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Resumo

O objetivo deste trabalho é avaliar as alteracGes estruturais na liga policristalina
Cu-13,8%Al-4,0%Ni (% em peso), obtida por fuséo a plasma seguida de moldagem
por injecdo, betatizacdo (850°C, 15 minutos) e témpera (em agua, 25°C), ao ser
submetida a deformacdo por compressdo (Instron-5582, 0,1 mm/min). Na
caracterizacdo foram envolvidas as técnicas de difracdo de raios X, e microscopias
Otica, de forca atdmica e eletronica de varredura. Densidade e resistividade elétrica
foram medidas. Mostrou-se que a liga possui morfologia martensitica, composta das
fases B'1 e y'1, martensiticas, e B1, de alta temperatura. A tensdo aplicada diminuiu a
fracdo volumétrica de B, levou a formagédo da fase R e reorientou as martensitas.
Aumentaram a resistividade e sua disperséo, e houve leve diminuicdo na densidade.
A curva do comportamento mecanico da liga consiste de uma regido elastica inicial,
seguido da tendéncia de formacéo do patamar de pseudo-escoamento e uma regiao
de endurecimento até a fratura.

Palavras-chave: Liga policristalina Cu-Al-Ni; Estrutura; Deformagéo por
compresséo; Témpera.

EFFECT OF THE DEFORMATION IN THE Cu-13,8%Al-4,0%Ni
POLYCRYSTALLINE ALLOY OBTAINED BY THE PLASMA MELTING PROCESS
AND THERMALLY TREATED

Abstract

The main objective of this work is to evaluate the structural changes in the
polycrystalline alloy Cu-13,8%Al-4,0%Ni (wt.%), obtained by the plasma melting
process followed by injection molding, betatization (850°C, 15 minutes) and
guenching (water, 252C), when submitted to compression deformation (Instron-5582,
0,1 mm/min). In the characterization, the techniques involved were X ray diffraction,
optical, atomic force and electron beam microscopy. Density and electrical resistivity
were measured. It was shown that the alloy have the martensitic morphology,
composed by the B"1 e y'1 martensitic phases, and high temperature ;. The applied
stress caused the decreasing of B, fraction, appearance of R phase and reorientation
of the martensites. Resistivity and its dispersion increased, and density slightly
decreased. The mechanical behavior consists of an initial elastic region, followed by
a tendency of pseudo-yield plateau formation and a hardening regime until fracture.
Key words: Cu-Al-Ni polycrystalline alloy; Structure; Deformation by compression;
Quenching.
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1 INTRODUCAO

O efeito de memoéria de forma (EMF) € uma caracteristica especial de certas ligas
metalicas que exibem transformagfes martensiticas reversiveis (TMR), e ao serem
plasticamente deformadas a baixas temperaturas, retornam a forma inicial quando
aquecidas.*? As diversas aplicacdes possiveis para o EMF vém motivando
pesquisadores e segmentos industriais a investirem no estudo e desenvolvimento
destas ligas.®™® Entre as ligas com EMF, as ligas monocristalinas e policristalinas do
sistema Cu-Al-Ni se mostram promissoras, por apresentarem diversas vantagens
técnicas e econdmicas, sendo as policristalinas de menor custo e com propriedades
de memoria de forma razoaveis. No entanto, existem importantes problemas
tecnolégicos que precisam ser solucionados para que estas ligas sejam aplicadas
com sucesso, como o0 tamanho de gréo excessivo da fase 3 de alta temperatura e a
susceptibilidade & ocorréncia de fratura intergranular.®® No sentido de melhorar as
propriedades mecéanicas destas ligas, varios métodos de elaboragcdo tém sido
desenvolvidos, entre eles, a técnica de fusdo a plasma como uma alternativa para
sua producao. Nesta técnica, a carga é fundida pelo calor gerado pelo plasma, em
atmosfera controlada, produzindo um material de alta homogeneidade quimica e
livre de contaminacdes.®'? Por outro lado, j& que o EMF é uma caracteristica que
envolve deformacéo, € importante estudar o processo de deformacédo para entender
a origem do EMF nestas ligas, e para utilizar de forma correta as propriedades do
EMF. Por estes motivos, o0 objetivo do presente trabalho consiste na caracterizacao
estrutural de uma liga policristalina Cu-Al-Ni produzida no Brasil pela técnica de
fusdo a plasma, no seu estado temperado e apds a deformacéo por compressao.

