potenciais propriedades associdas a auséncia de interfaces
prejudiciais, que € o ponto fraco dos compositos, e diante da pouca
informagdo disponivel, um estudo sistematico dos compositos AI-NbAL se
impoe.
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Capitulo 4

Técnicas experimentais

Este capitulo descreve as técnicas experimentais utilizadas na
elaboragdo e caracterizagdo de compdsitos constituidos de matriz Al
reforgada com a fase intermetalica NbAl; na forma de particulas discretas.

Em primeiro lugar foram obtidas ligas Al-Nb com diferentes
composigdes hiperperitéticas, significando diferentes fragées em volume do
reforgo, aqui denominadas ligas-base, que se constituem de estoques para a
posterior produgdo de compositos. Fez-se necessaria a elaboragdo inicial de
ligas-base devido a dificuldade de incorporagdo do Nb no Al

A partir das ligas-base foram obtidos compositos AI-NbAL
com dispersdo até certo ponto controlada do reforgo. Em seguida os
compositos produzidos foram caracterizados em termos estruturais e com
relagdo a suas propriedades mecanicas e expansdo térmica.

4.1. Matérias primas utilizadas

Como matéria prima foram utilizados neste trabalho Al de
pureza comercial (gentilmente doado pela Alcan, na forma de lingotes de 25
Kg), e de Nb de alta pureza (gentilmente doado pela Companhia Brasileira
de Mineragdo e Metalurgia, na forma de chapas com 2 mm de espessura).

Na Tabela 4.1 sdo apresentados os resultados da analise
quimica composicional do Al e do Nb, segundo os fornecedores.

4 2 Confec¢do de ligas-base

Dois diferentes procedimentos foram utilizados para a
incorporagio do Nb no Al: a partir dos dois elementos no estado sdlido
submetidos a fusdo conjunta em forno a arco elétrico, sob atmosfera
controlada, e por dissolugdo do Nb so6lido em Al liquido, em fornos de
resisténcia elétrica.

Diferentes composigdes foram utilizadas, para a produgdo de
ligas com diferentes porcentagens em peso de Nb e decorrentes fragdes em
volume da fase de refor¢o NbAl;. A Tabela 4.2. apresenta as composigdes
utilizadas e o tipo de forno empregado para a fusdo das ligas-base.



Tabela 4.1 - Composigdo quimica das matérias primas basicas utilizadas.

Al Nb
em lingote % em peso em chapa ppm
Al balango Nb balango
L Si 0,02 Ta < 2000
Cu 0.004 Si < 50
Ti < 0,01 Al <50
| Fe 0,16 Fe < 20
Mg nao detetado Ti <20

W < 100

C < 20
S < 10
Il H2 2

02 = 100
=50
<10

4.2.1. Obtengdo de ligas-base por fusdo conjunta AI/Nb

A fusdo direta conjunta dos constituintes Al e Nb, em
pequenas quantidades, pode ser feita em forno de arco elétrico com
atmosfera controlada.

Tres séries de ligas-base (10 amostras em cada série), com
composigdes conforme Tabela 4.2. foram produzidas em forno a arco
elétrico modelo Flikiger, gentilmente cedido pelo Laboratério de Materiais
e Baixas Temperaturas do IFGW-UNICAMP.

O forno, com capacidade de fusdo de amostras de ate 50g, ¢
dotado de rolamentos fixos na sua base, o que permite a sua rotagado
possibilitando a homogeneizagdo da amostra fundida. E constituido de
cadinho de Cu refrigerado e eletrodo ndo consumivel de W; o eletrodo pode
ser movimentado durante o processamento.

O forno possui ainda duas janelas com vidro pirex para
iluminagdo e controle visual do posicionamento do arco; o acesso para
locagdo do material a ser fundido se da através da abertura de uma destas
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janelas. Apos a colocagdo da carga, a janela ¢ vedada com o auxilio de o-
rings e parafusos, podendo a cdmara de fusdo ser evacuada e em seguida ser
preenchida com gases inertes sob presséo.

Tabela 4.2 - Composigdo nominal das ligas produzidas

% em
volume da Forno
fase AI3NDb

20 Arco
30 Arco
40 Arco

6 Resisténcia

12 Resisténcia

18 Resisténcia

A alimentagdo do arco ¢ feita através de uma fonte de
corrente de intensidade variavel.

Para a obtengdo das ligas Al-Nb por fusdo direta conjunta
neste equipamento, foram utilizados como matéria prima pequenos pedagos
de Al na forma de cubos, e pequenas chapas de Nb de espessura em torno de
0.5 mm laminadas a partir do material como recebido (chapas com 2,0 mm
de espessura). Os elementos foram pesados em balanga com precisao de
0,001g nas quantidades adequadas para a produgdo de amostras com peso
final da ordem de 3,0 g.

Os materiais foram inicialmente submetidos a decapagem
para limpeza de suas superficies e retirada de camada de 6xido. conforme
procedimentos descritos na Tabela 4.3 para o Nb, e na Tabela 4.4 para o Al

Apos carregamento do forno, foi feito vacuo na camara de
fusio (vacuo da ordem de 10-2mbar), seguido de preenchimento com Ar de
ultra pureza a pressdo atmosférica; esta operagdo de limpeza da camara foi
repetida por tres vezes para se garantir uma maior eficiéncia no controle de
atmosfera do forno.

Correntes da ordem de 60 a 100A foram utilizadas para a
fusdo das ligas Al-Nb. Cada amostra foi fundida por tres vezes, sendo
virada antes de cada refusdo; tal procedimento visou aumentar a
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homogeneidade da liga.

Tabela 4.3 - Banho e

Constituinte

procedimento usado na decapagem do Nb.

Concentracio volumétrica

H,S04
Concentrado

50%

HNO;
Concentrado

20%

HF Concentrado

20%

H,0 Destilada

Procedimento

10%

e —— e ——

Tempo no banho

= 10 s (fungdo da espessura da chapa

Lavagem

Tabela 4.4 - Banho e

Constituinte

Agua destilada aquecida a 60°C seguida
de lavagem com acetona e secagem em

estufa

procedimento usado na decapagem do Al

Concentragao volumétrica |

Na(OH) P.A.

10%

H,0O Destilada

90%

Procedimento

Tempo no banho

e ————

= 30 s (fungdo do tamanho da pecga)

Lavagem

Agua destilada temperatura ambiente
de
secagem em estufa

seguida lavagem com acetona e
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Durante a fusdo no forno a arco observou-se algumas
dificuldades na incorporagdao do Nb: no carregamento do cadinho, o Nb foi
colocado sobre os cubos de Al, para evitar o contato do arco elétrico com o
elemento de menor ponto de fusdo; assim, ao se posicionar o arco sobre os
materiais, o primeiro elemento a se fundir foi o Nb; no entanto, a
transferéncia de calor para o Al foi suficiente para a fusdo deste elemento
antes da liquefagdo total do Nb; como consequéncia, partes de placas de Nb
ainda no estado solido foram envolvidas pelo liquido, perdendo o seu
contato direto com o arco e portanto a sua chance de fusdo. A analise
metalografica dos resultados preliminares obtidos na confecgdo destas ligas
mostrou a presenga de pequenas partes de placas de Nb remanescentes.

Um aumento na intensidade da corrente do arco, até proximo
de 100A, reduziu, por acelerar a sua fusdo, mas ndo evitou totalmente a
presenga de pedagos de Nb nao fundidos no interior da liga; um maior
aumento na intensidade do arco, em valores proximos de 120A, ndo
resolveu o problema e ainda produziu excessiva porosidade no material.

A quebra mecanica da liga em pildo de ago inoxidavel, e a
sua posterior refusdo no forno a arco, mostrou-se eficiente para o total
desaparecimento dos pedagos de Nb remanecentes.

Apods o ciclo de fusdo - refusdo, as ligas produzidas foram
pesadas para estimativa de uma possivel perda de material durante o
processo. Os resultados obtidos apontaram uma perda média de peso em
torno de 0.2%; algumas ligas que apresentaram perdas iguais ou maiores
que 0,5% foram desqualificadas para estudo, o0 mesmo acontecendo com as
que apresentaram porosidade excessiva.

As amostras. na forma de botdes, foram entdo seccionadas no
sentido longitudinal para preparo metalografico.

4.2 2. Estudo da dissolugdo do Nb pelo Al liquido.

O estudo da dissolugdo do Nb no Al liquido visou determinar
previamente as condigdes operacionais para a obteng¢do de ligas-base Al-Nb
a partir da dissolugdo desse elemento no Al liquido.

Como variaveis do estudo, foram adotadas tres temperaturas
do banho e tres tempos de retengdo, conforme indicados na Tabela 4.5.

Os experimentos foram realizados em forno a resisténcia
elétrica, tipo pogo, com elemento resistivo de Kanthal Al para temperatura
de até 1200°C.

74



O controle de temperatura do forno foi feito na sua camara e
diretamente na sua resisténcia, através de termopares Cromel-Alumel (tipo
K., Tmax = 1200°C) conetados a controlador de temperatura do tipo liga-
desliga (para o forno) e a indicador digital de temperatura (para a cdmara
do forno); foi verificada uma variagao de * 15°C na temperatura de 950°C.

O controle de temperatura no banho foi feito com auxilio de
termopar Cromel-Alumel, tipo K, conetado a indicador digital de
temperatura .

Foram utilizados cadinhos de carboneto de silicio, recobertos
com pintura a base de alumina (doagdo da Foseco), para a fusdo do Al e
manutengdo do banho durante ensaios.

Tabela 4.5 - Variaveis adotadas no estudo da dissolugdo do Nb em Al
liquido.

Variaveis

Temperatura (°C) 850

Tempo (h) 1,5

Corpos de prova de Nb, na forma de placas com tamanho
de 40x10mm. espessura de 2mm e peso de 16g foram confeccionados; sendo
em seguida decapados conforme roteiro descrito na Tabela 4.3. Apods a
decapagem cada corpo de prova foi novamente pesado em balanga de
precisio e medido para a verificagao de possiveis perdas com a decapagem.
Nio foram notadas variagdes mensuraveis nas dimensdes e peso dos corpos
de prova.

Inicialmente o Al foi colocado no forno previamente
aquecido a 750°C e deixado nesta temperatura até a sua completa fusdo,
quando entdo a temperatura do forno foi elevada até a estabelecida para o
ensaio. O corpo de prova de Nb, suspenso com o auxilio de um fio de
termopar atado a um furo de 2mm de didmetro feito em uma de suas
extremidades, foi entio mergulhado no banho de modo a ficar totalmente

submerso.
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A contagem do tempo de manutengdo da placa no banho foi
considerado a partir do momento de que a temperatura do liquido atingiu
novamente a temperatura pré-estabelecida para o ensaio, apos resfriamento
sofrido pela introdugdo das placas de Nb. Nio foi utilizada qualquer
atmosfera protetora durante os ensaios.

Completado o tempo de permanéncia no banho, o corpo de
prova foi retirado do forno, preparado para analise metalografica, para
analise da espessura da camada de NbAl; formada, da redugdo da espessura
da lamina de Nb e para observagao de detalhes das regides de dissolugao.

As placas de Nb embebidas de Al foram cortadas no sentido
transversal com relagdo ao comprimento maior, a meia altura, embutidas em
resina e preparadas para analise metalografica conforme procedimento
utilizado para preparo de amostras das ligas-base e compdsitos produzidos,
descrito no item 4.4. Para analise microestrutural das placas de Nb foi
utilizado ataque com reagente especial para este elemento, constituido de
10%HNOH + H,0, por um tempo de 1,5min.

As medidas de espessuras do corpo de prova e de camadas de
reagio em sua superficie foram efetuadas em banco metalografico Neophot
32,

4 2.3. Obtengio de ligas-base por dissolugdao do Nb em Al liquido.

Foram obtidas tres ligas-base AI-Nb, nas composigdes
indicadas na Tabela 4.2, a partir da dissolugdo do Nb em Al liquido.

Para sua fabricacdo foi utilizado forno tipo pogo a resisténcia
elétrica. com elemento resistivo Kantal, de poténcia 7kW; o mesmo
utilizado no ensaio de dissolugdo do Nb no Al liquido.

O controle da temperatura no banho foi feito através de
termopar Cromel-Alumel tipo-K e indicador de temperatura digital.

Foram utilizados cadinhos de carboneto de silicio, com
superficie interna recoberta com pintura a base de alumina (doagdo da
Foseco). Todo o ferramental utilizado para manipulagdo do banho (pas
agitadoras, sinos para a adigdo do Nb, etc) foi recoberto com a mesma
pintura. A Figura 4.1 apresenta o forno utilizados na obtengdo de ligas Al-
Nb por dissolugdo do Nb em Al liquido.

Inicialmente a carga calculada para 2Kg da liga foi preparada
com pedagos de Al de aproximadamente 100g, e pedagos menores para
ajuste do peso; este material foi usado sem ser submetido a decapagem
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Figura 4.1 - Forno a resisténcia utilizado na preparacdo das ligas-base
obtidas por dissolugdo do Nb pelo Al liquido.
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superficial, sendo s6 lavado com detergente para retirada de sujeira e 6leo
depositados na sua superficie no processo de serragem do lingote. O Nb foi
utilizado na forma de chapas com dimensdes de aproximadamente
5,0x5,0x0,15mm; antes de ser adicionado ao banho, o Nb foi
superficialmente decapado conforme procedimento da Tabela 4.3.

A carga contendo somente Al, em quantidade suficiente para
a produgdo de 2Kg da liga, foi colocada no forno pré-aquecido a 700°C, em
cadinho de carboneto de silicio, até a sua completa fusdo. Apos a protegéo
do banho com fluxo a base de alumina (fornecido pela Foseco) foi elevada a
sua temperatura para 850°C, quando entdo foi iniciada a adigao do Nb.

As pequenas chapas de Nb, em quantidade adequada para a
confecgdo das ligas desejadas, foram acondicionadas em papel Al, em 4
porgdes aproximadamente iguais em peso, sendo adicionadas ao banho em
intervalos de 0,5h.

A introdugdo de cada porgao foi feita com o auxilio de sino
metalico, tendo a operagao sido efetuada com o devido cuidado para manter
o Nb sempre envolto por Al liquido. Apds a retirada do sino, o banho foi
vigorosamente agitado e refeita a camada de fluxo protetor.

Apos a completa adigdo do Nb, foi aumentada a temperatura
do banho para 950°C. O banho foi mantido nesta temperatura por 4h, com
agitagdo a cada 0,5h. A protegdo do liquido com o fluxo a base de alumina
foi mantida durante todo o processo. Findo este tempo, o cadinho foi
retirado do forno e deixado esfriar ao ar até o banho atingir a temperatura
de 850°C, sendo entdo desgaseificado com 0,1% em peso de produto a base
de exacloretano (fornecido pela Foseco), segundo instrugdes do fabricante.

Procedeu-se ao vazamento, estando a liga a 800°C, em
lingoteira de ago-C de geometria retangular, de dimensdes 500x100mm,
obtendo-se placas com espessura de 20mm.

As placas obtidas foram cortadas, no sentido transversal ao
comprimento, a cada 50 mm; foram assim obtidas 10 amostras de
50x100x20 mm para cada liga. Estas amostras foram posteriormente
utilizadas para a confecgao dos compositos.

Amostras para metalografia foram retiradas da regido central
e das extremidades da placa original, nas regides indicadas na Figura 4.2, ¢
preparadas segundo procedimento apresentado no item 4.4.

Foram observadas a macroestrutura e microestrutura, com
dimensdes.
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Figura 4.2 - Regido da chapa das ligas AI-Nb, onde foram retiradas as
amostras para ensaio metalografico.
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4.3. Confecgdo de compositos AI-NbAI;

A partir das ligas-base produzidas por dissolugio de Nb em
Al liquido foram obtidos compésitos AI-NbAl;. As ligas-base foram
primeiramente produzidas como estoques devido ao longo tempo exigido
para a adigdo e dissolugdo completa do Nb, nas composi¢des estudadas.

Os estoques produzidos se prestam a fabricagdo de produtos
de compdsitos com as quantidades desejadas de reforgo, por diferentes
processos de fundigdo convencionais. Também ¢é interessante a
possibilidade de controlar a dispersio do reforgo para a obtengio de
produtos com propriedades homogéneas ou com concentragio do reforgo
numa dada regido submetida a maior solicitagio.

Neste trabalho buscou-se a obtengdo de compésitos contendo
dispersdo de intermetalicos NbAl; a mais homogénea possivel. Para tanto,
foram produzidas amostras de compésitos AI-NbAl; nas mesmas
composides dos estoques, a partir da sua refusdo e da imposi¢do da taxa de
resfriamento favoravel apds vazamento.

Com tal finalidade foi confeccionada lingoteira de cobre
refrigerada com circuito de dgua sob pressdo. Este aparato é mostrado na
Figura 4.3.

Os estoques de ligas-base (placas de 20x50x100 mm) foram
divididas em tres partes iguais, de aproximadamente 90 g cada, sendo
refundidas separadamente na temperatura de 800°C. Apés a refusdo, as ligas
foram desgaseificadas e vazadas a 700°C na lingoteira refrigerada.
Preliminarmente foram testadas temperaturas de vazamento variando entre
700 e 800°C, sendo adotada a primeira, dados os melhores resultados
obtidos.

Foram obtidas tres placas de cada compésito, de dimensdes
85x50x18 mm. Estas placas foram cortadas conforme indicado na Figura
4.4, para obtengdo de corpos de prova para exame metalografico, medidas
de micro e macrodureza, ensaios de tragdo, desgaste e de expansio térmica.

4.4 Caracteriza¢do microestrutural

4.4.1. Preparo de amostras para metalografia
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Figura 4.3 - Aparato para obtengao dos compdsitos por resfriamento
rapido das ligas AIl-Nb.
(a) visdo geral e (b) detalhe da lingoteira de cobre.
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Figura 4.4 - Regido, da chapa de compdsito, onde foi retirado corpo de
prova para analise metalografica e ensaio de microdureza.
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Amostras para analise metalografica das ligas-base AIl-Nb,
placas de Nb embebidas em Al resultantes do estudo de sua dissolugdo no
Al liquido e compoésitos obtidos foram cortadas como indicado
anteriormente em cada caso especifico, com auxilio de disco diamantado e
embutidas em resina acrilica a 300°C sob pressdo de 15MPa.

Foram entdo preparadas por lixamento com lixas de
granulometria 220. 320, 400, 600 e 1200 sucessivamente, seguido de
polimento em pasta diamantada de 6pm, lum e 0,25um.

O processo de preparagdo destas amostras mostrou-se
bastante peculiar, sendo que alguns fatos merecem registro: (a) a diferenga
de dureza entre a matriz de Al e o intermetalico NbAL dificultou a
operagdo de lixamento e polimento, tornando dificil a obtengdo da perfeita
planicidade desejada em uma amostra para analise metalografica, e (b) a
fase NbAl; é facilmente revelada apos o polimento, dispensando a
necessidade de qualquer ataque quimico.

As placas de Nb utilizadas no estudo de dissolugdo, bem
como algumas amostras de ligas foram limpas de Al por sua dissolugdo em
HCL diluido em agua destilada em igual proporgao.

Placas de Nb tiveram sua estrutura revelada pelo uso de
regente especifico para este metal: 10% HNOH + H,0, tempo de ataque
1,5min.

Amostras para observagdo microestrutural e microanalise
eletronica foram também preparadas, de modo semelhante ao usado nas
amostras para analise via microscopia Otica, apenas tendo reduzinda sua
espessura para 3mm, limite este imposto pelo suporte dos padrdes de
materiais do microscopio utilizado.

4.4.2. Analise metalografica

A - analise metalografica e o registro fotografico das
estruturas obtidas foram feitos em sua maioria em banco metalografico
modelo Neophot-32, marca Zeiss. que permite aumento de até 2000 vezes,
utilizando luz polarizada e controle automatico do tempo de exposigao.

Também foi utilizada microscopia eletronica para analise
microestrutural e registros fotograficos, em microscopio eletrénico de
varredura modelo Stereoscan, marca Cambridge. Para o registro fotografico
foram utilizados filme Panatomic-X ASA 32 e papel fotografico F 3.

