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Resumo
O principal objetivo deste trabalho é estudar composigao quimica e fasica, estrutura
e algumas propriedades de uma liga de composigdo nominal Cu-13,8%Al-4%Ni (%
em peso), obtida pela técnica de fusdo a plasma, no seu estado inicial e apds a
deformagao por compressao. Os resultados obtidos indicaram que o lingote da liga
apresenta alta homogeneidade quimica e fasica, sendo composto por graos
martensiticos de tamanhos muito variados. As fases presentes foram identificadas
como martensiticas B4 e y'1, martensitica intermediaria R e de alta temperatura 4. A
deformacgao por compressdo nao interfere na composicao fasica e morfologia de
martensitas que se manifestam na forma de plaquetas e lamelas, paralelas e
cruzadas, porém altera a fragdo volumétrica e a orientagao cristalografica das fases
na liga. O comportamento mecéanico da liga caracteriza-se, em geral, pela sua
resposta elastica sobre a tensao aplicada até atingir a fratura. A superficie fraturada
exibe aspecto de fratura fragil do tipo river patterns.
Palavras-chave: Liga Cu-Al-Ni; Deformacéao; Estrutura; Propriedades.

STRUCTURE AND PROPERTIES OF A Cu-Al-Ni POLYCRYSTALLINE ALLOY
OBTAINED BY THE PLASMA MELTING PROCESS AND SUBMITTED TO
DEFORMATION BY COMPRESSION

Abstract

The main objective of this work is to study chemical and phase composition, structure
and some properties of an alloy with nominal composition Cu-13.8%Al-4%Ni (wt.%),
produced by the plasma melting process, in its initial state and after the deformation
by compression. The results showed that the alloy’s ingot presents high chemical e
phase homogeneity, being composed of martensitic grains with different sizes. The
phases in the alloy has been identified as the martensitics 'y e y'4, intermediary
martensitic R and high temperature 4. The compression deformation does not
interfere in the alloy’s phase composition and martensite morphology, which appears
in the shape of plates and lamellas, parallel and crossed, however, changes the
phases’ volumetric fractions and crystallographic orientation. The alloy’s mechanical
behavior is characterized, in general, by its elastic response over the applied stress
until the fracture. The fractured surface exhibits brittle aspect like “river patterns”.
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1 INTRODUGAO

O efeito de memdria de forma (EMF), associado as transformag¢des martensiticas
reversiveis (TMR), se manifesta em certas ligas metdlicas que, ao serem
plasticamente deformadas a baixas temperaturas, retornam a forma inicial quando
aquecidas.? As temperaturas criticas de TMR s3o dependentes da composigdo
quimica, da estrutura e da presenca das fases martensiticas originadas pela
témpera de ligas do estado austenitico.® Dentre as ligas com EMF destacam-se as
ligas monocristalinas e policristalinas do sistema Cu-Al-Ni que despertam grande
interesse para aplicagdes praticas em varios setores industriais e na medicina como
sensores, elementos de forca em atuadores, luvas de acoplamento, préteses
humanas etc.”) Em geral, estas ligas apresentam caracteristicas de EMF préximas,
no entanto, as monocristalinas sdo mais caras e dificeis de serem fabricadas, e as
policristalinas sdo mais frageis. Atualmente, procuram-se métodos de fabricagao das
ligas policristalinas que sejam apropriados para alcangar ndo s6 uma melhor
ductilidade, mas também as caracteristicas de EMF desejaveis.®” O principal
objetivo do presente trabalho € a caracterizagédo estrutural de uma liga policristalina
Cu-Al-Ni produzida no Brasil por técnica de fusdo a plasma, no seu estado original
(inicial) e apds a deformacgao por compressao.

2 MATERIAIS E METODOS

A liga policristalina de composicdo nominal Cu-13,8%AIl-4%Ni (% em peso), foi
produzida no Laboratorio Multidisciplinar de Estruturas Ativas (LaMMEA) da
Universidade Federal de Campina Grande (UFCG) através da técnica de fusao a
plasma seguida de moldagem por injecdo.”) Para o ensaio mecanico de
compressao, o lingote fabricado (25 mm x 25 mm x 5 mm) foi cortado por disco
diamantado para o corpo de prova com dimensdes 4 mm x 4 mm x 8 mm (Figura 1).

