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Resumo

Varios sistemas apresentam ligas eutéticas interessantes quando se pensa em materiais
estruturais para atas temperaturas, e dentre eles o sistema Nb-Al, relativamente pouco
estudado. Nesse sistema encontra-se NbAI3-Nbo,Al, que como a maioria dos compostos
intermetalicos apresenta elevadas resisténcia e fragilidade, e conseglentemente baixa
tenacidade a fratura. Como a tenacidade a fratura € um parémetro fundamental de qualquer
material estrutural, € importante que ela sgja conhecida para a liga em questdo. Devido a sua
fragilidade é necessé&rio que se utilizem outros métodos de ensaio que ndo regueiram corpos
de prova de geometria complexa, como aqueles utilizados nos ensaios de flexdo. Para esse
trabalho foram obtidas algumas amostras da liga NbAIl3;-Nb,Al, que foram ensaiadas em
estado bruto de fusdo, e também depois de terem passado por um processo de solidificacéo
direcional. A estrutura bruta de fusdo apresentou maior dureza e menor tenacidade a fratura
gue a estrutura solidificada direcionalmente. Os valores encontrados sdo coerentes com 0s
valores encontrados na literatura (Kic = 2,5 MPa.mY? parao NbAl; eKc=1,9 MPa.mY? para
o NbAl). O estudo das superficies de fratura mostrou que as trincas sempre se propagam por
clivagem.
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1. INTRODUCAO

A tenacidade a fratura, K¢, de um material € um parametro importante, necessario para
predizer o desempenho mecanico de materiais estruturais. Tenacidade a fratura de um material
€ a capacidade que esse materia tem de resistir a propagacéo de um defeito existente (trinca).
Quando a tenacidade a fratura de um material é conhecida, sabe-se exatamente que valor da
combinagdo tensdo/comprimento de trinca aplicado a esse materia causaria a propagacao
desse defeito, 0 que na pratica significa falha catastréfica. Esse parametro pode ser obtido
utilizando-se véarios métodos disponiveis na literatura, € um deles € o método da impressio de
dureza, que consiste em fazer uma impressdo de dureza Vickers em um materia fragil,
estimando-se a tenacidade a fratura do material a partir das dimensdes das trincas geradas na
impressdo. O método € simples e rapido, e € bastante utilizado na determinacdo da tenacidade
a fratura de materiais ceramicos ha quase duas décadas [Li, 1989], e recentemente, de



compositos do tipo metal-cerdmica e de compostos intermetalicos [Schneibel, 1988;
Ebrahimi, 1993].

Ao se fazer a impressdo criase uma zona, logo abaixo do penetrador, deformada
plasticamente, que é totalmente envolvida por uma segunda zona deformada €l asticamente.
Esse processo cria um campo de tensdes que leva a formagdo de trincas no material que
circunda a impresséo. Alguns tipos de trincas podem surgir, € as mais importantes séo as
trincas diagonais, que sao aguelas saindo dos cantos da impressdo. A trinca diagonal pode ser
média ou semicircular, ou pode ser uma trinca de Pamqvist. A trinca de Palmqvist ocorre
para 0os materiais de maior tenacidade a fratura e a trinca média ocorre para 0s materiais de
menor tenacidade a fratura [Lankford, 1982]. A figura 1 mostra os comprimentos
caracteristicos de umaimpressao Vickers utilizados na determinacéo de K c.
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Figura 1. Comprimentos caracteristicos das impressoes Vickers

Existem diversos modelos utilizados para se determinar a tenacidade a fratura a partir das
dimensdes da impressdo e das trincas geradas. Um modelo bastante utilizado é aquele
proposto por Blendell [Niihara, 1982], que estabelece a existéncia de uma relagdo universal
entre tenacidade a fratura e a raz&o tamanho da trinca/tamanho da impressdo, que é mostrado

na equacéo 1.

Kic = 0,0285H, *°E>*a’°l0g(8,4alc),
D

em que, H, é a dureza Vickers (GPa), E é o médulo de elasticidade (GPa), 'c' e 'd sdo 0s
comprimentos datrinca e daimpressao (um) , respecvtivamente.

Quanto a0 material, o sistema Nb-Al apresenta uma transformacéo eutética (liquido -
Al3Nb-Nb,Al). As duas fases intermetdlicas apresentam-se como materiais interessantes para
operacOes em temperaturas acima de 1.000°C [Kumagai, 1992; Smith, 1992], devido a sua
elevada temperatura de fusdo e as massas especificas relativamente baixas. Porém, essas fases
com estruturas cristalinas ordenadas de longo alcance, apresentam baixa ductilidade e
portanto, elevada fragilidade em baixas temperaturas, exibindo comportamento semelhante
aos materiais ceramicos.