As amostras foram analisadas em termos de presenga de Nb
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remanescente (ndo fundido, ndo dissolvido), tipos de fases, sua localizagdo
preferencial, dispersdo, dimensdes e morfologia e agrupamento de
intermetalicos. Foi também observada a evolugao do processo de dissolugdo
do Nb em Al, com vistas ao entendimento de mecanismos e cinética.

Para a caracterizagdo do tipo e composi¢do das fases
presentes nas ligas—base produzidas, foram realizadas analises por
difratometria de raios-X e por microanalise com feixe de eletrons.

Difratometria foi efetuada em equipamento Rigaku modeloA-
23L-Cu, usando um tubo de cobre e operando com uma tensdao de 30kV e
corrente de 20 mA; a velocidade de varredura adotada foi de 1,0°mim!l.
Foram utilizadas pequenas placas de dimensdes 20x30x3mm, limite imposto
pela mascara do equipamento, e os resultados obtidos foram comparados
com os padrdes do Joint Committee of Powder Diffraction Standards -
JCPDS.

Para microanalise por feixe de eletrons das fases presentes
nas ligas produzidas e da lamina de Nb, no ensaio de dissolugdo, foram
utilizadas as condigdes: tensdo da ordem de 16kV e corrente variavel
conforme condi¢des do filamento. Foram efetuadas analises em particulas
com diferentes morfologias, na regido entre particulas e em particula de Nb
em dissolugdo. Na lamina de Nb foram analisadas as particulas, a regido
entre particulas e toda a extensdo da lamina.

4.4 3. Metalografia quantitativa

Metalografia quantitativa foi utilizada para a caracterizagdo
da microestrutura dos compositos obtidos quanto ao tamanho médio das
particulas do intermetalico, a sua distribui¢do na matriz e a frag@o relativa
dos seus constituintes.

(a) - Tamanho médio do reforco intermetdlico - Medidas
de tamanho de particulas poligonais do reforgo foram realizadas com o
auxilio de lentes providas de micro-escalas, em banco metalografico. Tais
medidas foram feitas em regides aleatorias, ao longo de toda a amostra.
Foram realizadas medidas em 150 particulas para cada amostra de cada
composito.

Também foram medidas as dimensdes de aglomerados de
intermetalicos e o namero de particulas por aglomerado.

A partir dos valores obtidos foram calculados valores médios
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e desvios-padrdo.

(b) - Espacamento entre particulas do reforg¢o - Foram
medidas a distancia média entre particulas isoladas do intermetalico, entre
agrupamentos de particulas, e entre estes e particulas isoladas. As medidas
foram novamente feitas com auxilio de microscopio 6tico e lentes providas
com micro-escalas.

Foram feitas medidas ao longo de tres linhas, na regido do as
amostras em posigdo idéntica as regides de onde retirou-se os corpos de
prova para caracterizagdo mecanica, de expansdo térmica e de resisténcia ao
desgaste .

A partir dos valores obtidos, foram calculados valores
médios e desvios-padrao.

4.5 Ensaios de dureza

Devido a facilidade e rapidez de realizagdo, o ensaio de
dureza ¢ um ensaio de caracterizagdo mecanica de metais e ligas bastante
utilizado. Também na caracterizagdo de compdsitos particulados este ensaio
pode fornecer dados importantes sobre suas propriedades, e ainda prever o
seu comportamento quanto ao desgaste.

Na caracterizagdo mecanica quanto a dureza dos compoésitos
obtidos foi empregado o método de dureza Brinell, utilizando carga de
31,25 Kg e penetrador esférico com 2,5 mm de diametro.

Para o ensaio de dureza foram utilizadas superficies polidas
até lixa 600, de corpos de prova retirados da regido dos compositos
indicadas na Figura 4.5.

O ensaio foi realizado em equipamento Wolpert para dureza
Brinell e Vickers. Este equipamento possui visor com escala milimetrada
que permite a medida direta do diametro das impressdes no corpo de prova;
tal didmetro é convertido em valor de dureza pela tabela fornecida pelo
fabricante do equipamento, em fungdo da carga aplicada e do diametro da
esfera utilizada no ensaio.

Foram feitas 20 medidas para cada composito produzido e
para o Al sem reforgo.

As fases presentes em cada liga foram analisadas quanto a
microdureza Vickers, em ensaio realizado no banco metalografico Neophot-
32. com aplicagdo de carga de 20gf para as duas fases presentes nas ligas.
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Foram feitas medidas em 20 diferentes particulas do
intermetalico e 5 medidas na matriz de Al, para cada liga.

4 6. Ensaios de tragdo e analise de fratura

O ensaio de tragdo é o mais completo ensaio para
determinagdo de propriedades mecanicas dos materiais. Dele pode-se tirar
resultados do seu comportamento elastico e plastico e, com estes resultados,
prever o comportamento mecanico de pegas ou componentes fabricados com
o material ensaiado.

A partir dos compositos Al-NbAl; produzidos foram
confeccionados corpos de prova para ensaio de tragdo, segundo norma
ASTM E 8 - 66. As suas dimensdes e localizagdo de retirada nas placas de
composito sdo indicadas na Figura 4.6.

Foram realizados ensaios em corpos de prova a temperatura
ambiente e a 150°C, em maquina hidraulica MTS, com capacidade de carga
de 10000Kg; utilizando velocidade de aplicagdo de carga de 5 mm/s e fundo
de escala de 200Kg. Os resultados foram plotados em grafico carga x
variagdo da porgdo util do corpo de prova.

Foram realizados ensaios em quatro corpos de prova de cada
composito e do Al sem reforgo, para cada temperatura.

A regido de fratura das amostras foi observada em
microscopio eletrénico para analise do modo de fratura.

4 7. Ensaios de resisténcia ao desgaste

O ensaio de resisténcia ao desgaste de materiais por
deslizamento pode ser de dois tipos basicos: o de resisténcia ao desgaste
abrasivo, onde o corpo de prova é submetido a deslizamento sobre uma
superficie abrasiva, e o de resisténcia ao desgaste adesivo, onde o corpo de
prova ¢é feito deslizar numa superficie lisa.

O ensaio do tipo adesivo ¢é de duragdo mais longa,
envolvendo grandes percursos; requer uma superficie de deslizamento
refinada, com baixissimo nivel de rugosidade e de elevada dureza.

O ensaio do tipo abrasivo, de realizagéo mais rapida, com
curto percurso de ensaio, ¢ empregado unicamente para comparagdo de
resisténcia ao desgaste de materiais distintos; dele ndo se pode tirar valores
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Figura 4.5 - Regido, da chapa de compésito, onde foi retirado corpo de
prova para ensaio de dureza.
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Figura 4.6 - Regiao da chapa de compodsito onde foi retirado corpo de
prova para ensaio de tragdo.
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como o coeficiente de atrito. A superficie de deslizamento neste caso pode
ser lixa de granulagdo variada, de acordo com o material a ser ensaiado.

Nos dois tipos de ensaio, os parametros envolvidos sdo: a
velocidade de deslizamento, a carga aplicada no corpo de prova e o
percurso do deslizamento. A avaliagdo da resisténcia ao desgaste ¢ feita
com relagdo ao volume de material removido do corpo de prova pelo
percurso total do ensaio e/ou com relagdo a redug¢do do seu comprimento ou
do seu peso por percurso do ensaio.

A a escolha do tipo de ensaio e da dupla superficie
abrasiva/material a ser ensaiado depende de testes preliminares de
sensibilidade, sendo os resultados obtidos apenas comparativos entre varios
materiais enasiados nas mesmas condigdes.

O Al e os compositos AI-NbAl; foram ensaiados em desgaste
abrasivo. Corpos de prova para os ensaios foram retirados da regido das
placas de Al e dos compositos indicadas na Figura 4.7; onde também sao
indicadas as suas dimensoes.

Foi utilizada uma maquina de ensaio com disco rotativo,
adaptada aos materiais de elevada dutilidade em questdo (Al e ligas). Tal
equipamento consta de basicamente.de um motor para conferir a rotgdo do
ensaio, de um disco de desgaste, de um suporte para o corpo de prova, sobre
o qual é aplicada a carga, e de um tacémetro para contar 0 nimero
de giros. O equipamento ¢ mostrado na Figura 4.8.

Ap6és uma série de ensaios preliminares para 0
estabelecimento de pardmetros de ensaio que fornecessem resultados
sensiveis e confiaveis, foram adotados os seguintes: material abrasivo para
recobrimento do disco - lixas de carbeto de siliciocom granas 220 e 320,
cargas de 340 e 810 g; percurso de 120m; velocidade de rotagao de 120
rpm.

Foram ensaiados 4 corpos de prova em cada condi¢do, para
cada composito e para o Al sem reforgo. Os corpos de prévia e
posteriormente medidos e pesados.

Os resultados obtidos sdo apresentados em termos de redugdo
de volume pelo percurso do ensaio e redugdo de altura do corpo de prova.
Os valores sdo comparados entre os compositos de diferentes composigdes e
o Al sem reforgo.

4.8 Ensaios de expansdo térmica
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Dadas as caracteristicas refratarias do NbAl;, a potencial
utilizagdo do compoésito AI-NbAl; em elevadas temperaturas deve ser
levada em conta.

Para avaliagio do comportamento dos compositos
produzidos, a altas temperaturas, procedeu-se a analise de sua expansdo
térmica. Foram feitas medidas em 4 corpos de prova do Al e de cada um dos
compositos.

O ensaio foi realizado em dilatometro marca HARROP,
modelo TDA-H1-MP6, no Laboratério de Fibras Oticas do IFGW da
UNICAMP. Os parametros do ensaio foram; taxa de aquecimento
de.6°C.min-!, com a temperatura variando da temperatura ambiente até a
maxima pré-estabelecida de 400°C.

Como ndo ha normalizagdo deste tipo de ensaio, procedeu-se
conforme instrugdes do fabricante do equipamento. Foram utilizados corpos
de prova idénticos aos utilizados para os ensaios de desgaste. Para cada liga
e para o Al sem reforgo foram ensaiados quatro corpos de prova.

Os resultados obtidos, em forma de graficos variagdo do
comprimento do corpo de prova com a temperatura, ¢ foram analisados
quanto ao aumento de uma dimensdo linear (comprimento) com a
temperatura.

4 9 Caracteriza¢ido de densidade aparente

Com a finalidade de verificar a influéncia da quantidade de
Nb adicionada a liga sobre sua densidade aparente, procedeu-se a
determinagdo desta propriedade.

Para tal medi¢do usou-se corpos de prova semelhantes aos
usados no ensaio de desgaste e de expansdo térmica. Na determinagao do
volume destes corpos de prova, usou-se uma paquimetro com precisao de
0.005um para medir suas dimensdes. A pesagem dos corpos de prova foi
feita numa balanga com precisao de 0,00005g.

Foram avaliados 10 corpos de prova para o Al e a mesma
quantidade para cada um dos compositos produzidos.
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Figura 4.7 - Regido do lingote onde foram retirados os corpo de prova para
ensaio de desgaste e de expansdo térmica.
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Figura 4.9 - Maquina usada para ensaio de desgaste, com detalhe do
suporte para corpo de prova e aplicagdo de cargas.



Capitulo 5

Resultados e discussoes

5.1. Obtengdo de ligas-base por fusdo conjunta AI/Nb

A obtencgdo de ligas cujos elementos apresentam temperaturas
de fusdo muito dissimilares é dificultada pelos elevados valores de suas
temperaturas /iquidus; a submissdo do elemento de menor ponto de fusdo a
tais temperaturas, por efeito de, por exemplo, ma homogeneizagdo da
mistura, pode provocar a sua volatilizagdo ¢ perda do balango de massa
desejado na liga.

No entanto ao se adotar processos envolvendo atmosfera
controlada, de modo a se obter pressdo mais elevada que a pressido de vapor
dos metais envolvidos, é possivel proceder a fusdo conjunta dos elementos,
embora para se garantir a estequiometria desejada e wuma boa
homogeneidade estrutural na liga obtida, seja necessario trabalhar com
pequenas quantidades de seus elementos constituintes [1].

De interesse para este trabalho, os metais Al e Nb, com
temperaturas teéricas de fusdo, no estado puro, de 660°C e 2460°C,
respectivamente, podem constituir ligas com teores relativos dos elementos
em toda a faixa de 0 a 100%, conforme diagrama de fases apresentado na
Figura 3.1. A observagdo das linhas de transformagdes no sistema Al-Nb
mostra que as temperaturas envolvidas na obtengdo de ligas neste sistema
sdo, além de ainda imprecisas, bastante elevadas.

Pode-se, no entanto, utilizando metodologia apresentada no
Capitulo 4, fabricar pequenas amostras de ligas de composigdes 16; 22 e
28% em peso de Nb, a partir dos elementos no estado solido. Estas ligas
devem, a temperatura ambiente, ser constituidas de duas fases, solugdo
solida de Al contendo Nb até um limite de aproximadamente 0,02% em
peso, denominada Al-o. (aqui considerada a matriz do compdsito a ser
produzido) e do intermetalico NbAl; (aqui considerado o reforgo deste
composito), contendo 53,4% em peso de Nb.

Foram obtidas amostras na forma de botdes de didmetro em
torno de 15mm e altura 10mm, pesando cerca de 3g, as quais foram
analisadas macro e microestruturalmente.

Os resultados obtidos sdo apresentados a seguir.



5.1.1. Incorporagdo do Nb ao Al

A Tabela 5.1 apresenta variagdes de peso total tipicas das ligas
obtidas, com relagdo ao peso inicial das materias primas utilizadas.

Podem ser notadas despresiveis perdas em peso, o que no
entanto nio compromete o balango necessario a obtengdo das fases
desejadas, Al-a e intermetalico NbAl;, nas ligas finais e a sua composigdo
global. Tais perdas podem , portanto, ser consideradas despreziveis para o
objetivo do trabalho.

Estes resultados permitem afirmar que a metodologia adotada
para a fusdo conjunta Nb/Al ¢ adequada, no que diz respeito a incorporagao
total dos elementos.

5.1.2. Observagdes macro e microestruturais

Uma vez verificada a completa incorporagdo do Nb no Al, as
ligas obtidas foram analisadas quanto a sua macroestrutura, pela observagéao
da sua seg¢do longitudinal. Foi observada a presenga de Nb sélido
remanescente, aglomerados de pequenas particulas de intermetalico e
particulas isoladas de intermetalico (estes melhor identificados nas
micrografias) distribuidas por todo o volume da amostra, sem localizagdo
preferencial.

Quanto as microestruturas das ligas obtidas, os resultados sado
apresentados nas figuras que se seguem.

As fotografias da Figura 5.1 mostram microestruturas tipicas
obtidas nas tres diferentes composigdes das ligas produzidas. Pode ser
observada a presenga de placas de Nb solido cercadas por particulas
poligonais (melhor observadas nas Figuras 5.3 e 5.5), identificadas como o
intermetalico NbAl; (Figura 5.1-a); o mesmo tipo de particulas poligonais
com diferentes dimensdes, espalhadas pela matriz, de maneira isolada ou
em aglomerados contendo numero variado de particulas; ou ainda particulas
discretas com morfologia tipo esqueleto, também identificadas como o
intermetalico NbAl; (Figura 5.1-b).

Foi observado pela analise de todas as amostras que particulas
com geometria poligonal parecem ter a tendéncia a se concentrar no centro
da amostra, enquanto particulas com morfologia tipo esqueleto se
apresentam espalhas por todo o volume do material.
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Pode ainda ser observado que as particulas poligonais que
circundam remanescentes placas de Nb espalham-se por uma area limitada
ao seu redor, o que leva a crer na formagdo destas particulas a partir do Nb
so6lido e que a sua mobilidade no Al liquido é limitada. Neste caso, a sua
distribui¢do na matriz depende da distribuigdo original do Nb no Al.

Estes diferentes aspectos morfolégicos do intermetalico NbAL
certamente influenciam no comportamento mecénico de um composito do
tipo in situ que utilizem estas particulas como reforgo.

Tabela 5.1 - Variagdo no peso total das ligas-base AlI-Nb obtidas por fusio

conjunta dos elementos.

Liga Peso inicial Peso final % perda
da carga da liga (pi_pf)/pi
P; P

3,290 3,286 0,12

3,266 3,261 0,15

liga A 2,629 2,626 0,11

2.527 2,523 0,16

3,416 3,411 0,15

2.911 2,908 0,10

liga B 3,124 3,118 0,19

3,531 3,529 0,06

3,126 3,123 0,10

3.177 3,172 0,16

liga C 3,612 3,608 0,11

3,130 0.13

(desvio: £ 0,0005)

A presenga de grandes placas de Nb solido nas ligas obtidas
levou a necessidade de sua refusdo, o que foi feito apés quebra mecanica
para promogdo da homogeneizagdo da matéria prima. Os resultados obtidos
com esta operagdo indicam o total desaparecimento de placas de Nb na
matriz de Al. Como resultado da maior homogeneizagdo do processo de
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fusio, foi também observada a modificagdo da estrutura das ligas
resultantes.

A Figura 5.2 apresenta microestrutura tipica das ligas-base
Al/Nb obtidas por fusdo conjunta, apés varias refusdes. O resultado €
semelhante para as tres composi¢gdes estudadas, variando apenas a
quantidade relativa das fases presentes: a fase intermetalica nestes casos se
apresenta com um unico tipo de morfologia, a do tipo esqueleto; ndo sdo
observadas particulas poligonais

Com o intuito de melhor observar a morfologia das particulas
dos intermetalicos e sua interagdo com placas de Nb ainda so6lido, foi
efetuado ataque seletivo em uma das amostras (liga com 22% de Nb), com
HCI diluido em agua destilada na proporgdo 1:1, para a dissolugdo da fase
Al

Os resultados obtidos sdo apresentados nas micrografias da
Figura 5.3. Em (a) pode ser observada a placa de Nb contendo particulas
poligonais associadas com uma camada de coloragdo diferenciada em sua
superficie; enquanto em (b) pode ser observada a formagao tipo esqueleto,
livre de qualquer residuo de Al ou Nb. Crescimento tipicamente facetado
pode ser observado para a formagao tipo esqueleto.

5.1.3. Caracterizagdo microestrutural

A identificagdo das fases presentes nas ligas e camadas de
composigdo diferenciada nas placas de Nb foi efetuada por microanalise via
feixe de eletrons em MEV e difratometria de raios-X.

Na microestrutura da Figura 5.4 (a) é apresentada de maneira
destacada a fase com morfologia tipo esqueleto, na liga contendo 28%Nb,
com indicagdo dos pontos utilizados para microanalise; enquanto em (b) ¢
mostrado o resultado da analise de raios-X para o Nb, na regido
correspondente.

Os resultados das microanalises pontuais sdo apresentados na
Tabela 5.2. Pode ser observado que a formagdo tipo esqueleto possul
composi¢do quimica uniforme, correspondente a do NbAlL, dados os
resultados dos pontos 1, 6 e 7, relativos a dois ramos do mesmo esqueleto e
ao que parece ser o corte transversal de um ramo de outra formagdo. Ja a
analise na regido entre formagdes (pontos 2, 3, 4, 5 e 8) apresentou como
resultado a presenga predominante de Al.
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Figura 5.2 - Microestrutura da liga-base Al-28% Nb obtida por fuséo
conjunta dos elementos, apdés 2 refusdes.
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Figura 5.3- Micrografias da liga-base Al-22% Nb, apos ataque seletivo
para dissolugdo do Al:
(a) superficie do Nb solido remanescente;
(b) intermetalicos tipo esqueleto.
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Figura 5.4 - Formagdes tipo esqueleto presentes na liga-base Al-28%Nb:
(a) indicagdo dos pontos para microanalise;
(b) correspondente analise por raios-X para o Nb.
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O resultado dos raios-X mostra a predominancia da localizagio
do Nb nas formagdes tipo esqueleto.

