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RESUMO

Ligas de aluminio (Al) contendo dispersdo de particulas em escala
nanométrica que apresentam valores elevados de resisténcia mecénica em
temperaturas ambientes e em altas temperaturas ja sdo estudadas ha algum
tempo. Estas ligas sdo conhecidas por apresentar particulas icosaedrais
embebidas numa matriz de Al-a e sdo chamadas de ligas nano-
quasicristalinas, tendo como caracteristica marcante grande estabilidade
térmica. O presente trabalho visou avaliar as propriedades mecanicas e a
possibilidade de formagao de fases quasicristalinas de uma liga Alg;FesCroMng3
solidificada rapidamente através da producdo de corpos de prova de grande
volume. A caracterizagdo da liga foi feita via microscopia eletrbnica de
varredura (MEV), difracdo de raios-X (DRX) e calorimetria diferencial de
varredura (DSC). As propriedades mecéanicas foram avaliadas através de
ensaios de compressao em temperatura ambiente e em elevadas temperaturas
e através de testes de micro-dureza. Os resultados mostraram microestrutura
refinada e possibilidade de presenca de quasicristais. Os valores de resisténcia
mecanica apresentados pela liga foram elevados inclusive em temperaturas de

300°C, associados com alta plasticidade em compressao.
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PROCESSING, MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION AND
MECHANICAL PROPERTIES EVALUATION OF THE ALg,FE3CR>MN3
ALLOY

ABSTRACT

Aluminum alloys having a particle dispersion in nanometric scale, which present
elevated values of mechanical strength at both ambient and high temperatures
have been studied for some time. These alloys are known for presenting
icosahedral particles embedded in an a-Al matrix and they are called
nanoquasicrystalline alloys, having large thermal stability as their major
characteristic. The present work aims to evaluate the mechanical properties and
the possibility of formation of quasicrystalline phases in an AlgFe3;CroMn;
rapidly solidified to produce bulk samples. The alloy was characterized by
scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (DRX) and differential
scanning calorimetry (DSC). The mechanical properties were evaluated by
compression tests at ambient and high temperatures and also by micro-
hardness tests. The results showed refined microstructure and possibility of
presence of quasicrystalline phase. Elevated mechanical strength was
observed for the alloy even in temperatures up to 300°C, always associated

with good plasticity in compression.
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1 INTRODUCAO

Ligas de aluminio (Al) contendo uma dispersdo de particulas em escala
nanomeétrica (com fracdo volumétrica de 10 a 30%) tém apresentado valores de
resisténcia mecanica da ordem de 30% superiores aos das ligas totalmente
amorfas e cerca de 150% superiores aos das ligas convencionais de alta
resisténcia. De particular interesse dentre as ligas nano-estruturadas s&o as
ligas quasicristalinas com microestrutura contendo particulas icosaedrais de
tamanho nanométrico embebidas em matriz de Al. Essas ligas tém como
caracteristica especial grande estabilidade térmica e propriedades mecanicas
em altas temperaturas muito superiores as das ligas comerciais.

Estas ligas com presenca de particulas icosaedrais podem ser obtidas
através de processos de solidificagao rapida pela fusdo de certas quantidades
de material em equipamento de melt-spinning, muito utilizado para a obtencéao
de ligas metalicas com estrutura fora da condicdo de equilibrio. Nos ultimos
anos algumas pesquisas tém sido voltadas para o estudo das caracteristicas
de ligas de Al nano-estruturadas obtidas por solidificagao rapida, levando a um
aumento exponencial no numero de trabalhos publicados e informagdes sobre
diversos sistemas a base de Al.

Contudo, a obtencdo de nano-estruturas com presenca de fases
icosaedrais em ligas de Al de grande volume, ou seja, com possibilidade de
aplicagbes como materiais estruturais, tem sido um objetivo de dificil alcance.
Isso em fungao das altas taxas de resfriamento exigidas para a formagao desta
estrutura. Em trabalhos anteriores desenvolvidos pelo grupo de pesquisa em
materiais nanocristalinos do LabNano - DEMa foi estudada uma liga
AlgoFesCroMn;, de mesma composicdo nominal daquela apresentada no
presente trabalho, e os resultados para propriedades mecanicas em
temperatura ambiente se mostraram bastante satisfatorios.

Durante o desenvolvimento deste trabalho o objetivo foi observar a
possibilidade de formacao de fases quasicristalinas e a resisténcia mecanica
da liga de composi¢cdao AlgoFesCroMn; quando submetida a ensaios de
resisténcia mecanica em temperaturas elevadas, como forma de complementar

os resultados antes observados. A liga de Al formadora de nano-estruturas foi



obtida através de fundicdo em molde de cobre e caracterizada através de
microscopia eletrbnica de varredura (MEV), difragcdo de raios-X (DRX) e
calorimetria diferencial de varredura (DSC). As propriedades mecanicas foram
avaliadas através de testes de compressdo em temperaturas de 200°C e

300°C e em temperatura ambiente, além de ensaios de micro-dureza.



2 OBJETIVOS

Processamento através de técnicas de solidificagdo rapida da liga
AlgoFesCroMng, caracterizacdo microestrutural e avaliagdo das propriedades
mecanicas, em temperatura ambiente e elevadas temperaturas, de amostras
de grande volume.

Observacdo da possibilidade de formagao de fases quasicristalinas
através da utilizacdo do processo de fundicdo em molde de cobre para

obtencado de amostras de grande volume.






3 REVISAO DE LITERATURA

Ultimamente um intenso trabalho de desenvolvimento de novas ligas
metalicas vem ocorrendo, na consciéncia de que a reducdo de peso em
determinados componentes de grande volume, mantendo elevada resisténcia
reflete em aumento da eficiéncia do produto [1]. Um exemplo disso é a
introdugdo de ligas leves e resistentes em componentes de automodveis,
aeronaves, etc. Desta forma novas ligas contendo alta resisténcia mecénica e
baixo peso tem sido estudadas.

Nas ultimas décadas parte das pesquisas nesta area tém sido
direcionadas ao estudo das ligas nanocristalinas a base de Al, ou seja,
estruturas contendo uma dispersao de particulas de tamanho nanométrico
(<100nm) embebidas numa matriz de Al. Ligas que apresentam este tipo de
estrutura ja sdo conhecidas ha mais de uma década e chegam a apresentar
valores de resisténcia a tracdo da ordem de 1500 MPa [2-4]. Para que se
possa ter uma nogado da importancia de valores dessa magnitude, devemos
indicar que as ligas de Al com microestrutura constituida por 100% de fase
amorfa apresentam resisténcia a tracao da ordem de 1200 MPa [5] enquanto
que as melhores ligas de Al convencionais, como por exemplo, a liga 7075-T6,
apresenta resisténcia a tragcao em torno de 700MPa [6].

Dentre as ligas nanocristalinas as de grande destaque sao aquelas que
apresentam em sua microestrutura fases quasicristalinas. O desenvolvimento
de ligas nano-quasicristalinas se deu a partir da década de 80, quando foi
proposta [7,8] a possibilidade de fabricagdo de compdsitos metalicos a base de
Al com particulas finamente dispersas numa matriz de Al através de técnicas
de solidificagao rapida.

Tais ligas nano-quasicristalinas apresentam fragcdes de particulas
icosaedrais embebidas em matriz de Al-a. Algumas apresentam caracteristicas
distintas como resisténcia a tracdo acima dos valores obtidos para as ligas
convencionais, bem como resisténcia mecanica em elevadas temperaturas e
ductilidade acima das observadas para ligas convencionais cristalinas e
amorfas a base de Al. Podemos citar para estas ligas nano-quasicristalinas

aquelas obtidas em sistemas quaternarios Al-Fe-Cr-M (M=metais de transi¢c&o).



A obtencao de estruturas quasicristalinas, nanocristalinas ou amorfas em
ligas de Al depende de taxas de resfriamento elevadas, da ordem de 10° a
10°K/s [9,10], o que pode ser atingido, por exemplo, na produgcdo de fitas
utilizando equipamento de melt-spinning, ou através de processamento de pés
atomizados por extrusdo a quente. No entanto as ligas nanocristalinas também
podem ser obtidas através da utilizacdo de outros processos, como moagem
de alta energia e fundigéo [11].

O grande desafio para a exploragdo industrial das propriedades
mecanicas das ligas nano-quasicristalinas se encontra em conseguir uma
microestrutura com presenca de fases quasicristalinas em componentes com
dimensdes de grande volume, apropriados para fabricagdo de pegas para uso
estrutural.

A possibilidade de obtencdo de materiais de grande volume (grande
volume se refere a dimensdes tipicamente superiores as obtidas nas fitas
processadas por melt-spinning, ou seja, maiores que 1 mm) foi evidenciada por
Inoue et al [12,13], onde as propriedades mecanicas apresentadas se
mostraram bastante satisfatérias como, por exemplo, o médulo de elasticidade
apresentado foi igual a 200GPa em temperatura ambiente e resisténcia a

compressao de 650 MPa em temperaturas de 1000K para uma liga Al-Pd-Mn.

3.1 Ligas Nano-Estruturadas

Os estudos baseados nos processos de solidificagdo rapida em ligas a
base de Al comecaram tendo como objetivos principais a modificacdo da
morfologia de fases, a supressdo de formagédo de fases de equilibrio e a
formacdo de nano-estruturas a partir da fase amorfa [14]. Processos como
consolidacao de pods, introducao de defeitos por deformacéo e cristalizacao de
fases amorfas se encontram dentro dos métodos para obtencao de estruturas
nanocristalinas e conduziram ao desenvolvimento de novas ligas
nanocristalinas.

Os materiais nanocristalinos apresentam tamanhos de gréo tipicamente
menores do que 100nm, por causa disso, estes materiais apresentam elevada

fracdo volumétrica de contornos de grdao que tem influéncia direta em suas



propriedades fisicas e mecéanicas, diferenciando-os quando comparados aos
materiais policristalinos de grdos mais grosseiros. Durante os ultimos anos tem
sido visto que ligas nanocristalinas, nano-quasicristalinas e amorfas possuem
propriedades consideravelmente superiores as apresentadas por algumas ligas
convencionais [8], o que tem levado a expansdo dos estudos para melhoria
tecnologica de metais de engenharia e obteng&o de novas estruturas.

