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Resumo- Os efeitos de tratamentos térmicos isécronos de 1 hora, na faixa de temperaturas de 400-1000 °C, na
microestrutura da liga intermetalica Fe-30Al-1,6Cr-0,157r-0,2B (% at.) inicialmente forjada e laminada a quente
(1000-1100 °C) foram investigados utilizando microscopia 6ptica, medidas de microdureza, difratometria de
raios-x e microscopia eletronica de varredura e de transmissdo. A microestrutura da liga apresentou-se ja
totalmente recristalizada na condicdo como laminada a quente, com um crescimento de grdo pronunciado
acompanhado de queda de microdureza em decorréncia dos tratamentos térmicos em temperaturas superiores a
800 °C. A presenca de uma segunda fase foi também observada por microscopia eletrdnica de varredura nestas
amostras. A anélise desta segunda fase por energia dispersiva em conjunto com difratometria de raios-x mostrou
ser a perovisquita de composicdo FesAIC. A estrutura cristalina presente apds os tratamentos térmicos em toda a
faixa de temperaturas foi basicamente B2 + DO03,. Contudo, os dominios ordenados do tipo DO; estdo presentes
finamente dispersos na matriz, enquanto que os dominios ordenados B2 apresentam tamanho e morfologia
variaveis em funcdo da temperatura de tratamento térmico. O aumento da temperatura de tratamento térmico
provocou um aumento no tamanho médio dos dominios ordenados B2.
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Abstract - The effects of isochronal heat treatments for temperatures in the range 400-1000 °C on the
microstructure for initially hot worked (1000-1100 °C) Fe-30Al-1.6Cr-0.157r-0.2B (at. %) intermetallic alloy
were investigated using optical microscopy, micro-hardness, xray diffraction, and scanning and transmission
electron microscopy. The microstructure of Fe-30Al1.6Cr-0.152r-0.2B (at. %) alloy have already presented
completely recrystallized in the hot worked condition, with a pronounced grain growth followed by a decrease of
micro-hardness due to teat treatments at temperatures above 800 °C. The presence of a second phase was
observed by optical and scanning electron microscopy. The analysis of this second phase by dispersive energy
and xray diffraction evidenced the piroviskite (FesAIC). The crystalline structure after heat treatments was
basically B2 + DOs. However, the D03 ordered domains are disperses in the matrix, while that the B2 ordered
domains present size and morphology variables depending of the heat treatment condition. The increase of the
temperature of heat treatment provoked an increase in the size of the B2 ordered domains.
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INTRODUCAO

Ligas intermetalicas ordenadas, tais como aluminetos e silicetos, tém sido estudadas
extensivamente nas duas Ultimas décadas, e como resultado destes esforcos, muitas
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propriedades atraentes foram obtidas e as microestruturas caracterizadas [1,2]. Em geral, a
resisténcia mecanica de intermetalicos ordenados ndo degrada rapidamente com o aumento da
temperatura e sdo também comumente resistentes & oxidagdo e & corrosdo. Contudo, a
fragilidade de intermetilicos a temperatura ambiente tem limitado sua utilizagdo em
aplicacbes estruturais. Ligas intermetalicas a base de FesAl tem sido mais recentemente
investigadas. Estas ligas possuem baixo custo de matéria-prima, permitem a conservagdo de
elementos estratégicos e apresentam menor densidade do que 0s acos inoxidaveis, com
potencialmente uma maior razdo resisténcia mecanica - peso. Os grandes obstaculos para a
utilizacdo das ligas FesAl em aplicagOes estruturais em temperaturas elevadas sdo a baixa
ductilidade a temperatura ambiente e a queda acentuada na resisténcia mecanica acima de
600 °C.