A confirmagio da identidade das formagdes tipo esqueleto foi
obtida através de analise por difratometria de raios-X. O resultado desta
analise para a liga Al-28%Nb, contendo somente intermetalicos com este
tipo de morfologia ¢ apresentada na Tabela 5.3. Pode ser observado que
com significativa intensidade somente aparecem os picos principais
relativos ao Al e ao intermetalico NbAL. As curvas intensidade x dngulo de
difracdo obtidas e respectivos calculos de espagamento interatomico
encontram-se no Apéndice 1.

Tabela 5.2 - Resultado da microanalise eletronica da liga-base Al-28%Nb,
conforme pontos indicados na Figura 5.4 (a).

% em peso de Al | % em peso do Nb Fase |

48,09 51,91 NbAl;
99,59 . Al
99,64 . Al
99.82 . Al
99,76 . Al
48,27
47,25
99.69

||| ]|WI N~

Tabela 5.3 - Resultados da difragdo de raios-X na liga-base Al-28% Nb
ap0s sucessivas refusdes.

d(A)

[/Imax.

Planos

d(A)

I/Imax.

Planos
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Na microestrutura da Figura 5.5 (a) ¢ apresentada uma placa de
Nb sélido tendo associadas particulas poligonais em sua superficie (mesma
situagdo apresentada na Figura 5.3-a), conforme obtido na liga Al-16%Nb,
com indicagdo de pontos utilizados para microanalise; enquanto em (b) é
apresentado o resultado de analise por raios-X para o Nb na regido
correspondente.

Os resultados da microanalise pontual sdo apresentados na
Tabela 5.4. Pode ser observado que o ponto 1, correspondente ao interior da
placa confirma a sua identificagdo como Nb remanescente, enquanto os
pontos 3 e 4 correspondentes a particulas poligonais isoladas na matriz de
Al, confirmam a composi¢do do intermetalico NbAL. Ainda se observa a
presenga predominante de Al no ponto 5, correspondente a regido da matriz
Al, confirmando a fase ai presente: Al-<, solugdo solida de AI-Nb.

A analise da regido da superficie da placa que se apresenta
como uma espécie de bloco ou camada, (ponto 2), revelou composigdo
quimica correspondente a NbAl;.Contornos podem ser observados no
interior desta camada, que parece ser constituida de graos de NbAL, os
quais sao desprendidos para o Al liquido, constituindo as particulas
poligonais observadas.

Na Figura 5.5 (b) ¢ apresentado o resultado da analise por
raios-X, para a faixa de emissdo do Nb, da mesma regido apresentada em
(a): a grande intensidade emitida na regido da placa indica a presenga
maci¢a de Nb; intensidades médias e similares indicam menores teores de
Nb mas composigdes semelhantes nas particulas poligonais isoladas no Al e
na camada de superficie da placa.

Tabela 5.4 - Resultado da microanalise eletronica da placa de Nb em
dissolugdo na liga-base Al-16%Nb, conforme pontos indicados na Figura

5.5 (a)-
| Ponto % de Al % de Nb
1 - 99,03
2 48,23 51,77
“ 3 49,29 50,71
4 48,25 51.75
5 98.47 -
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Figura 5.5 - Micrografia da placa de Nb s6lido remanescente na liga
Al-16%Nb:
(a) indicacdo dos pontos para microanalise;
(b) correspondente analise por raios-X para o Nb.
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Para complementagdo da caracterizacao das fases observadas
das ligas obtidas por fusdo conjunta AI/Nb, foram também analisados os
aglomerados apresentados na maioria das microestruturas de ligas nio
submetidas a maultiplas refusdes. Os resultados indicam que todas as
particulas, aglomeradas ou ndo, apresentam composi¢do quimica
correspondente a do NbAl;, e que a matriz tem composigdo correspondente
a da fase Al-o.

Os resultados obtidos na caracterizagdo das fases presentes nas
ligas Al-Nb produzidas por fusdo conjunta dos elementos em arco elétrico
sob atmosfera controlada, permitem afirmar a presenga somente do
intermetalico NbAl;. Em estagio intermediario de processamento o
intermetédlico pode se apresentar distribuido irregularmente na matriz de Al,
quer como particulas isoladas, quer como aglomerados, podendo apresentar
dois tipos possiveis de morfologia: tipo esqueleto ou poligonal. Em nenhum
caso foi possivel identificar qualquer outra fase, indicando a possibilidade
de manuten¢do da adequada estequiometria na liga produzida por este
método.

Quanto a possibilidade de diferentes morfologias para o
intermetalico NbAl; algumas consideragdes podem ser feitas:

(a) a observagdo das microestruturas das Figuras 5.1
indica que a formacgao tipo esqueleto ¢ independente da presenga de placas
de Nb;

(b) a observagdao das microestruturas das Figuras 5.1 (a),
5.3 (a) e 5.5 (a) indica que as particulas com morfologia poligonal sédo
associadas a placas de Nb solido remanescentes. sendo desprendidas a partir
de uma camada de NbAl; formada em sua superficie em contato com o Al
liquido;

(¢) foi observado que a concentragdo de particulas do
intermetalico, do tipo poligonal, nas ligas fundidas apenas uma vez, ¢ maior
no centro das amostras, onde provavelmente pequenas placas de Nb néo
foram atingidas pelo arco elétrico. permanescendo solidas;

(d) foi ainda observado que depois de varias refusdes as
ligas apresentam em sua microestrutura somente intermetalicos com
morfologia tipo esqueleto.

Estes resultados demonstram que o processo de incorporagao do
Nb ao Al é determinante na morfologia da fase NbAk obtida; indicam ainda
que intermetalicos com morfologia poligonal sdo resultantes de processo de
dissolugdo do Nb pelo Al liquido, ndo ocorrendo, portanto, fusdo do Nb;
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enquanto intermetalicos com morfologia do tipo esqueleto sdo resultantes
da solidificagdo da liga AI-Nb a partir do estado liquido.

Do ponto de vista da aplicagdao das ligas hiperperitéticas AI-Nb
como compositos, a morfologia tipo poligonal para o reforgo é preferencial
a do tipo esqueleto, uma vez que, em termos de propriedades mecénicas a
estrutura mais arredondada da morfologia poligonal evita a formagido de
trincas, diferentemente da estrutura tipo esqueleto, onde sua ponta é um
ponto favoravel para nucleagdo de trincas.

A obtengdo de ligas contendo intermetalicos poligonais ao
invés do tipo esqueleto é também preferencial sob o ponto de vista
operacional: ndo ha a necessidade de fundir o Nb, que como visto, exige
condigdes particulares de temperatura e pressdo, de refusdes sucessivas
para homogeneizagdo da liga; e ainda pode ser eliminado o problema da
limitagdo do volume do material a ser produzido.

Ao adotar processos de dissolugdo para a incorporagdo do Nb
ao Al, menores temperaturas poderdo ser utilizadas e maiores volumes de
material poderdo ser produzidos.

Com este procedimento, compositos com adequada distribuigao
de intermetalicos discretos poderdo ser fabricados pela simples agitagao do
Al liquido previamente a solidificagdo da liga, para a promogdo da
distribuigdo das particulas dos intermetalicos que se desprendem do Nb em
dissolugdo. No caso de fusdo conjunta dos dois elementos para a confecgido
do composito, a dispersdo final do refor¢o na matriz depende
fundamentalmente da distribuicdo do Nb na massa de Al, durante os
procedimentos sucessivos de refusdo.

5.2. Estudo da dissolugdo do Nb pelo Al liquido.

Como resultado da tentativa de obtengdo de ligas AIl-Nb
hiperperitéticas por fusdo conjunta dos elementos, foi observada a
possibilidade de dissolugdo do s6lido Nb em Al liquido, gerando particulas
discretas do intermetalico NbAl; com morfologia poligonal, considerada
mais apropriada ao uso da liga como compaosito.

Para a confecgdo deste tipo de compdsito torna-se, portanto,
necessario o conhecimento da cinética de dissolugdo do Nb pelo Al liquido,
os mecanismos envolvidos no processo e os parametros que os controlam.
Procedeu-se assim ao estudo da dissolugdo do Nb no Al liquido, visando a
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determinagdo das condigdes operacionais a serem adotadas na confecgio de
compositos do tipo in situ, no sistema AI-Nb, com boa qualidade estrutural.

Para este estudo, diferentes condigdes de temperatura e tempo
de imersdo do Nb no Al liquido foram testadas; os resultados obtidos sdo
apresentados a seguir.

5.2.1. Observagdes macro e microestruturais

Em primeiro lugar, quanto aos aspectos macro e microscopicos
do efeito da manutencgdo de laminas de Nb em banho de Al em diferentes
condigdes, os resultados sdo apresentados nas Figuras 5.6 a 5.9. Em cada
figura é mostrada, em corte, a l1amina no estado inicial e apos o ensaio, para
a temperatura adotada.

Na Figura 5.6 ¢ apresentado o efeito da exposi¢do do Nb no Al
liquido a 850°C, por 1,5; 3,0 e 4,0h: pode ser notada a redugdo da espessura
da lamina de Nb e a formag¢ao de uma camada de reagao na sua superficie,
de espessura crescente com o aumento do tempo de permanéncia no banho.

A camada de reagdo ja € notada em algumas regides da
superficie da lamina, para o menor tempo de tratamento, tornando-se mais
extensiva para o maior tempo. A lamina ensaiada por 1,5h, Figura 5.6(a),
apresenta somente algumas poucas regides de sua superficie contendo a
camada de reagdo, enquanto que na lamina ensaiada por 4,0h, Figura 5.6(c),
esta camada se apresenta de maneira continua, cobrindo toda a sua
superficie.

Pode ser observada também a existéncia de irregularidades nas
bordas das 1aminas do Nb, na forma de erosdes visiveis em todas as laminas
ensaiadas

A Figura 5.7 apresenta detalhes das camadas formadas nas
laminas de Nb da figura anterior, com maior aumento. Pode ser observada a
constitui¢io destas camadas: s3o formadas por intermetalicos,
posteriormente identificados como NbAl;.

Pode ser observado com maior clareza o crescimento da
espessura da camada de intermetalicos com o tempo de permanéncia da
lamina de Nb no banho. As fotos mostram ainda a irregularidade da
interface entre a camada de intermetalicos e o Nb, e a irregularidade da
espessura desta camada. Semelhantes resultados foram obtidos para as
laminas de Nb ensaiadas a 900°C.
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Figura 5.6 - Laminas de Nb ensaiadas a 850°C. (a) padrao; (b) 1,5h (¢)
3,0h e (d) 4,0h
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Figura 5.7 - Detalhes da interface das laminas de Nb ensaiadas a 850°C
(a) 1,5h; (b) 3,0h e (c) 4,0h.
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Neste caso porém, a influéncia da temperatura sobre a
dissolugdo do Nb ¢ bastante efetiva: a espessura da camada de
intermetalicos formada com 1,5h de manutengdo, ¢ semelhante a formada
apos manutengdo a 850°C, por 4,0h.

De modo geral, para esta maior temperatura de ensaio, todas as
liminas apresentam maior espessura da camada de particulas intermetalicas
que as obtidas para 850°C. Foi observado que mesmo para 0 menor tempo
de tratamento a 900°C. a camada intermetalica formada ja se apresenta de
maneira continua em toda a extensdo da lamina, diferentemente da lamina
ensaiada no mesmo tempo na temperatura de 850°C.

A Figura 5.8 apresenta as laminas de Nb ensaiadas a 950°C.
Nas fotografias desta figura podem ser observados, de modo geral, os
mesmos efeitos comentados para os resultados anteriores, ou seja, a
espessura da lamina de Nb ¢é reduzida com o aumento do tempo de sua
permanéncia no banho de Al; a interface entre a camada de intermetalicos e
o Nb nio €é regular; e a espessura da camada de intermetalicos € aumentada
com o tempo de permanéncia no banho.

Efeitos dos cantos das laminas podem ser claramente
observados: as camadas de reagdo apresentam &ngulos retos entre si. Este
fato indica que o fendmeno de difusdo envolvido ¢ unidirecional, com
dire¢do normal a superficie da placa de Nb.

Dada a significativa espessura da camada de intermetalicos
produzida para esta elevada temperatura de ensaio. pode ser observado que
as regides ricas em particulas intermetalicas se apresentam como uma
camada unica para a lamina ensaiada por 1,5h, como duas sub-camadas para
a manuteng¢do por 3,0h e como tres para 4.0h.

Entre tais sub-camadas existe uma regido isenta de particulas
intermetalicas, conforme observagio micrografica e analise quimica
efetuada. estas sub-camadas apresentam ainda faixas longitudinais
constituidas de regides mais e menos ricas em intermetalico, conforme pode
ser melhor observado nas Figuras 5.9.

A Figura 5.9 mostra uma interface entre o Nb e a camada de
reacdo (agora composta de sub-camadas), novamente bastante irregular.
Uma grande quantidade de intermetalicos de reduzidas dimensdes sdo
associadas a concavidades voltadas para o interior do Nb, esta alta
concentragdo de intermetalicos se mantém ao longo das faixas, a partir
dessas concavidades, o que pode indicar regioes de reagdo mais efetiva. A
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Figura 5.8 - Laminas de Nb ensaiadas a 950°C. (a) 1,5h; (b) 3,0h e (c)
4,0h.
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Figura 5.9 - Regido rica em particulas intermetalicas da 1amina de Nb
ensaiada a 950°C, por 4,0h.
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localizagdo destas regides ndo parece obedecer a algum padrio, ocorrendo
aleatoriamente na superficie do Nb.

As dimensdes dos intermetalicos nas camadas de reagdo
aumentam com o afastamento da interface do Nb, apresentando dimensdes
da ordem de 3 pum junto ao Nb sélido e passando para valores da ordem de?
um na superficie externa em contato com o Al

Pode ainda ser notado que todas as sub-camadas apresentam a
mesma orientagdo de alinhamento de sua faixas ricas e pobres de
intermetalicos, ou seja, as faixas se apresentam como continuidade uma da
outra.

De modo geral pode ser constatado que a dissolugdo do Nb no
Al liquido propicia a formagdo de particulas do intermetalico NbAL, com
morfologia poligonal, e, por consequente, o surgimento de uma camada de
Al com grande concentragdo destas particulas ao redor da ldmina de Nb;
estas particulas devem se dispersar a uma certa distancia no liquido.

5.2.2. Mecanismos envolvidos na dissolugdo do Nb pelo Al liquido

Os mecanismos envolvidos na dissolugdo do Nb no Al liquido
podem ser discutidos com base nas observagdes feitas em amostras obtidas
por fusdo conjunta dos elementos em arco elétrico (item 5.1) e nas placas de
Nb imersas em banho de Al.

A micrografia da Figura 5.5 e os resultados de microanalise
apresentados na Tabela 5.4 mostram uma camada continua de NbAL
formada na superficie de particulas de Nb remanescentes do material
utilizado como carga, no caso de fusdo conjunta deste elemento e Al
Podem ainda ser observadas trincas ou contornos de graos dessa camada
sendo penetrados por Al

Quanto as laminas de Nb utilizadas nos ensaios de imersdo, ndo
se observou, em nenhum caso, a presen¢a de camada continua de NbAL em
sua superficie, mas sempre uma camada de reagdo constituida de
intermetalicos poligonais e Al

Analise quimica pontual, por microanalise eletronica, foi
realizada sobre a segdo transversal da lamina de Nb ensaiada a 950°C por
4 0h. A analise foi efetuada em quatro pontos sobre a lamina, quatro sobre
particulas e tres na regido sem presenga de particulas, entre faixas ricas de
intermetalicos.
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Os resultados mostraram que ndo houve alteragio na
composigdo da lamina de Nb mesmo junto a interface de reagio; que as
particulas formadas apresentam composigdo referente ao intermetalico
NbAls; e que a regido isenta de particulas intermetalicas apresenta em sua
composigdo somente Al. Nao foi possivel detetar Al dissolvido nas laminas.

A camada de reagdo €, portanto, bi-fasica, constituida de grios
equiaxiais do intermetalico e de Al.

Para se verificar a existéncia de alguma interagdo entre os
graos da lamina de Nb e do intermetalico formado, procedeu-se a ataque
metalografico especifico para o Nb; o resultado é apresentado na Figura
5.10 (b). Podem ser observados graos equiaxiais, a despeito da lamina de
Nb ter sido laminada previamente ao ensaio de dissolugdo, de dimensdes
bem superiores as dos intermetalicos vizinhos, que podem ser vistos em
regido equivalente, apresentada na Figura 5.10 (a).

Pode ser verificada também a corrosdo, pelo ataque pelo Al,
das bordas da lamina de Nb. As fotos mostram a inexisténcia de quaisquer
relagdes de orientagdo ou de dimensdo entre os grios de Nb e dos
intermetalicos.

A Figura 5.11 mostra que a manutengdo da placa de Nb a
temperatura do ensaio de dissolugdo promoveu a recristalizagio na sua
microestrutura, que pode ser quase completa no caso da placa ensaiada por
4,0h a 900°C.

Estas observagdes permitem especular sobre os mecanismos
envolvidos na dissolugdo do Nb em Al liquido: o Al ataca o Nb,
preferencialmente via contornos de grao do material recristalizado (o que
explica a irregular interface Nb/camada de reacgdo), se difunde e reage
formando NbAIl;. Nas temperaturas de ensaio utilizadas a formagido dos
outros tipos de intermetalicos deste sistema ndo € cinéticamente viavel,
conforme diagrama de fases apresentado anteriormente.

Uma camada continua de NbAl; deve ser formada nos instantes
iniciais da reagdo; camadas subsequentes sdo formadas sob a primeira, pois
a reagdo de formagdo do composto se da pelo contato AI/Nb, ocorrendo na
interface Nb/NbAlIj;; portanto o Al se difunde através da camada continua de
NbAl; ja formada.

Camadas continuas de NbAl; ndo puderam ser observadas nas
placas imersas mas somente em amostras de ligas obtidas por fusdo
conjunta dos elementos. O fato pode ser explicado levando-se em conta as
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Figura 5.10 -Detalhes da interface da lamina de Nb ensaiada a 950°C, por
4,0h. (a) particulas NbAk e (b) graos do Nb.
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Figura 5.11 - Efeito da temperatura e tempo sobre a recristalizagdo da
lamina de Nb ensaiada a 900°C, por 4,0 h.
(a) lamina padrdo e (b) lamina ensaiada.
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tensdes produzidas na formagdo e crescimento de camadas sobre superficies
de diferente constituigéo.

Quando uma camada de composto ¢ formada sobre um metal,
sua estrutura e continuidade é fortemente dependente da razdo entre os
volumes molecular do composto e atomico do metal onde foi depositado.

Esta relagdo ¢ dada por:

(@ = volume molecular do composto/volume atomico do metal

(p = 1 significa que lecm? do metal é substituido por lcm® do composto;
(@ > 1 significa que 1cm? do metal é substituido por uma quantidade maior,

em volume, do composto. Como resultado deste ultimo caso, tensdes sao
geradas quando da formagdo do produto da reagao.

No caso da formagdo de uma camada de NbAL sobre Nb, o
calculo da relagdo (p fornece o valor de 3,5. Este valor maior que a unidade
significa a presenga de elevadas tensdes que precisam ser aliviadas por
deformagido do metal ou do composto, dependendo de suas capacidades de
deformagao.

Sao pouco conhecidas as propriedades mecanicas do NbAl,
mas Lowrie [2] garante que a sua transi¢do fragil/ductil ocorre a T= 0,65 T;
(K), isto é, = 970°C. Em temperaturas inferiores a esta, portanto, o
intermetalico ndo apresenta deformagdo plastica, e a reducdo de tensoes e
consequente estabilidade da camada de NbAIl; formada dependem do
comportamento mecanico do Nb.

Se o Nb for suficientemente ductil nas condi¢gdes de ensaio, a
camada de composto intermetalico formada € continua. se, porem, nao
suportar as tensdes esta camada ¢ rompida, parcial ou totalmente, liberando
grios equiaxiais para o Al vizinho. E originada assim a zona bi-fasica
observada, contendo grande quantidade de pequenos graos de NbAL que
podem crescer no liquido por coalescéncia.