Uma alternativa promissora para substituir as superligas a base de Ni como
materiais estruturais sG0 0s compositos estruturais "in-situ”, obtidos de reacdes eutéticas
e constituidos por fases intermetdlicas, que poderiam trabalhar a temperaturas superiores



aquelas permitidas pelas superligas. Além dessa vantagem, esses materiais apresentam
também estabilidade termodinamica interfacial entre as fases, assim como uma forte ligacéo
entre as mesmas[Aikin, 1997].

Dentre os diversos sistemas binarios contendo reaces eutéticas que resultam na formacéo
de fases intermetdlicas, um com caracteristicas bastante interessantes e pouco estudado € o
sistema Nb-Al [Kumagai, 1992; Smith, 1992]. Nesse sistema, segundo Massalsky [1990], a
transformacao eutética (liquido = Al3Nb-Nb,Al) de interesse do presente trabalho ocorre em
temperatura proxima a 1.590°C e composicdo proxima 45,0 % em &omos de Nb.
Contrariamente as vantagens de elevadas temperaturas de fusdo e massas especificas
relativamente baixas, essa liga eutética apresenta desvantagens como baixa ductilidade, e
elevada fragilidade, consequentemente apresentando também baixissima tenacidade a fratura
em baixas temperaturas.

O objetivo do presente trabalho é o estudo da tenacidade a fratura de ligas do sistema Al-
NDb, através de impressdes de microdureza Vickers.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

A obtencdo das ligas eutéticas solidificadas direcionalmente (S. D.) ocorreu em duas
etapas. A etapa preliminar consistiu em fundir-se os elementos Al e Nb de pureza comercial,
na composicdo eutética, em forno a arco, sob atmosfera de argénio de alta pureza. Nessa
etapa, Nb e Al foram fundidos, gerando-se amostras que foram trituradas e refundidas para
gue no final elas fossem 0 mais homogéneas possivel. Ao fina dessa etapa, as perdas de
material por evaporacao e manipulacéo foram inferiores a 0,5% em peso.

A segunda etapa, de crescimento direcional da liga eutética, foi realizada em um forno
Bridgman. Tal equipamento consiste basicamente de uma camara de vacuo, injecdo de
argbnio e um sistema de translacdo que permite movimentar lentamente a amostra processada,
de uma regido de alta temperatura, para outra inferior, de baixa temperatura. As amostras de
comprimento proximo a 50,0 mm e diametro préximo a 5,0 mm foram acondicionadas em
tubos de alumina de alta pureza, que por sua vez foram inseridos em cilindros de tantalo. A
amostra, o tubo de alumina e a peca em tantalo foram posicionados dentro de um tubo de
guartzo de didametro proximo a 50,0 mm e aquecidos por meio de uma bobina
convenientemente conectada a uma fonte de rédio-frequiéncia. O controle de temperatura foi
obtido com o uso de um pirbmetro éptico. Em todos os experimentos utilizou-se temperatura
méaxima, medida no susceptor, proxima a 1.610°C, gradiente térmico proximo a 80 °C/cm e
taxa de crescimento de 2,0 cm/h..

Em seguida ao crescimento direcional, os lingotes foram preparados para a anadise
microestrutural. Os lingotes foram polidos em diferentes panos de nylon e, finalmente, em
pano Microcloth lubrificado com suspenséo de (H2Og4er + KOH), com a finalidade de obter
maior contraste das fases AlsNb e Nb,Al. Os detalhes da microestrutura eutética foram
avaliados por microscopiaeletrénica de varredura (SEM) equipado com "Energy Dispersive
Spectroscopy” (EDS).

Os valores médios de tenacidade a fratura foram obtidos de pelo menos cinco medidas, ja
gue quase 60% das impressdes resultaram em trincas improprias para utilizacdo. O aparelho
utilizado foi um durdmetro W-Testor equipado com cargas que variam de 0,25 kgf até 10,0
kgf. O tempo de impressdo foi de 15 segundos.