2 MATERIAL E METODOS

No presente trabalho, utilizou-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 fusdo a plasma seguida de moldagem por injecdo. A liga foi
recozida a 850°C por 15 minutos, e temperada em agua a temperatura ambiente. O
ensaio de deformacédo por compressao foi realizado até a fratura, em uma maquina
INSTRON-5582, com velocidade de aplicacdo da carga de 0,1 mm/min. O
fluxograma representativo do processamento da liga neste trabalho € mostrado na

Figura 1.
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Figura 1. Fluxograma do processamento da liga no presente trabalho.
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Para as observagbes estruturais, as amostras da liga foram preparadas
metalograficamente de maneira convencional, por lixamento, polimento e ataque
quimico (FeClz+HCI+H,0).

A caracterizacdo da liga foi feita através das técnicas de microscopia 6tica (Olympus
BX41M e Neophot 32), microscopia eletrénica de varredura, microscopia de forca
atdmica (Nanoscope 3D) e difracéo de raios X (Shimadzu XRD-7000).

A densidade aparente da liga foi medida pelo método da pesagem hidrostatica em
agua destilada e calculada pela Equacéao 1.

y =Gar(7/ag_7/ar) y
a Gar_Gag ar (D

Sendo G e Gag 0 peso da liga no ar e na agua; yar € yag @ densidade do ar e da
agua.

A resistividade elétrica da liga foi medida pelo método de 4 terminais,*? utilizando
uma fonte de tensdo continua (Tectronix OS2520G) e um multimetro (Agilent
34420A), e calculada pela Equacéao 2.

p= g27rs

! (2)
Sendo U a diferenca de potencial elétrico; | a intensidade de corrente; e s a distancia
entre os eletrodos.

3 RESULTADOS

A Figura 2 mostra o aspecto microscopico da liga temperada, sem ataque
(Figura 2a), e atacada pelo reagente (Figuras 2b a 2f). Nas Figuras 2e e 2f, sdo
mostradas imagens obtidas por MEV, revelando o contraste topografico da liga por
captacéao de elétrons secundarios.

SE LAMAV/UENF

Figura 2. Aspecto m|crosc0p|co da liga temperada: (a) sem ataque, 50x, luz polarizada; (b) ataque,
400x, interferéncia diferencial; (c) 500x; (d) 1.000x; (e,f) elétrons secundarios, 1.500x.
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A Figura 3 mostra os detalhes da microestrutura da liga atacada, visiveis ao
microscépio de forca atbmica. S8o mostradas imagens microscopicas em 2D
(Figura 3a), em 3D (Figura 3b), e o perfil de rugosidade ao longo da linha indicada
(Figura 3c).

0,3um
<_

1501

@ ' (b)

Figura 3. Andlise por microscopia de for¢ca atdmica: (a-b) relevo martensitico; (c) perfil de rugosidade.

A Figura 4 mostra o0 aspecto microscopico da liga apds o ensaio de deformacédo por
compressao até a fratura, sem ataque (Figuras 4a e 4b), e atacada pelo reagente
(Figuras 4c a 4f).

i - -y,

Figura 4. Asecto microscépico liga apés a deformac;éo:(a,b) sem ataque, 50x, luz polarizada;
(c,d) ataque, 80x, interferéncia diferencial; (e,f) 400x.

A Figura 5 mostra a microestrutura da liga apos a deformacdo examinada ao
microscépio de forca atbmica. S8o mostradas imagens microscopicas em 2D
(Figura 5a), em 3D (Figura 5b), e o perfil de rugosidade ao longo da linha indicada
(Figura 5c).
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Figura 5. Andlise da liga por microscopia de forca atdbmica apdés deformacdo: (a-b) relevo
microestrutural; (c) perfil de rugosidade.

A composicdo fasica da liga antes e apos a deformacdo € ilustrada pelos
difratogramas apresentados na Figura 6. Observa-se que a liga temperada
apresenta as fases martensiticas B’y e 1, € de alta temperatura B;. Apdés a
deformacdo, além das fases citadas, ha a presenca da fase martensitica
intermediéaria R.
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Figura 6. Difratogramas da liga (radiacdo Cu-K): (a) antes da deformacao; (b) apés a deformacéo.