O Al é facilmente difundido através da zona bi-fasica atingindo
a superficie do Nb, onde reage formando novos e pequenos graos equiaxiais
que sdo liberados, assim sucessivamente até total consumo do Nb. Slama
[3,4] observa que o ataque é preferencial em contornos de gréos, explicando
assim a formagdo das faixas alternadas de alta e baixa concentragdo de
particulas intermetalicas, conforme pode ser observado nas micrografias
apresentadas anteriormente.
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A estabilidade e estrutura de camadas depositadas dependem,
portanto, do nivel de tensdes produzido pela sua formagdo, que depende da
relagdo (0, e da possibilidade de seu acomodamento, a qual por sua vez
depende da estrutura e propriedades do substrato e do composto formado, e
também da temperatura de trabalho.

Slama [3,4], desenvolvendo processos de revestimento de Nb a
partir de Al liquido ou gasoso observa a formagdo de camadas continuas de
NbAl; sobre laminas de Nb previamente recristalizadas, somente a
temperaturas superiores a 1200°C. A temperaturas inferiores ou sobre
laminas deformadas a frio, ndo consegue revestimentos continuos. O autor
define esta temperatura como temperatura critica, limite para o
acomodamento de tensdes produzidas pela formagdo de uma camada de
reagdo sobre o Nb.

Se o Nb utilizado no presente trabalho fosse inicialmente
totalmente recristalizado ou a temperatura empregada superior a 1200°C,
tomando como correto o valor obtido por Slama, o resultado seria a
formagdo de camada estavel do composto intermetalico, como observado no
experimento no forno a arco. Neste caso as temperaturas podem atingir
valores elevados, permitindo a estabilidade da camada de NbAL na
superficie da lamina de Nb.

Elevadas temperaturas podem ainda possibilitar a formagao de
camadas internas de intermetalicos do tipo NbyAl ou Nb;Al, embora nos
experimentos deste trabalho tais camadas ndo tenham sido observadas.

A presenga de camadas bi-fasicas miltiplas para as condigdes
de maiores temperaturas e tempos empregados pode ser discutida a luz da
necessidade de acomodagdo de tensdes.

A elevada temperatura, a taxa de reagdo e crescimento €
acelerada, permitindo a formagio de uma camada rompida (zona bi-fasica)
rapidamente; ao crescer esta zona, porém, o suprimento de Al na interface
para a reagdo ¢ diminuido, reduzindo a taxa de crescimento. A redugdo da
taxa de crescimento produz consequente diminui¢do nas tensdes, de modo
que uma nova camada pode ser formada, a qual apos certo tempo de
crescimento também se rompe, e assim sucessivamente.

Slama [4] obtém multiplas camadas de NbAl; ao fazer a
deposi¢do de Al gasoso sobre laminas de Nb de reduzida dureza, a
temperaturas intermediarias (900°C) e longos tempos.

Como comentario final, pode-se dizer que a manutengdo da
estabilidade da camada nio ¢ interessante do ponto de vista da confecgdo de
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intermetalicos equiaxiais e nao particulas poligonais (graos equiaxiais)
dispersas na matriz Al.

5.2.3. Cinética de dissolugdo do Nb pelo Al liquido.

Para uma analise quantitativa dos resultados foram efetuadas
medidas de espessura da camada de reagdo (zona bi-fasica) e das placas de
Nb submetidas a dissolugdo nas diversas condigdes de ensaio.

Quanto as alteragdes da espessura das laminas de Nb com os
tratamentos, foi definido um indice de dissolugéo, I, dado por:

I =(s;-85)/s;.100% (5)
onde §; ¢ a espessura final da 1dmina de Nb eS; € a sua espessura inicial.
Os valores do indice de dissolugdao obtidos, em fungdo das

temperaturas e dos tempos de ensaio sdo apresentados na Tabela 5.5 e
graficamente na Figura 5.12.

Tabela 5.5 - indice de dissolugao (I) do Nb no Al liquido.

Temperatura |

I Tempo (h) 850°C 900°C 950°C
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Figura 5.12 - Variagio do indice de dissolugdo(I) do Nb em Al liquid/o,
com as condi¢des do ensaio.

As seguintes observagdes podem ser feitas: com relagdo ao
efeito da temperatura pode ser verificado que para o tempo de permanéncia
de 1,5h ha uma variacdo significativa nos valores de I obtidos entre as
temperaturas de 850 e 900°C; tal variagdo ¢ menos acentuada quando
comparadas as temperaturas de 900 e 950°C.

Para maiores tempos de imersdo, no entanto, o aumento da
temperatura acarreta aumento na indice de dissolugdo (variagdes mais
acentuadas entre os valores de I para as temperaturas mais elevadas sdo
observadas). Para os tempos de 3,0 e 4,0h, as varia¢des nos valores del
obtidos entre a segunda e a terceira temperaturas sdo maiores que as
apresentadas para o menor tempo, e sdo crescentes com o aumento do tempo

de ensaio.

Com relagao ao efeito do tempo para uma dada temperatura
pode ser observado que existe uma variagdo significativa no valor de I
entre 1,5 e 3,0h, para as tres temperaturas adotadas; no entanto o valor do
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indice apresenta variagdo significativa entre o segundo e o terceiro tempos
adotados somente para a temperatura mais elevada.

Tais resultados mostram que a dissolugdo ¢ mais sensivel a
variagdo de temperatura do que ao tempo de permanéncia no banho; o efeito
do tempo € drastico apenas a mais alta temperatura. A taxa de dissolugdo €
elevada no inicio do processo (entre 1,5 e 3,0h) para todas as temperaturas,
sendo a mais alta taxa correspondente a mais alta temperatura, e ¢ reduzida
para tempos mais elevados, principalmente para as menores temperaturas.

Tal comportamento esta coerente com o0s mecanismos de
dissolu¢do discutidos anteriormente. No inicio do processo, a taxa de
dissolugdo é elevada dada a auséncia de Nb no banho; no entanto saturagao
do Al nas regides proximas a lamina ocorre rapidamente, uma vez que 0
banho ndo foi agitado durante ensaio, a0 mesmo tempo que € aumentada a
espessura da camada de reagdo formada. O efeito global ¢ a redugao da taxa
de dissolugdo do Nb.

Para temperaturas mais elevadas a difusdo € favorecida, bem
como o limite de solubilidade do Nb no Al ¢ aumentado, acelerando o
processo de dissolugdo, o que resulta na maior variagdo nos valores del
observados a maior temperatura empregada.

Quanto a variagdo da espessura da zona bi-fasica formada pela
reacio AI/Nb com os parametros de ensaio, os resultados obtidos sdo
apresentadas numericamente na Tabela 5.6 e em forma de graficos na
Figura 5.13.

Pode ser observado o crescimento da zona bi-fasica com o
aumento do tempo de imersdo, para todas as temperaturas analisadas; sendo
que a taxa de crescimento ¢ aumentada com o aumento da temperatura. O
efeito da temperatura ¢ fortemente sentido quando se observa que, por
exemplo, a espessura média da camada formada apos 1,5h a 950°C ¢ bem
superior a todos os valores apresentados no ensaio a 850°C.

Num processo de formagao de camadas de reagdo ou deposigéo
sobre substratos metalicos, controlado pela difusio de elementos em
interfaces de separagdo, a taxa de seu crescimento pode ser descrita por
uma relagdo S x t (S = espessura da camada de reagdo) do tipo parabola,

ou seja:
ds/dt = k/S ou $2 = 2kt (6)
onde a constante k = f(T) segundo equagéo do tipo de Arrhenius [5].
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Tabela 5.6 - Espessura da camada rica em NbAL formada no ensaio de
dissolugdo, em fung¢do do tempo e temperatura adotados

Temperatura
(°C)

Espessura

da Camada

Formada

Valor
minimo

(pm)

Valor
maximo
(pm)

Valor
médio
(pm)

31.35

113,21

96,50

75,47

301,29

204,70

113,20

301,90

210,50

115,30

339,62

227,46

T |

264,15

425,83

376,23

339,02

603,77

518,33

226,41

490,57

348 44

641,50

905,66

772,59

820,22

1132,08

1088,68

Relagdes parabolicas sao obtidas por Yeremenko {5) ao estudar
o crescimento de MoAl, em placas de Mo imersas em Al liquido e tambem
por Slama ES,Q, ao estudar o crescimento de camadas continuas de NbAL
sobre laminas de Nb imersas em Al saturado de Nb. Ambos os casos tratam
de camadas compactas do intermetalico, obtidas a elevadas temperaturas

No caso da zona bi-fasica originada na superficie das placas de
Nb imersas em Al, no presente trabalho, o grafico da Figura 5.12 nao
apresenta uma relagdo parabolica entre a sua espessura € 0 tempo de ensaio
Como neste caso a camada de reagdo ndo € continua, o processo de seu
crescimento deve ser influenciado por outros fatores além da cinética de
difusio através das interfaces Nb/NbAl;+Al e NbAl;+Al/Al; como por
exemplo a quantidade, dispersdo e dimensdes de particulas de intermetalico
na zona bi-fasica. Estes fatores interferem na difusdo do Al através da
camada de reagdo em formagdo, o que por sua vez controla a sua taxa de
crescimento.
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Figura 5.12 - Variagdo da espessura da zona bifasica S formada pela
dissolugdo do Nb no Al liquido, com as condig¢des do ensaio.

Pode ser estimada indiretamente, no entanto, a taxa de
crescimento da zona bi-fasica (variagao deS com o tempo): para camadas
compactas, S é proporcional a (8;-S) de um valor de @, isto €, a espessura
da camada de Nb que se dissolve x unidade de area € igual a 3,5 vezes a
camada que se forma (NbAl; compacto) X unidade de area, ou:

(Si—Sf)XA=3,SSXA (7)
Nas temperaturas utilizadas neste trabalho, ndo ha formagao de
camadas compactas de NbAl;, e sim da zonas bi-fasicas AI+NbAl; menos
densas. Neste caso @ deve ser menor que 3.5. sendo descrito por:
@ = (vol.mol. NbAl;y . fyq NbAl; + vol.atom Al. fi Al)/vol.atom.Nb
ou @= S/(s;-$¢) (8)
A partir dos valores de S, s; e 8¢ medidos pode ser calculado o

valor de @; os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 5.7.
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Figura 5.12 - Variagdo da espessura da zona bifasica S formada pela
dissolugiao do Nb no Al liquido, com as condi¢des do ensaio.

Pode ser estimada indiretamente. no entanto, a taxa de
crescimento da zona bi-fasica (variagdo deS com o tempo): para camadas
compactas, S ¢ proporcional a (§;-S¢) de um valor de Q. isto €. a espessura
da camada de Nb que se dissolve x unidade de area € igual a 3.5 vezes a
camada que se forma (NbAl; compacto) x unidade de grea. ou:

(s;,-SpxA=35SxA (7)
Nas temperaturas utilizadas neste trabalho. ndo ha formagao de
camadas compactas de NbAl;. e sim da zonas bi-fasicas Al+NbAl; menos
densas. Neste caso ¢ deve ser menor que 3.5. sendo descrito por:
@ = (vol.mol.NbAl; . fy,; NbAl; + vol.atom Al . f Al)/vol.atom.Nb

ou ¢= S/(s;-Sp) (8)

A partir dos valores de S. s, e s; medidos pode ser calculado o

valor de ©; os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 5.7.
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Pode ser observado que o valor de ¢ ndo € constante com o0s
pardmetros de ensaio. O aumento do valor de @ com o aumento da
temperatura e tempo de dissolugdo significa o aumento da quantidade de
NbAl; na zona bi-fasica sendo formada. O valor de ¢ pode crescer até o
maximo de 3,5, correspondente a uma camada de reagao contendo 100% de
NbAl; (camada.estavel).

Os resultados dos ensaios de dissolugao do Nb em Al liquido
apontam, com vistas a produgdo do composito Al-NbAL: a necessidade de
evitar a formacgdo de camada estavel do intermetalico na superficie do Nb
em dissolucdo, o que pode ser conseguido pela utilizagdo de temperaturas
nio superiores a 950°C e de placas de Nb inicialmente encruadas; e a
necessidade de formagdo de camadas de reagao ricas em NbAL, que pode
ser obtido a temperaturas da ordem de 900-950°C, nao requerendo elevados
tempos.

Além disso, o Nb deve ser finamente cortado para a introdugéao
no Al, e o banho deve ser agitado, para evitar a formagdo de blocos de
intermetalicos resultantes da nio dispersdo das fases na zona bi-fasica de
reagao.

Quanto as taxas de dissolugdo, os resultados apontam a maior
importincia da temperatura sobre o tempo de manuten¢do do Nb no banho,
para a sua total reagdo com o Al.

Tabela 5.7 - Valores da relagdo S/(S;-S¢)
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5.3 Obtengdo de ligas-base por dissolugdo do Nb em Al
liquido

Foram obtidos estoques de ligas-base Al-Nb para posterior
produgdo de compositos in situ Al-NbAls, por dissolugdo do Nb no Al
liquido. Neste processo, como discutido no item 5.2, a fase intermetalica a
ser usada como refor¢o do compdsito, apresenta geometria poligonal.

A obtengdo de ligas-base € interessante do ponto de vista
tecnologico, pois a dissolugdo completa do Nb em Al pode envolver tempos
impraticaveis numa planta de fundigdo. Além disso, a partir de ligas-base
podem ser produzidas ligas de diferentes composigdes, pela dilui¢gdo ou
concentragdo.

Sao apresentados a seguir os resultados obtidos na fabricagao
de estoques de ligas-base com tres diferentes concentragoes de Nb.

5.3.1. Incorporagdo do Nb no Al liquido

Durante o processamento das ligas houve certa perda de
material, causada principalmente pela oxidagdo do Al as elevadas
temperaturas utilizadas, apesar do uso de escoria protetora, e pelo proprio
procedimento experimental: a sucessiva introdugdo no banho, do sino
metalico usado para adigdo do Nb, e do agitador; o rompimento da escoria
protetora da superficie do banho na operagdo de adigao e agitagdo, e sua
retirada. com algum material nela agregado, antes do vazamento, também
sio fontes de perda de material. Foi observada ainda pequena perda de Nb
por oxidagdo quando da sua introdugdo no Al liquido.

Utilizando difragio de raios-X e seguindo procedimento
adotado por Cullity [6] e Averbach [7]. apresentado no Apéndice I, foram
calculadas as fragdes em volume das fases Al e NbAL, presentes nas ligas
produzidas.

Os resultados mostram eficiente incorporagdo do Nb no Al
Valores médios em torno de 6, 12 e 18% em volume de NbAE foram

obtidos.

5.3.2. Observagdes macroestruturais
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Comprovada sua constituigdo, as ligas-base foram analisadas
quanto a sua macroestrutura, pela observagdo da segdo transversal das
placas.

As fotografias da Figura 5.14 apresentam estrutura tipica das
ligas-base AI-NbAI; obtidas. A maior densidade do intermetalico com
relagio ao Al liquido, e a elevada temperatura de vazamento adotada
facilitaram a sua decantagdo durante a solidificagdo, resultando na presenga
de uma faixa rica em intermetalicos na base do lingote, e uma maior
concentragdo de particulas na parte inferior desta faixa, conforme pode ser
observado.

Com o aumento da quantidade de NbAl; na liga foi observado o
crescente aumento na espessura da camada rica em intermetéalicos: valores
da ordem de Smm foram obtidos para a liga com 6%, enquanto as ligas com
12% e 18% em volume de NbAl; apresentaram espessuras com valores
semelhantes, da ordem de 15 mm, atingindo quase toda a espessura da
placa.

Pode ser observada a ocorréncia de coldnias com grande
quantidade de particulas intermetalicas muito proximas entre si, localizadas
preferencialmente proximo a base das placas, por efeito de decantagdo. A
quantidade de colonias e suas dimensdes parecem aumentar com a
quantidade de Nb na liga; a anilise das microestruturas apresentadas a
seguir pode esclarecer a presenga de tais colonias.

Apesar da elevada temperatura usada na obtengdo das ligas-
base por dissolugdo, pode ser notado o baixo nivel de porosidade resultante,
devido ao uso de escoria protetora e de desgaseificante.

5.3.3. Observagdes microestruturais

As microestruturas das ligas obtidas mostraram irregular
distribuigdo das particulas do intermetalico: podem ser observadas
particulas isoladas, agrupadas em pequeno numero, aglomerados contendo
dezenas de particulas e colonias contendo milhares delas.

Particulas isoladas sdo aleatoriamente distribuidas, ocorrendo
tanto no interior quanto em contornos de graos do Al, conforme pode ser
observado na Figura 5.15.

Aglomerados sdo observados nas tres composigdes de ligas-
base obtidas, embora sua quantidade aumente com o aumento do teor de Nb.
Apresentam forma aproximadamente circular.
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Figura 5.14 - Macrografia tipica das amostras das ligas Al - 5% Nb obtidas
por dissolugdo do Nb no Al liquido.
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Figura 5.15 - Microestrutura da liga-base Al-6%NbAlL.
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No interior dos aglomerados, pode ser notado que particulas em
contato direto podem apresentar coalescéncia, como mostrado na mesma
figura, resultando em alguns casos no completo desaparecimento de
contornos entre particulas.

A ocorréncia de aglomeragdo e coalescimento entre particulas
do intermetalico NbAl; foi observada por Robert [8] em estudos de seu
comportamento em Al liquido; sendo atribuida a possibilidade de contato
entre particulas por movimentos impostos ao metal liquido e a afinidade
fisico-quimica entre elas.

As colbnias presentes nas tres composigdes de ligas-base
produzidas diferem dos aglomerados pela sua dimensao e forma, quantidade
e espagamento entre particulas que as constituem

A Figura 5.16, mostra uma coldnia de particulas intermetalicas
presente na liga-base contendo 12%NbAl;; pode ser observada a geometria
alongada, que lembra as placas de Nb utilizadas como matéria prima € o
grande nimero de particulas muito proximas entre si.

Estas colonias sio semelhantes aquelas presentes nas ligas-base
obtidas por fusdo conjunta dos elementos, mostradas na Figura 5.1, onde o
processo de solidificagdo € muito rapido, nao dando tempo para o
desprendimento de particulas da placa onde se originou.

Estas observagdes permitem deduzir que aglomerados e
coldnias sio resultado de diferentes fenomenos: enquanto os aglomerados
sio resultado do agrupamento de particulas isoladas no liquido (dai a maior
distancia entre elas no interior de um aglomerado), as colonias sdo
resultado, provavelmente, do ndo desprendimento de particulas do
intermetalico formadas no final da dissolugdo das laminas de Nb de maiores
dimensdes.

Como discutido anteriormente, a dissolugdo do Nb se da pela
seguinte sequéncia de eventos: difusao do Al no Nb, reagdo na interface
Nb/Al liquido gerando uma camada continua policristalina de NbAL,
quebra dessa camada por efeito de tensoes geradas, em graos que migram a
pequena distdncia [3,4], para o liquido, formando uma camada bi-fasica
Al/NbAl;, difusdo do Al através desta camada para o novo ataque ao Nb; e
asssim sucessivamente.

As colénias observadas podem ser a Gltima camada bi-fasica a
ser formada, ndo tendo ainda ocorrido a dispersdo do NbAL.

No detalhe da Figura 5.16 pode ser observado que as particulas
no interior das coldnias apresentam dimensdes aproximadamente
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Figura 5.16 - Colonia de particulas intermetalicas na liga-base Al-
12%NbAly
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homogéneas; pode-se observar ainda que coalescéncia pode gerar particulas
ja desprendidas de grandes dimensdes.

A distribuigdo dos particulados pode ser influenciada, portanto,
pela dimensdo das laminas de Nb introduzidas no Al, pela eficiéncia da
agitagdo no liquido e pela diregdo e velocidade de avango da interface de
solidificagdo da liga; tal distribuigdo, por sua vez, associada as dimensdes
das particulas duras nos grdos ducteis do Al deve ter fundamental
importincia nas propriedades mecanicas do conjunto.

5.3.4. Caracterizagdo microestrutural

De acordo com o diagrama de fases Al-Nb apresentado no
Capitulo 3, as ligas-base produzidas devem apresentar apenas a matriz de
Al e a fase intermetalica NbAl;. A identificagdo das fases presentes nas tres
ligas foi efetuada por microanalise via feixe de eletrons em MEV e
difratometria de raios X.

