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Resumo

Ligas nano-estruturadas de aluminio podem apresentar valores de resisténcia mecanica equivalentes aos dos agos de alta
resisténcia. Diversas microestruturas podem ser responsaveis por tais propriedades, como por exemplo, uma dispersio de fases
nanocristalinas em uma matriz amorfa ou uma mistura de fases nanocristalinas com fases quasicristalinas. A meta da nossa pesquisa é
produzir corpos com microestruturas deste tipo em dimensdes Uteis para aplicagdes mecinicas. Para tanto estamos utilizando
moagem de alta energia e atomizagdo a gas para producdo de precursores nano-estruturados em diversas ligas a base de aluminio.
Estes precursores sdo consolidados através de dois processos; extrusdo a quente e deformacao plastica severa. Tanto os precursores
como as ligas consolidadas sdo caracterizadas por DRX, DSC, MEV e MET e as propriedades mecénicas sdo avaliadas através de
ensaios de dureza e de compressdo. Os excelentes resultados em termos de propriedades mecénicas, como por exemplo, tensdo de
escoamento na faixa de 780 MPa, obtidos para os sistemas AlFeZr e AINiYCo, sdo associados as caracterfsticas microestruturais
decorrentes de cada um dos processamentos utilizados.
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New Aluminium Alloys of High Mechanical Strength
Abstract

Aluminium-based nanestructured alloys can present values of mechanical strength that are equivalent to the ones observed
for high-strength steels. Several microstructures can be responsible for such properties, for example, a dispersion of nanocrystalline
phases in an amorphous matrix or a mixture of nanocrystalline and quasicrystalline phases. The objective of our research is to produce
microstructures of such types in useful thickness for mechanical applications. In our work we have used mechanical alloying and gas
atomisation to produce nanostructure precursors in Al-based alloys. These precursors are then consolidated by two processes: hot
extrusion and severe plastic deformation. Both, the precursors and the consolidated alloys have been characterised by XRD, DSC,
SEM and TEM; mechanical evaluation was carried out by hardness and compression tests. Excellent results in terms of mechanical
properties, as for example, yield stress in the range of 700MPa, which were obtained for the systems AlFeZr and AINIYCo, have been
associated with the microstructural characteristics associated with each of the process we have used.
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I. INTRODUGCAO Para a producao de materiais nano-estruturados as seguintes
rotas de processamento nac convencionais sac normalmente
Diversos materiais de engenharia  utilizadas: moagem de alta energia,G) solidificacao rapida,®
com estrutura nanocristalina - ou nano-  condensacao de gas®) e deformagao plastica severa (DPS). (1019
estruturados - apresentam propriedades No caso espedfico de ligas nano-estruturadas a base de
superiores aos materiais policristalinos  aluminio, os valores de resisténda mecinica podem ser equivalentes
convencionais, como elevados valores de aos dos acos de alta resisténcia, sendo que as principais
resisténcia mecinica, dureza, tenacidade, alta  microestruturas responsaveis por tais propriedades sao formadas por
difusividade e excelentes propriedades uma dispersao de fases nanodaristalinas em uma matriz amorfa ou uma
magnéticas moles.(. 2) mistura de fases nanocristalinas com fases quasicristalinas.('3
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Entretanto, apesar das excelentes propriedades
reportadas na literatura, a principal limitacao para uso tecnolégico
destas ligas estd associada as pequenas dimensdes que
normalmente podermn ser obtidas pelos métodos de
processamento “fora do equilibrio” adma mencionados. Portanto,
o grande desafio para o desenvolvimento desta dasse de rmateriais
metilicos é a utilizacio de técnicas de consolidacdo de pés
amorfos ou nano-estruturados (obtidos por moagem ou
atomizacio), sem que se¢jam perdidas as caracteristicas nano-
estruturais responsaveis pelas propriedades.

Neste trabalho, relatamos ¢ uso de moagem de alta energia
e atomizacao a gas para produgao de precursores nano-estruturados
em diversas ligas a base de Al, que sac consolidadas através de dois

processos; extrusao a quente e deformacao plastica severa,

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A moagermn de alta energia foi realizada sob atrosfera de Ar,
emn um moeinho SPEX 8000 shaker/milf utilizando-se recipiente e bolas
de aco endurecido. A relacdo massa das bolas / massa do material
{charnada de poder de micro-forjamento) foi sermpre mantida em 10: 1.