O diagrama binéario de fases, em composi¢Bes proximas a estequiométrica FesAl (18,5 a
35 % at. Al), aceito hoje em dia, € mostrado na figura 1. Esta figura mostra duas versdes
correntemente adotadas para a regido rica em ferro, sugeridas por Okamoto e Beck [3]
(diagrama de equilibrio verdadeiro) e por Oki, Hasaka e Eguchi [4] (diagrama metaestavel ).
As fases de maior interesse deste sistema sdo : o, com estrutura cristalina cubica de corpo
centrado desordenada; FeAl, com estrutura cristalina cubica simples ordenada do tipo B2 e
FesAl, com estrutura cristalina cubica de faces centradas ordenada do tipo DOs.

As alternativas para a melhoria das propriedades mecanicas de ligas a base de FesAl
passam necessariamente por um conhecimento mais aprofundado da microestrutura destas
ligas por meio de estudos sistematicos que busquem caracterizar as fases presentes nestas
ligas. Diante desta constatacdo, neste estudo pretende-se investigar o efeito de tratamentos
térmico isocronos na recristalizacdo e na ordenacdo do tipo B2 e D03 na liga Fe-30Al-1,6Cr-
0,15Zr-0,2B (% at) A adicdo de cromo ao redor de 2% at. tem se mostrado efetiva na
melhoria da ductilidade [5,6] e as adi¢Bes de zirconio e boro tem como objetivo a melhoria da
resisténcia mecanica em temperaturas elevadas destas ligas. Portanto, pretende-se, a partir de
uma liga em particular dar uma contribuicdo ao entendimento de alguns pontos relacionados
com a microestrutura desta liga.
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Figura 1. Diagrama de fases Fe-Al mostrando as fases de interesse proximas da composicéo

estequiométrica Fe; Al [3,4].
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METODOLOGIA

Uma liga Fe-30Al-1,6Cr 0,15Zr-0,2B (% atdmica) foi preparada por fusdo em forno a
inducdo ao ar a partir de matérias-primas de pureza comercial. Os lingotes obtidos
(aproximadamente 5 kg) foram homogeneizados a 1000 °C por 24 h e subseqgiientemente
forjados e laminados a 1000 °C até uma espessura de 1,5 mm aproximadamente. Amostras,
retiradas das chapas laminadas a quente, foram tratadas termicamente em temperaturas no
intervalo de 400-1000 °C por 1 h, para anélise metalogréafica e medidas de microdureza. O
forno utilizado para os tratamentos térmicos foi previamente aquecido para retirar a umidade
e, apos os tratamentos térmicos, as amostras foram resfriadas em agua.

As amostras foram atacadas com uma solugdo quimica de composicdo 10 ml de
HNOs3, 15 ml de CH;COOH e 5 ml de HCI. As medidas de microdureza destas amostras
foram feitas em um aparelho Otto-Wolpert com penetrador Vickers e aplicacdo de carga de
200 gf por 10 s. Nessas mesmas amostras foram feitas as analises microestruturais Opticas e
medida de tamanho de grdo, com o auxilio de um microscopio Optico, marca Olympus,
modelo AHTM-3, acoplado a um analisador de imagem marca Leica, nmodelo Quantimet 600.
Estas mesmas amostras foram observadas por microscopia eletrbnica de varredura num
microscépio eletrnico de varredura Philips XL-30.

A andlise das fases presentes, nas diferentes condicbes de tratamentos térmicos, foram
feitas a partir de difratogramas de raios-x obtidos num difratbmetro Rigaku Dmax, utilizando-
se radiacdo Ko do cobre. As amostras para a observagdo por microscopia eletrbnica de
transmissdo foram preparadas por meio de lixamento de discos de 3 mm de didmetro, obtidos
em corte por eletroerosdo, e posterior eletroafinamento com um eletrélito constituido de acido
perclorico e metanol (10% percl. + 90% met. a 40 °C), num equipamento marca Struers,
modelo Tenupol. As amostras foram entdo observadas num microscopio marca JEOL, modelo
200C, operando sob tensdo de 200 KV.