Deformacéo

.| por compressdo
: Face maior
4x4x8mm

e 25x25x5mm t

Figura 1. Lingote da liga e corpo de prova para os ensaios mecanicos de compressao.

O ensaio de deformagéo por compressao da liga, até atingir a fratura, foi realizado
numa maquina Instron-5582, com a velocidade de aplicacdo de tensdo 0,1 mm/min.
A fim de revelar estrutura, a liga foi submetida a preparagcdo metalografica
convencional por lixamento, polimento e ataque (FeClz+HCI+H,0).

As observacdes estruturais foram realizadas através das técnicas de microscopia
otica (Olympus-BX41M; Neophot-32), microscopia eletrénica de varredura (SSX-550)
e microscopia de forca atdmica (Nanoscope-3D). A quantificagcdo dos componentes
estruturais foi feita a partir das micrografias obtidas usando o programa de analise
de imagens (Scion Image-4032).

79



120 SEMINARIO DE

mmmuu

E DEMETRLUEGIA,

A B M WTEWNS NIV
————

ok 1984-0RA5

2011

A composi¢ao quimica da liga e a distribuicdo dos elementos quimicos na liga foram
estudadas por meio de microanalise (EDS) e espectroscopia de emissdo atbmica
por inducao elétrica de plasma com gas argénio (ICP-AES).

A identificagdo das fases presentes na liga foi feita por difragdo de raios X de Cu-K,
(XRD-7000) utilizando banco dos dados do programa JCPDS versao de 2006.

A densidade aparente (p,) da liga foi medida através da pesagem hidrostatica em
agua destilada e comparada com a den3|dade tedrica (pt) estimada de acordo com a
composi¢cao quimica nominal da liga: (7

G (Vag = Var)
Va = aGarafGaga TV ar

k
:Z7ic
=)

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

vi € Cj - densidade e fragdo de massa dos elementos quimicos presentes na liga.

A microdureza Vickers da liga foi medida através de um dispositivo MHP-100,
acoplado ao microscopio Neophot-32, utilizando uma carga constante de 30 g. Os
valores de microdureza (HV, kgf/mm?) foram calculados pela seguinte express&o:®

HV = 1854i
d2

P - carga aplicada; d - diagonal da impressao.

A resistividade elétrica da liga (p, yQcm) foi medida pelo método de 4 terminais,
utiizando uma fonte de tenséo contlnua (Tectronix-0S2520G) e um multimetro
(Agilent-34420A), e calculada por:®

p:27zSUT

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

3 RESULTADOS

A Tabela 1 apresenta os resultados da analise de composicdo quimica da liga
obtidos através de dois métodos: mocroanadlise (EDS) feita em area varrida e em
dois pontos do mesmo gréo (Figura 2) com corregédo por ZAF, e espectroscopia de
emissdo atdmica (ICP-AES) feita por dissolu¢dao de uma pequena quantidade da

liga.
Tabela 1. Composi¢céo quimica (% em peso) da liga no seu estado inicial
Método Al Ni Cu
em area 13,40 4,65
EDS-ZAF em ponto 1 14,02 3,55
em ponto 2 14,08 3,67 balango
ICP-AES por dissolugao 14,30 3,90
Média 13,95 3,94
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A Figura 2 mostra a area e os pontos de microanalise da liga junto com espectros de
emissao de raios X.

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

Na Figura 3 sdo apresentados mapas de uma regidao da liga obtidos em raios X
caracteristicos de Cu, Al e Ni e perfis de intensidade de emissao destes elementos
quimicos ao longo de uma linha.

CuKa

AlKa
WWWWMWW
u] 20 40 &0 20 100 120 140

Distancia (um)
Figura 3. Mapas em raios X caracteristicos de Cu, Al e Ni e microanalise em linha da liga.

A Tabela 2 apresenta a densidade teodrica da liga estimada a partir da sua
composi¢ao quimica nominal (CQ) e as densidades aparentes (y, g/cm®) da liga no
estado inicial e deformado, medidas através da pesagem hidrostatica (PH), junto
com o desvio padrdo (s, g/cm®).