Atomizacao a gas do compédsito foi realizada utilizando
nitrogénio e uma razao entre fluxo volumétrico de gas e fluxo
massico de metal de 8,1 m¥ykg. As particulas de refor¢o foram
adidionadas no fluxo de gas, com taxa de 0,2kg/min. Maiores
detalhes foram reportados em trabalho anterior.(4)

Extrusao a quente foi realizada a 450 °C, em amostras
encapsuladas em dilindros de Al, utilizando-se uma relacao de
extrusao de 9:|, resultando em amostras de 5mm de didmetro. A
técnica de deformacac plastica severa em torcac (DPST) foi
também utilizada para consolidacao de discos de 7 mm de
difimetro e 0.5 mm de espessura, com pressao da ordemn de 5 GPa
e velocidade rotacional do pun¢ao superior de 3 RPM.

As seguintes ligas foram processadas: Al,;Fe,Zr, obtida por
moagem de alta energia, Al;;FesNd (1% e Al,Y NiyCo.Zr, reforcada
com 3% em volume de carboneto de silicio (SiC), obtidas por
atomizacao. Os materiais, em todas as etapas de processamento,
foram analisados por difracac de raios-X (DRX), e microscopia
eletrénica de transmissao (MET) e de varredura (MEY); as
transformacoes de fase foram examinadas através de calorimetria
diferendial de varredura (DSC) e as propriedades mecinicas foram
avaliadas por meio de ensaios de compressao e de dureza.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Extrusio a quente
A Figura | mostra os difratogramas de DRX para mistura

de pos Al-Fe-Zr apés moagem por 5, 20, 30, 60 e 100 horas,
conforme indicado na figura. Maximo alargamento de picos e,
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portanto, mencr tamanho de particulas, além de
indicacbes de ocorréncia de fase amorfa, é
observado apés 60 h de moagem.
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Figura |. Difratogramas de DRX para a mistura de pos
Al-Fe-Zr apds moagem por 5, 20, 30, 60 e 100 horas.

A Figura 2 mostra as curvas de DSC
correspondentes a mistura de pés moida por
30, 60 e 100h. Para tempos de moagem
superiores a 30h, 3 a 4 picos exotérmicos sao
observados. A partir dos resultados de DRX e
DSC (Fig. | e 2), foi entac determinado o
tempo de moagem de 60 horas utilizado para
os precursores a serem consolidados.

SE 100 h moagem
— T
3 — /"
- A
5 N —
X . _— T
% | el P
(a] X o 60 h moagem
1\ !
\ ]
T ¥ 30 h moagem
™~ —— gt P
200 300 400 500 600
Temperature °C

Figura 2. Curvas de DSC correspondendo  a mistura de pés
Al-Fe-Zr moida por 30, 60 e [00h.

A Figura 3 mostra os difratogramas de
DRX da mistura de pds mofda por 60h e
tratada termicamente a 435 °C (apés a
primeira reacao exotérmica) e a 600 °C (apds
todas as reagoes).

Os difratogramas indicam que o
primeiro pico & devido A cristalizacao da fase
amorfa, formando a fase AL-0.. A microestrutura
final &€ formada pela fase AL-¢. e pelas fases
intermetalicas Al,Zr e Al ;Fe,.
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A extrusao a quente a 450 °C da mistura moida por 60h

60h moagem ~ Al
A v ALZr resultou ern transformacdes de fases para formar os compostos
. Al Fe, intermetélicos Al.Zr e Al|;Fe,; a Figura 5 mostra o padrao de DRX do
= ‘ L e Ll centro da barra extrudada, com picos correspondentes a estas fases
- | v
2 . (- ° a4 intermetdlicas e também ao AL-o.
ShY v 7 JL i\ bl N
E "AAr A n N (TR | W | B N
@ . ) 2
£ i‘ A Figura é (a) mostra uma micrografia de MEV da secao
£ tada a 435°C g . i
= ‘ 2 tratada transversal da barra Al,,Fe;Zr, consolidada. As fases intermetalicas
= I\ A & 2 = - - ~ .
o JLA/‘I‘ o o | sao de ,dlmensoes da ordem de 500nm, e estdo uniformemente
! . distribuidas na matriz. As Figuras 6(b) e (c) mostram micrografias
20 30 w0 50 60 70 & %0 em campo claro e campo escuro, da mesma amostra consolidada

% e o correspondente SAEDP. Pode-se observar que a matriz é

Figura 3. Difratogramas de DRX para a mistura moida por  composta de nanocristais tanto de AL-c;, como de fases
60h e tratada em diferentes temperaturas. i . ) i . )
intermetdlicas, identificadas através de imagens em campo escuro
utilizando reflexées selecionadas de cada fase.

A Figura 4 mostra urma micrografia de
MET, em campo escuro, e o correspondente
padrao de difracdo de area selecionada
(SAEDP) da mistura molida por 60 h. Os anéis
que aparecemn no SAEDP correspondem
a fase AlL-c.

