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y RESUMO
A técnica "melt spinning" foi empregada na elaboracao de
tiras solidificadas rapidamente de licas intermetalicas Ni,Al conten
] do boro. Os detalhes do equipamento construido e as condigdes de pro
cesso utilizadas sao apresentados. As técnicas microscopia eletrani
L cas de varredura, microscopia eletrdnica de transmissdo,microssonda
- eletronica e difracao de raios-X foram utilizadas na avaliagao da
superficie e microestrutura das tiras intermetalicas produzidas. Os
resultados preliminares desta investigacgdo s3o apresentados e discu
tidos.
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L INTRODUCAQ

Os aluminetos de nigquel Ni,Al, sdo compostos intermetdlicos que
apresentam uma série de propriedades fisicas extremamente atrativas.
Tais materiais se caracterizam por uma elevada resisténcia a corrg
sao e, em contraste acs materiais metdalicos usuais, tém um limite
de escoamento gue cresce com a temperatura, num amplo intervalo de

temperaturas de ensaio (xe2)

Erbora estas propriedades sejam conhecidas desde os anos 60, a
baixa ductilidade destas ligas praticamente inviabilizou sua aplica
¢3o como material estrutural durante as duas tltimas décadas. Entre
tantc, desenvolvimentos recentes permitiram uma dramatica melhoria
na ductilidade destas ligas apds adigbes de pequenas quantidades de

bore (de 50 a 1000 ppm) Loond,

Um crescimento da ductilidade foi tam
bém cobservado guandc outros elementos de liga tais comco Cr, Fe, Mn,
Co e Si foram adicionados ac binario Ni,Alea liga foi solidificada
rapidamente"'). Outros procedimentos envolvendo solidificagdo con
yvencional com adigdo de elementos tais comoc Mo, Fe e Co e controle
de tamanho médio de grdo por processamento termo-mecdnico tambén se

=z : ] - 2 7 1
mostraram eficazes na melhoria da ductilidade destas ].:.gras(6 ARG

No que concerne ao entendimento das estruturas presentes e=
aluminetos Ni Al purcs solidificados rapidamente existe uma série
de resultados. conflitantes na literatura. Baker e co-—autoresl’ L
investigaram a microestrutura de pos Ni,Al solidificados rapidamen
te e verificaram a presencga de dendritas martensiticas numa matriz
ordensda com estrutura L1,. Horton et alli[n) e Horten e piul 2!}
estudaram ligas Ni,Al (24% at. Al) solidificadas rapidamente sob va
rias taxas de resfriamento. Estes autores cbservaram uma microestru

tura caracterizada pasicamente por uma distribuicdo bimcdal de dominics
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de antifase. Taub et 11 e i
T . Taub et alli analisaram a microestrutura de ligas
Ni,Al (25% at Al) obtidas por "melt spinning” e verificaram apresen
ca de grios eguiaxiais da matriz L1, e uma segunda fase rica em alu

minic contendo martensita maclada.

Cahn et al1i'®* "‘5), elaboraram uma série de tiras solidificadas
rapidamente de Ni,Al puro com composigoes contendo 22, 23, 24 e 25%
at Al. Estes autores observam uma distribuicZo bimodal de dominios
de antifase similar 3s cbservacgfes de Hortom et alli(“) nas ligas
contendo 22% e 23% at de Al mas ndo encontraram dominios de antifase
nas ligas contendo 24% e 25% at Al. As diferencas microestruturais
cbservadas pelcs autores acima citados ndo fcram, até o presente,
elucidadas. E possivel que as taxas de resiriamento eas composigoes

da liga tenham grande influéncia nestas diferencgas.