Tabela 2. Densidade da liga avaliada através de dois métodos

Liga Método Y c

. CcQ 8,079 -
estado inicial PH 7151 0.017
estado deformado PH 7,222 0,051

As micrografias apresentadas na Figura 4, que foram obtidas através da microscopia
otica (MO) e eletronica de varredura (MEV), ilustram a microestrutura lamelar
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martensitica existente no interior dos grdos e o contraste topografico e de
composicao da liga no estado inicial.

Figura 4. Microestrutura da liga no estado inicial: (a) MO, sem ataque, luz polarizada, 100x;
(b,c) MO, ataque, interferéncia diferencial, 1.000x; (d,e) MEV, elétrons secundarios, 1.000x e 1.500x;
e (f) MEV, elétrons retroespalhados, 1.500x.

A Figura 5 mostra os resultados da analise da liga no estado inicial por microscopia
de forga atbmica (AFM), apresentados na forma de imagens em 2D e 3D e perfis de
rugosidade martensitica, visualizando também micro-poros presentes.

Altura, A (nm)

642

Altura, A (nm)

D (um)
Figura 5. Aspecto topografico da liga no estado inicial obtido por AFM.

As micrografias apresentadas na Figura 6, que foram obtidas através da microscopia
otica (MO) e eletrbnica de varredura (MEV), ilustram a microestrutura lamelar
martensitica existente no interior dos graos e o contraste topografico da liga apés a
deformacao por compressao.
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Figura 6. Microestrutura da liga deformada: (a) MO, ataque, luz polarizada, 100x; (b,c) MO, ataque,
interferéncia diferencial, 1.000x; (d,e,f) MEV, elétrons secundarios, 1.200x, 1.500x e 2.400x.

A Figura 7 e Tabela 3 apresentam as caracteristicas granulométricas da liga no
estado inicial e deformado referentes as regides indicadas na Figura 1.
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Figura 7. Distribuicdo dos grdos por seus tamanhos na liga: estado inicial regido 1 (a); 2 (b); 3 (c);
estado deformado face maior (c).

D0

Tabela 3. Variagdo de tamanhos dos gréos (dmin € dmax) € tamanho médio de grdo (d), junto com
desvio padrdo (o), da liga no estado inicial e deformado (um)

dmin

d max

d

Liga Regido o

1 58 154 100 20

estado inicial 2 67 183 110 30
3 63 183 120 30

estado deformado face maior 15 85 46 16
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Os resultados de medidas de microdureza Vickers e resistividade da liga no estado
inicial e deformado, que foram realizadas em diferentes regiées da liga indicadas na
Figura 1, encontram-se nas Tabelas 4 e 5.

Tabela 4. Microdureza Vickers (HV, kgf/mm?), junto com desvio padrao (o), da liga no estado inicial e

deformado
Liga Regiéo HV c
1 310 10
estado inicial 2 320 10
3 330 13
estado deformado face maior 384 81

Tabela 5. Resistividade da liga (p, uQcm), junto com desvio padréo (o), da liga no estado inicial e

deformado
Liga Regiéo pi p c
1 11,46
estado inicial 2 11,68 11,61 0,13
3 11,68
estado deformado face maior - 19,90 0,96

A composigao fasica da liga no estado inicial e deformado é ilustrada pelos

difratogramas apresentados na Figura 8,

indicando a presenca das fases

martensiticas p'1 e y'4, fase de alta temperatura B4 e fase martensitica intermediaria
R, todas com as redes ordenadas."
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Figura 8. Difratogramas da liga: (a) estado inicial; e (b) estado deformado.

A Figura 9 apresenta a curva tensao — deformacéo da liga submetida ao ensaio de
deformacgéo por compressao, até atingir a fratura, e visdo geral da amostra fraturada.
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Figura 9. Curva tenséo — deformagéo da liga e visdo geral da amostra fraturada.

As micrografias obtidas por MEV e apresentadas na Figura 10 mostram o aspecto
de fratura da liga examinada.

Figura 10. Superficie de fratura (MEV) da liga: (a) 30x; (b) 200x; e (c) 1.200x.

4 DISCUSSAO

O estudo da composi¢cdo quimica do lingote da liga feito através de microanalise
(EDS-ZAF) e espectroscopia de emissao atdbmica (ICP-AES) mostrou que as
concentragdes de Al e Ni na liga sdo proximas aos valores fornecidos pelo produtor
(Tabela 1 e Figura 2). De acordo com os resultados de mapeamento da liga em raios
X caracteristicos de Cu, Al e Ni e de microanalise ao longo de uma linha (Figura 3),
a liga nao apresenta a estrutura zonada, ou seja, ndo ha a segregacdo quimica dos
componentes.