A Figura 7 mostra a curva tensdo-deformacdo obtida no ensaio mecanico de
compressao (Figura 7a), bem como a imagem macroscopica do corpo de prova
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fraturado (Figura 7b). A tensdo méaxima observada para a liga no ensaio de
compresséo foi de 926 MPa, enquanto a deformacédo maxima foi de 12,5%.
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Figura 7. Ensaio de deformacéo por compresséo: (a) Curva tensdo-deformacdao; (b) Aspecto geral do
corpo de prova fraturado.

O aspecto de fratura da liga foi examinado pela observacdo ao MEV da superficie
fraturada (Figura 8).

¢ Al . i) 5 . LAt -~ ORI
AceV Probe  Mag 0 Det F——— 100um AccV Probe  Mog WD Det F———— 200um
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Figura 8. Aspecto da fratura da liga temperada apos deformacéo: (a) 100x; (b) 80x; (c-d) 500x.

Os resultados das medidas de densidade aparente e resistividade elétrica da liga
antes e apos a deformacao, juntamente com o desvio padrdo (o) e erro absoluto (g)
encontram-se nas Tabelas 1 e 2.
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Tabela 1. Densidade aparente média da liga, desvio padrdo e erro absoluto, antes e apos a
deformacao (g/cm®)

Amostra Y c €
Temperada 7,200 0,022 0,044
Temperada e 7,069 0,112 0,219
deformada

Tabela 2. Resistividade elétrica média da liga, desvio padrdo e erro absoluto, antes e apos a
deformagédo (uQcm)

Amostra p c €
Temperada 22,20 0,36 0,71
Temperada e 25,97 2,02 3,96
deformada
4 DISCUSSAO

A microscopia Otica da liga temperada (Figuras 2a a 2d), juntamente com a
microscopia eletrbnica de varredura (Figuras 2e e 2f), revelam a microestrutura da
liga formada por grdos de tamanhos variados, com morfologia interna martensitica.
A martensita, neste caso, se manifesta na forma de lamelas, finas e grossas,
paralelas e cruzadas em V. A técnica de microscopia de forca atdbmica, Figura 3,
confirmou a morfologia martensitica da liga, sendo a subestrutura constituida por
lamelas finas, de espessura de aproximadamente 0,3 um (Figura 3c).

Apds a compressao (Figuras 4a a 4f), a morfologia é lamelar martensitica, composta
pelas fases martensiticas formadas na témpera ou induzidas por tenséo
(Figuras 4a a 4e), além de bandas paralelas (Figuras 4f, 5a e 5b), consistentes com
0 mecanismo abordado por Wayman,*? no qual, para altas deformacdes, sdo
formadas bandas de deformacéo paralelas, que indicam deformacéo permanente do
material. Elas se alargam e coalescem a medida que a deformacao prossegue. Além
disso, observa-se que houve crescimento e, consequentemente, predominancia de
certas variantes martensiticas (Figuras 4c a 4e), orientadas em dire¢des especificas,
as quais apresentam condicdes favoraveis para a acomodacdo da tensdo.®® No
entanto, outras variantes nao foram eliminadas (Figura 4a), devido ao acumulo de
tensdes internas.%*?

As Figuras 2a, 4a e 4b) revelam que houve crescimento excessivo de alguns graos
no tratamento térmico de recozimento, chegando a aproximadamente 1 mm de
didmetro, e coexistindo com graos menores, que variam de 100 um a 300 pm.

O difratograma da liga temperada (Figura 6%), revela a presenca da fase martensitica
B’; com a rede ortorrdmbica ordenada do tipo 18R (CusAl), fase martensitica y'; com
a rede ortorrdbmbica ordenada do tipo 2H (CusTi), e da fase de alta temperatura f3;
com a rede cubica ordenada do tipo DO3 (BiFs).*® De acordo com as intensidades
dos picos difratados, a fase 'y prevalece sobre y'; e B;1. A tenséo aplicada faz com
que a fracdo volumétrica da fase B1 na liga diminua, além de provocar a reorientacao
das fases martensiticas e a formacdo da fase martensitica intermediaria R, com a
rede romboédrica ordenada, do tipo Al;CusNi (Figura 6b). As transformacdes citadas
ocorrem na estrutura em virtude das reacbes martensiticas pi1—p1t+y'1 €
Braty'1 >R

