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SUMARIO 

Places da Jiga NbT1 50X-peso foram nitretadas em atmosfera 
de 

nitrogtnio ultra puro durante 180 min, em diferentes temperatures 

Difratometria de raios-X e microscopia eletr5nics 
de varredura foram 

utilizadas para caracterizeçNo das amostras. 
0 m6todo 

de figuras de polos de refleAlto foi utilizado para 

avaliar o grau de orientaglgo preferencial das camadas de nitretos 

formadoe e verificar 
a influancia da orientagNo preferencial da matriz 

na dos nitretos. 

INTRODM%0 

0 sietema binário NbTi, de grande 
é importáncia 	em 	supercondutividade, 

0-1somorfo tipico (17.0 titánio e o nióbio, na 
fase sólida, ao mutuamente e completamente 
soleveis 	em 	altas 	 temperaturas. 

NbTi ee Fundamentalmente, as 	ligas de 
apresentam na fase a (hcp) e na fase 0 (ccc) 
[1], [2). Além destaa duas, uma outre fase (.0 
(hexagonal) tem eido encontrada em ligas 
comerciais [3]. 

Nitretoe podem ser formados em um 
sietema gás metal por diferentes mecanismos. 
Se metals ou ligas sIo recozidos em atmosfera 
gaaosa, compoetoa podem crescer sobre a 
superfície do metal, precipitar em seu 
interior ou em contornos de grXos. Sob 
determinadas condiçbes, na reaqao de metais 
com nitrogénio, logo após curtos tempos de 
reagNo, predomina a formagNo de compostos na 
euperficie metálica. Assim, o metal na 
presença de nitrogénio será coberto por uma 
camada do produto MeN.. 

Rm relaqNo A formagNo deetas camadas 
fala-ee em camadas delgadas e espessas. Eeta 
diviao se origina da observaço dos processoe 
de oxideçXo e estA associada A ocorrência de 
diferentes mecanismos de rea0o. 

No aparecimento de camadas compactas 
e de forte edema° ambos os reagentea ficarNo 
separados. A reaçXo sdo continuará, se no 
minim° um dos reagentes se difundir em direqNo 
ao outro através da camada. A conseqüência 
disto é que, em muitoa caeos , a continuidade 
da reaçgo nIo será mais determinada 
efetivamente pela reaOro quimica, mas sim 
peloa proceesos de transporte. No caso de 
composto superficial aderente e compacto, a 
velocidade da reaqIo depende da difusIo dos 
átomos do rao metal através do composto e o 
Ranh° de peso obedece uma lei temporal 
parabólica derivada per Wagner [4] - 

Na reaçXo da liga NbTi + 	, o elemento MI11.8 reativo o titánio, cujos nitretoe tem calor de formaqXo male 
negativos. Prokoehkin et alii [5] encontraram 
oe valores de -59 Kcal/mol 

e -65 Kcal/mol para 
nióbi° 

OS nitretos 	de 
titánio, respectivamente, 

enquanto Fromm e.7. obeervaram os valoree d 	 alii [67 
TicFet%el/mol e -81 Kcal/mol para os meemose 

A reaOlo entren 500.ctAnio e nitrogénio 
el,t7e1PleorMtenror, ertL1":: reg16758 1500°C resulta 

ou fases: os 

nitretos TiN (cfc) e Ti2N (tc) e a raga° d 
soluçXo eólida intersticial entre o titanio 
o nitrogAnio, chamada de fase a [7], [8], (9ja 

Teixeira et alii (10] nitretarat. 
places de NbTi-50% 	peeo em tempera turaa 
entre 800°C e 1000 C. Verificaram mr 
difratometria de raios-X e microscopia Otimae 
eletrónica, dues camadas de nitretos eobre a 
matriz: a fase 6 (TiN) mais externa e a fue 
e (Ti.N) mais interna e descontinua. Além 
disso; o recozimento das placas provocou maa 
orientaçXo preferencial no crescimento demitele 
camadas e 	induzindo 	a 	textura 4 
recristalizaqXo na matriz. 

0 objetivo 	deste 	trabalho é 
determinar a orientagito 	preferencial 4 
creecimento de TiN e Ti N e do 	niebio 
dissociado na reaqIo de nitletaçXo de umaliga 
Nb-Ti-50% em peso. 

