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Resumo

O objetivo deste trabalho consiste na caracterizagdo estrutural da liga policristalina
Cu-13,8%Al-4,0%Ni (% em peso, composi¢ao nominal) obtida pelo processo de
fusdo a plasma. Foram utilizadas as técnicas de microscopia o6tica, microscopia
eletrbnica de varredura, microanalise (EDS), incluindo o mapeamento em raios X
caracteristicos, microscopia de for¢ca atébmica, difracdo de raios X e analise por
calorimetria exploratoria diferencial. Foi medida a densidade, microdureza e
resistividade elétrica da liga. Mostrou-se a estrutura martensitica da liga composta
por lamelas paralelas e cruzadas em V com diferentes orientacdes no interior dos
graos e constituida por fases martensiticas e de alta temperatura. Os graos da liga
apresentaram uma grande dispersao de seus tamanhos em torno da média 110um.
A microdureza e resistividade foram determinadas como 320kgf/mm? e 11,61uQcm,
respectivamente. No primeiro ciclo de aquecimento, as transformacdes martensiticas
reversiveis ocorridas mostraram histerese térmica.

Palavras-chave: Liga policristalina Cu-Al-Ni;  Estrutura; Transformacoes
martensiticas; Propriedades.

STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF THE Cu-13,8%AI-4,0%Ni
POLYCRYSTALLINE ALLOY OBTAINED BY THE PLASMA MELTING PROCESS

Abstract

The aim of this work is the structural characterization of the polycrystalline alloy Cu-
13,8%Al-4,0%Ni (% weight, nominal composition), obtained by the plasma melting
process. The characterization was done using the techniques of optical microscopy,
scanning electronic microscopy, microanalysis (EDS), including the X ray mapping,
atomic force microscopy, X ray diffraction and differential scanning calorimetry
analysis. Density, microhardness and electrical resistivity were measured. The
results showed the alloy’s martensitic structure, composed of parallel and cross in V
lamellas, with different orientation within the grains and composed of the martensitic
and parent phases. The grains of the alloy showed a big dispersion of its sizes
surrounding the average 110um. The microhardness and resistivity were determined
as 320kgf/mm2 and 11,61uQcm, respectively. In the first heating cicle, the occurred
reversible martensitic transformation showed thermal hysteresis.

Key words: Cu-Al-Ni polycrystalline alloy, Structure, Martensitic transformations,
Properties.
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1 INTRODUGAO

As ligas metalicas do sistema Cu-Al-Ni fazem parte de um grupo de materiais
especiais que podem exibir o efeito de memodria de forma (EMF), devido as
transformacdes martensiticas reversiveis (TMR) ocorridas em sua estrutura. Deste
modo, ainda que a liga sofra uma deformacdo aparentemente plastica
(pseudoplastica) na fase de baixa temperatura, recupera sua forma original no
aquecimento acima de uma temperatura critica, chamada de temperatura de
transformaczo reversa.? A transformacdo martensitica (TM) € uma transformacgao
de fase sem difusdo, na qual os atomos movem-se cooperativamente, por um
mecanismo de deslizamento ou maclagem. Para que o EMF acontega de forma
reversivel, a liga requer multiplos ciclos de aquecimento e resfriamento num
intervalo de temperatura que envolve as temperaturas criticas de TMR.G4

As ligas do sistema Cu-Al-Ni com EMF vém sendo desenvolvidas devido ao
seu baixo custo, alta condutividade elétrica e térmica e boa conformabilidade.!"*
Entretanto, as ligas policristalinas apresentam algumas desvantagens como
pequena deformacdo reversivel (~4%) e fragilidade. Varios métodos tém sido
desenvolvidos com o objetivo de melhorar a ductilidade destas Iigas, entre eles, a
técnica de fus&o a plasma como alternativa para a sua produgdo.®”

O objetivo geral deste trabalho é estudar e caracterizar a estrutura de uma
liga policristalina Cu-Al-Ni no estado inicial, antes da aplicagdo do tratamento
térmico.

