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SUMARIO

Amostras da nga FeCo-2% V,

na condig¢ac encruada,
a tratamentos teérmicos Lsotermlcn% em temperaturas pertencentes a

foram submetidas
fatza

723-873K.08 resultados mecariccs evidenciaram um endurecimento em tempos
curtos de tratamento térmicc devido a precipitacac da fase Y., que e ace

lerada cgm o aumerto do grou de encruamento do material.

A reagao de or-

dena¢ac ¢ retardada devido ao elevadc ¢rauw de encruameénto das amostras e
induz a uma recristallzagao em temperaturas onde, normalmente, esta ocor
rerta em tempos bem maiores (recristalizacao induzida pela ordenagao).

INTRODUGCAO

As ligas Fe-Co constituem uma familia
de materiais magneticos cujas propriedades po
dem variar de magneticamente mole a_magnetica
mente duro pela mudanga de composigao e/ou por
tratamentos termomecanicos adequados. As 1i
gas de interesse deste trakalho sao aquelas
com composigoes prox1mas a equlatomlca e con-
tendo_pequenas adigoes de Vanadio. A caracte-
rizagao das fases presentes nestas ligas foi
objeto de varias investigacoes [1-8]. Nc caso
espe01f1co da liga Fe-Co-2% V, em altas tempe
raturas (acima de aproximadamente 950C), a fa
se estavel tem estrutura cristalina cubica de
face centrada (cfc), denominada v,. No resfri
amento de equilibrio ocorre a transformagac
da fase vy, para a fase cubica de corpo centra
do (ccc), denominada «,. Abaixo de 710C (tem—
peratura critica de transigao ordem-desordem,
T.) aproximadamente, a fase a, ordena-se, re
sultando numa fase com estrutura cristalina
do tipo B2, denominada a,. Em temperaturas
abaixo da temperatura critica de tran51gao or
dem-desordem pode ocorrer a’ pre01p1tagao de
uma fase nao magnetlca, denominada a,.

5 Estudos basicos do processo de ordena-
gao na liga FeCo pura ou dopada com Vanadio
foram feitos por diversos autores. Dentre es-
tes trabalhos pode-se citar as investigagoes
de Buckley e outros [9-12] e Eymery e outros
[13-14]. Buckley, partindo da liga desordena-
da e recozida, investigou a cinética e os me-
canismos envolvidos na ordenaqao. Eymery in-
vestigou a cinética de ordenagao em ligas de
sordenadas na condigao recozida e encruadas
10 e 20%.

A prec1p1tagao da fase a; na liga FeCo-
2% V foi- tambem estudada por varios autores .
De um modo geral, ha uma concordancia na lite
ratura que c precipitado v, seria o Co,V, com
o Ferro podendo substituir o Cobalto no com-
posto. Quanto a estrutura cristalina do preci
tado, alguns autores [15-16] afirmam ser a cu
bica de face centrada e outros [17-18], onde
se incluem os autores do presente trabalho,ob
servaram para C mesmo uma estrutura
do tipo L1,. Dentre os estudos cobre a Clneti
ca de precipitagéo da fase v,, podem-se desta
car os trabalhos feitcs por Rawlings e outros
[18-20]. Estes autcres investigaram a cineti-
ca e os mecanismos de precipitagéo da fase v,
em ligas FeCo-23%V desordenadas tanto na condi
cao recozida como encruadas 25 e 50%.
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Nota-se, entretanto, que sao poucos Os
estudos da transformagao ordem-desordem e da
preCLpltagao da fase v, em ligas FeCo-2% V en
cruadas e os trabalhos disponiveis envolvem
baixos graus de deformagao. Tendo em vista es
te aspecto, o presente trabalho tem como obj§
tivo investigar o efeito de um elevado grau de
encruamento (90% de redugao em area) no desen
volvimento da transformagao ordem-desordem e
da precipitagao da fase v,.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O material utilizado é a liga FeCo-23V,
com composigao nominal de 49% de Ferro,49% de
Cobalto e 2% de vanadio. O material como rece
bido esta na forma de chapas finas com espes-—
sura de 0,lmm, altamente encruada (90% r.a.)e
desordenada. Os tratamentos termlcos foram fei
tos num forno tubular de laboratorio, em at -
mosfera de Argonio. As medidas de microdureza
foram feitas num aparelho Otto-Wolpert,com pe
netrador Vickers, forga aplicada de 100gf e
tempo de aplicagao da forga de 15s.

As laminas finas para observagao em mi-
croscopio eletronico de t;ansmlssao foram pre
paradas utilizando-se a tecnica da janela. AS
réplicas de extragao de precipitados foram fei
tas com uma deposicao de filme de Carbono na
superf1c1e atacada da amostra. As lamlnas fi<
nas e as repllcas de extragao foram examina -
das em um microscopio eletronico de transmis-
sao, marca JEOL, modelo 200C, operando em 200
KV.