3. RESULTADOSE DISCUSSAO



3.1 Dureza

A figura 2 mostra os valores de dureza obtidos com as impressdes também utilizadas na
determinacdo da tenacidade a fratura. Observa-se que os valores de dureza diminuem com o
aumento da carga, porém apresentam uma tendéncia a permanecer constantes sob cargas mais
elevadas. Tal reducéo de dureza esta diretamente relacionada a ocorréncia de trincas durante a
operacdo de impressao, em gue uma parte da energia necessaria para a formacdo da impresséo
€ dissipada pela formacéo de trincas.

950 —

O Eutético S.D. Long. --------- °
N Eutético S.D. Transv. ------ *
B Eutético Bruto de Fusdo -- O

©
3
3
|
[
/ v
[ R 4

Dureza Vickers (HV: kg/mm2)

700\\‘\\‘\\‘\\‘\\‘

0 10 20 30 40 50
Cargade Impressdo (N)

Figura 2. Dureza Vickers em funcéo da carga de impressdo. ([J) estado bruto de fus&o,
(®) S.D. Transversal, (®) S. D. Longitudinal.

Também é observado que a liga no estado bruto de fusdo exibe maior dureza quando
comparada com aliga solidificada direcionalmente. 1sso se deve principalmente ao fato de que
no estado bruto de fusdo, o espacamento lamelar € mais refinado (~ A = 1,0 a 2,5 um) do que
na estrutura solidificada direcionalmente (~ A = 4,0 a 5,0 um). Deve-se lembrar também que
amaior concentracdo de tensdes em estruturas brutas de fusdo torna-as mais duras e frageis.

3.2 Tenacidade a fratura

Foram determinados os valores de tenacidade a fratura da liga na condicdo bruta de fusdo e
na condicdo solidificada direcionalmente (S.D.). Como o médulo de elasticidade da liga
eutética ndo foi encontrado na literatura, foram utilizados os modul os de el asticidade das fases
NDbAIl3; e NbyAl, obtendo-se assim um valor tedrico utilizando-se a equacéo 2, em que f, é a
fracdo de volume de cada uma das fases Al3Nb (47,7) e NbAl (53,3) [Kumagai, 1992] eE éo
modulo de elasticidade de cada fase AlsNb (120 GPa)[Schneibel, 1988] e Nb,Al (100
GPa)[ Schneibel, 1988]. Os resultados podem ser observados na figura 3 e natabela 1.

Eeut = (fv-E)nbzal + (fv-E)npais,
(2

Os valores de tenacidade a fratura da liga eutética encontrados (figura 3) estdo em
concordancia com os trabalhos desenvolvidos por Ebrahimi [1993] e Schneibel et al. [1988],



que apresentam valores de K c iguais a 2,5 + 0,5 MPam*? para NbAl;, e 1,9 MPamY? para
Nb,Al em estado recozido.

Na Figura 3, observa-se que a amostra em estado bruto de fusdo apresenta uma tenacidade
a fratura inferior quando comparada a solidificada direcionamente. Explicase esse
comportamento pelo estado instdvel em que se encontra a amostra, devido ao nivel
consideravel de tensfes residuais deixadas pela solidificaco répida na obtencdo das amostras.
JA no caso de amostras solidificadas direcionalmente, apesar de elas apresentarem um
espacamento lamelar maior do que as amostras em estado bruto de fusdo, a tenacidade a
fratura € maior, 0 que mostra que o efeito da estrutura mais grosseira tem menor influéncia
nas propriedades mecanicas daliga do que o maior ou menor nivel de tensdes residuais. Deve-
se lembrar que as amostras solidificadas direcionalmente foram processadas quase em estado
de equilibrio, o que gera uma estrutura com nivel de tensdes residuais menor.

Tabela 1. Comprimento da trinca e da diagona impressa em funcdo de diferentes cargas
aplicadas. BF: estrutura bruta de fusdo; SDT: estrutura solidificada direcionalmente direcéo
transversal; SDL.: estrutura solidificada direcionalmente direcéo longitudinal.

Carga Aplicada (N) / Comprimentos caracteristicosdec e a, (Um
Estr.| 49N 9,8 N 14,7 N 19,6 N 294N 392N 49,1 N

a C a Cc a Cc a C a a C a C
BF | 16,1 (338 | 228 | 59,1 32,7 1926|408 | 111,9 47,3 (1339
SDT | 170 -- | 241|316 346 | 551|428 | 804 | 494 | 1047 | 557 |1111
SDL | 17,0 |238 | 242|402 | 298|489 | 350 | 675|431 | 876 | 502 | 1199 | 56,3 |136,1
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Figura 3. Tenacidade a fratura, K¢, da liga eutética AlsNb-Nb,Al, em funcdo de cargas de
Impressdo.

