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Recristalizagdo da liga NizAl IC-50

Resumo
Recristalizacao da liga Ni3Al IC-50

Este trabalho abordou o estudo da recristalizagdo da liga NisAl
comercialmente denominada IC-50. Esta liga pertence a um grupo de materiais
denominado materiais avangados. O interesse no comportamento da
recristalizagao, advém do fato de que quase todos os materiais passam por um
processo de recristalizagdo durante a fabricacao do produto final, e além disso a
liga IC-50 esta voltada para aplicag6es em temperaturas elevadas.

A liga IC-50 foi fornecida pelo Oak Ridge National Laboratory, em forma de
barras que foram obtidas por fusdo a arco, e sofreram redugdo por forjamento
rotativo. Foram retiradas amostras dessas barras para a realizagdo de
tratamentos térmicos na faixa de temperatura entre 800-1000°C, em tempos
progressivos.

As amostras, bruta de fusao e tratada termicamente foram observadas em
microscopio optico e foram feitas medidas de microdureza em todas as amostras,
e o tamanho de grao foi medido para as amostras tratadas a 1000°C e 1200°C.

A amostra bruta de fusdo apresentou uma estrutura com presenca de fase
ordenada y* alternada com uma regiao de y/y', exibindo uma rede retangular de
fase y.

As amostras deformadas apresentaram bandas de cisalhamento com dois
sistemas de escorregamento atuantes.

As amostras tratadas a 800°C indicam uma possivel recristalizagéo parcial,
e nas amostras tratadas a 1000°C e 1200°C observou-se recristalizacao total.

Os dados de microdureza evidenciaram uma continua perda de resisténcia
com o aumento da temperatura e do tempo de recozimento. Os valores de dureza
obtidos apos a recristalizagao da amostra com 60% de deformagéo foram maiores
do que com 40% de deformacao.

Para os grdos das amostras submetidas as mesmas temperaturas de
tratamento e mesma redugcdo observou-se tamanhos semelhantes, sendo o
crescimento de graos da liga IC-50 lento.

Trabalho de Formatura II i



Recristalizagdo da liga Ni,Al IC-50

Objetivos

Este trabalho teve como objetivo avaliar a recristalizagdo da liga NisAl
comercialmente denominada 1C-50. Para isso, realizou-se a caracterizagao da
liga nos estados bruto de fusdo, deformado, e tratado termicamente na faixa de
temperatura entre 800°C e 1200°C, além de terem sido realizadas medidas de

microdureza e de tamanho de grdo para caracterizar a recristalizagao.
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Recristalizagdo da liga Ni; Al IC-50

1 - Introducao

1.1- Intermetalicos

1.1.1- Intermetalicos Ordenados

A liga 1C-50 pertence a um grupo de materiais denominados
intermetalicos ordenados. Intermetalicos ordenados sao uma classe especial de
materiais avancados que, atualmente, sdo utilizados na fabricagdo de uma série
de equipamentos que se destacam pelo alto valor do fator resisténcia/peso,
especialmente para aplicagbes em temperaturas elevadas. Isso se deve,
sobretudo, a habilidade de alguns intemetalicos de possuirem um aumento da
resisténcia mecénica com a temperatura, com estabilidade estrutural e quimica.
Ainda, a estrutura ordenada desses compostos torna a mobilidade atdmica lenta,
0 que leva a baixas velocidades de varios processos metallirgicos, como
recristalizagdo, fluéncia e corrosdc '. Essa caracteristica é uma vantagem

adicional para trabalhos a alta temperatura.

As ligas intermetalicas ordenadas, apresentam abaixo de uma
temperatura critica T., configuragbes atdmicas especificas, formando estruturas
ordenadas. Quando essas estruturas ordenadas se estendem por varios planos
atbmicos, esse material apresenta a ordem a longa distancia (Long Range

Order, LRO), também chamado de super-reticulado cristalino.?

Os intermetalicos com base em aluminetos, titanetos e silicetos
apresentam a vantagem de possuirem baixa densidade, principalmente quando

a aplicacao destes é voltada para rotores e engenharia aero-espacial.

Destaca-se, entre os intermetalicos, os aluminetos de niquel devido a
grande quantidade de pesquisa fundamental e aplicada a partir da década de

70°. Em verdade, os aluminetos de niquel, ou seja NiAl e NizAl, foram os
primeiros intermetalicos a serem estudados segundo as modernas técnicas de
espectroscopia e microscopia.

Os aluminetos de niquel, em especial o Ni3Al, tem atraido a atencao de

muitos pesquisadores da area de materiais, devido as suas excelentes

propriedades em temperaturas elevadas. Sua baixa densidade e baixo custo em
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Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

relac@o as superligas de niquel, alta resisténcia mecanica e a oxidacao, aliadas
a um limite de escoamento que cresce com a temperatura, desde a ambiente até
cerca de 840 K, motivou empresas como a General Eletric a investirem um
grande capital no desenvolvimneto dessas ligas. Na figura1, pode-se observar a

caracteristica incomum do NizAl através do aumento da resisténcia mecanica

com a temperatura, numa comparagio com outros materiais 3. A deformagdo em
ligas intermetélicas é controlada por escorregamento do super-reticulado ou
discordancias em dupla. A primeira discordancia passa gerando um contorno de
anti-fase e a segunda passa restaurando a estrutura, conforme mostra a
figura 2, para um reticulado ordenado A-B de duas dimensdes. A baixa
mobilidade das discordancias no super-reticulado & temperaturas elevadas,
fornece um comportamento anormal do limite de escoamento, isto &, ao invés
de diminuir com o aumento da temperatura, o limite de escoamento aumenta

(figura 1). O Ni3Al possui estrutura cristalina do tipo L12, a qual é uma variagéo

da estrutura CFC para o estado ordenada. A estrutura L1,, apresentada na
figura 3a, pode ser modelada em quatro sub-reticulados simples, ocupados
apenas por uma espécie atdbmica. Os atomos A (Ni) formam uma estrutura de
trés sub-reticulados formados pelos atomos das faces opostas (li, Il IV), figura
3b, nessa posigdo, cada atomo A apresenta como vizinhos quatro atomos B e
oito atomos da mesma espécie. Os atomos B (Al), sdo arranjados em um sub-
reticulado cubico simples (l), composto pelos atomos dos vértices, com cada

atomo tendo como vizinho apenas atomos de A. A estrutura do NisAl exibe alta

ductilidade em todas as diregdes cristalograficas. Os escorregamentos ocorrem

no sistema [111]<110>. Entretanto, o NigAl policristalino apresenta alta

fragilidade devido a baixa coes&o dos contornos de grdo. A alta fragilidade do

NizAl foi o principal obstaculo para a utilizagdo comercial dessa liga.

Aoki e lzumi ° foram os primeiros pesquisadores que provaram que

pequenas adigbes de boro aumentam drasticamente a ductilidade do NizAl

policristalino. Isso foi atribuido ao fato que o boro tende a aumentar a coesio
dos contornos de grdo, através de mecanismos de concess&o de um elétron

para os atomos de niquel.( figura 4).
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Recristalizagdo da liga Ni,Al IC-50
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Figura 1: Comparagéo entre o limite de escoamento a 0.2% em fungdo da temperatura

de teste para o Ni;Al (B) e outros materiais.’
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Figura 2: Representagdo esquematica de discordancias em um super-reticulado ordenado

cubico A-B de duas dimensées.?
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Recristalizagio da liga Ni;Al IC-50
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destacados os sub-reticulados |, I1,1ILIV."
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Figura 4: Efeito do teor de boro em ensaio de tragdo a T ambiente, e comportamento da

fratura do NisAl contendo 24 at% de boro. "

Assim, materiais ducteis foram obtidos por diversas técnicas como:
metalurgia convencional (lingotamento e tratamento termo-mecanico), metalurgia
do pd e solidificagdo répida. O processamento por solificagdo rapida logo
ganhou exceléncia devido a varios motivos:

a) possibilidade de obtencdo de novas ligas com propriedades

melhoradas;

b) rapidez na preparagdo de espécimens para avaliagdo preliminar;
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Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

c) possibilidade de produzir pegas macicas por metalurgia do pé:;

A grande desvantagem do processamento por solidificagdo rapida deve-
se ao fato de, pelo menos, uma das dimensdes ser extremamente fina, para que
haja extrag&o répida de calor do volume do material. Assim, os produtos de
processamento por solidificagdo rapida pode ser pequenas esferas, fios
cilindricos finos ou tiras. Comumente, quando esses produtos sao tiras, esses
passam por um processo de trituracdo e, subsequentemente, sdo processados

por metalurgia do pé.