RESULTADOS

Na figura 2 s&o apresentados os resultados de microdureza Vickers em fungdo da
temperatura de tratamento térmico para amostras da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.)
inicialmente laminadas a quente e submetidas a tratamentos térmicos de 1 hora. Na amostra
como laminada a quente, obteve-se um valor de microdureza Vickers de 360 kgf/mm?. Apos
tratamento térmico acima de 700 °C ocorre um ligeiro decréscimo nesse valor (obtendo-se
valores em torno de 300 kgf/mm?). Micrografias épticas tipicas na condicdo como laminada e
tratadas termicamente a 700, 800 e 1000 °C s&o apresentadas na figura 3. Nesta figura
observa-se que a amostra na condicdo como laminada a quente apresenta-se j& totalmente
recristalizada. Os valores de tamanho de grdo médio nas amostras das ligas na condigdo
laminada a quente e tratadas termicamente até temperaturas proximas de 700 °C, foi da ordem
de 85 um. Nos tratamentos térmicos acima de 700 °C, o tamanho de grdo medio das amostras
aumentou consideravelmente. Obteve-se valores de tamanho de grdo médio de 120, 140 e 180
um em decorréncia de tratamentos térmicos a 800, 900 e 1000 °C, respectivamente. Um
detalhe da micrografia da amostra tratada termicamente a 1000 °C é mostrada na figura 4A.
Observa-se nesta figura a presenca de uma segunda fase distribuida linearmente no sentido da
laminacdo. Esta mesma amostra observada por microscopia eletronica de varredura €
apresentada na figura 4B. A analise quimica por energia dispersiva (EDS) desta segunda fase
s6 evidenciou a presenca de ferro e aluminio com composicéo proxima da matriz Fe-30Al.
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Figura 2. Medidas de microdureza Vickers em funcdo da temperatura de tratamento térmico
(1 h) da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.) inicialmente laminada a quente.

Figura 3. Micrografias Opticas tipicas da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.) nas
condicbes: (A) laminada a quente e tratadas termicamente por 1 hora a (B) 700 °C, (C) 800 °C
e (D) 1000 °C.
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Na andlise feita por difracdo de raios-X, nota-se que a amostra como laminada
apresentou as raias da estrutura ordenada DOj; e B2. Contudo, a intensidade da raia (111)
(exclusiva da estrutura ordenada DOs3) mostrou-se baixa. Nos difratogramas das amostras
tratadas na faixa de temperaturas de 400 a 1000 °C, somente foram observadas as raias da
estrutura ordenada B2, ndo sendo observado em nenhum dos difratogramas, raias da estrutura
ordenada DO3. O grau de ordem B2 das amostras como laminada e tratadas termicamente
apresentaram valores de 0,35 + 0,04, com excecdo das amostras tratadas a 600 e 700 °C, que
apresentaram valores ao redor de 0,45.
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Figura 4. Detalhes da micrografia tipica da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.) laminadas

a quente e tratadas termicamente a 1000 °C por 1 hora observadas (A) por microscopia Optica
e (B) por microscopia eletronica de varredura.

A andlise da ordenacdo B2 e DO3 por microscopia eletrénica de transmissdo mostrou a
existéncia, em todos os padrdes de difracdo eletrdnica, de reflexdes tipicas das estruturas
ordenadas B2 e DOg3, como pode ser observado na figura 5. A imagem tipica em campo
escuro, a partir da reflexdo de super-reticulado (111) da estrutura ordenada DOgs, é
apresentada na figura 6, onde observa-se em contraste (regides claras) os dominios ordenados.
Todas as imagens obtidas a partir desta reflexdo, em todas as condigbes investigadas,
mostraram uma estrutura ordenada DOj, composta de dominios extremamente finos.
Diferentemente das observagOes da estrutura ordenada DOg, as imagens obtidas a partir da
reflexdo de super-reticulado (100) da estrutura ordenada B2 apresentaram dominios
ordenados com tamanhos variaveis, dependendo do estado das amostras. Esse fato pode ser
constatado nas figuras 7A e 7B, onde observa-se diferentes tamanhos e morfologias dos
dominios ordenados, em contraste (regibes claras), obtidos a partir da reflexdo (100) da
estrutura B2 nas amostras como laminada e tratada termicamente a 1000 °C por 1 h,
respectivamente.
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Figura 5. Padrdo de difragcdo eletronica, B=[011], da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.)
laminada a quente e tratada termicamente a 1000 °C por 1 hora.