O grau de ordem a longa distancia,S, foi
determinado a partir de difratogramas obtidos
com o uso de um difratometro de raios-X da mar
ca Rigaku e radiagao Ka do Cobalto. A determl
gao do grau de ordem a longa distancia e fel
ta comparando-se o pico de dlfragao da raia de
superestrutura (100) com o pico de difracgao
da raia fundamental (200). Maiores detalhesda
técnica podem ser obtidos na referencia 17.

RESULTADOS E DISCUSSAO

_ Foram executados tratamentos térmicos
isotermicos nas temperaturas de 450, 500, 550
e 600C e tempos de tratamento variando de 10s
a 20h (7,2x10 s). Os resultados de medidas de
microdureza realizadas nas amostras tratadas
sao apresentadas na figura 1, evidenciando um
endurecimento mecanico para tempos curtos de
tratamento térmico em todas as temperaturas
analisadas, em decorréncia da prec1p1tagao da
fase v, [16-18]. Em tempos de tratamento ter-



mico mais longos, ha um decréscimo acentuado
de microdureza para a_temperatura de 600C, de
vido, provavelmente, a agao conjugada da recu
peragao, recristalizacao, ordenagao e coales-
cimento dos preCLpltados. Em temperaturas de
tratamento termico de 450, 500 e 550C: o ' de-
créscimo de microdureza é mais brando para tem
pos mais longos de tratamento.
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FIGURA 1 - Varlagao das medidas de microdureza
em fungao do tempo de tratamento ter
mico nas temperaturas de 450, 500,
550 €:.600C,

Os tempos envolvidos para se atingir os
maximos valores de microdureza, obtidos neste
trabalho, podem ser usados na construgao de um
diagrama TTT para a precipitacao da fase Y,¢CO
mo apresentado na figura 2. Neste diagrama es-
tao tambem incluidas as curvas obtidas por
Rawlings e outros [18], representando o inicio
da precipitagao intragranular para o material
recozido e desordenado, e para o material en-
cruado 25 e 50%. As curvas apresentadas por
Rawlings foram obtidas a partir do acompanha -
mento da precipitagao por meio de observagoes
da microestrutura por Microscopia Eletronica
de Transmissao. A figura ilustra claramente que
as.curvas TTT do material encruado tem forma
similar a do material recozido e desordenado ,
mas deslocadas para tempos menores.

Comparando-se as curvas da figura 2, fi-
ca evidente que quanto maior o grau de deforma
qao a que foi submetido o materlal mais rap1~
da sera a cinética de precipitagao. O fato das
curvas correspondentes a 25 e 50% de encruamen
to, obtidas por Rawlings, estarem pouco espaga
das com relagao a curva obtida neste trabalho
para o _grau de encruamento de 90%, poderia ser
atribuido a precisao da tecnlca utilizada na
construcao das curvas. A experiéncia adquirida
neste trabalho evidenciou que quanto maior o
grau de deformagao sofrido pelo material,maior
sera a dlflcaldade de se observar os precipita
dos devido a elevada densidade de dlscordanc1—
as presente e ao magnetismo da amostra. E bem
possivel que a precipitacao de y, esteja ocor-
rendo em tempos menores do que os indicados pe
la curva TTT de Rawlings. Neste aspecto, o

acompanhamento da prec1p1ta¢ao a partir de
uma propriedade que e sensivel a transforma -
cao, neste caso a microdureza, conjugada com
observagoes da microestrutura por Microscopia
Eletronica de Transmlssao, usando_tanto lami
nas finas como repllcas de extracgao, é um pro
cedimento mais seguro no que diz respeito a
existencia ou nao do precipitado.
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FIGURA 2 - Curvas TTT para
fase v, na liga

e encruada.

Na figura 3 séo apresentados os dados
obtidos para a razao, S/Smax, entre o parame-
tro de ordem medido apos um tratamento termi-
co de duragao t e o valor maximo observado, nu
ma mesma temperatura. Nesta figura tambeém es
tao incluidos os dados obtidos para uma liga
FeCo-2,53V, inicialmente desordenada e recozi
da, tratada a 550 e 600C, publicados por Clegg
e Buckley [9].
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FIGURA 3 - Valores da fragao transformada (or-
denada) S/Smax em funcao do tempode
tratamento termico para as tempera-
turas de 450, 500, 550 e 600C.