Na micrografia da Figura 5.17 ¢ apresentada microestrutura
tipica das ligas, com indicagdo dos pontos de microanalise. Regides
similares foram analisadas nas tres composi¢des de ligas-base produzidas.
Os resultados, semelhantes nos tres casos, sao apresentados na Tabela 5.8.
Pode ser observado que todas as particulas possuem composi¢do quimica
uniforme, correspondente @ do NbAl3, de acordo com os pontos 1,2,3,4,5
e 6. A analise na regido entre as particulas, correspondente aos pontos 7, 8,
9 e 10, apresentou como resultado a presenca predominante do Al

A confirmacdo da presenga apenas das fases NbAl3 e Al-a nas
ligas foi obtida através da analise por difratometria de raios-X. Os
resultados para a liga com 12% em volume de NbAL. é apresentado na
Tabela 5.9. Difratogramas e calculos sao apresentados no Apéndice I
podem ser observados que com significativa intensidade somente aparecem
os picos principais relativos ao Al e ao intermetalico NbAL.

Em nenhum caso, por quaisquer dos métodos de analise
empregados, foi possivel identificar a presenca de fases indesejadas ou de
interfaces de separagao entre a matriz Al e o intermetalico, ou mesmo de
camadas de Al-a com gradientes de concentragao mensuraveis de Nb, ao
redor de particulas de intermetalico, conforme seria resultante da
ocorréncia de transformagdo em seguida a reagdo peritética.

A perfeita interagdo entre a matriz € 0 reforgo, conferida pela
reagdo peritética pode, portanto, ser associada.
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Figura 5.17 - Particula intermetalica do compésito com 5%Nb, com

indicagdo dos pontos para microanalise.

Tabela 5.13 - Resultado da microanalise eletronica da liga Al-5%Nb,

conforme pontos mostrados na Figura 5.17.

Ponto T % em peso de Al | % em peso do Nb Fase

1 48.09 51,91 NbAI3

2 48,95 51.05 NbAlj3

3 48.40 51,60 NbAl3

4 49,07 50,93 NbAIj3

5 48.76 51.24 NbAlj
r 6 99.80 0,20 Al
7 99,38 0,62 Al
7 99,77 0,23 Al
9 99,58 0,42 Al
10 99.69 0,31 Al
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Tabela 5.13 - Resultados da difragdo de raios-X na liga Al1-28,25% Nb apos
sucessivas refusdes.

dA)  [2.30 3,52 1,92 431
NbAl3 | I/Imax. 100 60 30 20
h Planos (112), (101) (200) (002)
| (103)
d(A) 2,34 2,03 1,22 1,43
Al [/Imax. 100 47 24 22
Planos [ (111) (200) (311 (220) |

Pela comparagdo dos dois processos empregados para obtengdo
de ligas-base Al-Nb, pode-se afirmar que o processo por dissolugdo, apesar
do elevado tempo envolvido, apresenta decisivas vantagens sobre o
processo de fusdo conjunta dos elementos: possibilidade de produgdo de
quantidades relativamente grandes de liga, utilizando fornos convencionais;
obtenc¢do de intermetalicos com morfologia somente do tipo poligonal, mais
desejavel para seu uso como refor¢o de compositos; maior possibilidade de
controle de distribui¢do de particulas.

5.4. Obtengdo de compodsitos AI-NbAI ;.

A partir de estoques de ligas-base foram produzidos compositos
Al-NbAl3 e caracterizadas algumas de suas propriedades. Como visto, as
ligas-base apresentaram irregular distribuicdo do intermetdlico, com
colonias e aglomerados.

Para seu uso como composito, é necessario que a fase de
reforco apresente dimensdes e morfologia favoraveis as propriedades
buscadas no produto e que esteja uniformemente distribuida na matriz.

Visando melhorar a dispersdo das particulas do reforgo, as
ligas-base foram refundidas, fortemente agitadas e vazadas com reduzido
super-aquecimento em molde refrigerado.

Utilizou-se resfriamento cuja taxa foi estimada em cerca de 8°
C.s”!, que equivale a velocidade média de avango da interface de cerca de
0.4 cm.s™!, a qual deve ser suficiente para prevenir excessiva decantagdo;
uma vez que a velocidade de decantagdo de particulas do intermetdlico de
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dimensdes média da ordem de 7um, semelhantes as dos compositos
produzidos, pode ser estimada com sendo cerca de 17x1075cm.s™!.

Foram assim obtidas placas de compdsitos com a mesma
composigdo das ligas-base.

5.4.1. Observag¢des macro e microestruturais

O efeito das condigdes de solidificagdo impostas aos
compbsitos resultou, no entanto, numa melhor distribuigao do reforgo: em
todos casos, a espessura da placa ¢ totalmente ocupada por particulas do
intermetalico.

O aumento da velocidade de avango da frente de solidificagdo e
seu sentido se opondo ao de decantagdo do intermetélico, favoreceram a
melhor distribui¢ido do reforgo na matriz. O efeito ¢ mais acentuado sobre
as particulas e pequenos aglomerados:; a decantagido ¢ ainda significativa
para as pesadas colonias remanecentes, tendo sido observada a sua
localizagdo preferencial proximo a base das placas.

A modificagdo estrutural mais significativa, resultante da
refusio e solidificagio controlada das ligas-base, foi a obtengdo de
amostras de compdsitos contendo dispersio de intermetalicos
razoavelmente homogénea em todo o seu volume, e a redug¢io de coldnias e
aglomerados presentes, devido a forte agitagdo. A figura 5.18 apresenta
microestruturas tipicas obtidas para os trés compositos. Pode-se observar
uma boa dispersdo de intermetdlicos NbAls, o que possibilitou a retirada de
corpos de prova para a caracterizagdo de suas propriedades.

Nio foi considerada necessaria a caracterizagdo dos tipos de
fases presentes nos compositos obtidos a partir da simples refusdo das
ligas-base, ja4 que estas fases foram exaustivamente identificadas naquele

caso.
5.4.2. Caracteriza¢do microestrutural quantitativa

Os compdsitos obtidos foram caracterizados quanto as

dimensdes e distancia entre as particulas do reforgo, e dimensdes dos

aglomerados e colonias.

(a) - Tamanho médio das particulas do reforco - A
distribui¢do de tamanho de particulas do refor¢o nos trés tipos de
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- Microestrutura tipica dos compoésitos produzidos

Figura 5.18

(b) Al - 12% NbAl,
3

13

(a) Al - 6% NbAL,
(c) Al - 18% NbAL.



compositos produzidos é apresentada no grafico da Figura 5.19. Pode ser
observado um espalhamento com frequéncia méaxima de ocorréncia entre 25
e 30% e valores de dimensdes minimos de 2 e maximos de 2Qum,
semelhante para os tres compdésitos.

3 O AI-5%Nb

B A-10%Nb
B Al-15%Nb

30 4

25 ¢

20 +

15 4

Frequéncia (%)

10 4

14 20  >20

10 14

Figura 5.19 - Distribui¢do do didmetro médio das particulas intermetalicas
dos compositos produzidos.

O compédsito contendo 6% NbAI3 apresenta predominéncia de
particulas com tamanho inferior a 10um, sendo que 64% delas estio na
faixa entre 2 e 8um; e apenas 3% apresentam tamanho superior a 16um:;
enquanto o compdsito contendo 12% de reforgo apresenta 68% das
particulas com tamanho entre 4 e 12um e particulas com mais de 16um
representam apenas 3% do total; e o compdsito com 18% do reforgo
apresenta 44% das particulas maiores que 14um e entre 8 e 14um estdo 43%
das particulas.

Se comparada com distribuigdo de dimensdes de particulas de
reforgo em compositos tradicionais, como Al refor¢ado com SiC. as
distribuigdes obtidas para os compdsitos Al-NbAl3 produzidos pode ser
considerada bastante reduzida. Rohatgi por exemplo, apresenta particulas
do reforgo com dimensdes variando de 16 a 120 um [9]. Compdsitos in situ
em geral tendem a apresentar maior uniformidade dimensional de suas
particulas de reforgo, como no composito in siru Al'TiC onde as particulas
apresentam-se com tamanho uniforme, em torno de 0.5um.
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A Figura 5.20 apresenta os valores médios de tamanhos de
particulas calculados em fungdo da fragdo em volume do reforgo no
compoésito. Foram obtidos os valores de 3,5t1,5; 3,9+2,2 e 6,9+3,3um para
os respéctivos compositos contendo 6, 12 e 18% de reforgo

Podem ser observados em primeiro lugar os reduzidos valores
obtidos em todos os casos, da ordem de 3 a Zum, o que traz boas
perspectivas em termos de propriedades dos compdsitos produzidos. Como
comparagdo, podem ser citados compdsitos particulados tradicionais, como
Al-SiC ou AIl-C, ou ainda Al-AlhO3 nos quais dimensdes de particulas do
reforgo da ordem de 40-100pm séo tipicas [9].

Pode ser observado também que o aumento da fragcdo em
volume do reforgo de 6 a 12% ndo provoca aumento nas suas dimensdes, o
que pode ser um indicativo da sua boa dispersdo na matriz, uma vez que a
ocorréncia de coalescimento entre as particulas intermetalicas que se
aproximam foi claramente demonstrada anteriormente. Esta coalescéncia €,
provavelmente, o fenomeno responsavel pelo aumento do tamanho médio
das particulas observado no compdsito contendo 18% de NbAL, em relagdo
aos de menor teor.

12

10 1 A
8 1

[
¢ R

(1m)

4 1

L 2
2 4

0 . t {
6 12 18

Volume de reforgo (%)

Figura 5.20 - Didmetro médio de particulas do reforgo(¢) dos compositos
produzidos.
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b - Distancia entre particulas do reforco - Dada a
irregularidade da distribui¢do de particulas de NbAI3 nos compdsitos
obtidos, foi caracterizada uma distdncia livre, denominada dy,, como a
distancia entre eventos mais proximos, os quais podem ser particulas
isoladas, aglomerados ou coldnias.

Os resultados sdo apresentados na Figura 5.21. Pode ser
observado que espagos livres da ordem de 0 a 200um sdo tipicos para os
compositos produzidos.

No compoésito contendo 6% de reforgo 90% das distincias
medidas situam-se entre 50 e 200pum, com 4% das distidncias menores que
50um; enquanto o composito contendo 12% do reforgo apresenta 82% das
distincias medidas inferiores a 150pm, com 18% delas inferiores a 50um ¢
0 composito mais rico em reforgo apresenta resultados bem préximos dos
apresentados pelo compoésito com 12% de reforgo.

Os valores médios obtidos sdo iguais a 124 + 58um, 107 =
62um e 104 + 65um para, respectivamente, compositos contendo 6, 12 e
18% de reforgo. Estes valores sdo graficados na Figura 5.22. Pode ser
observada redugdo do espago livre de eventos do reforgo a medida que seu
teor aumenta, embora ndo de maneira acentuada.

50 -

45- O6%

| 12%
@ 18%

40 4
35 .

304

Frequéncia (%)

T . " T - L]
< 50 50 - 100 100 - 150 160 - 200 > 200

2 (um)

Figura 5.21 - Distribuigdo do espago livre entre particulas(dy)
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Figura 5.22 - Valores médios do espagmento médio entre particulas(dy)

A reducdo do espagamento livre entre particulas esta associada
ao aumento na quantidade de particulas de refor¢o no composito.

Quanto menor for a dispersdo nos valores do espagamento livre
entre as particulas, melhor sera a distribuigdo do reforgo na matriz e,
consequentimente, melhores serdo as propriedades mecanicas do compaosito.

¢ - Tamanho médio de aglomerados e de colonias - Foram
quantificadas conjuntamente as dimensoes de particulas nédo isoladas. isto &,
colonias e aglomerados, presentes nas estruturas. A quantidade de colonias
e aglomerados ¢ reduzida e suas dimensdes muito variaveis,

Pode ser observada uma variagdo bastante ampla de tamanhos,
de 40pm para as menores colonias e aglomerados com geometria
arredondada (neste caso foi considerado o diametro como medida de
dimensdo carcteristica), a 3500um., para as colonias e aglomerados
alongados (neste caso foi considerada a maior dimensao).

A Figura 5.23 apresenta a variagdao dos tamanhos médios de
aglomerados e coldnias nos compdsitos, em fungdo do teor de reforgo: 131
+ 69um, 129 + 56pm e 137 + 48um sdo os valores médios obtidos para os
compositos contendo 6, 12 e 18% de reforgo, respectivamente.

O aumento da quantidade de refor¢go no composito ndo acarreta
o aumento das dimensdes de coldnias e aglomerados, representando defeitos
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de dispersdo ocorrendo para todos os compdsitos fabricados. Como
defeitos, devem interferir no comportamento do material e portanto
condigdes para sua eliminagdo devem ser buscadas.

200

180 | A 4

160 }

140 |

120 }

¢ 100 |
(nm)go | *

20 1

6 12 18
Volume do reforgo (%)

Figura 5.23 - Variagdo do tamanho médio dos aglomerados e colonias do
composito(d)

Para os ensaios de caracterizagdo dos compositos neste
trabalho, foi tomado o cuidado da retirada de corpos de prova de regides
apresentando a mais homogénea dispersao possivel de intermetalicos. isto €,
regides com nula ou reduzida presenga de colonias e aglomerados, com
dimensdes e espagamentos livres semelhantes.

5.5. Caracterizagio de propriedades de compdsitos
Al/NbAl;: dureza

Nos compositos produzidos foram feitas medidas de
microdureza Vickers e macrodureza Brinell para a caracterizag@o destas
propriedades na matriz, reforgo e no compoésito. Os resultados sdo
apresentados a seguir.

5.5.1. Microdureza

138



Os ensaios de microdureza Vickers. utilizando carga de 20gf,
realizados nos compdsitos apresentaram os valores médios de 294 =+
12MN.m-1 para a matriz e de 5920 + 300MN.mr! para as particulas
intermetalicas do reforgo. O valor obtido para a microdureza do
intermetalico se situa entre os valores apresentados por Mondolfo [11], de
.5000MN.m-! e por Jordan [12]), de 7250MN.m1, estando mais préximo do
valor do primeiro. Este resultado comprova a caracterizagdo do reforgo
como a fase intermetalica NbAl; ja que as microdurezas dos outros
intermetalicos do sistema Al-Nb s3o respectivamente 11370MN.m'! e de
12250MN.m-! Nb;Al e NbyAl [12].

Pode ser constatada a elevada dureza da particula utilizada
como reforgo, cerca de 20 vezes superior, com relagdo a da matriz.

5.5.2. Macrodureza

Os valores médios obtidos nos ensaios de dureza Brinell
realizados no Al utilizado como matriz e nos compoésitos produzidos sao
apresentados na Tabela 5.10 e no grafico comparativo da Figura 5.24.

A analise destes resultados mostra o aumento linear da dureza
do composito com o aumento da quantidade de reforgo na matriz.

Um acréscimo da ordem de 30% na dureza do material, com
relagio a do Al ¢é obtido ja para a menor concentragdo do reforgo; tal
acréscimo chega a 82% para o composito contendo 18% de intermetalicos.

Com o aumento da quantidade de particulas de elevada dureza
na matriz. ha aumento da resisténcia a penetragdo da esfera do ensaio
Brinell. resultando nos altos valores desta caracteristica no material.

O relativamente grande didmetro da esfera usada nos ensaios
(2,5mm), em comparagdo com o tamanho médio das particulas
intermetalicas (3 a 6um) e com o espagamento médio livre entre
agrupamentos de particulas (de 103 a 125um), garante a representatividade
dos resultados de macrodureza obtidos e a sua independéncia com relagao
aos parametros estruturais desses compositos.

Mesmo comportamento de macrodureza crescente com o teor de
reforgo foi obtido por Surappa e Rohatgi [13], em compésitos com matriz
de Al e de Al-Si, reforgados com ALOj;, em pequenas quantidades de
reforgo.
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Tabela 5.10 - Dureza dos compoésitos produzidos.

—
—

Material Dureza Brinell
Al 21,20 £ 0,70
+ 6% NbAI, 27,60 + 0,87
+ 12% NbAI, 33,67 = 0,86
+ 18% NbAI; 38,62 + 2,66

35 +

30 +

25 1+

20 £

Dureza Brinell

15 +

10 +

Al 6 T 1 18

Volume de reforgo (24 )

Figura 5.24 - Variagdo da dureza com o volume de reforgo no compdsito.

5.6. Caracterizagdo de propriedades de compositos
Al/NbAl;: resisténcia a tragdo e mecanismos de fratura

Dada a potencialidade de utilizagdo de compositos AI/NbAL a
elevadas temperaturas, devido as caracteristicas do intermetéalico, as suas
propriedades mecéanicas em tragdo foram testadas a temperatura ambiente e
& 150°C.,

Foram analisados o limite de resisténcia, limite de escoamento
a 0,2% de deformagdo e o alongamento percentual, nas duas temperaturas.
Foram também feitas analises das regides de fraturas com finalidade de
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caracterizar o seu tipo ¢ a influéncia do refor¢o sobre o seu aspecto
morfolégico.

5.6.1. Tracao

Os resultados dos ensaios de tragdo sdo apresentados
numericamente na Tabela 5.11 e graficamente nas Figuras 5.25, 5.26 e
3. 27:

Quanto ao limite de resisténcia (G,,4), a analise da Tabela 5.11
e da Figura 5.25 mostra que os valores obtidos para os compdsitos sdo
sempre superiores aos obtidos para o Al, em ambas as temperaturas de
ensaio, e que tendem a aumentar com o aumento da quantidade de reforgo
na matriz, exceto para o composito com maior volume de reforgo.

Para o ensaio a temperatura ambiente, ja para o menor teor de
refor¢o no compésito o seu limite de resisténcia sofre um acréscimo de 35%
com relagdo ao do Al; este acréscimo ¢ ainda mais significativo para o
compdsito contendo 12% de reforgo: da ordem de 51%. No entanto, para o
compdsito mais rico em reforgo o limite de resisténcia se apresenta somente
da ordem de 9% superior ao da matriz.

Comparando os compositos entre si, o aumento de 6% para
12% de reforgo resulta em um aumento de 11% no limite de resisténcia,
enquanto que o aumento de 12% para 18%, provoca a reducgio deste limite
em 29%; o aumento no volume de refor¢o no compdsito, de 6% para 18%,
resulta na redug¢do do limite de resisténcia em 20%. Pode ser notada a
menor efetividade do aumento da quantidade de reforgo sobre o limite de
resisténcia, no composito com 18% de reforgo.

Comportamento idéntico ¢ observado nos resultados dos
ensaios realizados a 150°C, embora os valores do limite de resisténcia
apresentados pelo Al e pelos compdsitos sejam inferiores aos obtidos a
temperatura ambiente.

Neste caso, porém, pode ser observado o efeito da temperatura:
maiores aumentos do limite de resisténcia nos compositos, com relagido ao
Al, sdo obtidos com o aumento do teor de reforgo; aumentos da ordem de
78, 86 e 56% sido obtidos para os compositos contendo 6,12 e 18% de
reforgo, respectivamente.

Com relagdo ao limite de escoamento para 0,2% de deformacgdo
(0¢,2), a anélise da Tabela 5.11 e da Figura 5.26 mostra que seu valor ¢
também crescente com o aumento na quantidade de refor¢o no composito.
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Tabela 5.11 - Comportamento mecanico dos compositos quanto a tragdo

Temp = 30°C Temp = 150°C
| Material O max Go.2 € O mix Go,2 €
l MPa MPa (%) MPa MPa %)
Al 65 £ 1 42 £ 1 48 41 = 1 51 <= 1 35
6% reforgo 88 + 1 56+ 22 35 73 £ 1 525 19
12% reforgo 98 + 3 60 =20 | 21 76 + 2 55+3 g
18% reforgo 71 £ 4 68 +.2 5 64 + 6 60 + 1 5

100 -
90
80
70
60
50 4

40 |

L. Resisténcia MPa

304
20

10

aT amb
WmT150C

% Reforgo

Figura 5.25 - Variagiio do limite de resisténcia do Al e compoésitos com a

temperatura do ensaio.
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Figura 5.26 - Variagdo do limite de escoamento a 0,2% de deformagao do
Al e compositos com a temperatura do ensaio.