Assim, € necessario que se saiba como: um material no estado
metaestavel, por exemplo solidificado rapidamente, se comportara durante o

estagio de sinterizagao.

Neste estagio, podem ocorrer alteragGes estruturais para diminuir a
energia livre da fase ordenada. Isso é facilmente conseguido diminuindo-se a
energia livre devido a formagéo de contornos de grao e aumentando-se o grau
de ordem dentro dos gréos. Esses dois procedimentos sdo conhecidos como

crescimento de gréo e ordenagao, respectivamente.

As propriedades em alta temperatura de materiais estruturais
intermetalicos sdo diretamente controladas pelas caracteristicas da ordem

atdbmica e pela mobilidade atdbmica devida a difusdo. Em estruturas L1, como a
do Ni3Al, a temperatura de transicdo ordem-desordem, chamada de T, &

proxima ou acima da temperatura de fusdo. Entretanto, mudancas na ordem a
longa distancia em fungdo do tratamento térmico das ligas como produzidas

podem ser observados em varios trabalhos.

Baker et al ° estudaram pos solidificados rapidamente de NizAl verificando

que o grau de ordem, 7, determinado a partir da razdo entre a intensidade
integrada entre os picos de superestrutura e os fundamentais, foi de 0,55. Esse
valor também foi encontrado por Lima * para ligas levemente enriquecidas em Al.
Esse resultado indica que o processamento por solidificacdo rapida promove
certa desordem, associada a armadilhamento de atomos (“trapping”) em anti-

sitios na rede cristalina °. Tratamentos térmicos subsequentes realizados por
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Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

Baker ° e Lima* mostraram a tendéncia das linhas da superestrutura de crescer,

indicando aumento da ordem por rearranjo atémico.

Dimitrov et al 7 estudaram a ordenagdo em ligas de Ni3Al tratadas

termicamente através de medidas da resistividade elétrica criogénica. Estes
autores observaram uma transicdo na resistividade, e no grau de ordem, em

ligas tratadas termicamente a cerca de 900 °C por 40 minutos.
1.1.2- O Sistema Ni-Al

O diagrama de fases Ni-Al consiste de duas solugbes terminais com
estrutura cristalina A1 (CFC), e de fases intermetalicas: NisAl, NiAl, AlsNi,, Al;Ni
e NisAl;, conforme representado na figura 5 ® A tabela | apresenta as reagodes
que ocorrem nesse diagrama, e na tabela |l estdo relacionadas as fases deste

diagrama com suas composic¢des e estrutura cristalina.

Tabela I: Principais reagées no sistema Ni-Al.2

Reagao Tipo de reagdo | Temperatura
L - Al Fuséo 660.452
L — NiAl + ( Al) Eutética 639.9
L + Ni>Al; — NiAls Peritética 854
L +NiAl — NizAl, Peritética 1133
L — NiAl Congruenté 1638
NiAl + NisAl — NisAl; Peritetoide 700
L + NiAl — NiAl Peritética 1395
L — (Ni) + NisAl Eutética 1385
L — Ni Fuséao 1455

Trabalho de Formatura I1 6



Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

Atemic Percent Nickel
%ﬁ p 410 5‘('-‘ 40 80 80 300

1 T

+3

16004 | L

1400

1200 -

Temperature *C

600 4 -
2 15,
< <] | AlsNi
w T Y L\ ™ A
0 ® 2 b ©“ %0 0 70 80 %0 100
Al Weight Percent Njcke!l Ni

Figura 5: Diagrama de fases Ni-Al.®

Tabela Il: Fases com respectivas composigdes e estruturas cristalinas no sistema Ni-Al 2

Fase Composicao (at % Ni} | Estrutura
Cristalina

(Al) 0a0.11 A1
NiAl; 25 D04

NiAl; 36.8a41.5 D543
NiAl 42 a69.2 B2

NisAls 64 a 68

NisAl 73a76 L1,
(Ni) 78.8a 100 A1
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Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

A fase NisAly foi recentemente confirmada, utilizando-se métodos de
difracédo de raio-X, microscopia otica e eletronica. Ha também uma fase
metaestavel ordenada ', que € obtida de ligas a partir de 64 at % de Ni
resfriadas rapidamente, chegou-se a uma estrutura complexa, com agulhas de
diferentes orientagdes cristalograficas. Estudos posteriores realizados com

difragcdo de raios-X constataram regiGes com super-reticulado de NisAl; em
martensita NiAl.

Neste trabalho nos interessa a parte do diagrama rica em niquel. Nessa

regido estéo presentes as seguintes fases: Ni (y), NisAl ('), NiAl (B), e NisAlj.

A metade rica em niquel do diagrama de equilibrio, se caracteriza pela
presenca das reagGes peritética, formadora da fase NisAl ('), e eutética onde ha
a formagao das fases Ni (y), NisAl (y'), conforme figura 6, sendo esta, a versao

mais aceita deste campo do diagrama de equilibrio Ni-Al. Dessa forma, as

reagdes ficam:
(@) L+ B(NiAl)— v (Ni;Al) peritético

(b) L— y' (NiAl) +y(Ni)  eutético
1600

1400 +

1100 -

Temperature °C

1000

60 70 ab 90
Alontic %% Ni

Figura 6: Regio rica em Ni do sistema Ni-Al."°
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Recristalizagio da liga NisAl IC-50

1.1.3- Grau de ordem e reag6es ordem-desordem

O estado ordenado, conforme explicado anteriormente, é encontrado nas
ligas, somente em temperaturas abaixo da temperatura critica de ordenago (T.).
Assim, pode-se definir uma relagdo denominada * ordem & longa distancia ”, que
determina a probabilidade de ocupagéo de determinada espécie atdbmica, em um

sitio especifico da estrutura cristalina, conforme a seguinte equagso:
N=ra" -Xa/ 1- Xa
onde:
n= grau de ordem a longa distancia;

ra” = probabilidade dos sitios de o. estarem ocupados por atomos de A em

uma determinada temperatura;
xa = fragao de atomos de A.

O grau de ordem varia de n=0 para o estado de total desordem, até n=1
para o estado de total ordem, sendo o estado de' ordem maximo obtido na
composi¢ao estequiométrica, j& que nessa composi¢cdo, o nimero de atomos de
um determinado tipo € igual ao numero de sitios destinados ao mesmo. Fora da
composi¢ao estequiometrica, observa-se que um certo tipo de atomo esta em
excesso, havendo portanto, falta de sitios destinados a esses atomos, que entdo
passarao a ocupar sitios destinados & atomos de outro tipos, provocando a
quebra da periodicidade atdbmica ao longo do reticulado. Conclui-se dessa
forma, que o grau de ordem maximo que pode ser atingido por uma liga depende

de sua composigao quimica sendo definido como:
Nmax = Xa/ @a
onde:
¢a = concentragéo de sitios destinados aos atomos A

Mesmo em ligas cujo grau de ordem a longa distancia é baixo, pode-se
encontrar um certo padréo entre as ligagdes das espécies atdmicas, o que

permite determinar outro parémetro, dessa vez levando em consideragdo, a
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Recristalizagdo da liga NiyAl IC-50

ordem |ocal dos atomos. Esse parametro se denomina ordem a curta distancia,

que é dado pela expressao:

o = (9-do) / (90-Qo)

onde:
¢ = grau de ordem a curta distancia;

q = numero de ligagdes possiveis, com atomos de tipo diferente, a uma

determinada temperatura;

Jo € Qo = nUmero possivel de ligagdes com atomos estranhos no estado

ordenado e desordenado.

Neste caso, também o grau de ordem a curta distancia varia de ¢ = 1 para

total ordem e ¢ = O para a total desordem. "

Com o aumento da temperatura, o grau de ordem cai progressivamente,
devido ao aumento da mobilidade atdmica, até atingir a temperatura critica, onde
0 grau de ordem & zero. Essa reagdo, denominada reagdo ordem-desordem,

pode ocorrer de duas formas:

e No primeiro tipo, durante o aquecimento, o grau de ordem cai
continuamente até T, deixando a estrutura totaimente desordenada. Esse tipo

de reagao, € denominada reagdo de segunda ordem, ocorrendo nas ligas CuZn.