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

As ligas de NbTi foram produzidaa 
pela teuica 	de 	fusSo 	por feixes de 
eletrons' 	na 	FundaçXo 	de 	Tecnologia 
Industrial de Lorene 	FTI. 

a 

Figure 1. Geomoetria do goniómetro de V."°)II 
O eixo 0 6 perpendicular A superfici!epe 
amostra e OB eixos « e a" sAo parpendicl;: - 0 

a 0. para se obter figuras de 
Pol°' ote 

reflexAo, fixe-ee ,-=o a gira_Be c, (geral° 
ate 70°. 
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0=7°' 1. A radiaçao Feka foi utilizada apb, na 

acoPlacópio eletrônico edura. AB 
oiCr°% de polo foram obtidas pelo 

refigg A geometria deste métod0 é mostrad 	e 

iigura,amento 

AB figitir" 	 a rela4e o,ansidede mAxima relativa que é 

6- - idade da amostra sem 	textura. 

11''?9' de modo que a intensidade da 	amostra 

aollacaeo e dado pela fórmula abaixo: 

:01° 857, 95 0, 0 ApOs nitretadas, 
00o •citia em um difratómetro da , raio -- 

0110 a um goniómetro de tex= 

firaia de de Schulz 

ievan' 	foi determinado 	o 	
as 

111:,, a maior intensidade medida I(a,p) oom °a 

Intieinizsa-c3-0 um padrao calculado segundo Arce %-it 

PdijriallioAte.11=:=6t71:efcffiiir] 
Ole njt1406-- 7 e 995°C por e'lL;n1 

ctaPciase C° tP DeP°i8 fc)ram rec°t3Tho 	9662 lige5oaivarnei2n 11-0.ras em 	vácuo 

10 

etb ,„das foram cortadas sm ''rnm- As 

5 1°L.-1/;- lixas 190, 	350, 	400 

cc'm • irem a eapessura de 1 roladas a 
atlng 

12mM de diâmetro, foram lami `me de 

das figuras de poloe . Para tor 

amostras fornecidas na fo_ 

com valor :Xi= cde 

de 	
e em um 

fator 

Placas e 

faod!. 
8-X 

Cmax ff/2 

f
o 	

I(a,0) sen 	da d0 

I ocave 
	

Climax ff/2 

fo 
Jo sen a da dO 

RESULTADOS E DISCUSSX0 

t mostrada na Figura 2 e na Figura 3 

avolacao na formaqao das camadas de nitretos 
e uu espectro de difragao de raios-X. 

7erifica-se 	ocorrer 	inicialmente, 
crescimento da camada de Tio,N 	(de estrutura 

tetragonal , com parAmetro de rede ar-0,495 nm e 

0,304 nm) e, depois, da camada de TiN (de 

eatnitura cfc, com parAmetro de rede 

a:0,423nm). Tambêm é verificado através dos 

espectros de difraçao de raios-X, que mesmo 

c,omo deaaparecimento dos picos referentes 

'1!8' °B PiC0e referentes a uma estrutura 

ccc ainda ee mantém, provavelmente nióbio 
dleztociado da liga NbTi durante a reagao do 
titInic com o nitrôgenio.  
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rgultados da 	analise 	no 
a di8cuessx0 dos nico de varredura conduziram 

embora neste t 

asesultados aqui obtidos, na meeme diragao d r 
observagNea de Strafford, 

NqnntiZrraltil‘;a, 

um _:::!phoTti.en1117,7 estudado a liga 

moetra ndo diapersXo e=gtfr, 

euperficiedem r mo da quantidade de Nb da 
(Tabela 1). elacAo A 

A Figura 4 a 

s camadas mais internaa 

Presenta a figura de 
rgebtida da amostra 808, 

ao fato de que a camadCa. muito 	fina 	
dEeStnaiterectOlhaerr alrelvd: 

(vide 	Figura 	2.a)- determinadas duas orientações preferencialn: intensidadee muito próximas: {112)-(110> 	e {100}<011>. 
A Figura 5 apresenta a figura de 

polo (110) do Nb dissociado que foi obtida da 
amostra 995, isto 6, recozida a 995°C. Esta 
amostra foi escolhida devido ao estudo do 
difratograma da Figura 2.d, onde nao se 
verifica a presenqa de Ti N, que e a camada 
localizada entre a matriz2e o TiN, de modo 
que, OB picos ai obtidos, nNo sao da matriz. 
Foram observadas as mesmae orientsgões 
preferenciais obtidas na matriz , exceto pela 
ocorrência do aumento da intensidade do polo 
{1121<110> e uma consequente diminuiçao do 
polo {100}<011>. Alem disto a intensidade 
máxima relativa ,para ambas ae fases, 
praticamente nao ee alterou (8.15 da matriz 
contra 7.50 do niobio diesociado). 