Figura 6. Micrografia tipica da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.) laminadas a quente,
observada em campo escuro a partir da reflexdo (111) do ordenado DOs5.
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Figura 7. Micrografias tipicas da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.), observadas em
campo escuro a partir da reflexdo (100) do ordenado B2, nas condicdes (A) laminada a quente
e (B) tratada termicamente a 1000 °C por 1 hora.

DISCUSSAO E CONCLUSOES

Uma andlises com base nas observaches microestruturais, sera feita, buscando
compreender melhor como os tratamentos térmicos alteram a microestrutura da liga Fe-30Al-
1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.). Os resultados de microdureza mostraram que em tratamentos
térmicos acima de 700 °C ocorre um ligeiro amolecimento da liga. A nivel de microscopia
Optica e eletrdnica de transmissdo a Unica diferenca na microestrutura das amostras tratadas
termicamente em temperaturas acima de 700 °C € o crescimento de grdo, inexistente em
temperaturas mais baixas. Como na andlise da ordenagdo por difratometria de raios-x e por
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microscopia eletronica de transmissdo ndo foi notada nenhuma diferenca significativa, pode-
se concluir que esse ligeiro amolecimento em temperaturas de tratamento térmico acima de
700 °C é decorrente do crescimento de grao.

Com relacdo a presenca da segunda fase, onde sO foi possivel detectar a presenca de
ferro e aluminio em teores préximos ao da matriz, a andlise conjunta com os difratogramas de
raios-x, indica ser provavelmente a perovisquita de composicdo FesAlIC. Esta conclusdo é
baseada na presenca de picos no difratograma de raios-x ndo pertencentes as estruturas
presentes nas ligas Fe-Al e coincidentes com alguns picos mais intensos da perovisquita.
Além disto, em trabalhos anteriores, Marcinkowski e outros [7] e Baligidad e outros [8]
observaram a presenca da perovisquita nas ligas com teor de carbono mais alto. Kerr [9]
conseguiu evitar a formacdo da perovisquita, a partir da liga utilizada por Marcinkowski, por
meio de descarbonetacOes, onde reduziu o teor de carbono da liga de 0,05 para 0,005 % em
peso. Vale ressaltar que a liga utilizada no presente trabalho apresentou teor de carbono de
0,058 % em peso; quantidade suficiente para a formagéo da perovisquita.

A andlise do estado de ordenacdo destas ligas foi feita utilizando-se, conjuntamente,
difratometria de raios-x e microscopia de transmissdo. A liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (%
at.) apresentou em todas as condi¢Oes, por difratometria de raios-x, raias fpicas da estrutura
ordenada do tipo B2, sem nenhuma indicacdo da presenca de ordem do tipo DOs. O grau de
ordem S para a estrutura B2 da liga Fe-30Al-1,6Cr-0,15Zr-0,2B (% at.) praticamente ndo
apresentou variagGes significativas em funcdo da condicdo de tratamento térmico. Apesar da
ndo observagdo das raias da estrutura ordenada DO3 por difratometria de raios-x, pode-se notar
a presenca das reflexdes da estrutura D03 nos padrdes de difracéo eletronica.