» No segundo tipo, observa-se que com o aquecimento, o grau de ordem
varia muito pouco até T. , quando essa temperatura é atingida, o grau de ordem
cai abruptamente a zero. Essa reagdo ¢ denominada reagdo de primeira ordem.
As transformagGes de primeira ordem ocorrem na liga NisAl, sendo geralmente
observadas em estruturas CFC e em ligas que apresentam altas temperaturas

de transformagao ordem-desordem.

Estes dois tipos de reagdes estdo apresentadas na figura 7:
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Figura 7: Variagdo do grau de ordem nas transformagdes ordem-desordem de primeira

e segunda ordem."’

Cahn et al.'?

determinaram a temperatura de transformacdo ordem-
desordem das ligas NisAl. Foi observado, por microscopia eletrbnica de
transmiss&o, que algumas composigdes obtidas por solidificagéo direcional, ndo
apresentavam contornos de anti-fase, a auséncia desses contornos levou a
hipotese de que a liga, em certas composigdes, solidifica ordenada, ou seja, T.
estaria acima da temperatura de fusdo do material, neste caso, a temperatura de
ordenagdo congruente na composigdo estequiométrica foi determinada como
sendo de 1583°C, estando acima da temperatura de fusdo do material que é de

1390°C.
1.1.4- Endurecimento por Solugao Sélida

O NisAl dopado com B, serve como uma base para projeto de materiais
resistentes e duteis para usos estruturais. O alumineto é capaz de ser
endurecido por solug&o solida, pois este pode dissolver substanciais adi¢cdes de

elementos de liga sem perder a ordem a longa distancia.

Novas ligas de NisAl foram criadas com a adigdo de elementos de liga

como Cr, Fe, Zr e Mo. Esses elementos conferem propriedades que permitem o
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Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

processamento para a manufatura de peg¢as. A adicdo de Zr no intermetalico
cristalino auxilia na meihoria da resisténcia a alta temperatura através do efeito
endurecedor por solugdo sdlida, e com controlada microadicdes de boro,
aumenta a coes&o do contorno de grdo, ajudando na melhoria da dutilidade a

temperatura ambiente. "

Um estudo > mostra os domos de solubilidade da fase ternaria NigAl (L12),

a 1000°C, para varios elementos de liga. Os elementos que dissolvem

substancialmente no NizAl podem ser divididos em trés grupos (figura 8). O

primeiro grupo inclue o Si, Ge, Ti, Va e Hf, os quais substituem quase que
exclusivamente os sitios do subreticulado do Al. O segundo grupo constitui-se
do Cu, Co e Pt substituindo os sitios do Ni. O terceiro grupo que inclue
elementos como o Fe, Mn e Cr substituem os sitios tanto do Al quanto do Ni.
Guard e Westbrook sugeriram primeiramente que a estrutura eletrénica (isto &, a
posicdo dos elementos da tabela periédica) mais que o fator do tamanho
atdbmico dos atomos , tem um papel dominante no comportamento substitucional.
A extensao da solugdo sélida no NisAl, no entanto, é controlada pela diferenca
do tamanho atdbmico, e pela diferenca nas entalpias de formagéo entre o NisAl e
o NisX. O endurecimento a temperatura ambiente do Ni;Al depende do
comportamento substitucional dos elementos de liga, diferenca do tamanho

atdmico e do grau de ndo estequiometria da liga.

Uma revisdo das propriedades mecanicas do NisAl indicaram que este
pode ser endurecido mais efetivamente pelos elementos substitucionais dos
sitios do Al e, em um menor grau pelos elementos substitucionais do Ni, ou em
ambos os sitios. Adicionalmente, o endurecimento é mais pronunciado para ligas
estequiométricas e ligas ricas em Al, e € menos pronunciada para ligas ricas em
Ni. O endurecimento por solugdo solida é bastante complexo a temperaturas
elevadas. Os efeitos do endurecimento dependem fortemente da orientagdo do
cristal e da temperatura do teste, os quais ndo podem ser explicados pelos
modelos classicos de solugdo sélida desenvolvidos baseando-se na interagdo
elastica entre as discordancias e os defeitos de simetria. Por exemplo, o Hf
mostra-se mais efetivo no endurecimento a 850°C do que a temperatura

ambiente. Estas observagdes sugerem que este endurecimento ndo comum é
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relacionado com o fato do soluto afetar o ancoramento do processo de
escorregamento com desvio (“cross slip”) que ocorre a altas temperaturas. O Hf

e o Zr sdo mais efetivos no endurecimento do NisAl a temperaturas elevadas.?

Y s VS

8’/

Figura 8: Representagdo esquematica dos domos de solubilidade da fase ternaria NisAl a
1000°C.?

1.1.5- Propriedades Mecanicas

O estudo da dutilidade e resisténcia do NisAl levou ao desenvolvimento
de ligas ducteis de alumineto de niquel para aplicagGes estruturais. Estas ligas
usualmente possuem Hf, Zr, Ta e Mo a niveis de até 5% em peso para o
aumento de resisténcia do contorno de grdo e aumento da dutilidade a
temperaturas elevadas, além de até 10% em peso de Cr para aumento da
dutilidade a temperaturas intermediarias (400 a 900 °C). Boro a niveis menores
que 500 ppm é adicionado para aumento da resistéﬁcia do contorno de gréo e
aumentar a dutilidade a temperatura ambiente.O limite de escoamento do NisAl
bruto de fusdo, & mais resistente que a liga a base de niquel IN-713C a
temperaturas até 700°C. As ligas NisAl contendo Cr geralmente possuem 5 a
15% de fase desordenada (y), sendo que esta quantidade é fungdo da

concentracao de Al.

As propriedades de fluéncia sdo fungdo da tensdo, temperatura e

composigdo. Adicdes de Hf e Zr sdo mais efetivas na melhoria das propriedades
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de resisténcia a fluéncia. O tamanho de grao é também um fator importante, as
ligas de Ni;Al possuem melhor resisténcia a fluéncia para tamanhos de grdo
grosseiros (como por exemplo no estado bruto de fusdo) do que finos. Assim
para aplicagbes onde a resisténcia a fluéncia é importante deseja-se obter gréos

grosseiros para temperaturas acima de 700°C.

Em geral, a resisténcia a fluéncia das ligas de Ni;Al € comparavel aquelas
da maior parte das superligas a base de niquel, mas ndo tdo boas quanto
algumas apresentadas por monocristais avangados de superligas a base de

niquel como os utilizados em palhetas de turbinas a jato.

As propriedades de fadiga das ligas de Ni;Al sdo substancialmente
melhores do que a das superligas a base de Ni quando testadas abaixo da faixa
de dutilidade minima. A boa resisténcia a fadiga do Ni:Al e de outras ligas
intermetalicas ordenadas € atribuida a um escorregamento planar fino e a
estrutura de discordancias do super reticulado. Fragilizacdo dinamica em meios
oxidantes reduz severamente a resisténcia a fadiga do Ni;Al a temperaturas
acima de 500°C, no entanto, este problema pode ser amenizado por uma adigdo

moderada de cromo (por exemplo 8% em peso).?
1.1.6- Processamento e Fabricagdo

As caracteristicas Unicas de resisténcia e dutilidade das ligas de NisAl
apresentam grande perspectiva de processamento. Estas ligas apresentam
excelente dutilidade a temperatura ambiente, mas sua dutilidade a quente é

sensivel a temperatura de teste, tamanho de gréo e composigdo da liga.

As técnicas convencionais de fabricagdo ( tais como laminagdo a quente
de grandes lingotes), ndo s&o efetivas, pois as regides proximas a superficie
resfriam para a faixa de dutilidade minima o que leva a formagao de grandes
trincas intergranulares superficiais. O forjamento isotérmico oferece excelentes
possibilidades de fabricagdo, pois estas ligas exibem um comportamento
superpléstico acima de 1000°C. O forjamento convencional a quente € possivel
para ligas de tamanho de grdo fino contendo menos 0,3% em atomos de Hf ou
Zr. A fabricagdo por trabalho é efetivo se o material pode ser fundidoc na forma

de chapa ou barra as quais podem ser posteriormente deformadas a frio sem a
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necessidade de repetidos tratamentos de recristalizagdo. As ligas no estado
bruto de fusdo possuem excelente dutilidade e encontra-se no estado pronto

para fabricagdo do material trabalhado por deformagao a frio.