O cbijetivo do presente trabalho é o de investigar mais aprofun
dadamente as caracteristicas da microestrutura de tiras solidifica
das rapidamente de alumineto de nigquel com composigdes no entorno
da compcsicéo'esteq-uiométrica Ni,Al. Nesta primeira etapa do traba
lho sio apresentados procedimentos utilizados na elaboragao das
tiras solidificadas rapidamente e os resultados preliminares de ©b

servagdes microestruturais de tiras fabricadas.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAILS

2.a. Preparacido da Liga de Partida

Niquel, aluminio e boro de pureza comercial (99,9% em peso)
foram utilizados na elaboracdo de 400 g do composto Ni,Al.Utilizou-
se um forno resistivo que permite a fusdo e o vazamento sob vacuo

dindmico. A carga a ser fundida foi inicialmente preparada com
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composigae estequiométrica (NisAl)oesss Bo-os . Carregou-se ocadinho
de alumina do forno com a mistura niguel, boro e aluminio e dez m1i
nutos apds a fusdo completa o metal liguido foi vazado em uma lingo
teira de cobre. Verificou-se durante o processo uma perda aprecidvel
de aluminio, evidenciada pela deposigdo deste metal na parede inter
na do forno. O lingote obtide foi desbastado e usinado e © tarugo
resultante foi submetido a um tratamentc térmico de homogeneizagao
de 24 horas i temperatura de 1373 K (1100 C). Amostras foram retira
das do topo,centro e l;:ase do tarugo, apds a homogeneizacdo, para a
anilise da composicio gquimica por fluorescéncia de raios-X eanalise
espectrogrifica de emissao. A composigio média encontrada foi =
95.45% Ni-4.50% A1-0.05% B (% em pesol. O material como descrito
acima, foi utilizado-subsequentemente como "liga mi3e" na fabricacgao

de tiras solidificadas rapidamente.

2.b. Preparagio das Tiras Solidificadas Rapidamente

As tiras metalicas solidificadas rapidamente foram obtidas pela
técnica "melt spinning” que consiste em lancar um jato de metal 11
quido sobre um substrato metdlico (superficie de. uma roda) de eleva
da condutividade térmica que se move em alta velocidade. Neste pro
cesso, taxas de ::esfr_j.amento de até 10°% R/s podem ser ~alcancadas,

altas o suficiente para provocar drasticas alteragdes microestrutu

rais no material solidificado . \\_

0 equipamento protdtipo para a produgac das tiras metalicas so
1idificadas rapidamente construido no IPEN & composto basicamente de
uma roda, um cadinhc, um sistema de aquecimento e um sistema de pres

surizagdo do cadinho (figura 1). A roda utilizada foi confeccionada

i
i
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er. acc AISI 1020 com diametrc de 200 mr e espessura de 30mm. A mo

vimentagdo da roda e feita com uso de um motor de corrente continua
de 1,1 KVA de poténcia e 20.000 rpm maximo. Um dispositivo eletroni

co contendo um fototransistor, um LED (Light Emiting Diode) e um

frequencimetro, permite a monitoracdc e o ajuste precisc da veloci

dade de rotagdo da roda na faixa 1000-10.000 rpm (16 -170 Hz).

A fusdo da liga a ser processada é feita em um cadinho de sili
ca com 10 mm de didmetro interno contendo um pequeno orificio na sua
extremidade inferior para permitir a saida do metal ligquido. 0s dii
metros de orificios usados se situam na faixa 0.B8-2.0mm. Nosistema,
como construido, a dista3ncia cadinho-superficie da roda e o &ngulo
de atague podem ser ajustados manualmente, antes de cada corrida. 0
aguecimento do cadinho até a fusdo do material € feito por meio de
uma bobina de indugdo e uma fonte de radio fregquéncia (2 MHz -2,5KVA).
Em algumas corridas a temperatura de ejecdo do metal liguido foi fei

ta com uso de um pirdmetro Sptico.

A expulsdo do metal liguido do cadinho é feita por meio da
aplicacdo de uma pressdo de argonio puro ao cadinho. O gas de pressu
rizacdo € alimentado a partir de um reservatorio existente na linha
cuja abertura & feita pelo acionamento de uma valvula solenoidal. A
pressac de ejecdo pode ser precisamente ajustada com o uso de um
transdutor de pressao acoplado ac reservatdrio acumulador. A prepa

racdo das tiras solidificadas rapidamente & feita em atmosfera nor

mal.