A densidade tedrica da liga estimada a partir de composi¢cao quimica nominal refere-
se a densidade maxima que essa liga pode ter (8,079 g/cm?®), servindo como
referéncia para os valores obtidos através de pesagem hidrostatica, Tabela 2. De um
modo natural que a densidade aparente da liga no estado inicial apresenta o valor
menor (7,151 g/cm?®), sendo comparavel com os valores que encontram-se na
literatura."” Apés a deformacdo, a densidade aparente da liga aumenta levemente
(7,222 g/cm?) devido, provavelmente, a diminuigao de porosidade.

A microscopia Otica da liga no estado inicial (Figuras 4a, 4b e 4c), revela a
microestrutura composta por grdos com morfologia martensitica. A martensita se
manifesta na forma de plaquetas e finas lamelas, paralelas e cruzadas, que
possuem diferentes orientagdes no interior dos graos. As micrografias obtidas por
elétrons secundarios (MEV) (Figuras 4d e 4e), mostram, além do relevo martensitico
da liga, a porosidade existente na liga. Como a imagem eletronica (MEV) na
Figura 4f apresenta fraco contraste de composi¢cdo, conclui-se que as fases
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presentes na liga nao distinguem-se, praticamente, por seus coeficientes de emissao
de elétrons retroespalhados, ou seja, a liga € homogenia em sua composigao fasica.
A microscopia de forca atdmica (AFM) (Figura 5), faz mais evidente os tamanhos
micrométricos de lamelas martensiticas (~0,5um) e poros (~2 ym) presentes na liga.
A deformagdo por compressdo, ndo muda morfologia martensitica da liga, bem
como nao altera consideravelmente tamanhos de plaquetas e lamelas martensiticas
(Figuras 6a, 6b e 6¢), porém leva a diminuigdo de porosidade na liga (Figuras 6d, 6e
e 6f).

De acordo com os resultados de analise granulométrica (Figura 7 e Tabela 3), a liga
no estado inicial apresenta uma grande variagdo de tamanhos dos grédos em todas
as regides examinadas (de 58 um a 154 um), tendo, nestas regides, os perfis de
distribuicdo dos graos por seus tamanhos aproximadamente gaussianos e 0s
tamanhos médios de grdo muito préoximos (100 um, 110 um e 120 um). Entretanto,
apos a deformacao, os tamanhos dos graos da liga sdo essencialmente menores
(Figura 7 e Tabela 3), que vaiam de tamanho minimo de 15 um até tamanho maximo
de 85 um, tendo o tamanho médio de 46 um.

Os valores de microdureza, medidos nas trés distantes regides da liga néao
deformada (Tabela 4), sdo muito proximos (310HV, 320HV e 330HV) e apresentam
um pequeno desvio em relagdo a média, o que indica sobre a presenca das fases
intermetalicas na liga e a homogeneidade do lingote da liga em composicao fasica.
Entretanto, apds a deformagédo da liga, Tabela 4, nota-se um grande desvio dos
valores de microdureza em relagdo a média (384HV).

Os valores de resistividade, medidos nas trés distantes regides da liga né&o
deformada (Tabela 5), sdo muito proximos (11,46 pQcm, 11,68 pQcm e
11,68 pQcm), tendo um pequeno desvio padrdao em relagdo a média (11,61 pQcm), o
que comprova a homogeneidade da liga em composi¢cao quimica, fasica e estrutural.
Entretanto, apés a deformagédo da liga (Tabela 5), a resistividade aumenta e
apresenta um maior desvio dos valores em relagédo a média (19,90 uQcm).