A figura 3.1 mostra um esquema de arranjo atdbmico para materiais
nano-estruturados revelando que estes apresentam microestrutura constituida
por fases arranjadas de forma heterogénea, que esta composta por regides de
pequenos graos cristalinos e regides de contornos de gréo. A heterogeneidade
estrutural dos materiais nanocristalinos garante a eles propriedades bem
diferentes de outros como os convencionais cristalinos ou os amorfos, e em
muitos casos o desempenho dos materiais nanocristalinos chega a ser

bastante superior, dependendo de sua aplicagéo [14].

Figura 3.1 - Modelo bi-dimensional de um material nano-estruturado. Atomos nos centros dos
cristais em preto e nos contornos em branco [14].

O desenvolvimento de varias técnicas de preparacdo de materiais
nanocristalinos tem sua base nos principios de consolidacdo de pequenas
particulas ou no fracionamento de um material em dimensées menores [15]. A
partir destes principios outras técnicas de producdo de materiais
nanocristalinos partindo do estado sélido, liquido e vapor foram desenvolvidas,

levando ao desenvolvimento de ligas nanocristalinas de diversas composigdes.



A tabela 3.1 mostra algumas técnicas que tém sido utilizadas na

producao de ligas nanocristalinas.

Tabela 3.1 - Técnicas de produgao de materiais nano-estruturados. Modificado de [15].

Fase de Partida Técnica

Vapor Condensacao de gas inerte
Deposicao fisica de vapor
Processamento a plasma
Condensacgao de vapor quimico
Reacbes quimicas
Liquido Solidificagao rapida
Eletrodeposi¢ao
Reacdes quimicas
Sélido Moagem de alta energia
Devitrificagao de fase amorfa
Eletro-erosao
Desgaste por deslizamento

Em 1988 uma nova familia de vidros metalicos composta por ligas
ternarias com composicao rica em Al foi apresentada [16], onde as ligas
amorfas demonstraram excelentes propriedades mecanicas e alta estabilidade
térmica; K. Lu [17] explica de forma mais detalhada as caracteristicas, estrutura
e propriedades da cristalizacdo de soélidos amorfos. Desde essa época, foi
identificada a familia AI-TM-RE (onde TM=metal de transicdo e RE=terra rara)
como sendo uma das mais importantes para a formacao de vidros metalicos e
também de estruturas nanocristalinas.

Até o presente, as ligas amorfas ou nano-estruturadas de grande volume
de Al tém sido obtidas através de métodos de consolidagao de pos resultantes
de processos como moagem de alta energia ou atomizacéo [18,19]. Alguns
trabalhos reportados na literatura [11,20,21] tém mostrado a obtencdo de
estruturas nanocristalinas através de deformacao com introdugao de bandas de
cisalhamento em sélidos amorfos. Particulas nanocristalinas sao formadas nas
proximidades das regibes plasticamente deformadas, principalmente nas
bandas de cisalhamento, tal comportamento foi atribuido a altos niveis de
deformagéo nas bandas de cisalhamento que causam instabilidade no arranjo

atomico.



Além das ligas constituidas por sistemas com base em Al varios outros
sistemas de elementos podem ser propicios a formagao de nanocristais, estes
também s&o sistemas cuja formacdo de metais amorfos € mais facil de ser
obtida. Os mais reportados na ultima década do século passado foram
sistemas com base em Zr, Ti, Pd, Fe e Co, dentre outros. Muitas ligas
nanocristalinas também estdo sendo pesquisadas para aplicagdes magnéticas
por causa de suas caracteristicas para utilizagdo como magnetos moles [22].
Estas ligas geralmente tém como elemento base o Fe e podem ser do tipo Fe-
Cu, Fe-Pt dentre outras.

Um nuamero importante de trabalhos tem sido publicado nos ultimos anos
sobre ligas metélicas com dispersdo de particulas em escala nanométrica, e
novas microestruturas, propriedades, aplicacbes e rotas de processamento
foram desenvolvidas. As ligas constituidas de sistemas com base em Al estao
inseridas neste contexto e tém apresentado resultados favoraveis a aplicagao
como materiais estruturais, quando produzidas em dimensbes de grande
volume.

As caracteristicas micro-estruturais das ligas nanocristalinas e sua
influéncia sobre as propriedades mecanicas apresentadas tém sido
amplamente avaliadas. A figura 3.2 mostra esta relagdo entre microestrutura e
propriedades mecanicas de ligas de Al amorfas, nanocristalinas e nano-
quasicristalinas desenvolvidas por Inoue et al [13]. As propriedades mecanicas
reportadas como resultado da analise de fitas de melt-spinning sao
relativamente altas e demonstram que a microestrutura obtida contribui de

forma positiva para o aumento da resisténcia mecanica.



10

| totalmente amorfo of = 1200MPa

Al-cfc (d=100~200nm)  grande volume:
f=700~1000MPa

compoesto intermetalico  €f=1-~3%
(d=50nm}

of = 1560KPa
nanoparticulaz de
Alcfe (d=3-5nm)

nanoparticula quasicristalina O1=1380hPa

{d=15-S0nm) grande volume:
' o f=500-700MPa
Smoch £=5-30%
nanoparticula de faze
armorfa (d=10nm} of=1400MPa
nanoparticula de
Alcfc (d=Tnm}
—— Al-cfc (d=20-30nm)
mhcesio- ko) of = 1100MPa

amorfo

.l"‘
[ ]

Figura 3.2 - Microestrutura e resisténcia mecanica de ligas a base de Al. Modificado de [13].

Caracteristicas importantes na formagao de graos nanocristalinos e de
solugdes solidas supersaturadas de Al foram observadas utilizando processos
de consolidagéo de pos [23]. Ligas amorfas e nanocristalinas do sistema Al-Fe
tém sido estudadas ultimamente através de processos de solidificacdo rapida.
A fabricacdo de ligas hibridas [24] que mistura pds atomizados de dois
sistemas a base em Al através de compactagcao também tem sido um método
para a obtencao de pecas com altissima resisténcia mecanica. Nestes casos a
adicdo de uma fina dispersdo de particulas em escala nanométrica contribui
para o aumento da resisténcia de pecas produzidas em temperaturas elevadas
de processamento.

A nanocristalizagdo também tem sido muito utilizada para melhoria de
propriedades de superficies de certos metais, onde se iniciam as falhas na
maioria das vezes [25]. As resisténcias ao desgaste e fadiga aumentam muito
na superficie devido a formagao de uma estrutura de grdos muito finos. Alguns

processos como shot-peening tem sido utilizados para produzir microestruturas
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mais refinadas na superficie de metais, este processo chega a garantir a
obtengao de tamanhos de graos entre 10 e 20 nm [26].

Em ligas Al-Fe, como a solubilidade de Fe em Al é baixa, entre 1,7 a
2,2%, e os processos convencionais de tratamentos térmicos no estado sélido
nao promovem endurecimento por dispersdao pode-se utilizar técnicas de
solidificacdo rapida para garantir uma estrutura fora do equilibrio. Alem da
solidificacdo rapida, a deformacao plastica severa € um processo que pode
refinar a microestrutura para uma escala sub-micrométrica ou nanomeétrica,
resultando em propriedades mecanicas elevadas [27], como vem sendo

utilizada para obtencéo destas estruturas em diversas ligas.

3.2 Ligas Nano-Quasicristalinas

Um quasicristal é assim conhecido por ser similar ao cristal
convencional, porém com uma diferenca fundamental; ao contrario da
ordenacao periddica que apresentam os cristais comuns, 0s quasicristais néao
sao constituidos por simples células unitarias que se repetem de maneira
periddica; eles possuem ordenacdo, mas se caracterizam por ocupar uma
posicao intermediaria entre a estrutura cristalina peridédica e a estrutura amorfa.

Em sistemas a base de Al, que tém sido bastante estudados com
relacdo a formagao de quasicristais principalmente em sistemas Al — Metais de
Transicdo, os quasicristais podem ser formados tanto com simetria icosaedral
tri-dimensional quase-peridédica como com simetria decagonal bi-dimensional
quase-periodica [28].

Desde a descoberta das ligas nano-quasicristalinas no fim do século
passado, inumeros trabalhos tém sido desenvolvidos objetivando explicar o
comportamento, as propriedades e a estrutura destas ligas. A fase icosaedral
foi em principio descoberta no sistema binario Al-Mn [3] quando os parametros
de ordem de translagado distinta foram apresentados, a partir de entdo este
sistema, assim como os binarios Al-Fe e Al-Cr, tornou-se bastante importante
para obtencéo de fases quasicristalinas.

Como ja apresentado anteriormente em alguns trabalhos [29,30], a alta

resisténcia apresentada pelas ligas nano-quasicristalinas a base de Al tém
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levado a busca do entendimento dos mecanismos de formagao das
microestruturas e dos mecanismos de endurecimento e aumento de resisténcia
mecanica. As ligas nano-quasicristalinas tém como caracteristica especial alta
estabilidade térmica e propriedades mecanicas em temperaturas elevadas
muito superiores que as das ligas convencionais. Varios sistemas podem
apresentar particulas quasicristalinas icosaedrais com morfologia esferoidal
rodeadas por uma fase aluminio-cfc, como por exemplo, Al-Fe-Cr-Ti e Al-M-
TM-Ln (M =V, Cr, Mn; TM= Ti, Fe, Co, Ni, Cu; e Ln = metais lantanideos)
[31,32]. As ligas que se enquadram nestes sistemas geralmente contém
concentragdes de Al na faixa de 92 a 95 (% at.). A microestrutura mista que é
observada nestas ligas € formada numa unica etapa de solidificagdo sendo que
a fase icosaedral se precipita como a fase primaria a partir do liquido, seguida
por precipitacdo do aluminio, a partir do liquido remanescente [33].

A temperatura ambiente ou intermedidria, os quasicristais geralmente
sdo duros e extremamente frageis [33]. Entretanto, em temperaturas de
aproximadamente 60% da temperatura de fusdo da liga, os quasicristais
tornam-se ducteis, apresentando grandes deformacgdes plasticas. Neste regime
a curva tensao-deformacdo € caracterizada por uma queda de carga apos
aproximadamente 1% de deformacéo plastica e o comportamento pode ser
explicado em associagao aos movimentos de linhas de discordancias [34]

A alta resisténcia em ligas contendo fases icosaedrais tem sido
associada aos seguintes fatores [33,35]: i) dispersdo homogénea de nano
particulas da fase icosaedral menor que 100nm, ii) introdugdo de uma alta
densidade de defeitos dentro da fase icosaedral conduzindo a uma
configuracdo atdmica de curto alcance, semelhante a estrutura amorfa, iii)
desvio da composicao da fase icosaedral para o lado rico em Al, e iv) formacéao
de uma matriz de Al sem contornos de grao.

