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Resumo

Ligas intermetalicas a base de FesAl apresentam uma queda no limite de
escoamento em temperaturas da ambiente até aproximadamente 400°C. Em
seguida ocorre um pico no limite de escoamento em temperaturas ao redor de
600°C (anomalia no limite de escoamento). Os mecanismos que conduzem ao pico
no limite de escoamento destas ligas ndo sao ainda completamente compreendidos.
Neste trabalho, foram executados ensaios de tracdo em corpo-de-prova das ligas
Fe-30Al-0,15Zr-0,2B-(0-4,5)Cr (%at.), em temperaturas compreendidas entre a
temperatura ambiente e 800 °C, empregando-se taxas nominais de deformacgéao
variando de 2,2x107° a 8,8x10° s™.0 limite de escoamento das ligas Fe-30AI-0,15Zr-
0,2B-(0-4,5)Cr (%at.), quando submetidas a estes ensaios de tragdo apresenta um
comportamento anémalo (valor de pico) em temperaturas ao redor de 600°C. A
reducdo na temperatura do pico anémalo esta associada a teores mais elevados de
cromo nas ligas Fe-30Al-0,15Zr-0,2B-(0-4,5)Cr (%at.) e € um argumento favoravel ao
modelo proposto para este fenbmeno, fundamentado na dissociagdo das
superdiscordancias e o subsequente bloqueio da escalagem dessas discordancias
dissociadas, em temperaturas inferiores a temperatura de pico.

Palavras-chaves: Fe3Al; Intermetalicos; Temperaturas elevadas; Picos anémalos.

EVALUATION OF ANOMALOUS PEAKS PRESENCE ON THE YIELD STRENGTH
OF THE Fe3;Al INTERMETALLIC ALLOYS AT HIGH TEMPERATURE

Abstract

FesAl based intermetallic alloys present a decreasing in the yield strength values at
400 °C and later a peak around 600°C. Above of this temperature, they present a
significant decreasing in the yield strength (anomalous peak). The mechanisms that
lead to the stress flow peak of these alloys don’t be completely understood yet. In
this work were carried out tensile tests in the samples of Fe-30AI-0.15Zr-0.2B-(0-
4.5)Cr (at.%) alloys at temperatures between room temperature and 800 °C, using
nominal rates of deformation ranging between 2.2x10° and 8.8x10° s™. The vyield
strength of the Fe-30Al-0.15Zr-0.2B-(0-4.5)Cr (at.%) alloys submitted to the tensile
tests present an anomalous behavior (peak value) in temperatures around 600 °C.
The reduction in the temperature of the anomalous peak is associated to higher
content of Cr in the Fe-30Al-0.15Zr-0.2B-(0-4.5)Cr (at.%) alloy. This argument is
favorable to the proposed model of this phenomenon, based in the superdislocations
dissociation and the climb block of these dislocations dissociated in temperatures
below the peak temperature.

Key-words: FesAl; Intermetallics; High temperatures; Anomalous peaks.
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1 INTRODUGCAO

Intermetalicos baseados em aluminetos apresentam muitas propriedades
atraentes para aplicacbes em temperaturas elevadas, incluindo resisténcia a
oxidagdo e a corrosiao superiores, boa resisténcia mecanica em temperaturas
elevadas e relativamente baixa densidade. Aluminetos de ferro tém se constituido
em materiais de interesse desde os anos 30, quando sua excelente resisténcia a
oxidagdo foi notada pela primeira vez. Dentre as varias ligas intermetalicas
ordenadas do sistema Fe-Al, as ligas FesAl (18,5% at.Al a 35% at.Al) tém sido mais
recentemente investigadas. As ligas FesAl (18,5% at.Al a 35% at.Al) podem formar
trés tipos de estruturas cristalinas: fase a, com estrutura desordenada cubica de
corpo centrado (c.c.c.); fase B2, com estrutura ordenada cubica simples (c.s.) e fase
D03 baseada numa estrutura cubica de faces centradas (c.f.c.). Com a diminuigédo da
temperatura, ocorre a transicdo o—B2—D03.I"

Estas ligas possuem baixo custo de matéria-prima, permitem a conservagao
de elementos estratégicos e apresentam menor densidade do que os agos
inoxidaveis (com potencialmente uma melhor razdo resisténcia mecanica-peso).
Contudo, a limitada ductilidade a temperatura ambiente e a queda acentuada na
resisténcia mecanica acima de 600°C tém sido os maiores obstaculos para a sua
aceitagdo. Apesar das grandes vantagens oferecidas pelas ligas FesAl com relagéao
a sua elevada resisténcia a corrosdo e baixo custo, o uso de aluminetos de ferro em
aplicacbes estruturais tem sido limitado pela sua baixa ductilidade a temperatura
ambiente (aproximadamente 1% - 2%) e sua pobre resisténcia mecanica acima de
600 °C. Verificou-se também nestas ligas que os valores de limite de escoamento
apresentam uma queda até aproximadamente 400°C, e posteriormente um pico ao
redor de 600°C, tendo acima desta temperatura uma queda acentuada (anomalia no
limite de escoamento).