O comportamento mecénico da liga, Figura 7a consiste de uma regido elastica
inicial, até ~1,5% de deformacéo, seguido da tendéncia de formacédo do patamar de
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pseudo-escoamento (1,5% a 4%) e um regime final de endurecimento até a fratura,
que é atingida com uma deformacao de 12,5%, passando por uma tensdo maxima
de 926 MPa. Este comportamento € similar, por exemplo, ao apresentado pela liga
Cu-11,92%AI-3,78%Ni estudada por Sari e Kirindi.®

O corpo de prova submetido ao ensaio de compressao (Figura 7b), sofreu fratura ao
longo de sua secao transversal deslocando sua superficie através de planos de
deslizamento orientados aproximadamente a 45° em relacdo a direcdo de
carregamento. As Figuras 4b e 4d, mostram que a fratura é do tipo intergranular. No
entanto, a superficie fraturada exibe caracteristicas de fratura fragil do tipo “river
patterns” (riacho),"®* com uma mistura de fratura intergranular e transgranular,
conforme pode ser visualizado nas Figuras 7c e 7d). Convém mencionar que 0
processo de fratura desta liga martensitica € complexo, pois envolve, além de
deformacéo elastica com pouca participacado de deformacao plastica do material, as
transformacdes martensiticas reversiveis conduzidas pela tensdo (Bi<>p'1+y1 €
B’14”Y'1<—>FQ).

A densidade aparente da liga temperada (7,20 + 0,02 g/cm?3) diminui ligeiramente
com a deformacgéao (7,1 £ 0,1 g/cm3), por razdes ligadas a defeitos estruturais como
trincas, que podem ter nucleado em porosidade fechada. Estes valores séo
comparaveis aos encontrados na literatura.*?

O valor de resistividade da liga temperada (22,2 + 0,4 pQcm) (Tabela 5), sofreu um
aumento apos a deformacdo (26 = 2 pQcm), e apresenta um maior desvio dos
valores em relacdo a média. Esta observacdo se deve ao fato de a tensao externa
aplicada a liga gerar deformacdes e imperfeicdes estruturais que diferem de gréo
para grdo, além de as transformacdes martensiticas e a reorientacdo das
martensitas ndo ocorrerem simultaneamente e de maneira semelhante em todos os
graos.

5 CONCLUSOES

A liga Cu-13,8%AIl-4,0%Ni fabricada pela técnica de fusdo a plasma seguida de
moldagem por injecdo, recozida a 850°C por 15 minutos e temperada em 4gua a
temperatura ambiente, é formada por grdos de tamanhos variados com morfologia
martensitica. A martensita se manifesta na forma de lamelas, finas e grossas,
paralelas e cruzadas em V, de tamanhos micrométricos (~0,3 um). Apés a
deformacéo, a morfologia martensitica € mantida, entretanto, sdo formadas bandas
microscopicas de deformacéo, que indicam deformacao permanente do material.

A liga é constituida pelas fases martensiticas p’; e y'1, formadas na témpera a partir
do campo austenitico, com predominancia da fase ;, além da fase de alta
temperatura B; retida, com pouca participagdo. A tensdo aplicada induz as
transformacdes martensiticas Pi1—p'1+y1 e P1+y'1—>R, de forma que a fracdo
volumétrica da fase B; na liga diminui e ocorre a formacdo da fase martensitica
intermediaria R, bem como leva a reorientacdo das fases martensiticas. Todas as
fases envolvidas apresentam rede ordenada.

A curva de comportamento mecanico da liga consiste de uma regido elastica inicial,
até ~1,5% de deformacdo, seguido da tendéncia de formacdo do patamar de
pseudo-escoamento (1,5% a 4%) e uma regiao final de endurecimento até a fratura,
que é atingida com uma deformacao de 12,5%, passando por uma tensdo maxima
de 926 MPa.
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A densidade aparente da liga temperada (7,20 £ 0,02 g/cm3) diminui ligeiramente
com a deformacéao (7,1 £ 0,1 g/cm3), por razdes ligadas a defeitos estruturais como
trincas, que podem ter nucleado em porosidade fechada.

A resistividade elétrica média da liga temperada (22,2 + 0,4 uQcm) aumentou apos a
deformacéo (26 + 2 uQcm), além de apresentar um maior desvio dos valores em
relacdo a média. Isto ocorre devido a tensdo externa aplicada gerar imperfeices
estruturais liga, que diferem de grdo para grdo, além de as transformacbes
martensiticas e a reorientacdo das martensitas nao ocorrerem simultaneamente e de
maneira semelhante em todos os graos.
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