3.3 Fractografia
As trincas resultantes das impressoes Vickers estdo nas figuras 4-7. Na figura 4 pode-se

observar uma trinca do tipo Palmqvist, normal a direcdo de aplicaco da carga de impressao,
sendo gue todas as trincas desenvolvidas nas pontas das diagonais sdo relacionadas ao Modo |



de fratura. Observando-se as figuras 4-7 pode-se presumir que o micromecanismo de fratura
pelo qual as trincas se desenvolveram foi clivagem, ja que o material ndo tem ductilidade
suficiente para aformagao de dimples e as trincas se apresentam de forma bastante reta, o que
nao sugere nenhum acompanhamento de contorno, que aconteceria se a fratura fosse
intergranular. Ao se observar as figuras 8-12 nota-se facilmente que as trincas realmente se
desenvolveram por clivagem. Nas figuras 8 e 9 observa-se a superficie de fratura de uma
amostra em estado bruto de fusdo. A observacdo dessas figuras mostra que ndo ha nenhuma
duvida de que a trinca se desenvolveu por clivagem, ja que o aspecto é sempre plano sem
nenhum indicio de deformacdo. Na figura 10 vé-se a superficie de fratura de um lingote
solidificado direcionamente, também apresentando aspecto plano, sem sinais de deformacéo,
0 que étipico de superficies clivadas. Asfiguras 11 e 12 mostram essa mesma superficie com
maior ampliacdo. Nafigura 11 pode-se observar que realmente ndo haindicios de deformagao,
e em termos microscopicos a fratura € plana, apresentando alguns padrdes de rios, que sdo
mudancas de plano de propagacéo da trinca. Ainda na figura 11, observa-se um encontro de
gréos, onde é f&cil notar que a trinca sofreu um desvio em sua diregdo de propagacdo devido
ao fato de ter que acompanhar a orientagdo cristalina diferente do novo gréo em que esta4
entrando. Naregido central dafigura 12 observa-se mais claramente a mudanca de direcéo de
propagacdo da trinca, que vem acompanhando a orientacdo das lamelas e encontra uma regiao
fibrosa, que funciona como um obstaculo, obrigando a uma mudanca de plano. O defeito
observado na figura 12 aparece na figura 11 como um padréo de rio. Nas figuras 4, 5e 7
observa-se que a trinca caminha indistintamente pelas duas fases, o que revela que ndo ha
diferenca significativa de tenacidade entre o Nb,Al e o AlsNb. Na figura 6 pode-se observar
gue algumas vezes a trinca mostrou tendéncia a acompanhar a interface entre as fases, e que
tendéncia ndo se confirmou, ja que a trinca, mesmo seguindo direcdo paralela a direcdo
das lamelas ndo se manteve na interface mas penetrou em uma das fases. 1sso mostra que a
interface apresenta maior energia de ligacéo, o que dificulta a propagacéo datrinca. Asfiguras
4 e 7 apresentam trincas regularmente desenvolvidas, onde se pode observar que muitas vezes,
ao atingir uma nova fase lamelar, a trinca sofre uma pequena mudanca de diregdo. Essa
peguena mudanca de direcdo significa que cada lamela é um obstéculo a propagacéo da trinca
e quanto maior 0 nimero de obstaculos a propagacdo de uma trinca maior a tenacidade a
fratura daliga[Hertzberg, 1996]. Pode-se concluir, entdo, que a fase escura, AlsNb, atua como
uma fase de reforco namatriz clara, o NbAl.
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4. CONCLUSAO

A partir dos dados obtidos € possivel concluir que a liga eutética solidificada
direcionalmente tem sua tenacidade a fratura melhorada em relacdo a liga eutética no estado
bruto de fusdo. Por outro lado, devido aos baixos vaores de tenacidade a fratura, e a0 modo
de desenvolvimento das trincas, essa liga apresenta um comportamento semelhante aos
materiais ceramicos. A despeito de suas propriedades mecanicas interessantes em
temperaturas elevadas, para que essa liga possa ser considerada como material estrutural é
necessario elevar o valor de sua tenacidade a fratura, seja por meio de adicdo de elementos de
liga, produzindo alguma alteracdo nas estruturas cristalinas de suas fases, sgja por meio de
reforco das fases, 0 que requer um estudo mais profundo.
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