A extrusado a quente de materiais de metalurgia do p6 é outro meio efetivo

de fabricagdo de ligas de NisAl.
1.1.7- Aplicagoes estruturais

Embora as propriedades das ligas de Ni;Al aproximem-se das superligas,
as ligas de NisAl ndo apresentam possibilidade de deslocar o uso das superligas
para aplicagdes em motores aeronauticos. A oportunidade de uso reside na
melhoria das propriedades das ligas de NisAl contendo uma segunda fase.
Adicionalmente, as ligas a base de NisAl podem prover uma excelente matriz
para o0 desenvolvimento de compdsitos. As aplicagbes potenciais

(e propriedades a serem exploradas) incluem:

- turbinas a gas, agua e vapor (excelente resisténcia a cavitagdo, erosdo e
oxidag¢ao);

- parafusos de aeronaves (baixa densidade e facilidade para atingir a resisténcia
desejada);

- turbinas automotivas (alta resisténcia a fadiga e baixa densidade);

- pistdes e valvulas (resisténcia ao desgaste e capacidade de desenvolver uma

barreira térmica por tratamento de oxidagao a alta temperatura);

- juntas de expansdo para uso em ambientes corrosivos (boa resisténcia a

COrros&o em meio aquoso);

- ferramentas (resisténcia a alta temperatura e resisténcia ao desgaste

desenvolvida por uma pré-oxidagao);

- moldes permanentes (habilidade de desenvolver .uma barreira térmica por

oxidagao a alta temperatura).?
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1.2 Recristalizagao

—

1.2.1- O Estado encruado

Ao ser deformado a frio, um metal armazena em sua estrutura de 2 a 10%
da energia utilizada na deformagao. No estado encruado, a energia armazenada
corresponde as energias dos defeitos cristalinos criados pela deformagéo, sendo

esses defeitos principalmente discordancias'>'®"".

Todos os metais, portanto, tém durante a deformagéo a frio, o nimero de
discordancias aumentado, porém a quantidade e a distribuicdo dessas
discordancias em suas estruturas variam de caso para caso, ou seja, os valores
de energia armazenada dependem de varios fatores tais como: estrutura
cristalina do metal; temperatura, quantidade e velocidade de deformacao: pureza

do metal e sua energia de defeito de empilhamento (EDE).

A energia de defeito de empilhamento nos fornece uma idéia da
proximidade que existe entre as discordancias parciais na estrutura de um metal

(quanto menor a EDE, maior a separagéo entre as parciais).

Deste modo, nos metais com baixa energia de defeito de empilhamento,
as discordancias se dissociam em parciais distantes, dificultando os fendmenos
de escorregamento com desvio (‘cross-slip”) e escalada (“climb”), reduzindo a
sua mobilidade. Isto resulta em uma distribuicdo planar de discordancias na

microestrutura.

Nos metais com alta EDE, cujas discordancias encontram-se dissociadas
em parciais mais proximas, os fendmenos de escorregamento com desvio e
escalada sao facilitados, e entdo, a maior mobilidade de discordancias
proporciona a microestrutura uma distribuicdo heterogénea de discordancias,
formando um arranjo celular, que é energeticamente mais favoravel que a

distribui¢cdo planar.

Desta forma, conclui-se que, a energia armazenada nos metais com alta
EDE é menor que a energia armazenada nos metais com baixa EDE, para um

mesmo grau de deformagdo a frio e mantidas as outras variaveis constantes,
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pois na situag&o de maior mobilidade, a ocorréncia de aniquilagdo e rearranjo de

discordancias é mais frequente.

A temperatura de deformagdo também influi nos valores de energia
armazenada na deformagéo, pois sua diminuigdo além de diminuir a mobilidade
de discordancias, pode também ocasionar a diminuigdo da energia de defeito de
falha de empilhamento, sendo o mesmo efeito ocasionado pelo aumento da

velocidade de deformagéo, mas em grau menor.

A presenca de atomos de soluto provoca um aumento da densidade de
discordancias e consequentemente da energia armazenada na deformacéo, ja
que ocorre uma diminuigdo da mobilidade das discordancias devido a sua
interagdo com os atomos de soluto, favorecendo a distribuicdo planar de

discordancias'>'%".

A importancia de se estudar o estado encruado,esta no fato de que a
energia armazenada durante a deformagao a frio na forma de defeitos, sera no
posterior tratamento de recozimento, o potencial termodinamico para o

desenvolvimento da recristalizagdo.
1.2.2- Heterogeneidades de deformagao na microestrutura

A distribuicdo de defeitos critalinos em um metal encruado é bastante
heterogénea, sendo as principais heterogeneidades de deformagido as
seguintes: bandas de transigdo, bandas de cisalhamento, e as maclas de
deformagéo. Estas heterogeneidades serao locais preferenciais para o inicio da

recristalizagdo.

As bandas de transi¢cdo, também chamadas bandas de deformagé&o ou
microbandas, se formam entre duas regides de um grdo que sofreram diferentes
rotagées durante a deformacgéo, devido a utilizagdo de diferentes sistemas de
escorregamento. A banda de transi¢do é portanto, a fronteira entre duas regi6es

adjacentes com alto grau de desorientagao dentro de um grao'®.

As células de deformacéo dentro da banda de transicdo sdo menores e
mais alongadas. As bandas de transi¢cdo estdo confinadas no interior dos gréos,

ndo ultrapassando os seus contornos. Como o inicio da recristalizagéo esta
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associado as altas diferengas de orientagdo localizadas no reticulado, as bandas

de transig¢do s&o locais preferenciais para inicio da recristalizagao.

As bandas de cisalhamento, diferentemente das bandas de transicao,
atrvessam os contornos de grdo. Elas formam-se apds altos graus de
deformacdo em razdo da concentragdo de escorregamento em planos
orientados favoraveimente. As bandas de cisalhamento também sao
heterogeneidades importantes no inicio da recristalizagdo. Sua ocorréncia esta
associada com metais altamente deformados a frio, com metais com tamanho de
gréo grosseiro e deformagdes com predominancia de componentes de

compressao.

A maclagdo mecénica é uma maneira alternativa de deformagao plastica.
Ela ocorre em situagées em que a deformagdo plastica por deslizamento de
planos se torna dificil, tais como em materiais com estrutura cristalina que
apresenta poucos sistemas de escorregamento ou durante a deformacéo
plastica em baixas temperaturas ou em altas velocidades de deformagdo. As
maclas de deformagdo sdo heterogeneidades que também desempenham um
papel importante no inicio da recristalizagdo. As maclas de deformagdo sdo
formadas principalmente em metais com estrutura hexagonal compacta (HC),
eventualmente em metais com estrutura cubica de corpo centrado (CCC) e mais

raramente em metais de estrutura cubica de faces centradas (CFC).

A EDE apresenta uma influéncia clara na maclagdo mecéanica de metais
com estrutura cubica. Com a diminuicdo da - EDE ocorre uma crescente
diminuigdo da mobilidade das discordancias, desfavorecendo a deformagéo por
escorregamento e favorecendo a maclagédo. A energia de contorno de macla
também e diminuida com o abaixamento da EDE, o que implica em menor gasto
energetico para a formagdo de maclas e, portanto, maior facilidade de

ocorréncia de maclagdo mecanica'®"”.

1.2.3- Inicio da recristalizagao

A recristalizagéo pode ser tratada como uma transformagéo de fase que

se da por nucleagao e crescimento.
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Quando um metal é deformado a frio e sofre um posterior recozimento,
ocorrem mudangas microestruturais no sentido de diminuir a energia
armazenada na deformagdo. As principais mudangas microestruturais sdo as

seguintes:

(a) reagéo entre defeitos puntiformes levando a uma dimimuigdo da quantidade

dos mesmos;

(b) aniquilagéo de discordancias de sinais opostos e encolhimento dos anéis de

discordancias;

(c)rearranjo de discordancias de modo a formar configurages de menor enegia,

como por exemplo, contornos de baixo angulo;
(d) formagao de contornos de alto anguio;

(e) absorgéo de defeitos puntiformes e discordancias por contornos de alto

angulo em migragao, e
(f) redug&o da area total de contornos de gréo.