O entendimento da anomalia na tenséo, proxima a temperatura de 600°C, tem
interessado muitos pesquisadores!*”! desde a observacdo deste fendmeno em
outros compostos intermetalicos, tais como o NisAl. A anomalia na tensio, ocorre
numa faixa de temperaturas, onde a tensdao aumenta com a temperatura conduzindo
a um pico, antes que a tensdo caia novamente. Nas ligas FesAl, o pico anébmalo de
limite de escoamento € encontrado em uma ampla faixa de composicbes, de
aproximadamente 25% at. Al até 50% at. Al. Apesar das intensas pesquisas neste
tdépico, os mecanismos que conduzem ao pico de tensdo de escoamento destas
ligas ndo sédo ainda completamente compreendidos, existindo ainda consideraveis
atividades de pesquisa a serem feitas. Em fungdo do discutido anteriormente, o
presente trabalhar pretende dar uma contribuicdo ao entendimento da formacao
deste pico anbmalo que ocorre nos aluminetos de ferro em temperaturas ao redor de
600°C.

2 MATERIAIS E METODOS

Ligas Fe-30Al-0,15Zr-0,2B-XCr (%at.), com X variando de zero a 4,5%at. de
cromo, foram preparadas por fusdao em forno a indugao ao ar a partir de matérias-
primas de pureza comercial. A fusdo foi iniciada colocando-se no forno o ferro extra-
doce, o zirconio, o cromo e o Fe-B. Apds a fusdao destes metais, foi adicionado o
aluminio, com uma atmosfera de argénio sendo mantida sobre a superficie do banho
até o final da fusdo. O vazamento foi feito em uma lingoteira de ferro fundido,
previamente aquecida com um magarico. Os lingotes entdo obtidos, com secao
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quadrada de (100x100) cm? e massa de aproximadamente 5 kg, foram inicialmente
homogeneizados a 1000 °C por 5 dias e subsequentemente forjados e laminados a
1000 °C até uma espessura de 1,5 mm aproximadamente. Amostras foram retiradas
dos materiais laminados para a execugao da analise quimica e para confeccao de
corpos-de-prova para os ensaios de tragcdo. Na Tabela 1 sdo apresentados os
resultados de analise da composi¢cdo quimica das ligas fabricadas, obtidos por
fluorescéncia de raios-x.

Tabela 1: Composicéo quimica das ligas investigadas a base de Fe-30 %at. Al em porcentagem
atdbmica (%at.).

LIGA Al Cr Zr B (Nominal) Fe Mn Cu
M-1 29,5 - 0,15 0,2 Balanco 0,32 0,13
M-2 30,5 1,6 0,14 0,2 Balango 0,63 0,09
M-3 30,5 24 0,13 0,2 Balango 0,66 0,11
M-4 30,5 4,5 0,13 0,2 Balango 0,72 0,10

Os ensaios de tragdo nos corpo-de-prova das ligas a base de Fe-30 %at. Al
foram executados numa maquina universal de ensaios mecanicos marca Instron, em
temperaturas compreendidas entre a temperatura ambiente e 800°C, empregando-
se taxas nominais de deformagao variando de 2,2x10° s a 8,8x10° s™'. Durante os
ensaios, utilizou-se atmosfera de argdnio para evitar a oxidagdo dos componentes
da maquina de ensaios. A partir das curvas obtidas nos ensaios de tracdo foram
determinados: o limite convencional de escoamento para 0,2% de deformagao
plastica (og), o limite de resisténcia (or) € o alongamento uniforme (g,). As
superficies de fratura dos corpos-de-prova ensaiados foram examinadas no mesmo
microscopio eletrénico de varredura, marca Philips, modelo XL-30.

3 RESULTADOS

Na Figura 1, o limite de escoamento das ligas tratadas termicamente a
800°C/1h ¢é apresentado em funcdo da temperatura de ensaio, com taxa de
deformacao utilizada de 2,2x10° s™', para as quatro composi¢des estudadas. Estdo
incluidos nesta figura os resultados obtidos por McKamey et al.,*! para a liga Fe-
30%at.Al e dados do aco inoxidavel tipo AISI 316. O limite de escoamento de todas
as ligas Fe-Al da Figura 1 sofre um decréscimo nos seus valores até temperaturas
na faixa de 250°C-400°C. A partir destas temperaturas, o limite de escoamento
aumenta até temperaturas na faixa de 500°C-600°C (atingindo um valor de pico).
Acima de 600°C ocorre uma queda brusca no limite de escoamento com o aumento
da temperatura de ensaio. Os resultados de alongamento das ligas investigadas em
funcdo da temperatura de ensaio sdo apresentados na Figura 2. As ligas do
presente trabalho comegam a apresentar valores de ductilidade relativamente altos
somente acima de 500°C.