2.c. Analise das Tiras

As tiras metalicas produzidas tiveram sua microestrutura anali
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sada por metolografia optica convencional, microscopia eletrdnica de
transmissdc, difracdo de raios-X e microssonda eletrdnica. As amos
tras para metalografia optica foram preparadas pelas técnicas conven
cionais e atacadas quimicamente com solucdo. Laminas finas para mi
croscopia eletronica de transmissao foram preparadas Ppor jato ele
trolitico duplo numa solucdo de 10% jeido perclérico - 90% etanol &
temperatura de 243 K, e analisadas num microscopio eletrdnico de

transmissdo Jeol -200C a tensao de 200 KV.

A analise da superficie das tiras como fabricadas foi feita
usando-se um microscopio eletronico de varredura Cambridge S -4 . A
jdentificacao da estrutura cristalina das tiras fabricadas foi feita
com uso de difragao de raios-X num difratometro Rigaku.A composigdo
quimica das tiras foi obtida por analise de comprimento de onda de
raios-Xx em superficie polida numa microssonda eletronica Cambridge

M 5.

3.  RESULTADOS

3.a. Processamento das Tiras

Uma série de experimentos foi realizada de modo a permitir ©
ajuste das diversas variiveis de processo. A qualidade superficial
e as caracteristicas finais das tiras obtidas sac dependentes das
variaveis: velocidade periférica da roda, distancia cadinho-superfi

a ao d jecac ipicos
cie, temperatura de ejegac & pressac de ejegdo. Os valores tip

destas variaveis sao apresentados na tabela I. e um mo geral, ti

s i P D do

2 3 c lgu metr [ riment < su m torno
as com alquns me os de omprimento & com espessura de e orn

30 ym foram fabricados nestas condigoes.
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TABELA I. VALORES TIPICOS DOS PARAMETROS DE PROCESSO

velocidade periférica

da roda 20 - 25 m/s
distancia s
cadinho - roda mm
superaguecimento

- )
do metal liquido 100°¢C

pressao de ejecéo 0,15 - 0,20 bar

didmetrec de bico 1.5 mm

3.b. Avaliacdo da Superficie da Tira por MeV

Amostras oriundas das tiras produzidas tiveram ambas as faces
analisadas com uso de microscopia eletrdnica de varredura. Ao nivel
de 20 X de magnificagao, verifica-se a presenca de uma topografia
irregular constituida de "vales e patamares”™ como ilustrado na 'figg
ra 2a. De um modo geral os vales estdc orientados na direcdao de
ejecdao da tira e tém, provavelmente, sua origem associada as irregu
laridades presentes na superficie da roda e gases aprisionados no
instante da ejegdac. Em ambas as faces, tanto no fundo dosvales como
na superficie dos patamares, a microestrutura & constituida de den
dritas finas como ilustrado na figura 2 b. O espacamento interdendri
tico médio depende dos valores dos parametros de processo usados na
fabricagdo da tira e estd relacionado diretamente & taxa de resfria
mentc do metal liquido[“) . O espacamento interdendritico médio ob
servado foi de (1,5 % 0.3) um ;}r_a’as condic¢oes apresentadas na ta
bela I, em ambas as faces da amostra. Usando dados disponiveis na

literatura para ligas de aluminio, pode-se grosseiramente estimar
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fri i poracdc das tirzs 2 pe:d
que a taxa de resiriamento envolvida na elaboragac da s

. 1 )
menos maicr gue 10 ksl el

3.c. Caracterizacdo da Microestrutura

Amostras de tiras fabricadas com composicdc nominal 75% at. Ni
e 72% at.Ni, contendo 500 ppm de bore, foram utilizadas para umaand
iise preliminar da microestrutura. Microanalise por comprimento de
onda de raios-X, realizada numa microssonda eletrdnica, ndo revelou
a presenga de heterogeneidades na microestrutura destas tiras; as
composicies guimicas destas tiras, determinadas por este procedimen
to, apds andlise de dez campos, foram 76,1% at Ni-23,9% at Al e

71,9% at Ni -28,1% at Al, respectivamente.