2 MATERIAL E METODOS

No presente trabalho, estudou-se a liga policristalina de composicdo nominal
82,2%Cu-13,8%Al-4,0%Ni (%peso), produzida no Laboratério Multidisciplinar de
Estruturas Ativas (LaMMEA) da Universidade Federal de Campina Grande (UFCG),
através da técnica de fusao a plasma seguida de moldagem por injegéo, e fornecida
na forma de uma barra com dimensdes 25x25x5mm (Figura 1).

Figura 1. Aspecto geral da liga policristalina fornecida.

A preparagao metalografica da liga, para observagdes estruturais, foi feita de
maneira convencional por lixamento, polimento e ataque (FeCls+HCI+H,0).

A caracterizacado da liga foi feita através das técnicas de microscopia otica
(Olympus BX41M e Neophot 32), microscopia eletrénica de varredura e microanalise
(Shimadzu SSX-550), microscopia de forga atdmica (Nanoscope 3D), difragdo de
raios X (Shimadzu XRD-7000) e calorimetria exploratoria diferencial (Perkin Elmer
DSC-2).
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A densidade aparente da liga foi medida pelo método da pesagem
hidrostatica em agua destilada e calculada por:

P :Gar(pag_par)+p
a Gar_Gag ar

Gar € Gyg - peso da liga no ar e na agua; par € pag - densidade do ar e da agua.

A densidade tedrica da liga foi estimada de acordo com a sua composi¢céo
quimica nominal fornecida pelo fabricante por:

k
P = Zpici
i1

pi € C; - densidade e fracdo de massa dos elementos quimicos na liga.

A microdureza Vickers da liga foi medida através do microdurdmetro MHP-
100, acoplado ao microscépio Neophot 32, e calculada por:

_ 1854xP
==

HV

P - carga aplicada; d - diagonal da impressé&o.

A resistividade elétrica da liga foi medida pelo método de quatro terminais,®
utiizando uma fonte de tensdo continua (Tectronix 0S2520G) e um multimetro
(Agilent 34420A), e calculada por:

p:UTZES

U - diferenca de potencial elétrico, | - intensidade de corrente; s - distancia entre os
eletrodos.

3 RESULTADOS

A Figura 2 mostra o aspecto microscopico da liga, sem ataque, Figura 2(a), e
atacada pelo reagente (Figura 2b-f). Pode-se observar a estrutura lamelar
martensitica da liga. Nas Figuras 2(e) e (f) sdo mostradas as imagens obtidas por
MEV, revelando o contraste topografico da liga por captagao de elétrons secundarios
(Figura 2e), e o contraste de composigéao por captacédo de elétrons retroespalhados
(Figura 2f).

A Figura 3 mostra os detalhes da microestrutura da liga atacada, visiveis ao
microscopio de forca atébmica.
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Figura 2. Aspecto microscépico da liga: (a) sem ataque, 100x, luz polarizada; (b-f) ataque, 1.000x,
interferéncia diferencial; (g,h) elétrons secundarios, 1.500x; (i) elétrons retroespalhados, 1.500x.

Figura 3. Analise da liga por microscopia de forga atémica: (a) porosidade; (b) relevo martensitico;
(c) perfil de rugosidade.

A microandlise em linha (Figura 4), e o mapeamento em raios-X
caracteristicos de Cu, Al e Ni (Figura 5), foram realizados para examinar a
distribuicdo dos elementos quimicos presentes na liga.
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A quantificagcdo da composicdo quimica da liga foi feita na area varrida
(Figura 4), e em dois pontos indicados na Figura 6. As intensidades dos picos de
emissao de raios X caracteristicos foram corrigidas por ZAF. Os resultados séo
apresentados na Tabela 1.

Intensidade

T 1
=} zo 40 &0 a0 loo0  1zo 140 MM

Figura 5. Mapas em raios X caracteristicos da liga.

ponto 1 ponto 2
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Figura 6. Espectros de emissao de raios X obtidos em dois pontos da liga.