As figuras 3.3 (a) e (b) mostram padrdes de difracdo de um quasicristal
apresentando eixos de simetria de ordem 5 e de ordem 3, respectivamente. Ao
redor destes eixos, através de rotagdo de um dado angulo, a estrutura se

repete um determinado numero de vezes.
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L)

centrifugagédo em coquilha pode ser visualizada na figura 3.4.
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Figura 3.3 - Padrao de difragdo ideal de um quasicristal icosaedral. Simetrias de 5 (a) e 3 (b)

Um estudo das ligas AlgoFesCraTioBy, AlgoFesCraTis AlgoFesCroMns e
AlgoFesCraV3 foi desenvolvido por Trivefo [9] para verificar a possibilidade de
formacgao de fases quasicristalinas em escala nanométrica e caracterizar as
propriedades mecénicas e estabilidade térmica das ligas. Uma imagem de

MEV da liga AlgoFesCroMns; obtida através do processo de fundigdo por
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Figura 3.4 — Imagem de MEV da liga AlgoFe;Cro,Mn; [9]

Os estudos mostraram que durante a solidificacdo rapida da liga séo
formadas varias morfologias, onde se destacam as fases intermetédlicas que
variam desde formas esferoidais até formas alongadas, e sua distribuicao nao
€ completamente homogénea. A obtengao de fases quasicristalinas através do
processo de fundicdo em coquilha refrigerada tem se mostrado de alta
dificuldade, isso em fungdo das altas taxas de resfriamento que sao
necessarias para formacao destas fases em sistemas quaternarios, e que nem
sempre sao alcancadas através deste processo.

Através de analises de DRX Trivefio [9] observou a presenga de fases
icosaedrais e apresentou algumas caracteristicas de picos de fases
quasicristalinas na liga Alg,FesCroMns  solidificada rapidamente em
equipamento de melt-spinning. Além da liga AlgoFesCroMns; outras ligas,
AlgoFesCr,Tis, AlgoFesCraTiB e AlgoFesCr,V; foram estudadas [37].

Andlises por espectroscopia por dispersao de energia (EDS) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV) indicaram fases com composi¢des
proximas as fases quasicristalinas icosaedrais que foram localizadas no centro
de aglomeragdes de fases; foi sugerido assim, um crescimento radial de fases
intermetalicas metaestaveis as quais foram associadas a degradacao de fases
quasicristalinas. De acordo com a interpretacdo apresentada [9] a variacéo
morfolégica dessas aglomeragdes foi fungéo da adicéo de elementos de liga e
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a presenca dessas fases foi mais acentuada na liga Alg;Fes;CryV3, seguida das
ligas AlgaFesCraTioB1 e AlgoFesCraTis, e por ultimo pela liga AlgoFesCraMns.

A figura 3.5 exibe padrées de DRX de amostras processadas por
centrifugacéo [37], com taxa de resfriamento maior do que a atingida no
processo de fundicdo em forno a arco, mas inferior a alcangada no processo de
producdo de fitas por melt-spinning. Concluiu-se que maiores taxas de
resfriamento proporcionam aumento na metaestabilidade das fases.

Segundo Trivefio [37] os picos observados nos padrdes de difracdo
correspondem a fases em solugdo sodlida, intermetalicas e quasicristalinas,
porém, quando analisadas por EDS/MEV essas fases encontram-se em
condigdo metaestavel correspondendo as composig¢des: AlysgTi2CrqoFeq,
AlgTio 7Cr(Fe), e variagbes de Aly1gFeq sCr(Ti) até AligoFeq14Cr(Ti) na liga
AlgoFesCr,Tis, e composicdes de AlyggFe,sCr(Ti) e variagbes de AlzFe Crq(Ti)
até Alyo 7Feq 3Cr(Ti) na liga AlgaFesCraTioBy.

1500 = A
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>l— £
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s 55 =% A
Al Fe CrV, F g ;l' &
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Figura 3.5 — Padrao de difragao de raios-X de amostras processadas por fundigdo centrifugada
[37].

Em outro trabalho [38] foi estudado o comportamento apds extrusao de
pos atomizados de uma liga Alg;Fe;CroMn3 identificando fases quasicristalinas
com auxilio de radiagdo sincrotron, e particulas com morfologia tipo flor em

dimensdes aproximadas de 1,2 ym com bracos de aproximadamente 350nm.
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Sugeriu-se que estas fases assumem a forma icosaedral de fases

quasicristalinas. As imagens de MEV podem ser visualizadas na figura 3.6 [38].

Figura 3.6 — Imagens de MEV de particulas de p6 mostrando diferentes morfologias [38].

Pelos estudos de EDS/MEYV foi identificado que a fase com morfologia
tipo flor apresenta composi¢cdo Al;sCrssMngoFes2, essa composi¢cado foi
apresentada como sendo diferente de outras composi¢des reportadas na
literatura, desta forma foi sugerido que a fase quasicristalina ndo é um
composto estequiométrico e que existe sob varias composi¢des distintas.
Também foram identificadas fases intermetédlicas com morfologia do tipo
plaguetas hexagonais [38].

Nao foram observadas mudangas na microestrutura apds extrusao, as
particulas de fase quasicristalina com formas esféricas menores que 500nm e
as fases intermetalicas permaneceram inalteradas concluindo que as fases

quasicristalinas e os compostos intermetalicos sao estaveis durante a extrusao.

3.2.1 Propriedades Mecanicas de Ligas Nano-Quasicristalinas

A necessidade de obtencao de altas taxas de resfriamento a partir do
estado liquido para a obtencdo de fases quasicristalinas requer o
processamento de pequenos volumes de material, como por exemplo, fitas de
melt-spinning. Isto dificulta a realizagdo de determinados testes de resisténcia

mecanica como 0s ensaios de tracdo e compressao, comumente aplicados
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para ligas metalicas, inclusive ligas de Al com presenca de fases
quasicristalinas.

A liga AlgsFesCr,Ti, (%at) obtida em amostras de grande volume por
conformacgao por spray e fundicdo em coquilha em forma de cunha foi estudada
por Bonavina [39]. Os resultados de DRX mostraram ser possivel a formagcao
de fases quasicristalinas na regido mais fina da cunha e os resultados de
microscopia eletrénica de transmissdo (MET) confirmaram a presenga destas
fases.

De acordo com o autor [39] os resultados de DRX para o p6 do
“overspray” mostraram indicios de fase quasicristalina em particulas com
tamanho até 15 micron e as micrografias mostraram que poderia haver fases
quasicristalinas para as particulas de pé com até 30 micron de tamanho. As
micrografias do depdsito da conformacéo por spray mostraram que a regiao
periférica, onde a taxa de resfriamento € maior em fungdo do menor atrito e
menor aglomeragdo de particulas, poderia apresentar fases quasicristalinas
com tamanho proximo a 800 nm, o que foi confirmado pela analise de DRX. A
maior medida de dureza e também o maior valor de tensdo de compressao foi
encontrado na regido periférica do depdsito da conformagéo por spray, 147,12
Kgf e 793 MPa respectivamente. Este valor de tensédo esta acima do valor
apresentado pela liga comercial Al 7075T6 [8].

As ligas de Al quasicristalinas em sistemas Al-Fe-Cr-MT (MT= Metais de
Transi¢ao) foram classificadas em trés categorias [13]: ligas de alta resisténcia,
ligas de alta ductilidade e ligas de alta resisténcia em altas temperaturas. Estas
categorias resultaram de diversos trabalhos que tiveram como objetivo a
avaliagdo das propriedades mecanicas. Estas propriedades de ligas de Al
processadas por fundicdo em coquilha de cobre ja foram avaliadas
anteriormente [9,39] apresentando valores bastante elevados quando testadas
em temperatura ambiente.

As propriedades mecanicas de ligas de diferentes composi¢des ja
estudadas no LabNano sdo comparadas na tabela 3.2, que apresenta valores

de limite de escoamento, tensdo maxima de resisténcia e deformacéao a fratura.
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Quando comparados com outros resultados da literatura os valores
apresentados na tabela sdo bastante satisfatérios. A liga do sistema Al-Fe-Cr-
Ti, por exemplo, apresentou resisténcia maxima a compressado de 527 MPa
quando processada por fundicdo em molde escalonado que equivale ao valor
de aproximadamente 520 MPa obtido para a liga AlgsFesCreTiz na literatura
[10]. Outra liga no mesmo sistema processada via conformagdo por spray
tendo a regido periférica do depdsito como regido analisada, apresentou
resisténcia a compressao de aproximadamente 790 MPa contra
aproximadamente 600 MPa da liga da literatura extrudada a partir de pos

atomizados [10].



Tabela 3.2 - Propriedades mecénicas, em temperatura ambiente, de ligas nano-estruturadas.

Microdureza

Propriedades de Compressao

Amostra Processo my YS UTS e
Kgf/mm2 (MPa) (MPa) (20)

Alo2FesCraMns

Pos Extruséo 136,1£5,7 |291,1+24,9|351,848,5 |6,0+0,8

(20-106 pm)

Periferia C.S. 141,2 + 13 506,3 £ 708,7 £ 32,6+2,6

Deposito 15,1 17,3

Lingote Centrifugac. | 125,9+5,1 362,4 + 430+ 19 20,2+1,8
20,7

Lingote Escalonado |E=97,1+2,6 |371,4+ 542,2+19 |24,2+1,9
18,7

Alo2FesCr2Tis

Periferia C.S. 147,1 500.3t12 |793+ 16 27.845.2

Depdsito

Lingote Centrifugag. | 103,4+5,3 276,9 + 480+ 4 38,1+1,3
19,1

Lingote Escalonado |E=96,7+1,5 |242,8+ 526,9+27 |36,1+1,6
19,1

Aloz2FesCrzTiz2B1

Lingote Centrifugac. | 96,8+6,9 232,6 = 480,7+11,0(35,2+1,6
24,8

Aloz2FesCrz2Vs

Lingote Centrifugag. |142,7+9,7 391,7 + 453 + 25 8,4+1,84
26,2

Lingote Escalonado |E=101,4+1,5|394,2 + 465,6+£18 |9,2+1,8
21,2

Alo2FesCrz2Ces

Lingote Centrifugag. |-- 375,7 454 .4 9,92

Lingote Escalonado |-- 371,4 458,7 7,81

Aloz2FesCrzNbs

Lingote Centrifugag. |-- 192,7 378,1 34,53

Lingote Escalonado |-- 162,8 368,08 32,9

Alo1FesCra

Lingote Escalonado |E=103,9+2,8|518,4+16 |577,0+16 |9,2+1,4

Lingote: liga |centrifugada|-- 322422 652 19 a 39

de Al, A380

3.2.2 Deformacédo e Endurecimento em Ligas Nano-Quasicristalinas

19

Os mecanismos de deformacgdo dos quasicristais tém sido explicados

com base no fato de que existe movimento de discordancias em quasicristais
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icosaedrais. Em temperaturas suficientemente elevadas os quasicristais
icosaedrais podem se deformar até acima de 50% [33], elevados valores de
deformagdo a temperatura ambiente de ligas a base de Al que apresentam
fases quasicristalinas também podem ser encontrados [39], mas, no entanto os
quasicristais sdo caracterizados por serem duros e frageis em temperatura
ambiente.