Os processos (a),(b).(c)e (d) sdo definidos como recuperagdo e os
processos (e) e (f) séo definidos como recristalizagdo e crescimento de gréo,
respectivamente. As mudangas microestruturais ocorridas na recuperacéo levam

a uma restauragao parcial das propriedades do material.
1.2.4- Poligonizagao

Dos processos de recuperagdo, este € 0 que ocorre em temperaturas
mais altas, onde durante o aquecimento do metal que foi deformado
plasticamente, ocorre o reagrupamento das discordancias e a aniquilagdo de
discordancias de sinais opostos. As discordancias de mesmo sinal movimentam-
se nos planos de escorregamento e sofrem escalada, agrupando-se em
subcontornos, e assim, minimizando os seus campos de tensio elastica. O

mecanismo de poligonizagdo é representado na figura 12.

Trabalho de Formatura 11 19



Recristalizagdo da liga Ni;Al IC-50

ﬁ_é-*\l\_i\ .-/‘*""’h\:\
L4 4

Figura 12: Representagdo esquemdtica do processo de poligonizago. (a) arranjo ao

acaso de discord@ncias em monocristal deformado por flexdo. (b) rearranjo de

discordancias originando os subcontornos ap6s o recozimento. '*1¢"

1.2.5- Recristalizagao

A recristalizagdo pode ser definida como a eliminagdo de defeitos
cristalinos através da migragdo de contornos de grande Aangulo.
Cronologicamente, esse estagio se situa apds a poligonizacdo. A cinética de
recristalizagéo pode ser descrita por uma curva do tipo sigmoidal como mostrado
na figura 13, que relaciona fragao recristalizada e tempo de recozimento. Esse
tipo de cinética foi inicialmente estudada de uma maneira genérica por Avrami e

depois utiilizada em metalurgia fisica por Johnsom e Mehl.

Para recozimentos isotérmicos, a curva abaixo pode ser descrita pela

equacéao geral:
X=1 -exp (-B*")
onde:
X = frag@o recristalizada;
t = tempo de recozimento;

B.n = coeficientes dependentes da temperatura e do material.
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FRAGXO RECRISTALIZADA

TEMPO DE RECOZIMENTO (10G)

Figura 13: Cinética de recristalizagdo representada pela curva de fragio recristalizada
(X) em fungdo do tempo de recozimento.

Sabe-se que o principal potencial termodinamico para a recristalizagao
primaria (densidade de discordancias), decresce com o decorrer do tempo de
recozimento, devido a ocorréncia de recuperagdo nas regides nao
recristalizadas, conforme pode ser observado na figura 14. Esse efeito é mais
acentuado para metais com alta energia de defeito de empilhamento, devido a
facilidade de ocorréncia de recuperagdo nestes metais, e portanto pode

influenciar a cinética de recristalizagao.

P

Figura 14: Cinética de recuperagdo de um metal encruado. '®

1.2.6- Nucleagdo

Os mecanismos de rearranjo de discordancias de modo a formar uma

regido livre de defeitos associada a um contorno de alto angulo, com alta
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mobilidade e portanto, capaz de migrar rapidamente sobre a matriz encruada,

sao definidos como nucleagao da recristalizagao.
Os modelos de nucleagdo da recristalizagéo s&o os seguintes:
» migragéo de contornos de alto angulo pré existentes induzido por deformagéo

Este mecanismo envolve a migragdo de um contorno de grdo pré-
existente para o interior de um grdoc mais deformado . A condi¢do para que o
processo possa ocorrer € o balango energético favoravel entre a redugéo da
energia armazenada devido a eliminagdo de defeitos e o aumento da superficie

total do contorno de gréo devido ao "embarrigamento’”.

O requisito basico para a ocorréncia desse mecanismo é a existéncia de
grandes diferengas de deformagdo entre grdos vizinhos. Tais diferencas de
deformagdo sdo frequentes quando o material esta pouco deformado, nao
existindo na microestrutura heterogeneidades como bandas de transi¢do que
seriam sitios preferenciais de nucleagdo. O mecanismo em questdo é dominante

para deformagdes de até 40%.
» nucleagao por migragdo de contornos de baixo angulo (subcontornos)

O modelo é baseado no fendmeno de poligonizagéo onde sdo formadas
regidbes com baixa densidade de discordancias circundadas por subcontornos.
Uma vez formado o subgréo, este é capaz de crescer sobre os seus vizinhos por
migragéo de seus subcontornos assistida termicamente. Dessa forma, ocorrera
uma diminuigdo da energia armazenada pela eliminagdo e rearranjo de defeitos
da microestrutura. O subcontorno em migragdo absorve discordancias,
aumentando sua diferenca de orientagdo, sua energia e sua mobilidade até que

se transforma em um contorno de alto angulo, caracterizando a nucleagio.

Esse mecanismo parece estar associado a altas deformagdes, a
distribuigées largas de tamanho de subgrdo, a temperaturas de recozimento

relativamente altas e a metais de baixa EDE.
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* nucleagdo por coalescimento de subgréos

Este mecanismo consiste em coalescimento de dois subgraos vizinhos, o
que equivale a uma rotagéo, tornando seus reticulados cristalinos coincidentes
(figura15).

A5
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Figura 15: Coalescimento de dois subgrdos por “rotagdo” de um deles. (a) Estrutura original
antes do coalescimento. (b) Rotagédo do subgrao CDEFGH. (c)Estrutura dos subgrios logo apos
o coalescimento. (d) Estrutura final apés alguma migracio de subcontorno. 7

O coalescimento € um mecanismo que promove crescimento de subgrao,
eliminagéo de subcontornos (diminuindo a energia armazenada), e alteragdo das
diferengas de orientagdo entre o grupo que sofreu coalescimento e os subgraos
vizinhos. O aumento dessas diferengas de orientagio leva ao aparecimento de
um contorno de grande angulo capaz de migrar com alta velocidade,

constituindo um nucleo de recristalizagéo.

Este mecanismo, parece estar associado a bandas de transicdo, a
distribuicGes largas de diferengas de orientag&o entre subgréos, a deformagdes
moderadas, a regides vizinhas a contornos de grdo, a temperaturas de

recozimento relativamente baixas e a metais com alta.EDE'*'¢.

As heterogeneidades de deformacdo s&o regides que contém grande

quantidade de defeitos cristalinos e distorgdes no reticulado e sio locais
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preferenciais para a ocorréncia da nucleagéo da recristalizagdo. Nos metais em
que ocorrem a formagido de maclas mecanicas e bandas de transicdo e
cisalhamento, a nucleagdo ocorrera inicialmente nas intersecgdes dessas

heterogeneidades ou junto a elas.
1.2.7- Crescimento das regides recristalizadas

A recristalizagdo pode ser definida 6omo a eliminagédo de defeitos
cristalinos através da migragdo de contornos de alto angulo. O principal
potencial termodinamico para que a recristalizagdo ocorra é a energia
armazenada na deformagdo. Quando ha a formagdo de uma regido livre de
defeitos circundada por um contorno de alto angulo, a recristalizagdo prossegue
por crescimento desse nucleo sobre a matriz encruada, até que os grios
recristalizados se toquem mutuamente. A recristalizagdo primaria termina
quando as frentes de reagéo se encontram. Como a distribuigdo das regides
recristalizadas & geralmente heterogénea, as frentes de reagdo comecam a

tocar-se mutuamente ja para baixas fragdes volumétricas recristalizadas.

A velocidade de migragéo varia com o angulo de desorientagéo (diferenca
de orientagdo entre dois graos ). Para diferengas de orientagdo de poucos graus
(subcontornos de grdo, por exemplo), a mobilidade pode aumentar ou diminuir
com o aumento do angulo de desorientagdo 6 , a energia de ativagdo para
migragéo de contornos de pequeno angulo sugere que o processo seja

controlado pelo mecanismo de escalada de discordancias.

A partir de diferengas de orientagcdo de 15°, a mobilidade aumenta com 6
e a energia de ativagdo para migragédo de contornos de alto &ngulo sugere que a
movimentagcdo desses contornos € controlada pela transferéncia de atomos

através do contorno em migragao. '>'®

1.2.8- Crescimento de grao

Quando a recristalizacéo se completa, a estrutura de grdos recristalizados
ainda ndo é a mais estdvel. A quantidade de contornos passa a atuar como

potencial termodinamico para o crescimento de grdo de modo a diminuir a area
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total desses contornos. Assim como a recristalizagéo primaria, o crescimento de
gréo é assistido por ativagdo térmica. No entanto, o potencial termodinamico
para o crescimento de gréo e cerca de duas ordens de grandeza menor que o

potencial termodinamico para a recristalizagéo primaria.