O exame das superficies de fratura dos corpos de prova de tragcdo mostrou
aspectos semelhantes para as varias ligas ensaiadas numa mesma temperatura. Até
temperaturas de ensaio de 500°C, as ligas apresentaram uma superficie de fratura
completamente transgranular por clivagem, como observado na Figura 3. As
superficies de fratura tipicas dos corpos-de-prova ensaiados a 600°C e 700°C sao
mostradas nas Figuras 4 e 5, respectivamente. Nota-se que o modo de fratura
apresentado pelas ligas ensaiadas a 600°C foi misto de clivagem e coalescimento
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de microcavidades. A 700°C e acima, os materiais ja apresentam um modo de
fratura totalmente por coalescimento de microcavidades.
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Figura 1: Limite de escoamento das ligas Fes;Al em fungéo da temperatura de ensaio de tragao.
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Figura 2: Alongamento das ligas Fe;Al em funcéo da temperatura de ensaio de tragao.
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Figura 3: Micrografias tipicas das superficies de fratura dos corpos-de-prova ensaiados em tragéo a
temperatura ambiente das ligas Fe-30Al-0,15Zr-0,2B(0-4,5)Cr (%at.).
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Figura 5: Micrografia tipica das superﬂmes de fratura caracteristicas de corpos-de-prova ensalados a
700 °C das ligas Fe-30AI-0,15Zr-0,2B(0-4,5)Cr (%at.).

Os valores de o determinados das curvas tensao-deformacéo nos ensaios de
tragdo a 600°C, 700°C e 800°C, utilizando as taxas de deformacdo de 2,2x107;
8,8x107°; 2,2x107%; 4,4x10° e 8,8x10° s, sd0 apresentados na tabela 2. Apesar de
nao terem sido feitos ensaios de tragdo em algumas destas taxas de deformagédo em
temperaturas entre a ambiente e 600°C, parece existir o mesmo efeito de pico
andmalo que o observado em taxas de deformacdo de 2,2x10°. Portanto, a
presenca do pico anémalo parece independer da taxa de deformacgao utilizada nos
ensaios de tracio.

Tabela 2: Valores de limite de escoamento (cg) obtidos em ensaios de tragdo a 600°C, 700°C e
800°C de corpos-de-prova das ligas Fe-30AI-0,15Zr-0,2B(0-4,5)Cr (%at.).

Temp. de Liga Velocidade de Ensaio
Ensaio [°C] 8,8x10°s"  22x10°s"  44x10°%s"  8,8x10°s”

M1 184 426 416 539

600 M2 156 384 385 488
M3 138 434 467 507
M4 173 350 446 482
M1 125 152 257 310

700 M2 85 142 155 269
M3 71 232 226 246
M4 143 235 249 340
M1 34 70 78 82

800 M2 28 65 64 95
M3 33 94 85 97

M4 39 94 107 152
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4 DISCUSSAO

Os resultados de ensaios de tracdo a quente das ligas Fe-30Al mostraram
claramente que, de um modo geral, o limite de escoamento destes aluminetos de
ferro € sempre maior do que o do aco inoxidavel tipo AISI 316 até a temperatura de
aproximadamente 760°C, ilustrando o alto potencial destes materiais. Nota-se
também um comportamento similar entre as curvas de limite de escoamento em
funcdo da temperatura de ensaio de tragdo obtidas neste trabalho com as de
McKamey.!®*!

Observou-se (Figura 1) um anomalia no comportamento do limite de
escoamento das ligas Fe-30AI-0,15Zr-0,2B-(0-4,5)Cr (%at.), caracterizada pela
presenga de um pico nos valores de limite de escoamento que ocorre numa
determinada faixa de temperaturas. Este pico anémalo nas ligas FesAl é bem
conhecido na literatura. Apesar das intensas pesquisas conduzidas neste topico, os
mecanismos responsaveis pela ocorréncia deste pico de tensao ndo sdao bem
compreendidos. Apesar da discussao ser complexa, alguns comentarios serao feitos
no que concerne a esta anomalia, procurando correlaciona-los com o
desenvolvimento do presente trabalho.