A andlise por difracdo de raios X da liga ndo deformada e deformada (Figura 8),
revela a presenga da fase martensitica B’y com a rede ortorrombica ordenada do tipo
18R (CusAl), fase martensitica y'4 com a rede ortorrémbica ordenada do tipo 2H
(CusTi), fase martensitica intermediaria R com a rede romboédrica ordenada do tipo
Al;CusNi e fase de alta temperatura B4 com a rede cubica ordenada do tipo DOj3
(BiF3).""”) De acordo com a relagdo entre as intensidades dos picos difratados, as
fases P’y e y'1 prevalecem sobre as fases B¢ € R, entretanto, a agdo de tenséo
aplicada faz com que a fragdo volumétrica da fase 1 na liga diminua e das fases '+
e R aumentem, em virtude de ocorréncia das transformagdes martensiticas
B1—>B1+y'1 € Blaty'i >R

O comportamento mecanico da liga submetida a deformagdo por compressao
caracteriza-se, em geral, pela sua resposta elastica sobre a tensdo aplicada e pelo
alto valor de tensdo maxima de ~1250 MPa, a deformacao de ~9,5%, que suporta
antes de atingir a fratura (Figura 9), o que nao é tipico para as ligas policristalinas
com EMF que aPresentam o patamar de “pseudo-escoamento” e baixos valores de
tensdo maxima.!'? Esta extensa regido elastica da curva tensdo — deformacéo é
proveniente de elasticidade da martensita que predomina na estrutura da liga e
reorientacdo cristalografica das fases martensiticas no interior dos grédos provocada
pela tensdo aplicada, sendo que a reorientagdo das martensitas pode ser nao
completa e algumas variantes martensiticas podem permanecer até mesmo a
elevadas tensdes."" Além disso, como a tensdo externa aplicada a liga gera
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deformacgbes e imperfeicdes estruturais que diferem de grdo para o grao, o
desenvolvimento das transformagdes martensiticas e a reorientagao das martensitas
nao ocorrem simultaneamente e de maneira semelhante em todos os graos. Por
estas razbes, os valores de microdureza e resistividade da liga deformada sé&o
maiores comparando com o estado inicial e apresentam um grande desvio em
relacdo a média (Tabelas 4 e 5).

A amostra da liga submetida a deformacgao por compressao sofreu a fratura ao longo
de secao transversal deslocando sua superficie através de planos de deslizamento
com aproximadamente 45° em relacdo a direcdo da carga aplicada (Figura 9). 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 na Figura 10. Convém mencionar que o processo de fratura desta
liga martensitica € complexo, pois envolve, além de deformacgao elastica com pouca
participacdo de deformacéo plastica do material, as transformagdes martensiticas
reversiveis conduzidas pela tensdo como B1<—>B’1+}2/’1 e B1+y'1<>R. O aspecto de
fratura da liga esta de acordo com os trabalhos'"'? onde foi avaliado o efeito da
deformagdo na microestrutura de um policristal e monocristal Cu-Al-Ni de
composi¢cao comparavel.

5 CONCLUSOES

A liga da composigao Cu-13,8%Al-4%Ni (% em peso), obtida pela técnica de fuséo a
plasma seguida de moldagem por injecdo, apresenta alta homogeneidade quimica e
fasica, sendo composta por gréos de tamanhos variados de 58 um a 154 um, que
em distintas regides do lingote possuem os valores médios préoximos a 110 um.

Os graos da liga tém morfologia martensitica, sendo formados por plaquetas e finas
lamelas martensiticas, paralelas e cruzadas, de tamanhos micrométricos (~0,5 um),
com diferentes orientagdes no interior dos graos.

A liga obtida é constituida por fases martensiticas "1 e y'1 que predominam na liga e
fases de alta temperatura 1 e martensitica intermediaria R com pouca participacao,
todas com a rede ordenada. A presenca destas fases € devido a solidificacédo rapida
da pequena massa de metal liquido injetado em uma coquilha metalica (témpera
moderada).

A liga submetida a deformacdo por compressao apresenta, em geral, o
comportamento elastico, até atingir a fratura a uma tensédo de ~1.250 MPa e uma
deformagéo de ~9,5%, devido a predominancia das fases martensitas elasticas na
estrutura da liga. A superficie fraturada exibe caracteristicas de fratura fragil do tipo
“river patterns”, com uma mistura de fratura intergranular e transgranular.

A tenséao aplicada a liga gera deformacgdes e imperfeigdes estruturais que diferem de
grao para o gréo, provocando a realizagao das transformacgdes de fases no sentido
de formacéo das fases martensiticas e a reorientagcao das martensitas que nao sao
idénticas em todos os grdos da liga, o que foi comprovado pela medida de
microdureza e resistividade da liga deformada.
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