Para estudar a questdo da deformacdo plastica nos quasicristais a
principio foram desenvolvidos experimentos com single quasicrystals [40] com
0 objetivo de observar a criagcdo e movimento das discordancias. Na maioria
dos casos o0 consenso € de que a ativagcdo térmica € essencial para a
deformacdo plastica de quasicristais e que as discordancias atuam como
mecanismo de deformacéo plastica de quasicristais em temperaturas elevadas.

Estudando uma liga Al-Pd-Mn foi mostrado que um quasicristal pode
sofrer deformacdo em altas temperaturas segundo trés estagios: um primeiro
em que ha um endurecimento inicial; um segundo onde ha amolecimento por
deformacdo, com reducido de dureza em altas deformacdes verdadeiras; e um
terceiro em que ha novamente endurecimento, no entanto por deformacéao [41].
O comportamento apresentado pelo segundo estagio foi atribuido como sendo
resultado de multiplo deslizamento.

Fases quasicristalinas contendo discordancias, cujo movimento é
dificultado em temperaturas mais baixas devido a destruicdo da rede quasi-
periddica, pode ser usada como meio de endurecimento em uma matriz de Al-
cfc de alta ductilidade [8].

Para ligas nanocristalinas que nao apresentam necessariamente fases
quasicristalinas os elevados valores de limite de escoamento podem ser
resultantes de diversos fatores. Um primeiro que leva em consideragdo o
endurecimento por tamanho de grdo. Um segundo que leva em consideragao a
concentracdo de discordancias e a multiplicacdo das mesmas, onde a alta
densidade de discordancias favorece o endurecimento. E também um terceiro
onde a solugao sélida e precipitacdo podem favorecer o endurecimento [42].

Alguns trabalhos evidenciaram os mecanismos de movimento de

discordancias em quasicristais e a dimensdo do efeito de tal fenbmeno no
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aumento de resisténcia das ligas nano-quasicristalinas em baixas temperaturas
e sua boa ductilidade em altas temperaturas [43]. Foi mostrado que a
densidade de discordancias aumenta significativamente com a deformagéo e
que o deslizamento delas tem influéncia significante na deformagédo dos

quasicristais.

3.2.3 Estabilidade de Ligas Nano-Quasicristalinas

As ligas quasicristalinas tém caracteristicas marcantes e melhoradas em
relacdo a outras ligas nanocristalinas ou convencionais, principalmente em
relacdo a estabilidade em temperaturas elevadas. A decomposicdo da fase
metaestavel para uma fase cristalina estavel ocorre tardiamente e de maneira
lenta, até em temperaturas na faixa de 550°C. Tal comportamento garante que
a resisténcia mecanica seja mantida até temperaturas mais elevadas, o que
nao ocorre em diversas ligas cristalinas, amorfas e inclusive nanocristalinas.

A elevada estabilidade térmica dos quasicristais esta relacionada com a
baixa difusividade na matriz de Al-a dos elementos de liga de alto ponto de
fusdo. Estudando ligas quaternarias Al-Fe-Cr-MT(MT=V,Nb,Ti,Ta) Audebert et
al [44] observaram a formacdo de quasicristais e o comportamento em relagao
a decomposig¢ao dos mesmos. Foi detectada a presenca de fase icosaedral em
todas as ligas estudadas e a faixa de temperatura para provavel decomposigao
da fase de acordo com os resultados das analises por calorimetria diferencial
de varredura (DSC) foi de 480-550°C. A figura 3.7 mostra as curvas de DSC e
também uma imagem de MET das particulas icosaedrais na liga Al-Fe-Cr-Nb
[44].
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Figura 3.7 — Curvas de DSC de ligas com base em Al-Fe-Cr e imagem de microscopia
eletrénica de transmisséo da liga Al-Fe-Cr-Nb [44].

Trivefo [45] também estudou a estabilidade de ligas nano-
quasicristalinas através da utilizagdo de radiagdo sincroton da liga

AlgoFesCroMns, os padrdes de difragdo obtidos sdo mostrados na figura 3.8 a

sequir.
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Figura 3.8 — Padréo de DRX obtido de radiagdo sincroton da liga Alo2Fe3Cr2Mn3 [45].

O autor [45] verificou que a fase quasicristalina permanece estavel até

aproximadamente 450°C e que em temperaturas em torno de 550°C os picos
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da fase quasicristalina se convertem em picos de fase cristalina que se tornam
mais acentuados em temperaturas mais elevadas. Uma analise posterior por
DSC confirmou a estabilidade da fase quasicristalina até a temperatura de
520°C.

A estabilidade da fase quasicristalina durante o processamento por
moagem de alta energia e moagem mecanica foi também estudada em ligas
Al-Cu-Fe [46]. Analises de DRX (figura 3.9) indicaram que a moagem de alta
energia (MA) até 40h e a moagem mecanica (MM) até 30h das amostras
resultou em decomposicdo da fase icosaedral para uma fase B estavel, que
permanecia estavel por horas posteriores de moagem de alta energia e por
moagem mecanica. Também foi observado que tal comportamento ocorria

quando o tamanho do cristalito decrescia até 20nm.
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Figura 3.9 — Padrbes de difragdo de raios-X da liga Al-Cu-Fe processada por MA e MM
respectivamente [46].

3.3 Informagdes Sobre o Sistema Al-Fe-Cr-Mn

A liga AlgoFesCroMn; foi anteriormente estudada por Trivefio [9] que a
caracterizou em relacdo as propriedades mecanicas a temperatura ambiente.
Foram observadas fases cristalinas e quasicristalinas nas amostras obtidas por
fundigédo por centrifugacdo e na regido mais espessa da coquilha em forma de
cunha. Foi sugerida uma taxa de resfriamento na faixa de 102-10%K/s para o

processo de fundicdo por centrifugacdo e observou-se que picos de fases
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intermetalicas cristalinas substituem os picos de fases quasicristalinas
observados em amostras em que a taxa de resfriamento € mais elevada.

Nas fitas obtidas por melt-spinning e na regido mais fina da cunha foram
apresentadas apenas fases quasicristalinas e Al-a. Foi mostrado que na regiao
mais fina da cunha (~ 120um) a taxa de resfriamento obtida esta entre 10*
10°K/s. Esta taxa cai quando a espessura da amostra é elevada para a faixa de
800um, ficando em 103K/s. Em espessuras ainda maiores, em torno de 3,5mm,
a taxa de resfriamento chega a ser menor do que 10%K/s.

Os resultados observados [9] indicaram que para taxas de resfriamento
elevadas entre 10*-10°K/s graos com aparente fase quasicristalina com
morfologia do tipo flor sdo formados. Por outro lado taxas de resfriamento mais
baixas da ordem de 103K/s proporcionam formagdo de uma microestrutura
formada por bragos dendriticos aleatoriamente orientados, em alguns casos
preservando as morfologias com simetria icosaedral de 5 lados.

A resisténcia mecanica da liga AlgoFesCroMn; testada a temperatura
ambiente foi apresentada na tabela 3.2 mostrando resultados coerentes em
relagdo a microestrutura apresentada pelo autor [9]. A resisténcia a
compressao apresentada pelas amostras obtidas pelos processos de fundicéo
por centrifugagdo e fundicdo em molde escalonado atingiu valores elevados,
bem como os valores de deformagédo. De acordo com este estudo, surgiu a
necessidade de avaliar os resultados de propriedades mecanicas desta liga em
altas temperaturas, que ainda n&do haviam sido apresentados e que seréo

discutidos nos resultados da presente dissertagao.
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 Preparacao das Ligas

A preparagao da liga de composi¢ao Alg,Fe;Cro.Mns foi iniciada através
da fusdo dos elementos em forno a arco. O grau de pureza dos elementos
utilizados & mostrado na tabela 4.1. A decapagem dos elementos foi feita
segundo os métodos indicados na tabela 4.1, visando ao maximo a remogéao de

oxidos antes da fusao e preparacgéao da liga.

Tabela 4.1 — Pureza dos elementos e processo de decapagem.

Elemento Pureza Método de decapagem
Al 99.9% 2% de HF em H,0
Fe 99.98% 10% de HCl em H20O
Cr 99.97% N&o houve necessidade
Mn 99.9% 5% de HNO3; em H,O

Considerando que alteragdes de composigcdo em poucas porcentagens
atbmicas podem alterar a formagao das fases de interesse, grande cuidado foi
tomado durante a pesagem e manipulacdo dos elementos para garantir a

composicao correta da liga.

4.2 Processamento em Forno a Arco

Lingotes de 12g de composi¢gdo nominal da liga AlgoFesCroMn; foram
preparados em forno a arco voltaico em alto vacuo e com injegcao de argbnio de
alta pureza. Utilizou-se um cadinho de cobre refrigerado a agua e eletrodo

positivo de tungsténio. Uma foto do equipamento € mostrada na figura 4.1.
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Figura 4.1 — Imagem do forno a arco voltaico e esquema de vazamento.

4.3 Vazamento em Molde de Cobre

Os lingotes produzidos no forno a arco foram refundidos através de trés
processos: dois utilizando um molde de cobre de secgao transversal retangular
de dimensées 6mmx30mmx70mm e um terceiro utilizando molde de cobre
escalonado com cavidades cilindricas de 2mm, 4mm e 6mm de diédmetro.

As amostras foram produzidas em dois equipamentos; em um
equipamento melt-spinning da marca Buhler e no préprio forno a arco. Para
obtencdo da coquilha no equipamento de melt-spinning foi feita adaptagao do
molde de cobre dentro da camara do equipamento e a liga foi fundida por
indugdo em um cadinho de quartzo. Para o vazamento utilizou-se alto vacuo
para limpeza da camara, em seguida atmosfera de argbnio e para vazamento
uma diferenca de pressdo em torno de 300mbar entre o topo do cadinho de
quartzo e a cadmara. A temperatura de vazamento foi de 980°C para todas as
amostras preparadas, medida através de um pirémetro 6tico.