Pode ser observado um significativo aumento, da ordem de
30%, no limite de escoamento do compoésito contendo apenas 6% de
refor¢o, com relagdo ao limite de escoamento do Al utilizado como matriz,
a temperatura ambiente. O acréscimo nesta propriedade com o aumento do
teor de reforgo chega a valores da ordem de 62%, para compositos contendo
18% de intermetalicos.

Os limites de escoamento a 0,2% de deformagdo do Al e dos
compositos ensaiados a 150°C apresentaram o mesmo comportamento
observado quando do ensaio a temperatura ambiente: sdo crescentes com 0
aumento da quantidade de reforgo no composito

Os valores absolutos apresentados sao menores do que os
obtidos a temperatura ambiente, para todos os materiais; mas a influéncia
da presenga do reforgo pode ser notada: o ganho no limite de escoamento,
com relagio ao Al, é maior & mais elevada temperatura. Acréscimos da
ordem de 68% sdo obtidos para a menor quantidade de reforgo no Al,
atingindo valores até da ordem de 93% para o compdsito contendo o maior
teor de reforgo.



Quanto ao alongamento percentual, os resultados apresentados
na Tabela 5.11 e Figura 5.27 mostram a redugdo do alongamento com o
aumento da quantidade de refor¢o no composito nas duas temperaturas de

ensaio.
50 -
45
- OT amb
~ 35 BT 150°C
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S
o 30
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Figura 5.27 - Variagio do alongamento percentual do Al e compositos com

a temperatura do ensaio.

Para a temperatura ambiente, 6% de reforgo no Al acarretam
27% de redugdo no alongamento do material; esta redu¢do pode chegar a
valores de cerca de 90% para a maior quantidade de reforgo analisada.

Para todos os materiais o aumento da temperatura de ensaio
resultou em reducdo nos valores absolutos de alongamento. A presenga do
reforgo reduz este efeito: o alongamento do composito contendo 18% de
NbAl; praticamente independe da temperatura, o material apresenta
reduzida dutilidade mesmo a 150°C.

Durante solicitagio mecanica de materiais compdsitos, a
qualidade da aderéncia entre os constituintes € determinante para impedir o
deslizamento da matriz na superficie do reforgo.
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Considerando que nos compositos Al-NbAl; produzidos néo
existem superficies de separagdo prejudiciais entre as particulas do reforgo
e a matriz, uma vez que esta € nucleada sobre aquelas via reagdo peritética
durante a solidificagdo, o que garante perfeita epitaxia entre ambas, o seu
comportamento durante solicitagdio mecanica deve ser basicamente
dependente das dimensdes e distribuigdo das particulas do reforgo.

Inicialmente, o significativo aumento, com relagdo a matriz de
Al, nas propriedades mecéanicas dos compositos produzidos, ¢ devida
essencialmente a presenga das particulas duras do reforgo distribuidas na
matriz dutil. Estas particulas funcionam como ancoradouro de
discordancias, impedindo o seu movimento e dificultando a deformagéao da
matriz; a combinacgdo entre a rigidez do reforgo e a ductilidade da matriz
define as propriedades do composito.

Sendo assim, de maneira geral pode ser dito que o aumento da
quantidade de particulas do refogo tende a acarretar o aumento das
propriedades mecéanicas dos materiais compdsitos. O aumento excessivo da
quantidade de reforgo na matriz, pode, no entanto, reduzir sua capacidade
de deformagio e fragilizar o compdsito, com a redugdo de suas propriedades
mecanicas.

Também pode ser dito que, para um determinado volume de
reforgo. as propriedades mecanicas de um composito sdo influenciadas pela
variagio no tamanho das particulas; genericamente reforgos de menores
dimensdes sdo mais facilmente distribuidos na matriz, o que favorece as
suas propriedades mecédnicas. O aumento excessivo no tamanho das
particulas pode gerar fontes de defeito nos compdsitos, ja que tais
particulas funcionariam como uma descontinuidade da matriz, reduzindo
sua capacidade de deformagao.

Buscando a correlagdo entre as propriedades mecanicas em
tragdo dos compositos e suas caracteristicas microestruturais, vale observar
que os materiais contendo 6 e 12 % de refor¢o apresentam semelhantes
diametros médios de particulas, e distancia livre média entre particulas
decrescente com o aumento do teor de NbAL. Por sua vez, os compositos
contendo 12 e 18% do reforgo apresentam semelhantes espagamentos livres
mas crescente diametro médio de particulas com o aumento do teor de
NbAl;.

Assim, para os compositos contendo 6 a 12% de reforgo, o
parametro estrutural a ser considerado € somente o espagamento livre; seu
efeito se soma ao efeito principal de aumento de propriedades mecanicas
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promovido pelo aumento do teor de reforgo, uma vez que menores
espagamentos entre particulas dificultam a deformagdo da matriz.

Para os compositos contendo 12 a 18% de reforgo, o parametro
estrutural a ser levado em conta ¢ o tamanho médio de particulas, ja que o
espagamento livre ndo ¢ alterado com o aumento do teor do reforgo. Neste
caso o efeito do aumento das dimensdes das particulas ndo se soma ao
efeito mais predominante de aumento da sua quantidade. Deve ser levada
em conta ainda a maior ocorréncia de defeitos estruturais (aglomerados e
colénias de grandes dimensdes) nos compositos mais ricos, o resultado
global observado ¢ o menor limite de resisténcia apresentado pelo
composito com 18% de reforgo.

A redug¢do nos valores das propriedades mecanicas dos
compositos a temperatura elevada pode ser atribuida ao comportamento da
matriz a esta temperatura. Uma vez que fenomenos de deslizamento sao
termicamente ativados. a resisténcia a deformagdo do material é reduzida.

E importante observar, contudo, que a diferenga entre as
propriedades dos compdsitos nas duas temperaturas € inferior a diferenga
apresentada pela matriz.

Com o aumento da temperatura a matriz apresenta 37% de
reducdo no seu limite de resisténcia e 26% no limite de escoamento,
enquanto o compoésito com 6% de reforgo apresenta redugdo de 17% e 7%
respectivamente para os dois limites, o composito com 12% de reforgo
apresenta redugdes de 22% e 8% respectivas aos dois limites, e a redugao
apresentada pelo composito com 18% € respectivamente de 10% e 12%.

Pode ser comprovado, portanto, que 0s compositos sao
mecanicamente mais estaveis que o Al a 150°C, gragas a presencga dos
intermetalicos NbAl;, de alta estabilidade termica.

O comportamento mecanico de compositos tem sido assunto de
investigagdes; resultados as vezes contraditorios sdo obtidos, devido a
grande variedade de combinagdes matriz/refor¢o possiveis, o que
impossibilita a generalizagdo de efeitos de parametros estruturais, por
exemplo, nas suas propriedades.

Kamat e co-autores [14] observam redugao nas propriedades
mecanicas de compositos particulados Al-2014 + Al,O3, com o aumento nas
dimensdes do refor¢o de Sum para 15pum.

Para o mesmo compdsito, Hosking e co-autores [15] observam
diminui¢do nas propriedades mecanicas com o aumento da quantidade de
pequenas particulas (Sum) de 5% para 20% em peso e de grandes particulas
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(142um) de 20% para 30% do reforgo. Para os mesmos autores, as ligas Al-
2024, Al-2014 e Al-214 tém seu limite de resisténcia e alongamento
reduzidos pela adigdo de 2% de AL,O3, com lpm de didmetro ou de 5% de
Al,05 como particulas de Sum de diametro.

Também Surappa e Rohatgi [13] apresentam estudos do
comportamento mecanico de compésitos, utilizando matrizes de Al e de liga
Al-Si, reforgados com particulas de ALO; de 100um de diametro. Seus
resultados mostram aumento crescente no limite de resisténcia dos
compésitos de matriz Al, com o aumento da quantidade de reforgo,
enquanto os de matriz Al-Si tém o limite de resisténcia aumentado para
teores de reforgo até 2%. e reduzido para maiores quantidades.

Quanto as propriedades mecanicas de compositos a elevadas
temperaturas, Hosking [15] observa redugdo do limite de resisténcia, de
escoamento e do alongamento percentual, com o aumento da temperatura,
para compésitos Al-Cu refor¢ados com Al Oz ensaiados a 250°C. As
mesmas tendéncias relativas a variagido das propriedades em fungdo do teor
e dimensdes do refor¢o na matriz sdo mantidas no material a elevada
temperatura.

Ainda Abdul-Lattef [16] apresenta resultados de ensaios
mecanicos realizados a temperatura ambiente, a 150°C e 250°C em
compésitos de matriz Al reforgado com diferentes teores de particulas de
Al,0; e MgO de distintos tamanhos. Os resultados obtidos apresentam
aumento das propriedades mecénicas com o aumento da quantidade de
reforgo. e redugdo destas propriedades com o aumento da temperatura; €
também observada que a redugdo nas propriedades mecdnicas & maior
temperatura do ensaio ¢ menor para os compositos do que para o Al

Com relagdo ao composito Al-NbAl;, uma unica referéncia
pode ser encontrada tratando de propriedades mecanicas de ligas Al ricas
em Nb. Beghi [2]) produz, por resfriamento rapido (taxa de resfriamento de
10 °C.s’1), a liga Al-10% em peso Nb. constituida de particulas de NbAk
de 0.2-0.4um dispersas na matriz de Al, com distdncia entre particulas
variando entre 1 e 2pm.

As propriedades mecénicas desta liga mostraram-se bem
proximas dos resultados obtidos neste trabalho, apesar de apresentarem
mais fina dispersdo do reforgo: limite de resisténcia de 116MPa, limite de
escoamento a 0,2% de deformagdo de 60 MPa, e alongamento até a fratura
de 30%. Ensaios realizados a temperaturas elevadas reduziram estes

valores.
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5.6.2. Fratura

Segundo Reed-Hill [17], na regido de estricgdo de um corpo de
prova pode haver a formagdo de pequenas cavidades, préoximo do centro da
sua se¢do transversal, antes da detecgdo da trinca. A densidade destes poros
cresce com o aumento da deformagdo; a coalescéncia destas cavidades,
devido ao seu crescimento sob a tensdo aplicada, pode ser considerada
como responsavel pela formagdo de trincas duteis. Existem evidéncias de
que, na maioria dos metais comerciais, estas cavidades se formam ao redor
de inclusdes ndo-metalicas presentes nas ligas. Certamente inclusdes duras
e frageis impedem o escoamento plastico natural da matriz nas suas
vizinhangas.

A Figura 5.28,apresenta aspéctos da macrograficos da fratura
do Al e do comp6sito com 18% de reforgo, ensaiados a temperatura
ambiente e a 150°C. Nestas macrografias pode ser observada a menor
extricgdo apresentada pelo Al ensaiado a 150°C, em comparagao com 0
ensaio a temperatura ambiente, e a fratura aparentemente sem deformagao
plastica do compésito com 18% de reforgo. nas duas temperaturas do
ensaio. Os compositos contendo 6 e 12 % de reforgo apresentam estricgdo
decrescente com o aumento do teor de NbAlLy.

Os aspectos gerais tipicos da fratura dos compdsitos ensaiados
sdo apresentados nas fractografias das Figuras 5.29 e 5.30 , para o ensaio a
temperatura ambiente. Resultados semelhantes sao obtidos para os
compositos ensaiados a mais alta temperatura.

Pela analise das fractografias da Figura 5.29, pode ser
verificado que as fraturas apresentam pequenas cavidades caracteristicas de
fratura dutil. de acordo com a classsificagdo apresentada por Reed-Hill
[17].

E observado que a deformagdo das cavidades € maior para a
fratura do Al. fotografia (a), e que esta deformagao parece diminuir com o
aumento da quantidade de refor¢o no composito, na sequéncia das
fotografias (b), (c¢) e (d). Ou seja, a presenga do reforgo inibe a deformagao
da matriz, na proporgéo direta do seu volume no compgsito.

As cavidades mudam de geometria com a presenga de particulas
do reforgo. O Al apresenta cavidades com geometria arredondada bem
definida, o comp6sito com 6% de reforgo apresenta a maioria das cavidades
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Figura 5.28 - Aspectos macrograficos da fratura

(a) Al - Ta (b) Al - T =150°C
(c) 18% NbAL - Ta (d) 18% NbAl; - T = 150°C.



Figura 5.29 - Fractgrafias do Al e do composito com 18% NbAL ensaiados
a temperatura ambiente (Ta)
(a) Al (b) Al + 6% T\‘b—\l
(c) Al = 12% NbAJ (d) Al + 18% NbAlL



com geometria arredondada com pequenas deformagdes. Os compoésitos
mais ricos em reforgo apresentam maior quantidade de cavidades com
geometria poligonizada. A geometria da cavidade reflete o modo de
deslizamento da matriz sobre a superficie do reforgo, durante a deformagao
plastica do composito; é poligonizada para os copdsitos com maior
quantidade de refor¢o devido a morfologia poligonal das particulas
intermetalicas.

Outro aspécto importante da fratura é a profundidade de suas
cavidades. Pode ser notado que a profundidade das cavidades ¢ influenciada
pela quantidade de reforgo no composito; o aumento da quantidade de
refor¢o parece reduzir a profundidade das cavidades, pela presenga de
particulas intermetalicas no seu interior. A presenga de particulas no
interior das cavidades é mais evidente nos compositos com maior
quantidade de reforgo, como pode ser observado nas fractografias
apresentadas.

A figura 5.30 apresenta caracteristicas particulares das fraturas
do Al e dos compoésitos produzidos. A fractografia (a) mostra a
profundidade das cavidade do Al ensaiado a 150°C, onde os canais se
apresentam desobstruidos, diferentemente das cavidades do composito
contendo 6% de reforgo, onde os canais apresentam particulas deNbAL. As
fractografias (c) e (d) referentes ao compésito com 18% de reforgo,
ensaiado a temperatura ambiente, apresentam regides de rompimento da
matriz quando do seu deslizamento sobre a superficie do reforgo (c). e
possibilidade de quebra por clivagem das particulas de NbAL. Embora tais
fatores possam ser responsabilizados pelo menor limite de resisténcia
apresentado pelo compoésito mais rico em reforgo, eles evidenciam a
interacdo entre a matriz e o reforgo; a quebra de particulas por clivagem,
devido ao esfor¢o a que o composito esta sendo solicitado, indica que o
carregamento esta sendo transferido para o reforgo, devido a boa interagao
entre as partes do compaosito.

Flom e Arsenault [18] ao analizar o efeito de tamanho de
particulas SiC em compdsito com matriz de Al, obteve resultado
semelhantes quanto a morfologia das cavidades, quanto a tendéncia a
modificagdo morfolégica com o aumento das particulas de reforgo e ,
quanto a quebra por clivagem das particulas com maiores dimensdes.

As observagdes feitas permitem afirmar que a fratura se da por
mecanismo ductil, para o Al, e por micromecanismo de fratura dactil para
0s compdsitos.
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Figura 5.30 - Fractografias mostrando detalhes da fratura obtidas no ensaio
para o Al (a) e o compdsito 6% de reforgo (b) a 15CFC.
(c) e (d) composito com 18% de reforgo Ta.
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5.7. Caracterizagdo de propriedades de compésitos
Al/NbAlj: resisténcia ao desgaste

Os compésitos produzidos foram caracterizados quanto a sua
resisténcia ao desgaste em diferentes meios. Para tanto foram efetuados
testes de desgaste do tipo abrasivo, onde corpos de prova, sob efeito de uma
determinada carga, sdo deslizados sobre superficies abrasivas, neste caso
lixas de diferentes granulometrias.

Os mecanismos envolvidos neste tipo de desgaste, segundo
Khrushov e Babichev [19], sdo (a) formagdo de ranhuras por deformacgio
plastica sem remog¢do de material, e (b) formagido de ranhuras por micro-
usinagem da superficie de menor dureza, pela particula abrasiva.

Stroud e Wilmam [20] estimam que metais em geral, quando
apresentam o mecanismo de corte, tém 40% de material removido desta
maneira e o restante deslocado plasticamente; os dois mecanismos ocorrem
simultaneamente.

Os pardmetros adotados na caracterizacio do Al e dos
compositos, quanto a resisténcia ao desgaste, foram a variagio no
comprimento do corpo de prova (AL) em fungdo da distdncia percorrida no
deslizamento e o volume total de material removido apdés completado o
percurso. Foi definido um indice de desgaste, I4, como sendo o volume de
material removido por comprimento do percurso.

O volume de material removido durante o ensaio foi estimado
com base na redu¢do do peso. e na densidade de cada material ensaiado.,
sendo esta esta calculada em fungdo do peso e volume iniciais de cada corpo
de prova.

A variagdo de L com a distancia do percurso fornece o
comportamento do material durante ensaio. enquanto o indice 4 caracteriza
a sua resisténcia ao desgaste.

Os resultados gerais dos ensaios realizados para o Al e os
compositos sdo apresentados a seguir.

Nas Tabela 5.12 e Figura 5.31 sdo apresentados o desgaste do
Al (variag@o do comprimento L do corpo de prova) em fungdo do percurso,
para as diferentes condig¢des de ensaio. Foram adotadas duas diferentes
superficies abrasivas (lixas com grana 320 e 220) e duas diferentes cargas
(340 e 810g).

Os resultados mostram o aumento de AL com o aumento do

percurso. para todas as condigdes com a taxa de variagdo dependente da
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Tabela 5.12 - Desgaste do Al (variagdo do comprimento) em fungio do

percurso, sob diferentes condigdes de ensaio.

Condicdes AL (105m)
de ensaio Percurso (m)
lixa/carga
20 40 60 80 100
320/ 340g 71 1411 18+1 22+] 2413
320/ 810¢g 1112 1941 2411 2741 2910
220/ 340g 742 1342 18+3 2313 2943
220/ 810g 1742 3242 4412 56+2 6743
0.7 —
X
° 1 Al e
X

—e— 320/ 340g

0e | | —W—320/810g e

—A— 220/ 340g -
—— 220/ 810g

AL (mm)

0,1 4

T '} 1
0 20 40 60 80 100

Percurso do ensaio (m)

Figura 5.31 - Variagdo o desgaste (AL) do corpo de prova de Al, com o
percurso.
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condigdo adotada. Pode ser observado o maior desgaste do Al para a lixa
grossa e maior carga; praticamente ndo existe diferenga entre o desgaste
medido para as outras condigdes testadas.

Nas Tabelas 5.13 a 5.15 e nas Figuras 5.32 a 5.34 sio
apresentados os resultados do desgaste dos compésitos, em fungdo do
percurso, para as diferentes condigdes de ensaio. Pode ser observada a maior
variagdo de L, com o aumento do percurso, com relagio a obtida para o Al,
para todos os compésitos e em todas as condi¢des de ensaio.

Em todos os materiais é mantida a mesma tendéncia de
severidade de desgaste em fungdo das condi¢des: em ordem decrescente para
as combinagdes lixa 220/810g, lixa 320/810g ou lixa 220 /340g e lixa
320/340¢.

Também para todos os casos o desgaste aumenta com 0 aumento
do percurso, de maneira ndo linear. A varia¢do de L é mais acentuada para
percursos pequenos; a medida que o ensaio progride, a variagdo do desgaste
tende a se reduzir.

Quanto a influéncia do refor¢o, pode ser observado que o
aumento da quantidade de particulas NbAl3 no Al reduz o seu desgaste, para
todas as condigdes analisadas. Tal redugdo € crescente com o aumento do
percurso e com a severidade do ensaio.

A compara¢do dos comportamentos em desgaste do Al e
compositos Al/NbAl3 nas diferentes condigdes pode ser feita mais
claramente pela anélise das Figuras 5.35 a 5.38.

Na Figura 5.35, referente as condigdes de lixa 220 e carga de
340g. pode ser observado que até 20m de percurso ndo existe diferenca entre
0 desgaste medido para os diferentes materais; em percursos maiores os
compoésitos mais ricos em refor¢o apresentam valores de desgaste
semelhantes entre si e inferiores aos apresentados pelo Al e compdsito
contendo 6% de reforgo.