O crescimento de gréo é definido como o crescimento de determinados
graos as custas de outros de modo a diminuir a area total de contornos. A
diferenga de energia dos contornos de dois grdos vizinhos de tamanhos
diferentes representa o potencial termodinamico local para o crescimento de
grao, esse potencial termodinamico aumenta com a diferenca de tamanho entre

0Ss graos.

Quando os gréos crescem uniformemente, ou seja, a grande maioria com
um diametro proximo a um didmetro médio, define-se o fendmeno como
crescimento normal de grdos ou simplesmente crescimento de grdo. Outra
possibilidade, seria o crescimento preferencial de alguns grdos, levando a uma
distribuicdo estatistica bimodal de tamanho de grdo. Este processo é conhecido

como crescimento anormal de gréo ou recristalizagdo secundaria.

A forma dos gréos & controlada por um compromisso entre o equilibrio de
tensdes e os requisitos geométricos necessarios para o total preenchimento do
espago. Em analise bidimensional, a situagéo de equilibrio consiste em gréos de

seis lados formando angulo de 120°.

A curvatura dos contornos de gréo leva a uma diferenca de potencial
quimico, promovendo a migragdo de atomos através dos contornos de grdo,
esses contornos se movem na diregdo de seu centro de curvatura através de um
fluxo de atomos no sentido oposto, 0 que na recristalizagdo se d4 de maneira
oposta, pois os contornos de gréo na recristalizagido, migram no sentido oposto
ao seu centro de curvatura e com velocidade maior do que durante o

crescimento de gréo '™,

A cinética de crescimento normal de grio foi obtida empiricamente a partir

de observagies experimentais, e segue a seguinte equacao:

D - Do = K*"
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onde:
D= diametro médio dos graos no instante t;
Do= diametro médio inicial dos graos;
K e n = constantes dependentes do material e da temperatura;

t = tempo de recozimento.

1.2.9- Recristalizagao secundaria

Quando a recristalizagao primaria termina, o crescimento normal de gréo
subsequente pode ser interrompido pelo crescimento exagerado de
determinados graos que englobam os que permanecem com seu tamanho
aproximadamente constante. Este fendmeno € chamado de recristalizagéo
secundaria e esta associado a fatores que limitam o crescimento normal de grao,
tais como: dispersdo de precipitados, textura preferencial forte ou limitag6es

impostas pela espessura da amostra.

A cinética de recristalizagdo secundaria, também obedece uma equagéo

do tipo:
X =1-exp (-A*t")
onde:
X =fracao volumétrica de graos secundarios;
t = tempo de recozimento apds o término da recristalizagao
primaria;

A, K = parametros dependentes do material e da temperatura.

Esta equacao, também é representada por uma curva do tipo sigmoidal.
A similaridade com a cinética de recristalizagdo primaria é que deu origem a

denominacao recristalizacdo secundaria.

Em seus estagios intermediarios, a recristalizagdo secundaria leva a uma
distribuicdo bimodal de tamanhos de grédo, terminando ao final do processo,

novamente com uma distribuicdo normal de graos.
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1.3- Recristalizacdo de NisAl

O interesse no comportamento da recristalizagdo advém do fato de que
quase todos os materiais passam por um processo de recristalizagdo durante a
fabricagdo do produto final. Adicionalmente, a recristalizagdo pode ocorrer
quando os componentes fabricados estdo sujeitos a altas temperaturas de
servigo, como no caso das aplicagées da liga 1C-50."

Gottstein et al'®

realizaram tratamentos isotérmicos, baseados em uma
definicdo de recristalizagdo 'apés 1 hora, e mostraram que a temperatura de
recristalizag@o apos 80% de deformagédo & aproximadamente 625°C ou 0.55T,,.
Este valor € bem alto quando comparado a metais puros ( T, = 0.3 T,, ) ou
solugbes desordenadas (T, = 0.4 T, ), mas comparével ao comportamento de

recristalizag&o de outros componentes intermetélicos.

Uma alta temperatura de recristalizagdo indica ou uma baixa taxa de
nucleagéo, ou uma pequena mobilidade do contorno de grao, ou uma forte forga
de arraste no movimento do contorno de grdo, ou ainda uma combinagdo de
todos esses fatores. De acordo com observagbes reportadas em outros

18,21,22

trabalhos , O processo de nucleagdo parece ndo ser substancialmente

afetado pela ordenacdo de longa distancia, mas o crescimento sim.

Nada se sabe sobre a mobilidade intrinseca do contorno de grdo em
componentes intermetalicos, isto &, a influéncia da ordem a longa distancia no

movimento do contorno de grdo. Hutchinson et al.?

, concluiram de seus
resultados de cinética e textura em CusAu, que houve uma baixa mobilidade
para uma grande quantidade de contornos de gréé. Certamente, a estrutura
ordenada impde restrigdes adicionais no mecanismo atdbmico de transferéncia de
massa do grédo deformado para o grao recristalizado, visto que nem toda posigéo
atdmica é equivalente, como sdo em estruturas desordenadas. Portanto, a
distancia média por atomo para a migragdo, torna-se maior em estruturas
cristalinas ordenadas, e consequentemente a taxa de migragdo do contorno de

gréo sera menor do que em arranjos desordenados.

A redugcdo da mobilidade do contorno de grdo, poderia também ser

causada pela presencga do boro, pois sabe-se que este segrega para o contorno
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de gréao, e poderia ancorar o seu movimento, contudo também foi encontrada
baixa cinética de crescimento para o NisAl sem adigdo de boro, portanto essa
segregacao de boro ndo pode ser a Unica causa para a redugdo da taxa de

92 Hutchinson et al.®, explicam os seus

migracédo de contorno de gréo
pareceres assumindo que a energia de ativagdo para a migragdo de contornos
de alto angulo é muito alta em estruturas ordenadas, tanto que o comeco da

recristalizagéo se da pelo movimento de contornos de baixo angulo.

O desenvolvimento da microestrutura durante a laminagéo é semelhante a
de materiais puros com energia de falha de empilhamento intermediaria, tal

como o Cu'®1%%

. Os gréos inicialmente equiaxiais tornam-se “empanquecados”
para baixas deformagOes (aproximadamente 20% de laminag&o), desenvolve
regides ndo homogéneas (bandas de cisalhamento ) dentro dos graos, e exibem
crescentes formagGes de bandas de cisalhamento através dos grdos para
maiores taxas de deformagio ( aproximadamente 80%). N3o foi observada'
notavel formag&o de maclas tal como ocorre em metais com baixa enegia de
empilhamento. A recristalizagdo desenvolve-se totalmente nas bandas de
cisalhamento para tempos pequenos tal como 10 minutos a 625°C. Apds 55
minutos nesta temperatura a recristalizago total é atingida. Houve nucleacéo
18,19,21,22

preferencial nas heterogeneidades de deformagao.

Portanto, com o exposto, concluiram'®'®?"?

que a cinética de
recristalizagdo € lenta, o que foi atribuido mais a reduzida mobilidade dos
contornos de grdo devido a estrutura ordenada do que a segregacéo do B nos
contornos de grdo, gerando consequentemente um alta temperatura de
recristalizacdo. A evolugdo da microestrutura dufante a recristalizagéo é
semelhante & dos metais e ligas convencionais. A migracdo de contornos
induzida por deformagdo domina o processo de recristalizagdo apds baixas
deformagbes, e apds altas deformagdes a recristalizagdo ocorre através das
heterogeneidades de deformacdo (bandas de cisalhamento), sendo que o
tamanho de grdo recristalizado ¢ da ordem de 1um. O NisAl possui um alto
coeficiente K da relagéo de Hall-Petch® . Os valores de dureza podem, portanto,

levarem a interpretagbes erréneas do desenvolvimento microestrutural,
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particularmente na obtengdo do estado recristalizado e da temperatura de

recristalizagdo.

Ball et al.? realizaram um estudo comparativo do efeito da adigdo de Fe e
Zr na recristalizagdo de ligas NisAl, isto & IC50 e IC15 obtidas por processo de
fusdo continua de tiras finas tendo-se como microestrutura inicial duas fases: y/y’
e y' com graos equiaxiais, onde predominava a fase ordenada y' e onde a fase y
encontrava-se extremamente n&do homogeneamente distribuida dentro da matriz

de ' e, preferencialmente ao longo dos contornos de gréo.