As amostras de 2mm, 4mm e 6mm de didmetro do molde escalonado
foram também produzidas através de vazamento dentro da camara do melt-
spinning utilizando as mesmas condi¢gdes descritas anteriormente. Fotos dos

moldes e do equipamento de melt-spinning sdo mostradas na figura 4.2.
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Figura 4.2 — Imagem do equipamento de melt-spinning (a) com esquema de vazamento em
molde de cobre(b) e fotos dos moldes de secgéo retangular e escalonada(c,d).

Para produgéo de amostras no forno a arco o molde foi colocado dentro
da camara do equipamento através de uma adaptacgao, a liga foi fundida por
arco voltaico dentro de um cadinho de cobre refrigerado, com posterior
vazamento por movimento basculante para dentro da cavidade do molde. O

procedimento foi realizado utilizando alto vacuo e atmosfera e argdnio.

4.4 Producdo de Fitas por Melt-Spinning

Taxas de resfriamento mais elevadas que as obtidas na fundigdo em
coquilha, como por exemplo, as atingidas na produgado de fitas utilizando a
técnica de melt-spinning favorecem o desenvolvimento de fases metaestaveis
como as quasicristalinas. No presente trabalho, foram também produzidas fitas
utilizando o equipamento de melt-spinning utilizando uma roda de cobre de 42
mm de largura, e 20 cm de didametro, com rotacdo de 70 hertz, o que

corresponde a velocidade tangencial de aproximadamente 45 m/s. Os
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vazamentos foram realizados sob atmosfera de argbnio a partir de uma

temperatura de 950°C.

4.5 Caracterizagdo da Liga

As seguintes técnicas de caracterizagdo foram utilizadas de maneira

rotineira para a analise das amostras da liga AlgoFesCroMns.

4.5.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura foi utilizada para caracterizagao
microestrutural das amostras, especificamente para analise da morfologia e
fases presentes. Foram preparadas amostras da coquilha de secg¢éao retangular
obtida em forno a arco e na camara do melt-spinning; as amostras tiveram suas
superficies lixadas com lixas de granas 400, 600, 1200, 1500 e 2000 e
posteriormente receberam polimento com alumina 1 micron.

As amostras obtidas da coquilha escalonada foram cortadas nas
secgoes de 2mm, 4mm e 6mm de didmetro que receberam o mesmo
tratamento metalografico citado anteriormente.

As amostras da coquilha escalonada foram embutidas em resina para
facilitar os procedimentos de preparagao. Apds o polimento as amostras foram
analisadas em microscopio o6tico (M.O) a fim de verificar a existéncia de
defeitos superficiais e também como forma de ter uma idéia prévia da
microestrutura.

O MEV utilizado para as analises de microestrutura foi um Philips XL30
FEG (Field Emission Gun) (ver figura 4.3). A analise de composigao foi feita por
Espectrometria por Dispersdao de Energia (EDS). Foi utilizado um padrao de
niquel para calibragcdo do equipamento e todas as analises foram repetidas

para maior representatividade dos dados quantitativos.
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Figura 4.3 — Foto do Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV).

4.5.2 Difragdo de Raios-X

A difracdo de raios-X (DRX) foi utilizada para identificar as fases
presentes no material. O equipamento utilizado foi um Siemens D5005

utilizando radiagao Cu-Ka e varredura 20 de 20° a 90°.

45.3 Calorimetria Diferencial de Varredura

A calorimetria diferencial de varredura (DSC) permite identificar as
variagoes de entalpia decorrentes de reagdes quimicas, transformacdes de
fase ou mudangas de estrutura cristalina em fungdo da temperatura. DSC foi
também foi utilizado para determinagdo da temperatura liquidus da liga,
observada em torno de 870°C e principalmente para o acompanhamento das
transformagdes de decomposicao de fases quasicristalinas. O equipamento
utilizado foi da marca Netzsch modelo DSC 404 e a taxa de aquecimento foi de

5°C/min até 40°C e posteriormente 20°C/min utilizando cadinho de alumina.
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4.5.4 Caracterizacdo das Propriedades Mecéanicas

As propriedades mecanicas foram avaliadas através de ensaios de
compresséao tanto em elevadas temperaturas quanto na temperatura ambiente
e também por testes de micro dureza. Os corpos de prova preparados a partir
do molde de cobre de secgéo retangular foram cortados em dimensdes de
6mmx6mmx12mm e os corpos de prova do molde escalonado foram cortados
em dimensdes de 2mm, 4mm e 6mm de diametro por 4mm, 8mm e 10mm de
altura respectivamente. Foi elaborado um dispositivo de ago inox AlISI 304 para
0s ensaios de compressao a quente, que foram realizados na forma de ensaios
de compressdo sob movimento de tragdo; as imagens que o ilustram séo
mostradas na figura 4.4.

O equipamento utilizado para os ensaios de compressao foi uma prensa
Instron 5500R com célula de carga de 25.000Kg. Os ensaios de compressao
em temperatura ambiente foram realizados segundo normas ASTM E9-77. Os
testes em alta temperatura foram realizados em 200°C e 300°C para as
amostras do molde escalonado, e 300°C para as amostras de molde de sec¢ao
retangular.

Os testes de microdureza foram realizados segundo normas ASTM
E384-89 utilizando equipamento da marca Stiefelmayer equipado com lamina
A.03 para dureza Vickers e carga de 0,2Kgf indicada para ligas de Al, e

indentador de diamante. Manteve-se a carga por 15 segundos.

Figura 4.4 — Imagem do dispositivo utilizado para compresséo a quente.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Amostras Obtidas por Solidificacdo Rapida

Os lingotes da liga de composi¢gao nominal Alg;FesCroMns obtidos da
fusdo dos elementos em forno a arco foram cortados em partes de
aproximadamente 4g cada e refundidos fazendo-se vazamento nas coquilhas e
na roda de cobre para produgdo de amostras de grande volume e de fitas de
melt-spinning, respectivamente. A tabela 5.1 apresenta os tipos de processos,
moldes e a denominagao das amostras analisadas durante o trabalho.

Neste caso o processo de injegao caracteriza-se pela fusdo da liga em
cadinho de quartzo pela indugdo da bobina do melt-spinning e injecéo direta
em molde de cobre (ver figura 4.2). O processo de fundicdo € caracterizado
pela fusdo da liga em cadinho de cobre refrigerado fazendo-se vazamento em

molde de cobre através de movimento basculante (ver figura 4.1).

Tabela 5.1 — Tipos de processos, moldes e denominagao das amostras

Processo de Equipamento Tino de molde Tipo de | Denominacéo
Fundicao utilizado P amostra | das amostras
Cobre de secgao Barra IMR
Inieca - retangular retangular
njegao Melt-Spinning Cobre de seccgdo Barra
e IME (2,4,6)
escalonada cilindrica
Injecéo Melt-Spinning Roda de cobre Fita Fita
- Cobre de secgao Barra
Fundicao Forno a Arco retangularg retangular FMR

As figuras 5.1 (a) e (b) mostram, respectivamente, imagens do lingote
obtido da fusdo dos elementos em forno a arco voltaico e de uma das amostras

obtidas apés fundicdo em coquilha de cobre.
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Figura 5.1 — (a) Lingote obtido da fusdo em forno a arco (b) amostra FMR.

5.1.1 Analise Microestrutural das Amostras Retangulares, FMR e IMR

A figura 5.3 mostra imagens de MEV tipicas da liga Alg2FesCroMn;
produzida por fundicdo em molde retangular no forno a arco. Estas imagens
sdo referentes a analise da face inferior da amostra que se solidifica na regido
do fundo do molde. A figura 5.2 mostra a regido da amostra onde foram feitas
as analises de MEV.

E possivel notar diferentes morfologias em diferentes regides da
amostra. A microestrutura mostrada na figura 5.3 (a) apresenta formagdes que
caracterizam um aglomerado de fases difundindo-se a partir de um centro,
estas aglomeragbes estdo rodeadas por outras fases com morfologia do tipo
agulhas dispersas numa matriz cinzenta.

As imagens 5.3 (b), (c) e (d) mostram fases com morfologia um pouco
mais arredondada do tipo hexagonal, algumas fases com morfologia tipo
espinha de peixe e algumas plaquetas. A analise de composi¢cdo média da liga

foi feita por EDS e os resultados estdo apresentados na tabela 5.2.
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Regido da amostra
onde foram feitas
as analises de MEV

Figura 5.2 — Esquema da regido analisada por MEV.
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Figura 5.3 - Microestruturas observadas na liga Alg,Fe;CroMn; obtidas das amostras FMR.
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Tabela 5.2 — Composicao média da liga AlgoFe;Cr,Mn; apds fundigdo em coquilha.

AlgoFesCroMns Elementos

Al Fe Cr Mn
91,11 3,85 2,01 3,04

Composigao (%at.)

As imagens obtidas por MEV e mostradas nas figuras 5.4 (a) e (b)
também correspondem a amostras FMR. Neste caso a morfologia das fases se
apresenta na forma de dendritas com cinco ou seis bragos radiais partindo de
uma regiao central que caracteriza um aglomerado de fases. Esse aglomerado
de fases com tamanho médio de 5 ym (ver figura 5.4(c)) na maioria das vezes
€ constituido por fases sub-micrométricas de morfologia esferoidal formando
geralmente figuras pentagonais de cinco lados tal como observado nas figuras
5.4(b)-(c). Este tipo de morfologia tipicamente caracteriza fases em
decomposicdo a partir de um centro catalitico, como ocorre no caso de fases
quasicristalinas.

A analise quimica por EDS em uma das particulas com morfologia tipo
flor indicado pela figura 5.4 (c) revelou composi¢cao Algz gsFes54Cr3 20Mny 55 (%
atbmica). Tal composicdo esta distante daquela encontrada por [9]
(Al7g1Crs sMn7 7Fe74) na andlise de aglomeragbes de fases para uma liga
inicialmente com mesma composicdo nominal, porém preparada por fundicao
por centrifugacao, onde se sugere a presenca de fases quasicristalinas como

sitios cataliticos para formacao de outras fases metaestaveis.
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Figura 5.4 — (a) e (b) microestruturas da liga Alg,Fe;Cr,Mn; das amostras FMR e (c) aumento
mostrando morfologia tipo flor.