0s resultados de difracdc de- raios-X obtidos com a raia Ko do
cobre sio apresentados na figura 3. A comparacgdo destes <ados col O
cartdo 9.97 do JCPDS (Joint Committee for Powder piffraction Stan
dards), confirma gque as tiras, como faﬁricadas, tem uma estrutura

o
cristalina ordenada do tipo L1, com parametro de rede ag = 3.56 A.

- N .O N
Note-se gue as raias de superestrutura sac pouco intensas , guand

comparadas as raias fundamentais. Além das raias correspondentes &
' o
! i tra 3.32

estrutura ordenada, verifica-se a presenca de uma rala extrz em

na amostra da tira contendo 71,9% at,de_ Ni.

A microestrutura da tira contendo 76,1% at.Ni,como mostrada na
micrografia eletrdnica da figura 4 & caracterizada pela presenca da
fase ordenada L1, com estrutura de dominios de antifase distribuida
pelo interior de grdos com didmetros médics de 1.5 - 3.5 um. De um

a ini nti
modo geral, na vizinhanca dos contornos de grdo os dominios de anti

i inte
fase se apresentam mais grosseiros & alongados enguanto gue no 2

-
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rior dos grdos tém um tamanho uniforme de (70 % 10) nm (figura 5 a) .
Ocasionalmente,os dominios antifase alongados sdo também cobservados

no interior do grdo separando regides contendo dominios de antifase

finos (figura 5b).

A microestrutura tipica da tira contendo 71,9% at. de niguel &
apresentada na micrografia eletrdnica da figqura 6a e consiste da
fase ordenada L1, e de particulas de uma segunda fase.As particulas
de 22 fase tém tamanho médio de 500 nm e ocorrem tanto no interior
dos grdos como em contornos de graoc da fase ordenada (figura 6 b).A
drea do interior dos grdos da fase ordgnada L1, contém uma alta den
sidade de discordancias (figura 6 b) e de dominios de antifase ( fi
gura & c) formando uma estrutura equiaxial de dominios de antifase
com tamanho médio de 500 nm. As particulas de segunda fase sdo cons
tituidas de placas de martensita com largura aproximada de 10 nm

figuras 7a e 7b).

A avaliacdo da microestrutura das tiras contende 71,9% at Ni e
76,1% at de Ni, deste trabalho, e-mbora preliminar , evidencia uma
certa concordancia com o verificado por outros autores. Para a com
posicio 76,1% at de Niguel foi observada a presenca da fase ordenada
Ni,Al com estrutura L1, (usualmente nb{ada ¥') ,com uma distribuicgao
bimodal ﬁe dominios de antifase, semelhantemente ao encontrado por
Horton et allj.(n ’“). Entretanto, estes resultadosdiferem dagueles
publicados por Cahn et a111{34 115} 40 4 existéncia de dominios de
antifase ndo foi confirmada para as ligas puras contendo 75 e 76%
at de Nigquel. No caso da liga com composicao 71,9% foi verificada a
presenca de duas fases: a fase ordenada y’ contendo dominios de an
tifase fracamente definidos (figura 6 b) e uma segunda fase (figura
7). De acordo com o diagrama de equiiibrio de fases(“], nesta compo

sicdo, devem coexistir as fases Ni,Al (y’) e a fase B (NiAal) . A
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segunda fase observada neste trabalho, figura 7, embora ainda nao
totalmente identificada parece ser a fase martensitica verificada
por Enami et a11i ‘1) na liga Ni-36,8% at Al apds resfriamento rapi
do. Segundo estes autcres a fase g (NiAl) de equilibrio com estrutu
ra B, transforma-se, no resfriamento répido, na fase martensitica
NiAl com estrutura L1, (tipo AuCul) com parametros de rede a = 3.73
a 3.22 g com —%— = 0.86. E bem possivel gue esta fase seja a res
ponsdvel pela raia de baixa intensidade em 3,3 g presente no difra

tograma da figura 3. A presenga da fase martensitica foi também ve

rificada por Baker et alli(s"“) e Taub et 211113 para aliga pura

contendo 75% at de Niguel.