Apos deformagéo por laminagdo a frio obteve-se? uma alta densidade de
bandas de cisalhamento que por vezes atravessavam os gréos e apresentavam

um angulo de aproximadamente 30-35° com relago a diregio de laminago.

As discordancias ndo formam uma estrutura celular e para baixas
redugdes, a deformagdo ocorre por escorregamento p‘lanar forcado que promove
uma desordem local no plano de escorregamento e portanto favorece a
formagdo de microbandas ultrafinas tanto para o IC50 quanto para o NisAl (B).
Adicionalmente o confinamento estrutural do escorregamento ndao é devido
somente a alta fragdo de fase y', mas também a presenga de microestrutura
duplex y/y' que adicionalmente favorece o escorregamento planar. Com o
aumento da redugdo, o escorregamento fica cada vez mais confinado a um
espago progressivamente menor, e assim promove a formagdo de bandas de

cisalhnamento por instabilidades mecanicas locais®.

No recozimento de 15min a 1023, 1123 e 1273K para 85% de deformacéao
observou-se” que a recristalizagéo iniciou-se nas bandas de cisalhamento com
tamanho de grdo de aproximadamente 1um, e com temperaturas maiores,
observou-se?? graos recristalizados nas regibes da matriz adjacentes as bandas
de cisalhamento com um tamanho de grdo médio 5 vezes maior que aqueles
nucleados dentro das bandas. Recristalizagédo completa foi observada® para
15min a 1273K. Uma caracteristica da microestrutura recristalizada foi a nao
homogeneidade da distribuigdo de tamanho de grao com finos grios ao longo
das bandas (35° em relagdo a dire¢do de laminagdo), e grédos grosseiros nas

demais regibes da matriz. Observou-se também uma redistribuicéo da fase y na
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forma de pequenos precipitados. Para 24hs a 1373K observou-se® alguns graos
de fase y’ enquanto outros grdos compunham-se de uma mistura de y/y'e y'
preferencialmente localizada em contorno de grao, onde finas particulas de fase

Y cuboidal de cerca de 35nm estava dispersa na fase'y.

Para a evolugdo da microestrutura no crescimento de grdo para
tratamentos com Shs e 25hs a 1373K, observou-se® o desaparecimento dos
finos gréos ao longo das bandas de cisalhamento e uma distribuicdo de tamanho
de grao mais uniforme que o da recristalizagéo primaria. Nos contornos de grao,
regides com estrutura duplex y/y’ mais y com muitos microns foram encontradas.
Apesar da alta temperatura de recristalizagdo (1373K aproximadamente 0,82 T,
onde T(é a temperatura de fusdo da material), o crescimento de gréo observado
foi bastante pequeno, sendo que para 25 hs o tamanho de gr&o foi da ordem de

8-9 um descontando-se as macias de recozimento.

Deste modo, apds completada a recristalizagdo primaria obtem-se uma
distribuicdo de tamanho de grdo ndo uniforme, sendo que as bandas alternadas
de grdos finos e grandes pode ser atribuida a diferentes cinéticas de
recristlizagbes locais. Em regiées em que havia bandas de cisalhamento, o
tamanho de gréo foi muitas vezes menor que em outros locais. A precipitacao
de vy’ dentro da solugéo solida y deve-se a regides supersaturadas ao longo dos
contornos de gréo. Como a fase y é coerente com as particulas de y’, a diferenca

principal entre as duas fases passa a ser a composi¢do quimica.

Com o progresso da recristalizagdo os grao finos desaparecem devido a
diferentes potenciais termodindmicos locais para crescimento de grdo. No
entanto, zonas de y/y' ao longo dos contornos de grao impedem a movimentagéo
dos contornos, ancorando estes, e consequentemente retardando muito o
crescimento na liga [IC50. Assim, a‘ microestrutura que determina as
propriedades mecanicas parece permanecer estavel mesmo durante

prolongados recozimentos a altas temperaturas tal como 0,82 T;.
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2- Materiais e métodos

O material utilizado neste trabalho foi a liga IC-50, fornecida em formas de

barras, pela Oak Ridge National Laboratory , e cuja composicao é apresentada

na tabela a seguir:

Tabela Ili: Composic¢éo da liga IC-50

ELEMENTO PORCENTAGEM ATOMICA
Al 21.73
Cr _
Mo _
Zr 0.34
B 0.01
Ni 77.92

As barras foram produzidas por fusao a arco e fundidas em barras de

25mm de diametro e 127mm de comprimento. Cada barra foi deformada a frio

pelo processo de forjamento rotativo, sofrendo uma reducao de area de 40%

(didmetro final de 19.4mm) e 60% (diametro final de 15.8mm).

Foram cortadas amostras das barras deformadas, para a realizagcdo de

tratamentos isotérmicos nas temperaturas de 800, 1000 e 1200°C, para os dois

graus de deformacao, em tempos progressivos, conforme a tabela abaixo:

Tabela IV: Tratamentos térmicos de recozimento

TEMPERATURA TEMPO (horas)
800°C 2 4 6
1000°C 1 2 4
1200°C 0.5 1 2

Os tratamentos isotérmicos de recozimento foram realizados em um forno

tipo retorta, ) que se' encontra \no HaII\Te\cnolé\gjco do Dépértamento de

—

‘= X . A .. -
Engenharia Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica, com atmosfera
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protetora de argonio. As amostras foram introduzidas no forno apds este ter
atingido a temperatura de tratamento, e ao final do tempo determinado, foram

resfriadas bruscamente em agua.

Apds os tratamentos, as amostras foram embutidas e polidas, para
posterior analise com microscépio ético. O ataque metalografico na liga IC-50 foi

realizado com o reagente Marble, com a seguinte composic3o:
- 10g sulfato de cobre;
- 50 ml Hel;
- 50ml H,O

As amostras foram entdo fotografadas em microscépio Zeiss, modelo
Ultraphot. Por meio desta técnica, pode-se acompanhar a evolugdo da
recristalizagdo e do crescimento de grdo em dreas estatisticamente

significativas.

Foram também realizadas medidas de microdureza, em equipamento
Wilson, Tukon, Microhardness tester do Instituto de Pesquisas Tecnologicas do
Estado de S&o Paulo, com carga de 500g e aumento de 200X. Foram medidas
as duas diagonais da impressdo e tirado o valor médio, com o valor obtido
entrou-se em uma tabela de conversdo fornecida pelo fabricante, para a
determinagdo da dureza Vickers. Os valores obtidos sdo a média de seis valores
de cada amostra. Realizou-se ainda medidas de}microdureza com carga de 10g

. . 7 a . .
e aumento de 600X, sendo estas realizadas 'no microdurometro do préprio

—
- e . e
Departamento de Engenharia Metalurglcagde Materiais da Escola Politécnica.
As medidas de tamanho de gréo foram realizadas nas microestruturas ja
fotografadas, com o auxilio de uma régua, considerando os respectivos
aumentos da figura. Os valores obtidos sdo a média de dez valores de tamanho
de gréo de cada amostra. Nio foram realizadas medidas nas amostras

recozidas a 800°C, pois estas ndo apresentaram grédos com contornos definidos.
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3- Resultados e discussao

3.1- Caracterizagao da liga no estado bruto de fusao

Em um primeiro momento, realizou-se a caracterizagao da liga no estado
bruto de fusao. Para esta condig¢ao, foi possivel observar (figuras 16 e 17) a
presenca da fase ordenada y’ (areas claras), alternada com uma regiao de y/ v/,

exibindo uma rede retangular de fase y (areas escuras).

3.2- Caracterizagao das amostras deformadas.

As microestruturas das amostras que sofreram deformacao a frio, podem
ser observadas nas figuras 18 e 19, onde é possivel notar a presenga de bandas

de cisalhamento, com dois sistemas de escorregamento atuantes.

3.3- Ensaios de recozimento isotérmico- microestrutura.

Pode-se observar nas amostras tratadas a 800 C, figuras 20 e 21, que a
forma dendritica da rede ainda se mantém. Além disso, nao & possivel mais
observar as bandas de cisalhamento, o que indica que houve ativagao de
mecanismos de recozimento (recuperacao efou recristalizagdo), porém, a
principio, parece dificil afirmar, por microscopia Ooptica, que houve
recristalizacdo. Verificou-se ainda, na regiao da fase y' a presenga de graos
mais claros e graos mais escuros, figura 21, indicando uma possivel
recristalizagdo parcial. As medidas de microdureza sugerem que as regioes mais

claras sao graos recristalizados, conforme sera mostrado mais adiante.