As imagens mostradas na figura 5.5 séo referentes as amostras IMR e
apresentaram fases com morfologias que diferem em alguns detalhes daquelas
apresentadas pelas amostras FMR (figura 5.4). Em determinadas regides as
fases se apresentam com morfologia um pouco mais arredondada, ha uma
grande presengca de fases com morfologia hexagonal e de plaquetas
retangulares que, pela observagdo da morfologia, podem ser correspondentes
a fases intermetdlicas [9]. A analise de composicdo média dos bracgos
retangulares representada ponto “a”, na regiao central da amostra, resultou em
Algs g3Fes 20Crs 41Mng 67 (Y%at.).

Na regido solidificada nas proximidades da parede do molde é possivel
notar a presenca de fases com morfologia do tipo estrela de cinco pontas,
figura 5.5 (b). Estas fases com tamanho aproximado de 5um s&o formadas por
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um aglomerado de fases menores com aproximadamente 3um que apresentam
eixos de simetria de 3 lados.

Além disso, outras fases com morfologia arredondada caracterizando
agregados de particulas sub-micrométricas podem ser vistas dispersas na
matriz, como observado na figura 5.5 (b). Este tipo de morfologia foi observado
em uma regido pequena das amostras IMR; medidas de composicdo média
através de EDS em uma regido apresentando este tipo de morfologia,
indicadas pelo ponto “b” da figura 5.5 (b), apresentou composicdo de
Algg 0aFes 52Cr227Mny4 17. Esta composicao esta préoxima daquelas apresentadas
para fases que preservam morfologia icosaedral observadas em amostras
IME.2.
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Figura 5.5 — Microestrutura das amostras IMR.
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5.1.2 Anélise de Difracédo de Raios-X (DRX) das Amostras FMR e IMR

As analises de difracdo de raios-X foram feitas com o objetivo de
verificar quais fases estdo presentes em cada amostra, além de servir como
suporte para as analises de EDS/MEV. As fases identificadas nos padrées de
difracdo das amostras correspondem as fases presentes no banco de dados
JCPDS.

A figura 5.6 mostra os padrées de difragcdo das amostras FMR e das
amostras IMR correspondentes as microestruturas mostradas nas figuras 5.4 e
5.5. Os resultados da difragdo de raios-X para estas amostras mostraram a
presenca das fases Al;Mn, AlgMn, AlgsMn44 € Alg1Fe4Crs além da fase Al-a que
corresponde a matriz.

Em trabalhos na literatura [9,47] foi citada a transformacdo da fase
icosaedral AlsMn para uma fase estavel cristalina AlgMn, sugerindo que a fase
quasicristalina pode servir como centro catalitico para o desenvolvimento de
novas fases metaestaveis. Desta forma & possivel sugerir que a fase AlgMn
identificada no padrao de difragdo das amostras do forno a arco e do melt-
spinning pode caracterizar uma fase intermetalica proveniente da
decomposicido de uma fase quasicristalina.

Outra caracteristica observada nos padrdées de DRX destas amostras foi
o deslocamento dos picos em relagdo a posicao indicada pelo banco de dados
JCPDS, indicando a formacgao de solugao soélida supersaturada, devido a altas
taxas de resfriamento. Os resultados das analises de DRX apresentados
anteriormente ndo comprovam ou sugerem a presenca de fases

quasicristalinas nas amostras IMR e FMR estudadas.
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Figura 5.6 — Padréo de difragédo de raios-X das amostras FMR e IMR.

5.1.3 Andélise de DSC das Amostras FMR e IMR

As curvas de DSC mostradas na figura 5.7 correspondem as amostras
FMR e as amostras IMR. De acordo com dados reportados anteriormente [44]
as fases quasicristalinas sédo estaveis até temperaturas na faixa de 500°C para
ligas no sistema Al-Fe-Cr-(Ti, Nb, V, etc.) e 540°C para a liga de composi¢ao
AlgoFesCroMng [45]. Como mencionado anteriormente esta estabilidade térmica
pode garantir alta resisténcia mecanica mesmo em temperaturas elevadas para
as ligas com presenga de fases quasicristalinas.

Os resultados obtidos para a liga no presente trabalho mostram um
pequeno pico exotérmico na faixa de 470°C para uma das amostras IMR,
sugerindo assim a presencga de fases metaestaveis que se decompde a partir
desta temperatura. Outros pequenos picos podem ser observados em
temperaturas abaixo de 400°C, o que também pode ser caracteristico da
transformacao de fases metaestaveis. Para a amostra FMR nenhuma variagao

pdde ser identificada na curva de DSC, o que é inesperado de acordo com a
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microestrutura mostrada na figura 5.4 que apresenta fases com morfologias

que sugerem a presenga de fases icosaedrais.
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Figura 5.7 — Curvas de DSC de amostras IMR e FMR.

5.2 Amostras Obtidas por Fundicdo em Molde Escalonado (IME)

Como ja mencionado amostras produzidas em molde escalonado de
cobre com dimensdes de 2mm, 4mm e 6mm de didmetro foram analisadas no
presente trabalho e de acordo com a notagao apresentada na tabela 5.1 estas
amostras serdo chamadas de IME.2, IME.4 e IME.6 para aquelas com 2mm,
4mm e 6mm de didmetro, respectivamente. O aumento nas taxas de
resfriamento pode levar, a obtengdo de amostras com microestrutura mais
refinada, o que se espera com a redugdo no didametro da amostra e
consequente aumento na espessura da parede do molde.

Uma imagem de uma amostra completa do molde escalonado pode ser

vista na figura 5.8.



40

Figura 5.8 — Amostra obtida por fundigdo em molde escalonado.

5.2.1 Anédlise Microestrutural de Amostras IME

As figuras 5.9 (a), (b) e (c) mostram imagens de MEV das amostras
IME.6, a morfologia das fases se apresenta quase que totalmente na forma
hexagonal e de algumas plaquetas, que na verdade parecem ser fases
hexagonais cortadas num sentido longitudinal, j@ que n&o se observam
diferencas de contraste nas imagens obtidas por elétrons retro-espalhados
(BSE). O tamanho médio das fases observadas para estas amostras é de 20
pm. Numa regido um pouco mais proxima da parede do molde, figura 5.9 (c), é
possivel identificar fases formadas por um aglomerado de particulas de
tamanho médio de 5um embebidas numa matriz cinzenta de Al-a.

As analises de composi¢cao por EDS mostraram os seguintes valores:
Algz 12Fe705Crs 44Mns 39 (ponto  a), AlgzFesg7CragoMngssr  (ponto  b) e
Algg 24Fe502Cr2.27Mn3 47 (ponto c) na figura 5.9 (b). A composicédo média da liga
foi Alg140Fe380Cri99Mn2g1(% atdbmica). Em amostras de mesma composi¢ao
nominal produzidas através de fundi¢cdo por centrifugacéo [9] foi identificada a
composi¢cao Alzs7CrgoMngsFez 7 para uma fase com morfologia hexagonal
caracterizada como metaestavel, valor este que estda um pouco distante do

encontrado para a fase representada pelo ponto “a” na figura 5.9 (b).
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Figura 5.9 — Microestrutura das amostras IME.6.

A figura 5.10 apresenta as imagens de MEV das amostras IME.4. Estas
imagens apresentam fases com morfologia bem semelhante as das amostras
IME.6, com presenca de fases hexagonais e algumas plaquetas. Pode-se
supor que o mesmo mecanismo de formacao de fases esta presente tanto para
as amostras IME.6 quanto para aquelas IME 4.

No presente trabalho a composi¢cdo da fase com morfologia hexagonal
na amostra IME.4 (ponto d) foi identificada como Algss7Fees71Crs11Mnse; a
composicao média desta fase € bem proxima daquela encontrada para a fase
hexagonal em amostras IME.6, com pequenas variagcbes que podem estar
relacionadas com as diferengcas nas taxas de resfriamento obtidas nas

diferentes regides.
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Também foram identificadas na amostra IME.4 fases com morfologia do
tipo plaquetas retangulares e fases com morfologias que se assemelham a um
aglomerado de bragos partindo de uma regido central.

A analise feita com auxilio da técnica de EDS nas plaquetas
retangulares revelou a composi¢cao de Algig1Feq1,13Cr261Mnsgs No ponto “e” e
Algo 92Fe7 92Crs5 58Mns 59 no ponto “f”. Na regido central do aglomerado de bragos
(ponto g), como mostra figura 5.10 (e), a analise por EDS revelou a
composicao Algos7Fe7 s1Crs51Mns 52 que € quase idéntica aquela observada no
ponto “f’; 0 que sugere que as fases podem ser as mesmas vistas sob cortes
diferentes.

Através da analise das microestruturas das amostras IME.4 e
comparando resultados anteriores [9] € possivel prever uma taxa de
resfriamento da ordem de 10> — 10° K/s, onde se sugere uma grande
quantidade de fases intermetalicas e algumas aglomeragdes de fases ao redor

de uma regiao central.
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Figura 5.10 — Microestruturas das amostras IME .4.

As imagens observadas na figura 5.11 séo referentes as micrografias
das amostras IME.2. A microestrutura se apresenta de forma mais refinada
com presencga de fases com tamanho médio de 10 um e morfologias do tipo flor
com cinco ou seis bragos partindo de uma regido central, além da presenga de

pequenas plaquetas retangulares e algumas formagdes dendriticas.
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A microestrutura destas amostras parece apresentar maior quantidade
de sitios cataliticos e menor quantidade de fases intermetalicas do tipo
plaquetas retangular quando comparadas as amostras IME.6 e IME.4. As
andlises de EDS revelaram as seguintes composi¢bes para as fases
observadas; Algso3Fes97Cr202Mngos (ponto h), que caracteriza uma formacgao
com morfologia tipo flor com seis bragos radiais partindo de um centro. Na
mesma regido da amostra foi identificada uma formagéo bastante semelhante
de composicao Algs ssFes 96Cra1Mng 4(ponto i). O ponto (j) identifica uma fase
com composi¢cao AlzggoFer71Crs49Mng 12; esta Ultima estd mais proxima da
observada para a fase icosaedral contendo titdnio em uma liga AlgsFesMn,Ti;
[10].

As micrografias observadas nas figuras 5.11 (c) e (d) foram obtidas de
uma regidao mais proxima da parede do molde; é possivel notar uma presencga
um pouco maior de fases com morfologias do tipo plaquetas e uma distribuicao
de particulas finas dispersas na matriz de Al-a, fases com simetria de cinco e
seis lados também sao observadas. A analise por EDS no ponto “k” revelou a
composicdo Algr2sFes s5Cra26Mnags, tal composicdo estd préxima daquela
encontrada por Galano et al [48] quando estudou os efeitos da adicao de Nb
numa liga ternaria do tipo Al-Fe-Cr através da analise de fitas de melt-spinning.