Tabela 1. Composi¢céo quimica (% em peso) da liga na area varrida e em dois pontos

Regido Cu Al Ni
Area 81,95 13,40 4,65

Ponto 1 82,44 14,02 3,55

Ponto 2 82,25 14,08 3,67

A composigao fasica da liga no seu estado inicial é ilustrada pelo difratograma
apresentado na Figura 7.
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Figura 7. Difratograma da liga no seu estado inicial (radiagao de Cu-K,).

A Figura 8 mostra a distribuigdo dos graos por seus tamanhos referente a trés
distintas regides da liga indicadas na Figura 1. A variagdo de tamanhos dos gréos, o
tamanho médio de grdo e o desvio padrdo determinados para cada regido
encontram-se na Tabela 2.
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Figura 8. Distribuicdo dos gréos por seus tamanhos na liga: (a) regido 1; (b) regido 2; (c) regido 3.

Tabela 2. Tamanho minimo, maximo, médio e desvio padrdo dos graos em trés regides da liga (um)

Regido Amin Aimax dm c
1 58 154 100 20
2 67 183 110 30
3 63 183 120 30

A Tabela 3 apresenta a densidade aparente média da liga, junto com o desvio
padrao e erro absoluto, medida através da pesagem hidrostatica (PH) e a densidade
teérica da liga estimada a partir da sua composi¢cdo quimica fornecida pelo
fabricante (CQ).
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Tabela 3. Densidade da liga avaliada através de dois métodos (g/cm®)

Método d o €
cQ 8,079 - -
PH 7,151 0,017 0,033

A Tabela 4 apresenta a microdureza Vickers (HV) da liga, junto com o desvio
padrao e erro absoluto, medida em trés distintas regides indicadas na Figura 1.

Tabela 4. Microdureza da liga (kgf/mm?)

Regido HV o €
1 310 10 20
2 320 10 20
3 330 13 25

Os resultados da medida de resistividade da liga feita em trés distintas
regides indicadas na Figura 1, junto com o desvio padrdo e erro absoluto,

encontram-se na Tabela 5.

Tabela 5. Resistividade da liga (uQcm)

Regi&o Di p c g
1 11,46
2 11,68 11,61 0,13 0,25
3 11,68

Na Figura 9 sao apresentadas as curvas térmicas obtidas por calorimetria
exploratoria diferencial durante o aquecimento e resfriamento da liga.

[ ] resfriamento
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Figura 9. Efeitos térmicos e temperaturas criticas de TMR na liga.

4 DISCUSSAO

A observagao microscopica da liga (Figura 2), revela a estrutura composta por
graos de tamanhos variados, com morfologia martensitica formada por lamelas
superpostas e com diferentes orientagcbes no interior dos grdos, podendo ser
paralelas, cruzadas ou cruzadas em forma de V. De acordo com o perfil de
rugosidade (Figura 3c), as lamelas sdo finas e sua espessura varia
aproximadamente de 0,1 ym até 0,3 ym. A aplicagcdo do meétodo granulométrico
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revela que os graos da liga se distribuem uniformemente por seus tamanhos, como
mostram os histogramas da Figura 8, que s&o similares em sua distribuicdo. Em
geral, as caracteristicas granulométricas e o0 aspecto microestrutural da liga
examinada sdo semelhantes a liga policristalina da composigdo Cu-13,7%Al-4,0%Ni
que foi estudada por Silva.” O tamanho médio de grdo da liga (110 +30um)
encontra-se na faixa de valores de 50 a 150um, similar ao das ligas do sistema Cu-
Al-Ni estudadas por Kneissl et al.¥) O tamanho minimo, meédio e maximo dos graos,
medidos em 3 regides da amostra da liga, apresentam valores proximos, novamente
indicando sobre a homogeneidade granulométrica da liga.

A imagem obtida por elétrons retroespalhados da liga (Figura 2i), apresenta
fraco contraste de composicao, indicando sobre a uniformidade das fases presentes
em coeficientes de emiss&o de elétrons retroespalhados. O mapeamento em raios-X
caracteristicos de Cu, Al e Ni (Figura 5), revela que ndo ha segregacao dos
elementos quimicos presentes na liga. Da mesma forma, a microanalise em linha,
Figura 4, indica sobre a homogeneidade quimica da liga.