Nas amostras tratadas a 1000 e 1200 C, figuras 22 e 23, pode-se
observar, que a estrutura esta totalemente recristalizada, ja a partir dos
primeiros tempos de tratamento. Na.maioria delas € possivel observar a

presenca de graos maclados, figura 23. Notou-se ainda, para estas amostras,
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que aumenta a fragdo de y’ e diminui a fragao da regiao de y/y’, com relagdo ao
material bruto de fundi¢éo.

O aumento da regido da fase ordenada y’ pode ser atribuido a diminuigéo
da segregacdo causada pelo processo de solidificagdo. Assim a deformagao

causaria uma diminuicdo nas heterogeneidades a qual seria complementada

pelo recozimento.

Figura 16: Microestrutura da liga 1C-50 bruta de fusdo. Ataque: Marble.
Aumento: 80X '
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Figura 17: Detalhe da figura anterior, evidenciando a estrutura retangular da
fase y. Ataque:Marble. Aumento: 250X

Figura 18: Liga IC-50 deformada 40%. Deformagéo evidenciada pela presencga
de linhas de escorregamento em dois sistemas de escorregamento distintos.
Ataque:Marble. Aumento: 250X
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Figura 19: Liga IC-50 deformada 60% Deforma(;ao mais acentuada que a flgura
anterior e também com dois sistemas de escorregamento atuantes. Ataque:
Marble. Aumento:250X.

Figura 20: Liga IC-50 deformada 40% e recozida durante 6 horas a 800°C.
Ataque: Marble. Aumento: 250X.
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Figura 21: Liga IC-50 deformada 60% e recozida durante 2 horas a 800°C.
Ataque: Marble. Aumento 400X

Figura 22: Liga IC-50 deformada 40% e recozida durante 1 hora a 1000°C.
Ataque: Marble. Aumento 250X
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Figura 23: Liga IC-50 deformada 60% e recozida durante 2 horas a 1200 C.
Ataque:Marble. Aumento:250X

3.4- Ensaios de recozimento isotérmico- microdureza.

O desenvolvimento da recristalizagao foi acompanhado através de
medidas de microdureza, e os valores obtidos estdo apresentados na tabela

seguinte.
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Tabela V: Valores meédios de microdureza Vickers (HV) (carga 500 g)

Amostra Microdureza HV Amostra Microdureza HV
40% de 404.3 60% de 519.3
deformagéo deformagéao
800°C , 2hs 311.3 800°C , 2hs 338.0
800°C, 4hs 2547 800°C, 4hs 295.0
800°C, 6hs 230.7 800°C, 6hs 2923
1000°C, 1h 182.3 1000°C, 1h 238.7
1000°C, 2hs 170.6 1000°C, 2hs 225.0
1000°C, 4hs 164.2 1000°C, 4hs 208.3
1200°C, 0.5h 200.0 1200°C, 0.5h 200.0
1200°C, 1h 199.0 1200°C, 1h 196.3
1200°C, 2hs 165.3 1200°C, 2hs 163.8

Para obter uma informagao mais precisa, foram realizadas medidas de
microdureza com carga de 10g nas amostras tratadas a 800°C, j& que as
medidas realizadas com carga de 500g ndo sao conclusivas para este

tratamento, pois seus valores variaram mais do que 10%.

Para obter uma definigdo de como se encontra a microestrutura, realizou-
se as impressdes em pequenas regides claras e regides mais escuras da
amostra, as quais suspeitava-se serem referentes a respectivamente graos
recristalizados e ndo-recristalizados, tendo-se verificado que as regides mais
claras apresentaram valores menores ( média de 145 HV) de dureza do que as
regibes mais escuras (225HV), que estdo mais préximos dos valores obtidos
com 500g de carga. Estes resultados sugerem que a recristalizagao ja iniciou a

800°C, mesmo para o tratamento de 2 horas.

O valor médio de 145 HV nas regides claras foi praticamente constante
para todas as amostras tratadas a 800°C, assim acredita-se que sejam essas as

regides recristalizadas.

Nota-se pela tabela anterior que os valores de dureza continuam a
decrescer, mesmo apoés a recristalizagdo ter ocorrido. Esta queda dos valores

pode ser atribuida ao crescimento de gréo. que embora sendo pequeno influi
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sensivelmente nos valores de dureza, pois segundo Schulson et al*® a dureza é
bastante sensivel a variagdes no tamanho de grao, ja que o coeficiente K da
relagdo de Hall-Petch (6 = oo +K/D' onde ¢ é o limite de escoamento e D o

tamanho de grao), para o NisAl é bastante elevado.

Os dados de microdureza evidenciam uma continua perda de resisténcia
com o aumento da temperatura e do tempo de recozimento, como pode ser visto
pelas figuras abaixo:

600
« 800°C
500 + a 1000°C
a 1200°C
400
> |
s I L J
-4}
_'g' 300 s ®
Q
S "
= [ ]
200 A A u
A
100 +
[
0 t + }
0 1 2 3 4 5 6

|

|

|

Tempo (hs) i

Figura 24: Dureza em fungdo do tempo de recozimento para diferentes

temperaturas- 60% de redugio.
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Figura 25: Dureza em fungdo do tempo de recozimento para diferentes

temperaturas.- 40% de redugdo.

A diminuigdo dos valores de microdureza, dificilmente é devida somente a
recristalizagdo primaria, ja que uma certa fragdo dessa diminui¢io deve estar associada a
ocorréncia de recuperagdo e de crescimento de grdo, portanto o acompanhamento da

cinética de recristalizagdo por medidas de dureza ndo ¢ um procedimento totalmente

adequado.

A recrnistalizagdo da amostra com 60% de deformagdo leva a valores de dureza
maiores, embora proximos, do que a amostra com 40% de deformacdo, conforme mostram

as figuras que se seguem. Este comportamento tambem foi observado por Gottstein et

al.’.
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Figura 26: Variagdo de dureza durante o recozimento para diferentes graus de

deformagao.-800°C
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Figura 27: Variagdo de dureza durante o recozimento para diferentes graus de

deformagio- 1000°C,
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Figura 28: Variagdo de dureza durante o recozimento pa;a- diferentes graus de

deformagio -1200°C.

3.5- Ensaios de recozimento isotérmico- crescimento de grao.

A tabela VI mostra os valores de tamanho de grao obtidos para as

respectivas condigées de tratamento, exceto a 800°C.

Tabela VI- Resultados de tamanho de grao de vy'.

Amostra tamanho de grao Amostra tamanho de grao

(nm) (nm)

1000°C, 1h, 40% 35.3 1000°C, 1h, 60% 19.8
1000°C, 2hs, 40% 357 1000°C, 2hs, 60% 22.0
1000°C, 4hs, 40% 38.2 1000°C, 4hs, 60% 248
1200°C, 0.5h, 40% 40.5 1200°C, 0.5h, 60% 30.7
1200°C, 1h, 40% 417 1200°C, 1h, 60% 34.9
1200°C, 2hs, 40% 49.3 1200°C, 2hs,60% 35.1
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Os grédos das amostras, submetidas as mesmas temperaturas de
tratamento e mesma redugdo possuem tamanhos semelhantes, como mostra a
tabela anterior, pois conforme mostrou Gottstein?> durante o processo de
recristalizag&o ocorre redistribuigdo de soluto no contorno, criando condi¢des de
precipitagdo de y entre os contornos da fase ordenada. Estes cristais de y
causam uma diminui¢do da velocidade de crescimento de grdo por ancoramento
dos mesmos (“Zener drag").

Ou ainda, como mostra a literatura'®'®*"??

o0 crescimento de grao é
dificultado devido a baixa mobilidade do contorno de grdo em estruturas

ordenadas.
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4- Conclusoes

A recristalizagao do IC-50, para os tempos estudados foi parcial nas
temperaturas de 800°C e total para 1000 e 1200°C, o crescimento de griaos da
liga IC-50 é lento, mesmo a temperaturas de 1200°C. Os grao obtidos estdo na

ordem de 20-40 mm.

Ocorre um decréscimo na dureza do material com o recozimento até valores de

cerca 140 HV. Maiores deformacgdes implicam em valores de dureza final mais

elevados.
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