O ponto “I" apresenta composi¢cao AlgsgFes22Crs03Mns7s € 0 ponto “m”
apresenta composi¢ao Algs 14Fe451Crag1Mngs4. Os pontos “I” e “m” apresentam
composicao ligeiramente préxima aquela observada para a fase icosaedral com
dissolucédo de Ti [10]. Todos as fases onde foram feitas as analises de EDS

podem ser vistas na figura 5.11.
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Figura 5.11 — Microestrutura das amostras IME.2.

5.2.2 Difragdo de Raios-X (DRX) das Amostras IME

A figura 5.12 mostra os padrées de DRX das amostras IME.2 e IME.4
obtidas por fundicdo em molde escalonado. Como dito anteriormente, a
microestrutura das amostras IME.6 € bastante similar a apresentada pelas
amostras IME.4, desta forma as analises de DRX foram concentradas nas
amostras IME.2 e IME 4.

O resultado da DRX nas amostras IME.4 revelou a presencga das fases
Alg1FesCrs e da matriz Al-a, além de picos de outras fases cristalinas. Um
pequeno pico nao identificado aparece em 28 aproximadamente 43°, que sao
proximos dos picos reportados para fase icosaedral [31,39]; por outro lado a
microestrutura apresentada pelas amostras IME.4 ndo sugere a presenga de

fases quasicristalinas.
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Para as amostras IME.2 os resultados de DRX mostraram a presenca da
fase AlgMn, da matriz de Al-a e também picos que sugerem a presenca de fase
quasicristalina, que sao identificados na faixa de 20 aproximadamente 42°; 44°
e 75°, e que fazem vizinhangca com picos de fases intermetalicas. Como
mencionado anteriormente estes picos se apresentam em angulos que

correspondem a fase icosaedral como visto em resultados na literatura [31,39].
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Figura 5.12 — Padrao de difragdo de raios-X das amostras IME.2 e IME 4.

5.2.3 Analise de DSC das Amostras Escalonadas, IME

A figura 5.13 mostra as curvas de DSC para amostras IME.2 e IME 4.
Pela observacado da curva para a amostra IME.2 é possivel perceber um pico
exotérmico na temperatura de aproximadamente 500°C. Como ja dito a
decomposicdo de fases quasicristalinas foi observada anteriormente por
ocorrer em altas temperaturas; a aproximadamente 545°C em uma liga
Alg2FesCroMns [45], 560°C em uma liga AlgsFesCraV2[44] e 577°C em uma liga

Algs 2Fe;Crs 3Tiz 5 [33], todas produzidas por melt-spinning.
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Outras alteragdes na curva de DSC da amostra IME.2 também podem
ser observadas em temperaturas de aproximadamente 400°C e 280°C, o que
sugere transformacdes de fases metaestaveis como citado anteriormente.

Ao contrario do que se observa na curva de DSC da amostra IME.2, a
curva referente a amostra IME.4 ndo sugere alguma transformacéo de fase
metaestavel e também ndo apresenta picos que indicam a presenca de fases
quasicristalinas. Este comportamento estd em concordancia com a

microestrutura observada para as amostras IME.4 (ver figura 5.10).
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Figura 5.13 - Curvas de DSC das amostras IME.2 e IME 4.

A interpretagado da curva de DSC juntamente com os resultados de DRX
sugere que a formacdo de pequena fragcdo volumétrica de fases

quasicristalinas pode ter ocorrido nas amostras IME.2.

5.3 Anélise da Fita Obtida por Melt-Spinning

Como forma de verificar a influéncia da taxa de resfriamento na

microestrutura a liga AlgoFesCroMns foi também processada na forma de fita
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utilizando a técnica de melt-spinning. Neste processo a taxa de resfriamento é
bem mais alta que no processo de coquilhamento e chega a alcangar valores
de 10°K/s, favorecendo assim, a formacdo de fases metaestaveis e

quasicristalinas.

5.3.1 Anélise Microestrutural da Fita Obtida por Melt-Spinning

A figura 5.14 mostra as caracteristicas micro-estruturais da fita de
AlgoFesCroMng produzida através da técnica de melt-spinning, a microestrutura
das amostras da fita se apresenta de forma ainda mais refinada como
esperado em funcao das taxas de resfriamento.

As fases observadas apresentam, em sua maioria, morfologia de graos
arredondados com tamanho médio de 2 ym e que aparentam ser aglomerados
de particulas sub-micrométricas (ver figura 5.14 (a)-(b)). Quando observados
com maior aumento (figura 5.14 (c)) estes graos tém morfologia do tipo flor com
cinco bragos partindo de uma regiao central aparentemente livre de particulas.
Este tipo de morfologia ja foi apresentado anteriormente como sendo
caracteristico de fases icosaedrais, € a presenca desta fase em amostras de
fita de melt-spinning foi confirmada por Trivefo et al [9].

Em determinadas regides das amostras as fases se apresentam com
morfologia do tipo plaquetas com tamanho aproximado de 2 ym rodeadas de
uma fina dispersdao de particulas aparentemente em escala nanométrica.
Também é possivel observar formacdes esféricas com dimensodes aproximadas
de 500nm dispersas na matriz, como pode ser observado nas figuras 5.14 (d)-
(e). A analise de composigdo media por EDS da fase tipo plagueta resultou em
Algo 7sFe3 14Cra30Mn3z 78 € a composicdo média da fase com morfologia tipo
esfera foi observada como Alg1 4Fe3 17Cr221Mn3 2.

A fase icosaedral com morfologia esferoidal foi também observada em
outros trabalhos e apresentou composigdo AlgssFessCrsoTiz7 para uma liga
AlgsFesCr,Tiz [10] e AlgssFes7Crs3Nbs s para uma liga AlgsFesCraNb, [48]. Esta
fase apresenta como caracteristica composicao de Al na faixa de 84-88% com
diversas variagdes nas porcentagens dos elementos metais de transicéo; esta

porcentagem de Al é ligeiramente distante da observada para a fase esferoidal
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no presente trabalho, o que nao exclui as possibilidades da presenca de fases
quasicristalinas na fita de Alg;Fe;CraMng, visto que a fase quasicristalina nao é
um composto estequiométrico e que as composicdes observadas por EDS nao
correspondem exatamente aquelas observadas por DRX que seréo

apresentadas a seguir.

o
AccY  SpotMagn  Det WD Exp 1 2u Acc.V %pot Magn Det WD Exp 1 b&um
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Figura 5.14 — Microestrutura da fita obtida em Melt-Spinning.
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5.3.2 Difracdo de Raios-X da Fita de Melt-Spinning.

A figura 5.15 mostra um padréo de difracdo de raios-X da fita obtida por
melt-spinning. E possivel verificar picos mais intensos para a fase Al-a, e outros
picos menos intensos referentes a fase cristalina AlgsFesCr, AlsMn e
possivelmente fases quasicristalinas.

Os picos indicados como fases quasicristalinas aparecem em angulos 20
aproximadamente 42° e 44°, e as vezes acompanhados de picos de fase
AlgsFe4Cr, mostrando que a formagao de outras fases metaestaveis nao foi
impedida durante o processo de solidificagdo, evidenciando a possivel
decomposicéo da fase quasicristalina como ja dito anteriormente.

Trivenio et al [9] demonstraram caracteristicas de picos de fases
quasicristalinas em ligas Al-Fe-Cr-Mn que se apresentam nos padrbes de
difragdo de raios-X como picos de baixa intensidade e bases largas que se
tornam mais estreitos a medida que se diminui a taxa de resfriamento. Foi
sugerido que estes picos representam a difracdo de varias fases icosaedrais
numa determinada faixa de angulos 26 em 41,5° + 0,5° e 43,6° = 0,5°, ja que a

fase quasicristalina ndo é um composto estequiométrico.
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Figura 5.15 - Padréo de difragao de raios-X da fita de Melt-Spinning.
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5.3.3 Anélise de DSC da Fita de Melt-Spinning

A curva de DSC apresentada na figura 5.16 a seguir é referente a uma
das amostras da fita de melt-spinning, € possivel observar um pico exotérmico
na temperatura de aproximadamente 500°C, sugerindo a decomposi¢cao de
fases metaestaveis, provavelmente quasicristalinas, a partir desta temperatura.
Esta estabilidade térmica representada pela curva de DSC estd em
concordancia com os resultados apresentados para a estabilidade da fase
icosaedral [44,45] que se encontram pouco acima de 500°C e abaixo de 600°C,
como demonstrado anteriormente.

A curva de DSC da fita de melt-spinning também estd em concordancia,
e comprova os resultados de DRX da fita, que sugerem a presenca da fase

quasicristalina juntamente com outras fases metaestaveis na liga
A|92F€3CI’2MI’13_
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Figura 5.16 — Curva de DSC da fita de melt-spinning.

5.4  Caracterizacao das Propriedades Mecanicas

As amostras FMR e IMR juntamente com as amostras IME foram
submetidas a ensaios de resisténcia mecanica em temperatura ambiente e em
elevadas temperaturas. Além dos ensaios de compressao também foram feitas

analises de micro dureza Vickers.
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5.4.1 Ensaios de Compressao das Amostras IMR e FMR

A figura 5.17 apresenta as curvas de tensédo x deformac&o obtidas das
amostras IMR e FMR da liga Alg;FesCroMns. A tensdo maxima de resisténcia a
compressao alcangada para as amostras IMR é de aproximadamente 370 MPa
e o limite de escoamento esta em torno de 320 MPa. Para as amostras FMR a
tensdo maxima de resisténcia a compressao é ainda menor, aproximadamente
327 MPa e o limite de escoamento esta na faixa de 300 MPa.

E possivel observar que o limite de resisténcia e o limite de escoamento
para estas amostras sao relativamente baixos quando comparados com o0s
valores observados para as amostras IME, que serdo apresentados adiante, e
outras ligas reportadas na literatura que apresentam fases quasicristalinas
[39,13]. A resisténcia a compressao das amostras IMR e FMR €, na maioria
dos casos, inferior a apresentada pelas ligas de diversas composi¢cdes também
estudadas pelo grupo de Metais Amorfos e Nanocristalinos do DEMa UFSCar
(ver tabela 3.2).