As explicacdes iniciais!" para a ocorréncia do pico andmalo nas ligas FesAl
ordenadas DO0s, relacionavam a perda desta ordem e a correspondente mudancga

a:
das superdiscordancias quadruplas perfeitas TO<111> para discordancias duplas

A
imperfeitas 70<111>, enquanto alguma ordem DOj3 ainda permanece. Tais idéias

foram abandonadas apds os estudos de Schroer, Mecking e Hartig,"” que

mostraram que o mesmo pico poderia ainda ser observado, para ligas ordenadas
D03, em temperaturas inferiores a temperatura de transicdo DO03;—»>B2
(aproximadamente 550°C). Subsequentemente, trés modelos principais foram
propostos para explicar este pico no limite de escoamento: decomposi¢cdo de

: Al a ag a [11] , ,
discordancias T<111> para 7<110> e 7<100>, bloqueio localizado da

escalagem de discordancias e endurecimento por lacunas.'? Todos os modelos

. . . - ~ . . a
baseiam-se num mecanismo de imobilizacdo das discordancias 70<111> em

temperaturas abaixo da temperatura do pico. Segundo o modelo proposto por Morris
e Gunther,"™' o pico andmalo em temperaturas préximas a transicio D0;—>B2

. . b - . ~ . ~ . a7
estaria relacionado a dissociagcdo dos pares de discordancias 70<111> para

. ~ . . r . a'! . .
discordancias unitarias 70<111> e 0 subsequente bloqueio da escalagem destas

discordancias dissociadas.

O pico nos valores de limite de escoamento observado em temperaturas de
ensaio na faixa de 500°C a 600°C, obtido neste trabalho, ocorre também préximo a
temperatura critica de transicdo D03;—»B2. O valor de n=5, obtido em trabalho
anterior,["® indicou que o mecanismo de deformagdo atuante em temperaturas
elevadas (600°C-800°C) é a escalagem de discordancias. Assim sendo, o
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mecanismo de imobilizagdo das discordancias pode ser associado, numa primeira
analise, ao bloqueio desta escalagem de discordancias.

Outra analise que pode ser feita € com relagado a posicdo em temperatura dos
picos nas ligas com diferentes teores de cromo. Enquanto que as ligas com até 1,6
%at. de cromo tém picos de limite de escoamento melhor definidos e em
temperaturas mais elevadas, préoximas a 600°C, nas ligas com 2,45at. e 4,5%at. de
cromo os valores de limite de escoamento ja comegam a diminuir ao redor de 500°C.
Pode-se observar aqui o efeito do cromo em reduzir a temperatura do pico anémalo.
Esta diminuicdo da temperatura do pico anébmalo com o aumento do teor de cromo
fornece mais um indicio de que o mecanismo de endurecimento andémalo nao
parece estar relacionado a transicao D03—B2. Isto pode ser notado pelo efeito do
cromo em aumentar a temperatura de transicdo D0;—B2!"*'* e ao mesmo tempo,
diminuir a temperatura do pico an6malo. O efeito da adicdo de cromo na
temperatura do pico anémalo nas ligas FesAl estaria relacionado, numa associagéao
com o mecanismo proposto por Morris,['? & maior facilidade na dissociacdo das
superdiscordancias em temperaturas inferiores e a subsequente imobilizagao
(bloqueio) destas discordancias dissociadas.

A discussao feita até o momento na tentativa de definir o mecanismo
responsavel pelo aparecimento do pico anédmalo nas ligas estudadas neste trabalho
mostrou que o modelo proposto por Morris!'? pode ser sugerido também neste
trabalho. Porém, n&o foi possivel analisar completamente todas as possibilidades de
endurecimento and6malo observado, como por exemplo, o endurecimento por

: . . . a
lacunas e endurecimento pela decomposicdo de discordancias 70<111> para

a7°<110> e a70<100>. Sabe-se que as ligas Fe-Al apresentam inerentemente uma
enorme concentracdo de lacunas em temperaturas elevadas e € uma alternativa a
ser considerada. A consideracao final, decorrente dos resultados obtidos neste
trabalho e dos estudos existentes na literatura, parece ser que existem varios
mecanismos controlando a deformacdo na faixa de temperaturas ao redor da
temperatura do pico anédmalo, podendo o endurecimento anémalo ser ocasionado
por mais de um fenbmeno.

5 CONCLUSOES

As investigacdes realizadas neste trabalho permitiram concluir que o limite de
escoamento das ligas Fe-30Al-0,15Zr-0,2B-(0-4,5)Cr (%at.), quando submetidas a
ensaios de tragcdo em temperaturas na faixa T. A. - 800°C, apresenta um
comportamento anémalo (valor de pico) em temperaturas préximas a temperatura de
transicdo D03—B2 (500°C-600°C). A adicdo de cromo em teores acima de 2%at,
provoca diminuicdo da temperatura do pico andmalo, provavelmente pelo
favorecimento da dissociacdo das superdiscordancias em temperaturas mais baixas
e 0 subsequente bloqueio da escalagem das discordancias dissociadas.
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