A densidade estimada pela CQ (8,079g/cm?) representa o valor maximo que
as ligas de composi¢do nominal Cu-13,8%Al-4,0%Ni podem apresentar (Tabela 3).
A densidade aparente da liga (7,15 +£0,03g/cm?®) € menor por razdes ligadas aos
seus defeitos estruturais (poros) (Figuras 2h e 3a), sendo comparavel com os
valores que encontram-se na literatura.

Os valores de microdureza, medidos nas trés regides distintas da liga,
apresentam um pequeno desvio em relagdo a média 320 +20kgf/mm? (Tabela 4).
Este valor médio é comparavel a microdureza (290 £10kgf/mm?) de uma liga de
composicdo similar estudada por Matlakhov et al.'" Este alto valor indica a
presenca na liga das fases intermetalicas. Os valores de resistividade medida em
trés reqgides distintas da liga (Tabela 5), apresentam um pequeno desvio em relagéo
a média 11,61 £ 0,25 yQcm. Pequenos desvios dos valores de microdureza e
resistividade em relagdo as médias sdo um indicativo de alta homogeneidade da liga
em composicao quimica, composicao fasica e estrutura.

A analise por difragdo de raios X revela que estdo presentes as fases
martensiticas y'1, ortorrdmbica ordenada do tipo CusTi,'® e By, ortorrdmbica
ordenada do tipo AlCus,"® a fase de alta temperatura B+, ordenada do tipo BiF5'" e
a fase R, romboédrica ordenada do tipo Al,CusNi."® Segundo a relacdo de
intensidades dos picos de difracao, verifica-se a presenca das fases 'y e y'1 em
maior fragdo volumétrica. Visto que as intensidades relativas dos picos das fases 4,
B+ e R distinguem-se dos espectros padrbes, supbe-se que o0s graos estdo
texturados, apresentando uma determinada orientagao dos planos cristalograficos.

As curvas térmicas da liga, obtidas através da analise DSC (Figura 9),
mostram os efeitos endotérmicos e exotérmicos referentes as transformacodes
martensiticas reversiveis (B’1+y 1<>B1 ou B’1<>p1) ocorridas na liga durante o
aquecimento e resfriamento. Como os picos térmicos nao estdo bem definidos, as
temperaturas criticas de TMR n&o foram determinadas com certeza, mas podem ser
indicadas como Ai=104,6°C(109,4°C), A=145,9°C(150,9°C). Mi=122,8°C, M=76,5°C.
A histerese térmica nas TMR, correspondente a diferenga entre os maximos dos
picos endo e exotérmicos, foi estimada como sendo AT=30,7°C(28,6°C).

5 CONCLUSOES

A liga Cu-13,8%Al-4,0%Ni fabricada pela técnica de fusdo a plasma seguida
de moldagem por injecdo possui alta homogeneidade quimica.
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A estrutura da liga € composta por graos de tamanhos variados de 58 um a
183 um, tendo nas regides examinadas valores médios proximos. Os gréos sdo
formados por lamelas martensiticas grossas e finas, paralelas e cruzadas, que
apresentam diferentes orientagdes no interior de cada grao.

A liga é constituida principalmente por fases martensiticas, 3’1 e vy, com
presenca da fase (1 de alta temperatura, e pela fase R intermediaria, com pouca
participacao.

A densidade aparente da liga, 7,15 £ 0,03g/cm3®, é menor que a estimada
teoricamente, 8,079 g/cm?, por razdes ligadas a alta microporosidade da liga.

Uma pequena dispersdo dos valores de microdureza e resistividade em torno
das médias, 320 £ 20kgf/mm2 e 11,61 0,25 yQm, respectivamente, indica sobre a
homogeneidade fasica e estrutural da liga.

As transformagbes martensiticas reversiveis (f"1+y 1<>p1 ou B 1<>p+) ocorrem
entre as temperaturas 76,5°C e 150,9°C, apresentando uma estreita histerese
térmica.
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