As taxas de resfriamento no processo de fundigdo em coquilha de cobre
sS40 menores que em outros processos, como o melt-spinning por exemplo, o
que consequentemente gera uma microestrutura um pouco mais grosseira
como visto nas figuras 5.3 e 5.5, e ndo garante alta resisténcia mecéanica as
ligas de uma maneira em geral. Tal comportamento esta em concordancia com
os resultados apresentados pelas amostras FMR e IMR mostrados na figura
5.17.
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Figura 5.17 — Curvas de Tensao x Deformagéo de amostras IMR e FMR.

A figura 5.18 mostra uma curva tenséo x deformacdo de uma amostra
IMR que foi testada em temperatura de 300°C. Como observado na curva de
DSC destas amostras (ver figura 5.7), ha presenca de um pequeno pico
exotérmico acima de 400°C, comportamento este ndo apresentado pela curva
de DSC das amostras FMR; motivo pelo qual a resisténcia mecéanica das
amostras IMR em elevada temperatura foi avaliada.

Quando se trabalha em temperaturas mais elevadas o comportamento
esperado é um aumento na ductilidade e consequente redugcido da resisténcia
mecéanica, no entanto ja foi mostrado que ligas de Al que apresentam dispersao
de fases icosaedrais mantém seus altos valores de resisténcia mecanica até
temperaturas mais elevadas [12]. O resultado apresentado pelas amostras IMR
mostra uma tensdo maxima relativamente baixa quando trabalhando em altas
temperaturas, em torno de 200 MPa. Este valor esta muito distante daqueles
mostrados na literatura [6] para ligas quaternarias com presenga de

quasicristais, que sdo de aproximadamente 350 MPa.
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Figura 5.18 — Curva Tensao x Deformagéo de uma amostra IMR.

5.4.2 Ensaios de Compressao das Amostras IME

As amostras de 2mm, 4mm e 6mm de diametro produzidas por fundigao
em molde escalonado foram submetidas a ensaios de compressdao em
temperatura ambiente e em temperaturas de 200°C e 300°C, afim de avaliar
suas propriedades mecanicas e a influéncia da temperatura nestas
propriedades. A figura 5.19 mostra as curvas de tensdo x deformacao
resultantes dos ensaios de compressdo em temperatura ambiente das
amostras IME. Pode-se observar que as amostras IME.6 apresentaram menor
resisténcia a compressado do que as amostras IME.4 e IME.2, o valor maximo
de tensao de compressao suportado pelas amostras IME.6 foi em torno de 350
MPa. Isto esta em concordancia com a microestrutura um pouco mais grosseira
apresentada por estas amostras como visto na figura 5.8.

As amostras IME.2 apresentaram maior resisténcia a compressdo em
temperatura ambiente alcancando o valor de tensdo maxima de compressao de
484MPa, limite de escoamento na faixa de 420MPa e deformacgao na tensao
maxima (g) de 22%; como pode ser visto na figura 5.19. Os valores de limite de

escoamento apresentados pelas amostras IME.2 chegam a ser 20% superiores
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aqueles apresentados pelas amostras IME4 e IME.6 que sao de
aproximadamente 340MPa. As deformacbes apresentadas para todas as
amostras tém valores muito préximos, isto indica que de maneira comparativa o
desempenho da amostra IME.2 é superior em termos de resisténcia mecanica.
Os resultados aqui apresentados sao compativeis e satisfatorios quando
comparados com outros reportados na literatura [32,39].

Como forma de obter dados comparativos uma liga de aluminio de
fundicdo A380, que apresenta limite de resisténcia nominal de 324 MPa, foi
testada por compressao em temperatura ambiente e em 300°C, os resultados
sdo apresentados juntamente com as curvas de compresséo das amostras IME

nas figuras 5.19 e 5.21.
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Figura 5.19 - Curvas Tensdo x Deformagdo do ensaio de compressdo em temperatura
ambiente de amostras IME.

Quando testadas em temperaturas de 200°C e 300°C, figuras 5.20 e
5.21, a resisténcia das amostras IME cai substancialmente, apresentando
pouca diferengca entre o comportamento em temperatura de 200°C e o
comportamento em temperatura de 300°C. Ainda assim as amostras IME.2

apresentam maior resisténcia chegando aos valores de tensdo maxima de
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aproximadamente 450 MPa para as temperaturas de 200°C e 300°C, porém
apresentando limite de escoamento na faixa de 315 MPa para a temperatura
de 200°C e 310 MPa na temperatura de 300°C; que chegam a ser 25%
inferiores aos valores obtidos quando trabalhando em temperatura ambiente.

Os resultados apresentados no presente trabalho para os ensaios de
compressdo também sdo compativeis com outros reportados na literatura,
como por exemplo, 330 MPa de limite de escoamento em 300°C de um lingote
extrudado da liga AlgsFesCr,Tiy [6] € 455 MPa de tensdo maxima para barras
fundidas com 3mmd da liga Alg1Mn-;Fe, ensaiadas em temperatura ambiente
[30]. Da mesma forma os resultados dos ensaios com as amostras IME.2 sao
satisfatérios quando comparados com aqueles obtidos por trabalhos anteriores
do grupo (ver tabela 3.2) para amostras de ligas AlgxFesCroMns, AlgoFesCr,Tis,
AlgoFesCraVs3 e AlgaFesCraCes.

As amostras da liga A380 apresentaram resisténcia a compressao em
temperatura ambiente de aproximadamente 450 MPa (ver figura 5.19) e
deformagédo pouco abaixo de 30%; em temperatura de 300°C seu limite de
escoamento ficou em 230 MPa (ver figura 5.21) e o limite de resisténcia em
270 MPa. Estes valores ainda estdo bem abaixo daqueles apresentados pelas
amostras IME.2. Quanto a porcentagem de deformacdo todas as amostras
quando ensaiadas em temperaturas de 200°C e 300°C apresentaram valores

que excedem 40%.
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Figura 5.20 - Curvas Tensdo x Deformacdo do ensaio de compressdao em temperatura 200°C
de amostras IME.
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Figura 5.21 - Curvas Tensao x Deformacao do ensaio de compressdo em temperatura 300°C
de amostras IME.
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A tabela 5.3 apresenta os valores de micro dureza e de propriedades
mecanicas da liga AlgoFes;CroMn; estudada em temperatura ambiente. Os
valores de micro dureza ja foram apresentados anteriormente [39] para ligas
AlgoFesCroMng e AlgsFesCraTiz e os resultados aqui descritos sdo compativeis

com aqueles reportados na literatura.

Tabela 5.3 — Propriedades mecénicas da liga AlgoFesCr,Mn; processada por fundicdo em
coquilha de cobre de diversas dimensdes.

Propriedades de
Compressao
YS UTS o
(MPa) | (MPa) | & (7°)

Processo de fundigdo Micro dureza (Kgf/mm?)

Coquilha de seccao

retangular na camara do - 132,6 £ 5,1 312 | 327,3 16
forno arco
Coquilha de secgao
retangular na camara do - 105,3+£4,0 326,9 | 374,8 | 20

melt-spinning

2mmgd 146,6 + 6,1 420 484 33,8
Molde escalonado 4mmJ 112,08 £+ 4,5 348,8 | 415,2 | 26,8
6mmgd - 317,4 | 4044 | 32,4

A tabela 5.4 apresenta os valores de resisténcia mecanica da liga
trabalhando em altas temperaturas. Como ja foi citado anteriormente as
amostras com 2mm de diametro apresentaram elevados valores de resisténcia
a compressao e também de micro dureza. De acordo com os resultados das
analises de MEV e DRX além dos testes de resisténcia mecanica pode-se

sugerir a presenga de fases quasicristalinas nas amostras IME.2.

Tabela 5.4 - Propriedades mecanicas da liga Alg,Fe;Cr.Mn; em elevadas temperaturas.

Propriedades de Compressao
YS (MPa) UTS (MPa) € (%)
200°C | 300°C | 200°C | 300°C | 200°C | 300°C

Processo de
fundicao

Coquilha de seccao
retangular na
camara do melt-
spinning

- - 183,9 - 223,6 - 19,8

2mmd | 310,9 | 305 460 | 465,2 | 43,2 52,8
Molde escalonado |4mm@ | 290,4 | 262,6 | 439,8 | 305 48 53,9
emmd | 266 | 247,3 | 358 280 49,9 53,7
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Levando em consideragcdo todo o trabalho desenvolvido com a liga
AlgoFesCroMns  foi  possivel verificar que as propriedades mecanicas
apresentadas sao satisfatérias. A microestrutura apresentada pelas amostras
FMR e IMR quando comparadas com a literatura [9] mostram que a taxa de
resfriamento para estes processos pode estar na faixa de 10? - 10°K/s, embora
em regides mais externas em contato direto com a parede do molde a taxa
possa ter chegado a 10° - 10°K/s ndo excluindo a possibilidade das fases
cristalinas observadas serem provenientes da decomposicdo de fases
quasicristalinas. Os resultados apresentados pelas amostras IME demonstram
possibilidades de presenca de fases quasicristalinas, em baixa fracao
volumétrica. As andlises da fita de melt-spinning quando comparadas com a
literatura [9,39] sugerem a presenga de fase quasicristalina na liga
Alg2FesCroMns.



60



61

6 CONCLUSOES

Microestruturas com dispersdo de particulas de tamanho sub-
micrométrico que proporcionam aumento de resisténcia mecanica foram
observadas nas amostras de grande volume e na fita de melt-spinning.
Morfologias do tipo flor que preservam caracteristicas de fases quasicristalinas,
com simetria icosaedral de 5 lados, foram observadas para as amostras IME.2
obtidas do molde escalonado e nas regides periféricas das amostras FMR e
IMR mostrando que a taxa de resfriamento nestes casos pode ter atingido a
faixa de 10°- 10*KIs.

A microestrutura refinada com presenca de fases metaestaveis e
possivelmente fases quasicristalinas garantiu as amostras IME.2 resisténcia a
compressao tao alta quanto 484 MPa em temperatura ambiente e 465,2 MPa
em 300°C, valores que superam aqueles apresentados pela liga de Al de
fundi¢cdo convencional A380 que foram de 450 MPa em temperatura ambiente
e 270 MPa em 300°C. A deformagdo em compresséo atingiu valores acima de
25% para as amostras obtidas por fundicdo em molde escalonado.

Os resultados mostram que o processo de fundicio em molde
escalonado tem condi¢cbes de gerar uma estrutura com presenca de fases
metaestaveis e quasicristalinas, entretanto a fracdo desta ultima é baixa o que

inviabiliza a produgcédo de amostras de grande volume através deste processo.
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