Figura 6. Micrografia de
MEV da secio transversal
da liga AlyyFe;Zr; conso-
Ay lidada (a); micrografias de
¥ MET em campo claro (b)
e campo escurc (c) & em
(d) o correspondente

&

Testes de compressao na liga Al Fe;Zr, extrudada
foram realizados a temperatura ambiente com taxa de
deformacao de |.4x10-s- resultando em valores de tensao de

escoamento na faixa de 780 MPa e deformacao até a fratura

Figura 4. Micrografia de MET, em campec escure, e o superior a 10%,
correspondente padrio de di-fragio de area selecionada
(SAEDP) da mistura maida por 60 h.

o« Al 3.2 Deformacao plastica severa
[ *ALZr
Al Fe, A Figura 7 mostra resultados obtidos (se¢ao transversal

dos discos, observados por MEY) com a consolidacao por DPST da
o liga Al;;FecNd;. Observa-se na Figura 7(a) que a amostra nao foi

|
? bem consolidada. A tensao de compressac a que o pé foi
.o Mu . .Jl. ]\ 2 subrnetido causou consideravel adensamento do raterial, porém
MWW 4 M € necessario que haja deformacao por cisalhamento para produzir

a consolidacao. A amostra da Figura 7(b), obtida com o aumento

Intensidade (a.u.)

10 20 30 40 50 60 70 80 o do namero de rotagdes do puncao superior, apresenta-se melhor
20 consolidada e pode ser observado que os intermetalicos foram

Figura 5. DRX da liga extrudada ALy Fe;Zr;. quebrados pela deformacao de cisalhamento.
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Figura 7. Micrografias de MEY da secio transversal dos discos obtidos
com a consolidagio do po da liga ALggFesNds por DPST.

A Figura B apresenta as secoes transversais dos discos
consolidados por DPST, nos quais se utilizaram os pds das ligas
Al Fe,Zr; (a) e Aly,Y;NiyCo,Zr, (b). Como pode ser observado,
ambos discos estao totalmente densificados. Elevados valores de
dureza Yickers, 358 HV,,, foram medidos na amostra da liga
ternaria, processada por DPST, enquanto que o mesmo pd
consolidado por extrusaoe a quente apresentou uma menor dureza
Vickers, 165 HVY, ;. No caso da DPST de compésitos, a presenca
de uma fase cerfimica mais dura (reforgo) aumenta a deformacao
imposta na matriz metalica. O mesimo material consolidado por
deposicac por spray alcanca uma dureza Vickers de 358 HY,,,
enquanto o material consolidade por DPST alcanca uma dureza
Vickers de 460 HV,. Este resultado comprova a capacidade do
processo de DPST de produzir materiais mais resistentes. Este
aumento significativo na dureza se deve a estrutura extremamente
refinada, na ordem de poucas centenas de nandmetros.

A matriz do disco consolidado por DPST da liga
Al Y Ni,Co,Zr, apresenta estrutura parcdalmente amorfa. A alta
deformacao cisalhante imposta ac material cria condicées para a
cristalizacao de parte da fase amorfa presente. A Figura 9 mostra
o DSC desta liga na forma de pé atomizado e apés consolidagao
por DPST. A curva referente ac material em pé apresenta picos
exotérmicos a 240 °C, 350 °C e 420 °C, relacionados a fendmenos
de cristalizacio de fases amorfas. A fracdo volumétrica da fase

4. CONCLUSOES

Figura 8. Micrografias de MEV da secdo transversal dos discos obtidos
com a conselidagio dos pds das ligas ALggFesNds (a) e ALy, Y3 NigCosZr
(b) por DPST.

amorfa foi estimada em cerca de 23% [14]. A
curva referente ao material apds consolidacao
apresenta apenas o pico exotérmico a 350°C,
com uma significativa reducdo de sua
intensidade; os outros dois picos estao ausentes.
A diminui¢ao de intensidade de um dos picos e a
auséncia dos outros dois indicam que o processo
de deformacao induziu a cristalizacao de grande
parte da fase amorfa.
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Figura 9. Curvas de DSC da liga Aly,Y;NigCo,Zr| na forma

de pb atomizado e apbs consolidacdo por DPST.

Elevadeos valores de resisténcia mecanica foram obtidos em novas ligas a base de aluminio, processadas por
extrusao a quente ou por deformacao plastica severa, a partir de pés precursores amorfos e / ou nano-estruturados.

Os excelentes resultados em termos de propriedades mecanicas, medidas através de testes de compressao ou
medidas de dureza, nos sistemas AlFeZr e AINiIYCo, foram associados as caracteristicas microestruturais refinadas

decorrentes dos processos utilizados.
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