Na Figura 5.36, referente as condigdes de lixa 220 e 810g de
carga. podem ser observados valores de desgaste para os diferentes
materiais. mais distintos entre si. O maior valor é obtido para o Al: o
desgaste diminui com o aumento da quantidade de reforgo no compasito.
Estas condigdes sdo as mais favordaveis do ponto de vista da defini¢do dos
valores de resisténcia ao desgaste, para todos os materiais ensaiados.

As mesmas tendéncias de variagdo de desgaste com o percurso
sdo observadas para as outras combinacdes de superficie abrasiva’carga
aplicada sobre o corpo de prova. e para todos os materiais: como pode ser
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Tabela 5.13 - Desgaste (variagdo do comprimento) do compodsito Al+6% de
reforgo em fungdo do percurso, sob diferentes condigdes de ensaio.

Condicoes

de ensaio

AL (10°m)

Percurso (m)

lixa/carga 60

320/ 340g | 4%2 842 1142 1412 1742
320/810g | 1141 1612 19+] 2141 22+1
220/ 340g | 722 141 2341 (3811)

AL (mm)

Figura 5. 32 - Variagao do desgaste

06 -

06 L

04 1

Al + 6% refor¢o

—e— 320/ 340g
—m-320/810g
—aA— 220/ 340g
..... M 220 / S]Og

I 220/ 810¢g 1315 27%1 38%2

5542 |

20

40 60

Percurso do ensaio (m)

80 100

(AL) do corpo de prova do

composito Al+6% reforgo, com o percurso.
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Tabela 5.14 - Desgaste (variagao do comprimento) do compdsito Al+12%

reforgo em fungédo do percurso. sob diferentes condigdes de ensaio.

Condicgdes

AL (10m)

04

Al + 12% reforco

0,35 1

03 4

0,25 1

—e— 320/ 340¢g
——320/ 810g
—a— 220/ 340g
e 220 / 810g

AL (mm)

0,2 L

0,15 4

0,1 4

0.05 4

do ensaio Percurso (m)
lixa/carga 20 40 60 80 100 I
320 / 340¢g 542 TE2 11+2 1242 14£1
320/ 810¢g fn s 11x 13+ | B a v 16t
220/ 340¢g 6x1 101 13£1 16%1 19+1]

I 220 /810g | 1342 2 ED 2743 3412 36+4 “

Figura 5.33- Variagdo do desgaste
compésito Al+12% reforgo, com o percurso.

60

Percurso do ensaio (m)

80 100

(AL) do corpo de prova do
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Tabela 5.15 - Desgaste (variagao do comprimento) do compoésito Al+18%
refor¢go em fungdo do percurso, sob diferentes condigdes de ensaio.

AL (1073m)
Condicoes do

ensaio Percurso (m)
lixa/carga 20 40 60 80 100
320/ 340¢g 412 9+2 10£2 13+] 14+1
320/ 810¢g 8+1 12+1 14x1 1541 1710
220/ 340g 742 1143 1413 1743 193 |
220/ 810¢g 10x1 171 2342 2742 301 I
0,3

2
Al + 18% reforc¢o /X/"""
w
T T | —e—320/340g —~
E ——320/810g //x/
5 0,2 L
= —a&— 220/ 340g p
—3~220/810g|

0.1 4

0,05 L

0 t } + } .
0 20 40 60 80 100

Percurso do ensaio (m)

Figura 5.34 - Variagdo do desgaste (AL) do corpo de prova do
composito Al+ 18% reforgo, com o percurso.
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04

220/ 340¢g
035 {
—_ —o— Al
£ 03 .
£ —— 6% reforgo
: 025 + | —&— 12 % reforgo
< o2 —3¢— 18 % reforgo
o | . /“’_ffm
01 4
0,05

0 20 40 60 80 100

Percurso do ensaio (m)

Figura 5.35 - Variagdo do desgaste (AL) do Al e compositos Al/NbAL
com o percurso, no ensaio com lixa 22(um e carga 340g

07

g il 220/ 810g
E 1 A /-
E —l— 6 % reforgo
ﬁ] oa | | —— 12 % reforgo

e 18 % reforgo

03 .

0,2

0,1

0 20 40 60 80 100

Percurso do ensaio (m)

Figura 5.36 - Variagdo do desgaste (AL) do Al e compodsitos AI/NbAL; com
o percurso, no ensaio com lixa 220um e carga 810g
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observado nas Figuras 5.37, referente as condigdes de lixa com grana 320 e
carga de 340g, e na Figura 5.38, referente a ensaios com lixa de grana 320 e
810g de carga.

Uma melhor avaliagdo do efeito global de resisténcia ao
desgaste dos compositos AI/NbAl; pode ser feita pela anédlise do indice de
desgaste I4.

Os resultados obtidos para os indices sdo apresentados na
Tabela 5.16 e na Figura 5.39. Pode ser notado que o volume total de
material removido € bastante sensivel as condigdes adotadas para os ensaios.
A combinagdo lixa 220/carga de 810g é a que fornece resultados mais
sensiveis para anélise.

Pode ser observado que o Al apresenta os maiores indices de
desgaste, em todas as condigdes adotadas. O compdsito contendo 6% de
reforgo apresenta indice de desgaste inferior ao Al, porém muito superior
aos outros dois compositos; este fato € mais evidenciado nas condi¢des mais
severas do ensaio.

Na condig¢do de maior desgaste. o composito contendo 18% de
refor¢o apresenta indice de desgaste inferior ao compodsito com 12% de
refor¢o; nas outras condi¢des, praticamente ndo existe difereng¢a entre eles.
No ensaio com lixa mais grossa, para as duas cargas aplicadas, os
compoésitos com 12% e 18% de reforgo sdo duas vezes mais resistentes ao
desgaste que o Al.

Tomando como padrdo de ensaio a condicdo lixa 220/carga
810g. pode ser afirmado que o aumento do teor de particulas NbAl; no Al
pode acarretar redugdes de 20, 50 e 60% no seu indice de desgaste,
respectivamente para 6, 12 e 18% de reforco. A mesma tendéncia de
melhoria do comportamento ao desgaste ¢ obtida para quaisquer das
condigdes de ensaio analisadas, confirmando o efeito positivo da adigdo das
particulas intermetalicas de elevada dureza ao Al. com relagdo a esta
propriedade.

A Figura 5.40 apresenta superficies tipicas de desgaste apos
findo o percurso de ensaio, para o Al e compodsitos. Em (b) € mostrada a
superficie de desgaste do Al ensaiado na condigdo mais severa: pode-se
observar claramente a presenc¢a de extensiva deformacgao plastica.

Na fotografia da Figura 5.40(c), relativa ao compdsito com 18%
de reforgo ensaiado na condigdo mais severa. pode também ser



03

320/ 340g
0,26 4
fé\ —o— Al
= s —— 6 % reforgo
— 024
o —&— 12 % reforgo
< —— 18 % reforgo
0,15 |
01 |
0,05 1

0 20 40 60 80 100
Percurso do ensaio (m)

Figura 5.37 - Variagdo do desgaste (AL) do Al e compositos AI/NbAL com
o percurso, no ensaio com lixa 320um e carga 340g

0,3 -

320/810¢g

—_ 0,25 41 —o— Al
£
£ —— 6 % refor¢o
= I,
o %2 +| —&— 12 % reforgo
< —¢ 15 % reforgo

0,15 -

0,1 &+

0,05 4

0 20 40 60 80 100

Percurso do ensaio (m)

Figura 5.38 - Variagdo do desgaste (AL) do Al e compositos AI/NbAL com
0 percurso, no ensaio com lixa 320um e carga 810g
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Tabela 5.16 - Indice de desgaste (I ) para os compésitos AI/NbAL

Material

produzidos.

Lixa 320pm

Carga

Lixa 220um

Aplicada

340¢g

810g

340g

810g

Al

2,73 £ 0,07

2.99 + 0,07

7.64 £ 0,07

+6%NbAl,

1,93 £ 0.07

2,42 + 0,00

6,44 + 0,05

8,39 0,05
6,68 + 0,05

+10%NbAl;

1,36 + 0,00

1,98 + 0,03«

412 48 + 0,05

4,30 £ 0,05

+15%NbAl,

1,34 + 0,03

2,04 £ 0,07

2,22 + 0,03

3,46 £ 0,03

W 220/ 340g
@220/ 810g
0320/ 340g
m320/810g

Iy (mm3.m-1)

s \
Volume de reforgo (%)

Figura 5.39 - Indice de desgaste (I ) para o Al e compésitos AI/NbAL,

em diferentes condi¢gdes de ensaio.

observada ocorréncia de deformagdo plastica, embora com menor

intensidade, quando comparada a do Al, e ainda ser observada maior
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fragmentagdo da matriz e do reforgo no compésito. A presenga de
deformagédo plastica na superficie de desgaste, associada a sensivel perda de
material medida para cada corpo de prova, caracteriza a ocorréncia dos dois
mecanismos de desgaste propostos por Khrushov e Babichev [19].

Os resultados obtidos apontam a significativa eficiéncia da
adi¢do de reforgos intermetalicos NbAl; na melhoria do comportamento de
desgaste do Al. Para avaliagdo desses resultados, podem ser citados alguns
exemplos da literatura: Lee e co-autores [21] apresentam resultados obtendo
até 90% de redugdo na taxa no composito Al-6061 + SiC com 20% de
reforgo, enquanto Rohatgi e co-autores [9] anuncia redugdo maxima de 25%
correspondente ao composito Al + 5% AL O;.

5.8. Caracterizagdo de propriedades de compdsitos
Al/NbAl;: expansdo térmica

Dados o elevado ponto de fusdo do intermetalico NbAL e sua
estabilidade térmica, os compositos AI/NbAL; devem apresentar superiores
propriedades a elevadas temperaturas, quando comparados com o Al sem
reforco. Em item anterior ja foi comprovada a maior estabilidade mecénica
destes compositos, em ensaios de tragdo a alta temperatura, que o Al

Com o intuito de caracterizar o comportamento dos compositos
produzidos durante aquecimento, foram feitos ensaios de dilatagdo linear
com a temperatura para determinagdo do coeficiente de expansdo térmica, (
o) ou expansividade, desses materiais.

Os resultados obtidos sao apresentados na Tabela 5.17 e
graficamente na Figura 5.41. Pode ser observado decréscimo no coeficiente
o dos compositos, com relagdo ao coeficiente da matriz.

A redugdo da expansdo térmica nos compositos € crescente com
o aumento da quantidade de reforgo: para o compésito contendo 6% de
NbAl; a redugdo, com relagdo ao Al, € de cerca de 4%, aumentada para
valores da ordem de 13% para o composito mais rico em intermetalicos.

Embora aparentemente o efeito da presenga de particulas do
reforco nao tenha proporcionado alteragdes na expansdo térmica do Al na
mesma ordem de grandeza da sua influéncia nas outras propriedades
analisadas, deve ser levado em conta que redugdes de 10% no coeficiente de
expansio térmica pode ser significativo em aplicagdes regidas por severos
critérios de estabilidade dimensional.
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Figura 5.40- Superficies de corpos de prova de desgaste ensaiados com

lixa 220um e carga de 810g.

(a) e (b) - Al

NbAk

(c) e (d) - Al+18%

64

1



Deonath e co-autores [22] determinaram que o coeficiente de
expansao térmica do com matriz de liga de Al forgadocom mica cresce com
o aumento da quantidade de reforgo, enquanto que Everett e Higbi [23]
registra a redugdo desta propriedade com o aumento da quantidade de
reforgo nos compoésitos com matriz Al-1100 reforgados com TiB,, VB, e
CrB,.

Tabela 5.17 - Coeficiente de expansdo térmica (&) do Al e compdsitos
Al/NbAI; produzidos.

Material o G 10 50
Al 27,2
I
+ 6% NbAlj3 26,8
+ 12% NbAl3 25.3
I I
+ 18% NbAIj3 23,3
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Figura 5.41 - Variacdo do coeficiente de expansédo térmica com o volume
de refor¢o no compaosito.

166



5.9. Caracteriza¢do de propriedades de compositos Al-
NbAl;: densidade aparente

Os compositos produzidos foram caracterizados quanto a sua
densidade aparente; uma vez que a densidade do reforgo € cerca de duas
vezes a da matriz é previsto aumento da densidade no compdsito, com
relagdo a do Al

Os resultados sao apresentados na Tabela 5.18 e Figura 5.42.
Pode ser observado o aumento da densidade com o aumento da quantidade
de reforgo: um acréscimo de 4% ¢ obtido na densidade do material, pela
presenga de 6% de reforgo; este acréscimo sobe para 10 e 14% para os
compositos contendo respectivamente 12 e 18% de particulas de NbAL.

Tabela 5.18 - Densidade aparente do Al e compoésitos AI/NbAR

produzidos.
Material p

gemy |

Al 2.67 + 0,005

+ 6% NbAl; 2.79 + 0,005
Fl

+ 12% NbAl; 2,94 + 0,005
I

+ 18% NbAl; 3,04 + 0,005

Apesar de prejudicial, tendo em vista que ligas de Al tém como
interessante caracteristica seu reduzido peso, o aumento da densidade nos
niveis observados. provocado pelo seu refor¢amento com particulas
intermetalicas, ndo necessariamente compromete a aplicagao do material.
As significativas vantagens obtidas nas caracteristicas mecanicas, somadas
as vantagens obtidas, em menor grau, na expansio térmica dos compgsitos
produzidos, garantem a potencialidade de uso destes materiais.
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Rohatgi e co-autores [9] identificaram aumento na densidade
do compésito com matriz de liga de Al com o aumento da quantidade de
reforgo a base de zirconia; compdsito com a mesma matriz e reforgado com
Al,0O; apresentou comportamento inverso, tendo sua densidade ligeiramente
diminuido com o aumento da quantidade de reforgo.

31+

26 L ! : L - =
~0 6 12 18

\olume de reforgo (%)

Figura 5.40 - Variagdo da densidade aparente (p)de compodsitos
Al/NbA] 3 com o teor de reforgo.

5.10. Discussodes finais

Os resultados obtidos mostram a possibilidade tecnoldgica de
fabricacdo de compodsitos NbAl; por método bastante simples e de elevada
operacionalidade. uma vez que os parametros que controlam a dissolugédo
do Nb em Al, a formagdo do NbAl; e sua distribuigdo na matriz, podem ser
controlados .

Estoques de compodsitos podem ser fabricados para posterior
fundicdo. aumentando a possibilidade de manipulagdo de pardmetros
estruturais como teor de refor¢c e sua dispersdo. € ainda permitindo o seu

uso comeo ligas-mae para a incorporagdo do refor¢o em diferentes ligas.

168



No aspecto de processamento, os resultados obtidos abrem um
novo campo de investigagdes: a melhoria da qualidade dos compésitos
produzidos se apresenta bastante viavel, a partir dos conhecimentos ja
adquiridos.

Quanto as propriedades dos compositos, foram observados
grandes ganhos em algumas e médios em outras, com relagdo ao Al
utilizado como matriz. Em alguns casos os ganhos foram superiores aos
previstos pela regra das misturas.

Somente algumas propriedades (expansdo térmica, dureza e
densidade) puderam ser previstas para os compdsitos, devido a falta de
informagdes para o intermetalico NbAl;. Os valores destas propriedades,
calculados utilizando a regra das misturas sao apresentados na Tabela 5.19.

Na Tabela 5.20 sao apresentados, para facilidade de analise, os
valores obtidos para todas as propriedades medidas para os compositos
produzidos, enquanto a Tabela 5.21 apresenta as variagdes percentuais
desses valores em relagdo aos obtidos para o Al utilizado como matriz.

Pode ser observado que o minimo ganho, para um determinado
teor de reforgo, é obtido para a expansdo térmica, enquanto maximos
ganhos sdo obtidos para propriedades de tragdo a elevada temperatura,
chegando o limite de escoamento a dobrar de valor com a presenga do
reforgo.

Pode ser generalizada a influéncia positiva do reforgo nas
propriedades do Al, na seguinte ordem decrescente: no Gp,, a 150°C, o, a
150°C, € a 150°C, 0 ,aT,e0.,aT,e€caT,e HBe W, e por tltimoq, e
negativo somente para p.

Percentualmente os maiores ganhos significam alteragdes de
valores. com relagdo aos do Al, da ordem de 30 a 90% (propriedades
mecanicas); os médios ganhos significando alteragdes da ordem de 10-14%
(expansao térmica): sendo as perdas de 4 a 15% (p).

Os valores observados apresentam, onde a comparagao ¢
possivel, bastante semelhanga com os previstos pela regra das misturas
somente para o caso da densidade, indicando a estanqueidade do material
produzido; para as outras propriedades o aspecto da dispersdo, ndo prevista
nesta regra, confere as diversidades apresentadas.

Nio ha davida portanto que no computo geral, os compdsitos
no seu estado bruto de fusdo apresentam confirmadas vantagens com
relagdo ao material da matriz.
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A comprovada estabilidade de propriedades a elevadas
temperaturas e a alta resisténcia a abrasdo sugerem aplicagdo dos
compoésitos Al/NbAl; em solicitagdes mecanicas de fricgdo a alta
temperatura, como por exemplo para componentes para a industria
automobilistica. Pode ser citado como exemplo pistdes, hoje fabricados com
ligas a base de Al-Si eutéticas e alvo de grande parte de pesquisas em
compositos, onde materiais ceramicos sdo inseridos para aliviar abrasio e
garantir estabilidade de propriedades as altas temperaturas de trabalho.

O refor¢amento destas ligas com intermetalicos NbAl; podera
representar a solugao dos problemas de interface nos compoésitos atualmente
investigados para este uso.

A facilidade de produgdo dos compositos AI/NbAL e os
resultados apresentados permitem ainda abrir novos campos de aplicagdo
para estes materiais.

Tabela 5.19 - Algumas propriedades dos compdsitos AI/NbAL previstas
pela regra das misturas.

Propriedades
Material p HB a
(g cm -3) (x 10-6.°C-1)
Al + 6%NDbAI; 2,81 x 42 25,40
Al + 12%NbAl; 2.92 64 24,07

Al + 18%NbAl; 3,03 « 86 24,02
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Capitulo 6

Conclusoes

6.1. Quanto a fabricagcdo de compoésitos AI-NbAl; por
fusdo conjunta AI/Nb

¢ O processo se mostrou adequado no que se refere a
incorporagdo de Nb ao Al; composigdes estequiometricamente corretas

foram obtidas;

¢ o processo, no entanto, ndo se mostrou adequado para a
produgdo de compdsitos dada a morfologia do intermetalico resultante:
particulas de NbAl; do tipo esqueleto foram obtidas; tais particulas s@o
consideradas inadequadas ao seu papel como reforgo;

6.2. Quanto a dissolugdo do Nb em Al liquido

¢+ Foi observada reduzida taxa de dissolugdo do Nb em Al
liquido. tempos da ordem de 4h e temperaturas da ordem de 900°C séao
necessarios para a completa dissolugdo de chapas de Nb de 0,2mm de
espessura, o que equivale a uma taxa de dissolugdo de cerca de 8,3x10 -4
mm.min-1;

¢+ o mecanismo de dissolugdo envolve a difusio de Al na
interface Nb/Al liquido, sua reagdo com consequente formagido de uma
camada de NbAI; policristalina na superficie do Nb, o rompimento desta
camada por efeito de tensdes geradas, liberagdo de cristais poligonais do
intermetalico para o liquido vizinho, a curtas distancias;

¢ os cristais poligonais de NbAl; gerados no liquido pela
dissolugdo do Nb sdo considerados adequados para o seu uso como reforgo.

6.3. Quanto a fabrica¢do de compositos AI-NbAIlj3 por
dissolugdo do Nb em Al liquido
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¢ Dada a reduzida taxa de dissolugdo do Nb em Al, ¢
aconselhavel a fabricagdo prévia de ligas-base ricas em intermetalicos
NbAl; para seu posterior uso com matéria prima para a fabricagdo de
compositos;

¢ as particulas do intermetalico tendem a decantar durante sua
manuten¢do e na solidificagdo, resultando em ma dispersdo do reforgo no
compésito; a redugdo da temperatura de vazamento e o aumento da taxa de
resfriamento na solidificagdo, podem promover a dispersdo de particulas do
refor¢o no composito;

¢ compositos obtidos por refusio de ligas-base apresentam
particulas do intermetalico somente do tipo poligonal, consideradas
apropriadas a sua fung@do de reforgo;

e a ocorréncia de reagdo peritética na solidificagdo das ligas
contendo os teores de Nb utilizados garantem a perfeigdo da interface entre
o reforgo e a matriz nos compoésitos produzidos.