Foram levantadae as figuras de poloe 
(110), (002) e (200) do Ti N a partir da 
amostra 808. t apresentAa na Figura 6 a 
figura de polos (110). Foram determinadas as 
seguintes orientações preferenciais {112)<110> 
{110)<110>, (211}<111> e {100)<010>, em ordem 
decrescente de intensidade. A correlaçao de 
orientaqao com a matriz é a presenqa da 
orientaqao {112}<110>. Observa-se que, com a 
transformaqao da rede ccc para tetragonal, 

além da diminuioao do grau de orientaqao 
preferencial ( intensidade máxima relativa = 

2.17 contra 8.85 da matriz ), também nao 
existe uma relaçao de orientagao com a matriz. 

A Figura 7 apresenta as figuras de 

polo (100) do TiN que foram obtida da amostra 

995. Determinou-se as eeguintes orientaçõee 
preferenciais: {112)<111>, {100)<001>, 

{012)<110> e {1101<110> a partir das figuras 

de polos (110) e (100). A camada de TiN, for- 

Tabela 1. ConcentraqIo de Nb 
e Ti em fungao da profundidade 

na amostra 995. 

conc. Nb 0.0 

20 

	

1.2 
	

41 

	

8.0 
	

40 

	

10,0 
	

51 

	

14,0 
	

50 
24,0 

conc. Ti 0,0 

profundidade Com) 
7i 

59 
50 
4g 
50 

etige, 44,einclu?..8 resultados de Strafford [143, 

, cama, e difusao de nitrogênio, através 
'oh?, 	LaelS -'- 
feit7Avei, ue nitretos, foi mais rApida (ou 

'I° de ' que a difusao na matriz de Ti-a- 0 
'srie,,- qua 	,, 
Itittierlte' - espessura do nitreto cresce 

(114' proc com o tempo de rea0o [10), 
indica 

kcil:,„ ekpi7'° rlo é controlado por 
difusao-

N441 a ;1?,y este process°. Strafford 

'Itto-RAs -een4a de uma granulagao fina Podr 

\i`i, t„tiBe difundiria para o interior a 

6. cl ngindo mais rapidamente a frente da 
e TiN. 

mada pela difusao de nitrogênio que migra do 
Praticamente 

Ti z N para o interior da matriz, 

mantém as meemas orientações preferenciais do 

Ti.N. 0 
valor de intensidade máxima relativa 

do-TiN e muito próximo do obtido para o Ti N 

(2.05 contra 2.17). Para este caso, apesar &I 

também 
ocorrer mudanga de estrutura,nao ocorre 

ee 
significativas na textura. 

alteraçõ 

CONCLUSMS 

A dissociaglo de Nb na matriz NOT1 
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Figure 2. Hicrogratiaa obtidas com microscópio 
 

eletrônico de varredura dae camadae de 
 

nitretge das amostra tratadas a 808, 857, 957 
 

e 995 C. Na amostra 995, percebe-ee na 
 

euperficie a camada de TIN , na regigo maio 
 

interna a camada de Ti2N e depois a matriz. 
 

ngo aca ► reta e• grande SodíficaçZo na textura.  
A textura do Ti N gerado pela reaç*o  

do N • NbTi, é de baixa intensidade e sem  
relaçto de orientaçYY com  a matriz.  

A textura do TIN , taebee de baixa  
intensidade, praticamente mantes as  
oríentaçbes preferenciais do Ti *  N. 

Figura 3. Bepectroe de difraçio de raios-x,''°.  

amostra tratadae a 808, 857, 957 e 99 5  

respectivamente.  
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SUMMARY 

10/stes 
of NbTi 5ow-X were nitrited in a 

nitrogen atmoephere during 180 min at several 
diffractometry 	and 

temperaturee. X-ray 

ecanning eletronic 
microscopy have been used 

to sample caracterization. The etructural propertlee of nitrides 

layers (TIN and Ti2N) has been 
studied by 

preferred y 	
pole-figure methodeowhich 

reflexion A—ra of the thdegree of in 
can elucidate 	 crystallites 

orientation 
policryetalline 

materials and the relative 
yere 

with respect to the 
orientation of the la 
substrate. 
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