Os resultados de cinética de ordenagao ,
encontrados neste trabalho na faixa de tempera
turas de 450 a 600C, guando comparados com OS
publicados por Clegg e Buckley, indicam um sen
sivel retardamento do processo de ordenagao no
caso de amostras altamente encruadas. Um retar
damento da cinetica de ordenagao foi também ob
servado por Smith e Rawlings [21] em amostras
previamente deformadas, com grausde encruamen-—
to de 25 e 50%. Eymery e .outros [14], entretan

to, verificaram que um trabalho a frio de 10 e



20% acelera a cinética de
tagio inicial e retarda o
pos proximos de seu final (S/Smax > 0,8). (o]
efeito do trabalho a frio sobre a cinetica de
ordenacgao, observado por Eymery, pode ser ex
plicado em fungao destes autores trabalharem
com amostras de lmm de espessura. Segundo O
observado por Clegg e Buckley,amostras com es
pessuras superiores a 0,7mm nao poderiam_ ser
completamente desordenadas por meio de tempe-
ra em salmoura gelada. Smith e Rawlings confir
maram esta observagao obtendo um grau de or-
dem a longa distancia de 0,3 para amostras com
espessura de lmm. Isto significa que o estado
inicial das amostras de Eymery nao era, prova
velmente, totalmente desordenado. O observado
por Eymery pode ser decorréncia da existéncia
de nlicleos ordenados inicialmente no material,
facilitando a ordenagao no inicio e retardan-
do no final do processo.

ordenagao no seu es
processo para tem-

A figura 4 representa uma micrografia
tlplCa de uma lamina fina da amostra tratada
a 550C por 10 minutos, observada no microsco-
pio eletronico de transmissao. Nota-se a pre
senga de uma area com alta densidade de dis-
cordénc1as, com pequenas células livres de dis
cordancias comegando a_se desenvolver. O pa-
drao de difragao eletronica da figura 4 é apre
sentado na figura 5. A micrografia em campo
escuro feita com parte do primeiro anel do pa
drao da figura 5 e mostrada na figura 6, evi-
denciando a presenga de bandas de cisalhamen-
to onde ocorre a nucleagao de novos graos.

Em um destes nucleos visiveis em campo
escuro foi feito um padrao de dlfragao que e
apresentado na figura 7(A). A indexagao deste
padrao de dlfraqao mostrada na figura (B},
dica que estes nucleos sao regioces com estru—
tura ordenada do tipo B2. Na figura 8 observa
-se a microestrutura da amostra tratada a 550
C por 20 horas. A recristalizagao se sobrepoe
a recuperagao, ocorrendo o surgimento de novos
graos finos recristalizados de 0,6 a 0,8um.No
ta-se também a presencga de precipitados com
tamanho aproximado variando de 0,03 a 0,12pm.

FIGURA 6 - Campo escuro feito com parte do pri
meiro anel do padrao de difragao e
letronica da amostra da figura 4.

FIGURA 4 - Micrografia tipica de uma laminafi
na da amostra tratada termicamente
a 550C por 10 minutos.

_FIGURA 5 - Padrdo de difragao eletronica da a
mostra tratada termicamente a
550C por 10 minutos.
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FIGURA 7-(A) Padrao de difragao eletronica de
um nucleo ordenado da amostra da £i=-
ra 6. (B) Indexacao deste padrao - de
difracao, mostrando as raias da es -
trutura ordenada B2.
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FIGURA 8 - Micrografia tipica da amostra tra
tada termicamente a 550C por 20h.

0 surgimento destes novos graos, livres
de deformacao e ordenados, e essencialmente o
resultado de um processo de recristalizagao
que se desenvolve em temperaturas inferiores
1s observadas na recristalizagao convencional.
Trata-se, isto sim, de uma recristalizagao in
duzida pela ordenagao do material encruado. A
recristalizacio induzida pela ordenagao de um
material encruado ja foi observada, na liga
FeCo-0,4%Cr, por Buckley [11]. O material es-
tudado por estes.autores tinha um grau de en
cruamento de 50% e a recristalizagao induzida
pela ordenagao ocorria na faixa de temperatu-
raturas entre 250 a 475C. Entretanto, este ti
po de fenomeno nao tinha sido observado, ate
o presente, na liga FeCo-2%V.

CONCLUSOES

1. A precipitagao de fase vy, ocorre em tempos
de tratamento termico mais curtos com O au
mento do grau de encruamento da liga. ~

2. 0 elevado grau de encruamento presente na
liga leva a um sensivel retardamento da ci
netica de ordenagao. -

3. A transformagao ordem-desordem tem carater
descontinuo, com nucleagao preferencial em
bandas de cisalhamento e no seu desenvolvi
mento induz a uma recristaligagéo em tempe
raturas onde a recristalizagao convencio =
nal ocorreria em tempos excessivamente lon
gos.
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SUMMARY

Cold worked specimens of Fe-Co-2%V
alloy were isothermal heat treated at tempera
tures in the range 723-873K. The cold worked
alloy hardens due to an intense precipitation of
Y, phase. The precipitation of Y, 18 drastically
accelerated by cold work. The ordering reac -
tion is slowed down by the presence of a high
degree of cold work and develops partially by
a mechanism leading also to recrystallization
(ordering induced recrystallization).
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