6.4. Quanto a caracterizagdo dos compositos NbAI 3
fabricados

¢ Particulas de reforgo de reduzidas e razoavelmente
homogéneas dimensdes foram obtidas em todos os compositos produzidos:
valores médios da ordem de 3 a 7 um, com espalhamento de valores entre 2 e
20um sdo tipicos, os maiors valores foram obtidos para o composito
contendo 18% em volume do reforgo:

+ as particulas do reforgo tendem a coalescer, o que promove o
seu crescimento e prejudica sua dispersdo. Agitagdo do liquido durante
elaboragdo da liga e rapido resfriamento podem minimizar estes efeitos;

+ espagamentos livres entre particulas do reforgo, da ordem de

104 a 124pm sdo obtidos para os compdsitos, sendo o maior espagamento
observado para o de menor quantidade de reforgo;

o a dureza Brinell dos compdsitos é consideravelmente mais
elevada do que a apresentada pelo material da matriz; estes valores
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aumentam com o aumento do teor de refor¢go. Aumento da ordem de 30 e
80% no valor desta propriedade, com relagdo ao Al, foi observado para o
compésito contendo 6 e 18% em volume do reforgo, respectivamente:

¢+ com relagdo aos resultados de ensaios de tragdo a temperatura
ambiente, foram observados aumentos da ordem de até 50% no limite de
resisténcia, de até 62% no limite de escoamento e redugdo de até 90% no
alongamento, para os compésitos produzidos, com relagio ao Al sem
reforgo. As alteragdes destas propriedades, a temperatura ambiente,
aumentam com o teor de reforgo até 12% - o compdsito com 18% de reforgo
apresentou diminuig¢do no valor destas propriedades;

* quanto aos resultados obtidos para ensaios de tragdo a 150°C,
pode ser observado aumento de até 85% no limite de resisténcia, de até 93%
no limite de escoamento e redugdo de até 85% no alongamento para os
compdsitos, com relagdo ao Al utilizado como matriz. As alteragdes nas
propriedades tendem a ser crescentes com o aumento da quantidade de
reforgo no material, exceto para o compdsito com 18%;

¢ 0s compositos apresentaram maior estabilidade do limite de
resisténcia e limite elastico a elevada temperatura, quando comparados ao
material da matriz: enquanto o Al tem seu limite de resisténcia reduzido de
cerca de 60% e seu limite elastico reduzido de 26% com o aumento da
temperatura de ambiente a 150°C, os compositos tiveram redugdes nestas
propriedades de 10 a 20% e de cerca de 10%, respectivamente para limite de
resisténcia e elastico; o aumento do teor de reforgo tende a aumentar a
estabilidade de valores destas propriedades com o aumento da temperatura.
Quanto ao escoamento, somente o compdsito contendo 18% de reforgo
apresentou perfeita estabilidade com o aumento da temperatura;

¢ os compositos apresentam fratura por micro-mecanismos
caracterizados como do tipo fratura ductil;

¢ quanto ao desgaste, os compdsitos apresentaram taxa de
desgaste decrescente com o aumento da quantidade de reforgo, com valores
de 15 a 70% inferiores aos apresentados pelo Al, dependendo das condigdes
do ensaio e do teor de reforgo. Nos compositos mecanismos de desgaste por
deformagdo plastica e por fragmentagdo estdo presentes;
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¢ com relagdo a expansdo térmica, 0os compositos apresentaram
valores da ordem de 2 a 14% inferiores ao Al. Também neste caso, o
aumento da quantidade de reforgo significa maiores alteragdes na
propriedade;

¢ com relagdo a densidade aparente.os compdsitos apresentaram
valores da ordem de 4 a 14% superiores ao do material utilizado como
matriz, o aumento do teor de refor¢o produz aumento na densidade do
composito.

6.5. Conclusdes gerais

¢ Os resultados obtidos mostram a possibilidade de fabricagao
de um novo tipo de composito do tipo in sifu, a partir de matéria prima
abundante no pais, por processamento bastante simples e utilizando
equipamentos baratos;

¢ 0 processo deve passar, no entanto, por aprimoramentos com
vistas a sanar defeitos estruturais encontrados nos compositos produzidos,
como a presenga de aglomerados e colonias de intermetalicos. A experiéncia
adquirida leva a crer na facil solugdo desses problemas. Apoés estes
aprimoramentos, o processo em questdo podera ser direta e imediatamente
repassado para o setor produtivo;

¢ o processo possibilita a obtencdo de ligas AlI/NbAL com
estrutura apropriada & sua utilizagdo como compdsito, a saber: fases
perfeitamente caracterizaveis. distintas e com propriedades dissimilares;
com morfologia, dispersdo e dimensdes controlaveis;

+0 processo permite a fabricagao de estoques refundiveis, dada a
alta estabilidade da particula utilizada como refor¢o. o que permite ainda
maior manipulagdo da composigao e de pardmetros estruturais no composito,
buscando sempre o melhor produto para a determinada aplicagéo;

¢ os compodsitos produzidos apresentaram caracteristicas
mecanicas quanto a dureza, tragdo e desgaste bem superiores ao do Al usado
como matriz, sem comprometimento excessivo de sua densidade. O reforgo
também confere superiores estabilidade dimensional e de propriedades
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mecanicas a elevadas temperaturas. Estas caracteristricas comprovadas
tornam os compoésitos uma nova e interessante possibilidade no campo dos
materiais e reafirmam a potencialidade prevista quando do estudo de suas
possibilidades. Aplicagdes em condig¢des de atrito a altas temperaturas, como
por exemplo, em componentes de motores para a industria automobilistica,
podem ser previstas para compositos de base Al-Si, Al-Si-Cu, Al-Si-Mg ou
ainda de ligas de alta resisténcia Al-Li, utilizadas na industria aeronautica,
reforcados com intermetalicos NbAl;. A fabricagdo destas ligas € viavel a
partir de ligas-mae dos compositos AI/NbAl; desenvolvidos.

O aumento da densidade, previsto pela alta densidade do NbAJ,
leva ao cuidado na sua aplicagdo destes compdsitos em casos onde o
requisito peso ¢ fundamental e ndo compensado pelo ganho em outras
propriedades.
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Sugestdes para trabalhos futuros

(U8 ]

Melhorar o processo de obtengdo dos compésitos, a partir do
controle do Nb a ser introduzido no Al, com a finalidade de se obter
reforgo com menores dimensdes e melhor dispersao deste na matriz.
Como sugestdo inicial pode-se citar a introdugdo do Nb na forma de
sais halogénicos, agitagdo continua do metal liquido durante a
incorporagdao do Nb e, finalmente, controle do processo de
solidificagdo para melhorar a dispersdo do reforgo.

Com a obten¢do do controle das dimensdes e da dispersdo do
reforgo, verificar a influéncia dos varios tamanhos de particulas
obtidas sobre as propriedades requeridas do compoésito, com a
finalidade de se determinar a melhor relagdo diametro de particula x
propriedades.

Controlada a obtengdo do compoésito. testar a influéncia dos
diversos parametros envolvidos, sobre outras propriedades, como
condutibilidade elétrica e térmica. Testar comportamento mecanico
dos compésitos a compressdo e a fadiga, bem como sua tenacidade
a fratura.

Testar aplicagdes para estes compoOsitos, via processos de
fabricagdo de componentes.

Testar usinabilidade e difinir pardmetros para aplicagdo deste tipo
de ensaio nestes compositos.

Testar possibilidade do uso destes compdsitos como reforgo para
outras ligas, via dissolugdo destes em ligas fundidas e posterior
controle da solidificagdo para garantir a distribuigdo desejavel do
reforgo
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Apéndice 1

Resultados da analise por difratogrametria por raios-X das ligas
e compositos obtidos.

I. Picos principais para o Al

[1. Picos principais para o NbAl.

3.51

1,92

I/Th

60

30

Tabela Al.1. Resultado da analise por difratometria por Raios - X da liga
Al+15%peso Nb. A1 = 1,5418A (NbAL) e A2 = 1,5405A (Al).

ii

26 8 | seno6 | 2Sen6 | dAal | dAAr2 | Fase
20.50 1025 0.1799 0.3559 4,3321 4. 3285 NbAl3
5530 | 1265 |021899] 0.43799 | 3,5202 | 3.5172 | NbAl3 |
3290 | 1645 | 028318 0.56636 | 2,7223 | 2.7200 | NbAls

3820 | 1920 | 03280 | 0.6577 | 2.3442 | 2,3422 Al
3010 | 19.55 | 0.3346 | 0.6692 | 2,3039 | 2.3020 | NbAl;
[ 2180 | 2090 | 03567 | 07134 | 2,1612 | 2,1594 | NbAl;3
22062 1 2231 | 03796 | 0.7592 | 2.0510 | 2,0291 Al
2722 | 2361 | 0.4005 | 0.8010 | 1,9248 | 1,9232 | NbAls
52 56 | 0.4384 | 08767 | 1,7586 | 1.7572 | NbAl;
I 5440 | 27.20 | 0.4571 | 09142 | 1,6865 | 1.6851 | NbAls
0.5375 | 1.0746 | 1,4348 | 1,4336 | NbAl;
0.5388 | 1.0775 | 1.4308 | 17,4295 | Al
0.5664 | 1.1328 | 1,3610 | 1,3599 | NbAl;
0,6060 12120 1.2721 1,2710 NbA|3
0.6307 | 1.2614 | 12223 | 1,2210 | Al
0.6586 | 1.3172 1,1695




Tabela A1.2. Resultado da analise por difratometria por Raios - X da liga
Al+22%peso Nb. A1 = 1,5418A (NbAL) e 22 = 1,5405A (Al).

Sen 0 2SenH dAAl dAA2
l 20,50 10,25 0,1799 0,3559 4.3321 43285 NbAl,
25,30 12,65 0.21899 | 0,43799 | 3,5202 3,.5172 NbAI;
32,90 16,45 0,28318 | 0,56636 | 2,7223 2,7200 NbAI;
38.40 19,20 0,3289 0,6577 2.3442 2,3422 Al
39.10 19,55 0,3346 0,6692 2,3039 2,3020 NbAI;
41.80 20.90 0,3567 0,7134 2,1612 2.1594 NbAI;
44 62 2231 0,3796 0,7592 2,0310 2,0291 Al
47.22 23,61 0.4005 0.8010 1,9248 1,9232 NbAl;
I[ 52 26 0,4384 0.8767 1,7586 1,7572 NbAI;
54,30 27.15 0,4563 0.9126 1,6894 1,6877 NbAl;
65 32.50 0,5373 1,0746 1,4348 1,4336 NbAl;
65,20 32.60 0.5388 1,0775 1,4308 1,4295 Al
69 34.50 0.5664 1,1328 1,3610 1,3599 NbAl;4
|r72.90 36.45 0.5491 1,1882 1,2975 1,2963 NbAl;
78.20 39.10 0.6307 1,2614 1,2223 1,2210 Al
| 82.38 41,19 0@6 1,317.l_u,1706_1_,]695 Al _I
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Tabela A1.3. Resultado da analise por difratometria por Raios - X da liga
Al+28% peso Nb. A1 = 1,5418A (NbAL) e A2 = 1,5405A (Al).

20 0 Sen 8 2Sen® dAX1 dAA2 Fase
' 20,50 10,25 | 0,1799 | 0,3559 | 4,3321 | 4,3285 | NbAI;
25,04 12,52 | 0,2168 | 0,4336 | 3,5558 | 3.5528 | NbAl;
32,60 16,40 | 0,2823 | 0,5647 | 2,7303 | 2,7276 | NbAl,
38.40 19,20 | 0,3289 | 0,6577 | 2,3442 | 2,3422 Al
| 39,10 19,55 | 0,3346 | 0,6692 | 2,3039 | 2,3020 | NbAlj3
41,60 20,80 | 0,3551 | 0,7102 | 2,1709 | 2,1691 | NbAlj3
| 44,42 2221 | 03780 | 0,7560 | 2,0394 | 2,0377 Al
’ 47.00 | 23,50 | 03987 | 0,7974 | 1,9335 | 1,9319 | NbAl,
51,80 2590 | 0,4368 | 0,8736 | 1,7649 | 1.7634 | NbAl,
s4.10 | 27,05 | 0,4548 | 0,9096 | 1,6950 | 1,6936 | NbAl,
FL 64.80 | 32,40 | 0,5358 | 1,0716 | 1,4388 | 1,4376 | NbAl3 |
65,20 32,60 | 05388 | 1,0775 | 1,4308 | 1,4295 A |
69.00 3450 | 0.5664 | 1,1328 | 1,3610 | 1,3599 | NbAl; |
72.90 36.45 | 0,5491 | 1,1882 | 1,2975 | 1,2963 | NbAl,
78.20 39.10 | 0,6307 | 1,2614 | 1,2223 | 1,2210 Al
1,1706 Al__l

I 82,38 41,19 0,6586 1,3172

e
iSRS ERSE————————ees e HHHHL |

1,1695




Tabela Al1.4. Resultado da analise por difratometria por Raios - X do
compodsito Al+6%vol. NbAl;. A1 = 1,5418A (NbAL) e A2 = 1,5405A (Al).

Sen 6 2Sen® dAX1 dAxr2 Fase

l 20.55 10,275 1 0,17837 | 0,35675 4,3218 43182 NbAlI;

25,30 12,65 0,21899 | 0,43799 3,5202 3.53172 NbAI;

l 32.90 16,45 0,28318 | 0,56636 2, 7223 2,7200 NbAI,
38.43 19.22 10,32911 ] 0,65823 2,3424 2,3400 Al

39,18 19,59 0,3353 0,6705 2,2992 2,2975 NbAIl;

l 41,82 20,91 0,3569 0,7138 2,1600 2. 1582 NbAI;
44,62 22.31 0,3796 0.7592 2,0310 2,0291 Al

| 47,22 23,61 0,4005 0,8010 1,9248 1,9232 NbAl;

54.40 27,20 0,4571 0,9142 1,6865 1,6851 NbAl;

65 32,50 0,5373 1,0746 1,4348 1.4336 NbAl;
65.20 32,60 0,5388 1,0775 1,4308 1,4290 Al

I 74.60 37.30 0.6060 1,2120 1.2721 1,2710 NbAl;
78,20 39.10 0,6307 1,2614 1,2223 1,2210 Al

78.40 39,20 0.6320 1,2648 1,2197 1.2180 NbAl;
0,6587 1.3174 1,1693 Al




Tabela A1.5. Resultado da analise por difratometria por Raios - X do
composito Al+18%vol. NbAl;. A1 = 1,5418A (NbAIL;) e A2 = 1,5405A (Al).

Sen 6 2Sen® dAArl dAA2

0,1788 0,3576 4,3115 4.3079 NbAlI;

0,2198 0,4397 3,5065 3,5035 NbAlI;

0,2832 0,5664 2. 7223 2,7200 NbAI;

0,3289 0,6577 2,344] 2,3422 Al
39,15 19.57 0.3350 0.6701 2,3008 2.2989 NbAI;
41,90 20,95 -] 0,3575 0.715] 2,1560 2,1542 NbAI;
44.70 2235 0,3803 0,7606 2,0271 2,0254 Al
47,30 23,65 0,4011 0,8022 1,9220 1,9203 NbAl;
52,20 | 26,10 | 04400 | 0.8800 | 71,7520 | 1.7506 | NbAl,
54.40 27,20 0,4571 0,9142 1,6865 1,6851 NbAI;
65,10 32,55 0.5380 1.0760 1.4329 14317 Al
65,20 32,60 0,5388 1,0775 1,4308 1.4295 NbAI;
74.70 3735 0,6067 1,2134 1,2706 1.2696 NbAl;
74 .90 37,45 0,6081 1,2161 1,2678 1.2668 NbAl;
78,20 39,10 0,6307 1.2614 1,2223 1,2210 Al
78.40 39,20 0,6320 1.2648 1,2197 1,2180 Al
82.40 i,ZO 0.6587 1,3174 1.1704 1,1693

vl




Tabela A1.6. Resultado da analise por difratometria por Raios - X do

compésito Al-12%vol. NbAl;. 11 = 1,5418A (NbAL;) e A2 = 1,5405A (Al).

2Send

dAA2

0,3576 | 4,3115 | 4,3079
0,4390 | 3,5120 | 3,5090
0,5674 | 2,7173 | 2,7150
0,6594 | 2,3382 | 2,3362
0,6708 | 2,2984 | 2,2965
0,7151 | 2,1560 | 2,1542
0,7606 | 2,0271 | 2,0254 | Al
0,8022 | 1,9220 | 1,9203 | NbAl,
: _ 0,8768 | 1,7584 | 1,7570 | NbAl,
5440 | 27.20 | 0.4571 | 0.9142 | 16865 | 1,6851 | Al
58,70 | 29.35 | 0.4901 | 09802 | 1,5729 | 1,5716 | NbAl,
63,00 | 31.50 | 0.5225 | 1.0450 | 1,4754 | 1,4742 | NbAl,
65,00 | 32,50 | 0.5373 | 1.0746 | 1.4348 | 1,4336 | Al |
| 65.20 | 32,60 | 0.5388 | 1.0775 | 1.4308 | 1,4295 | A1 |
69.16 | 34,58 | 0.5676 | 1,1352 | 1,3582 | 1,3570 | NbAl,
74,70 | 37.35 | 0.6067 | 1.2134 | 17,2706 | 1,2696 | NbAl, |
74,96 | 37.48 | 0.6085 | 1.2170 | 1,2669 | 1.2658 | NbAl, |
78,20 | 39,10 | 0.6307 | 1.2614 | 1.2223 | 1,2210 | Al
78,40 | 39.20 | 0,6320 | 1,2648 | 1,2197 | 1,2180 | NbAl,
82,40 | 41,20 | 06587 | 1.3174 | 1,1704 | 1,1693 | Al |
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Figura A2- Difratograma das ligas com 15 e 16% Nb.
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Apéndice II

Neste apéndice sdo apresentadas as principais equagdes para
determinagdo da quantidade relativa de fases, usadas na determinagdo da
quantidade de reforgo nos compoésitos AI-NbAI3, conforme indicado no item
5.3.1, da pagina 124.

Com base nos difratogramas de raios-X pode-se relacionar a
soma da 4area sobre os picos de intensidade com o volume da fase
correspondente aos picos:

com

€

2u

onde:

C - constante que depende da camara de difragdo e da poténcia
do feixe incidente;

V - volume da fase considerada

R - fator que considera a presenca de fase cristalina ordenada.

Para uma determinada estrutura cristalina, R € somente
dependente do plano {hklj e 0 angulo 0 de difragdo.

Os fatores V - volume da célula unitaria. F - fator de estrutura (a
ser calculado para plano de difragdo), m fator de multiplicidade para o
plano, p coeficiente de absorgdo linear, dependem somente da fase
considerada; os fatores LP fator de polarizagao de Lorentz, e €2™ - fator de

temperatura, sdo dependentes do angulo de difragdo do plano em questao.

Para uma liga bifasica, a relagdo (1) pode ser escrita

X1



lo RoVa
e 3)

onde
Pt 4 V8 = 1 oot (4)

Assim, a fragdo em volume de cada fase presente pode ser
diretamente calculada a partir da medida das intensidades de sinais
refletidos por cada um deles.

Dificuldades de calculo se apresentam quando as estruturas
cristalinas envolvidas se tornam complexas.

Este método aparentemente simples de analise quantitativa de
fases pode ser utilizado para materiais apresentando textura, isto €, variagao
de orientagdo cristalina, desde que um numero minimo de reflexdes de cada
fase seja tomado em conta. Neste caso, a relagdo (3) pode ser re-escrita

como:
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