0s resultados obtidos até o presente, neste trabalho, embora
concordem com observacdes de alguns autores, ainda nao permitem uma
avaliacdo mais aprofundada das transformacoes de fase gue ocorrem
durante a solidificacdo rapida dos aluminetos <de niguel. Variaveis
tais como, composigdo da liga, teor de boro e taxa de resfriamento
devem desempenhar um papel importante e sao objeto de investigacdo

em andamento.

4,  CONCLUSOES

A anidlise preliminar da microestrutura de tiras de aluminetos

de niquél solidificadas rapidamente evidenciou:
- a presenca da fase ordenada y' com estrutura L1, e uma dis
tribuicdo bimeodal de dominios de antifase na liga contendo

76,1% ét de Niguel.

- a presenga da fase ordenada Y’ e de uma segunda fase com ca

racteristicas de martensita contendo 71,9% at de Niguel.

-

-
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(1) RODA (SUPERFICIE DE RESFRIAMENTO ( 9) SISTEMA DE CONTROLE DE VELOCL
{ 2) CADINHO DADE DA RODA

(3) BOBINA DE AQUECIMENTO (10) FOTOTRANSISTOR
(4) FONTE DE RADIOFREQUENCIA (11) LED
(5} RESERVATORIO DE GAS DE PRessurl (12} FREGUENCIMETRO

ZACAD DO CADINHC (13) TERMOPAR
(6) TRANSDUTOR DE PRESSAQ (14) FILTRO AC

(7) VALVULA SOLENOIDE (15) MULTIMETRO DIGITAL
( &) VARIADOR DE VELOCIDADE DO MOTCR ?

FIGURA 1. Representagdo esquemitica do equipamento utilizado na pro

ducdo de tiras metdlicas solidificadas rapidamente.
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FIGURA 2. Vista tipica da superficie das tiras

como observadas em

microscépio eletrdnico de varredura.

(a) presenca de vales e patamares

(b) dendritas finas observadas tan
como no interior dos vales.

em baixa magnificacdo;
tono topo dos patamares
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GURA 3. g:ﬁr::ggrama da stra contendo 71,9% at Ni (CuKa). Além
e co:ieggoeggrg:ura oidenada L1, , presente também na
at N -
= iy extr; ol i ,g?ota se, neste caso,a presenca
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FIGURA 4. l(a)

(b)

se4

(b)

Microestrutura tipica da amostra contendo 76,1% at Ni
evidenciando a presenca de uma distribuigdo bimodal de
dominios antifase (campo escuro = g-110) ;

padrdo de difragdo da drea (a) B = [T12)
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FIGURA 5. Micrografias eletrdnicas ilustrativas de detalhes da mi
croestrutura da amostra contendo 76,1% at de niguel -

(a) area contendo dominios ase
anti
fas uniformes com tamanho

(b) ;zgiégiggsn:ggrior de um grd3o contendo dominios anti
Sty nm) separados por dominios antifasealon
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FIGURA 6. Micrografias eletrdnicas tipicas da microestrutura da tira
contendo 71,9% at de niguel.

(a) area contendo grios da fase Ni,Al ordenada (A, B e ()

e particulas de uma segqunda fase indicadas por setas;

interior do grdoc A evidenciando a presenca de dominios
antifase (campo escuro - g 100).

(b)
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(a)

r = ) Presenca de particu
© interior de um grdo da face ordenada

(a) campo claro

(b} campo escurc com reflexdo da segunda fase
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