A explicagdo para a ndo deteccdo da estrutura ordenada D03 por difratometria de raios-x
estd provavelmente relacionada com o fato dos dominios ordenados DO3; serem extremamente
finos e difusos. O contraste, por microscopia eletrbnica de transmissdo, dos dominios B2 €
bem maior que para os dominios D03, significando que a estrutura cristalina B2 nesta liga é
mais bem definida do que a estrutura DO3. Esta observacdo implicaria numa dificuldade maior
na deteccdo da estrutura DOz por difratometria de raios-x. Além disto, como visto em
trabalhos anteriores [10,11], o cromo na liga FesAl favorece a ordenacdo B2 em detrimento a
ordenacdo D03, ocupando as posigdes cristalograficas do aluminio, deslocando os campos de
fase do diagrama de fases binario Fe-Al. Concluindo, o tempo de permanéncia da liga em
temperaturas onde a fase D03 € estavel foi muito pequeno, promovendo entdo uma estrutura
de dominios ordenados D03 imperfeita, de tamanho reduzido e difusa.

Com relacdo a estrutura ordenada B2, nota-se uma evolu¢do dos dominios ordenados
em funcdo da temperatura de tratamento térmico por 1 h. Quando a temperatura de tratamento
térmico é aumentada, a partir da condicdo laminada & quente, o tamanho e a fracdo
volumétrica dos dominios ordenados B2 sdo aumentados e a morfologia modificada. Esta
microestrutura observada de dominios ordenadosB2 com diferentes tamanhos e morfologia é
resultante do fato do tratamento térmico ter sido interrompido pelo resfriamento em 4gua a
partir de diferentes pontos do diagrama de fases, apesar de todos pertencerem ao mesmo
campo de fase B2. Em temperaturas mais elevadas de tratamento térmico, os dominios
ordenados B2 tiveram melhores condigOes de crescer.

AGRADECIMENTOS
Os autores agradecem ao Instituto Tecnoldgico Mackenzie (ITM) pela fusdo da liga e ao
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT) pela conformacdo mecénica das ligas. Os autores

também agradecem ao Conselho Nacional de Pesquisas (CNPQ) pela bolsa de iniciacdo
cientifica concedida a um dos autores.

375



REFERENCIAS

1. WESTBROOK, J. H. Mechanical Properties of Intermetallic Compounds (Wiley, New
York), 1959.

2. GEORGE, E. P. & LIU, C. T. in Proc. C- MRS International 90, (ed. H. Li), Elsevier
Science Publishers BV, 1991.

3. OKAMOTO, H. & BECK, P.A. Phase relationships in the iron-rich Fe-Al alloys. Metall.
Trans., v. 2, p.569, 1971.

4. OKI, K.; HASAKA, M. & EGUCHI, T. Process of order-disorder transformation in iron-
aluminum alloys. Jpn. Appl. Phys., v.12, p.1522, 1973.

5. McKAMEY, C.G.; LIU, C.T.; CATHCART, J.V.; DAVID, S.A. & LEE, E.H. ORNL,TM-
10125, 1986.

6. McKAMEY, C.G. & LIU, C.T. Development of Iron Aluminides. ORNL/SGPM, v.2,
1986.

7. MARCINKOVSKI, MJ.; TAYLOR, M.E. & KAYSER, F.X. J. Mater. Sci., v. 10, p.406,
1975 apud KERR, W.R. Fracture of FezAl. Metall. Trans. A, v. 17 A, p.2298-2300, 1986.

8. BALIGIDAD, R.G.; PRAKASH, U.; RADHAKRISHNA, A. & RAMAKRISHNA RAO,
V. Effect of carbides on embrittlement of FesAl based intermetallic alloys. Scr. Mater., v.36,
p.667-671,1997.

9. KERR, W.R. Fracture of FesAl. Metall. Trans. A, v. 17 A, p.2298-2300, 1986.

10. KRAL, F.; SCHWANDER, P. & KOSTORZ, G. Superdislocations and antiphase
boundary energies in deformed FesAl single crystals with chromium. Acta Mater., v.45,
p.675-682, 1997.

11. Couto, A.A.; Influéncia do teor de cromo e de tratamentos térmicos na microestrutura e no
comportamento mecanico de ligas intermetalicas ordenadas a base de FesAl, Tese de
Doutorado, Universidade de Séo Paulo, 1998

376



