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PROPRIEDADES MECANICAS DA LIGA AL-CU-FE-B COM
ESTRUTURA ICOSAEDRAL ATRAVES DA TECNICA DE
INDENTACAO INSTRUMENTADA

RESUMO

Os materiais com estrutura quasicristalina apresentam propriedades singulares tais
como: elevada dureza, excelentes propriedades superficiais, boa resisténcia a oxidacao e
corrosdo e ainda baixas condutividades elétrica e térmica. Estes materiais podem ser
obtidos através de métodos convencionais de metalurgia. Entretanto, os quasicristais sdo
bastante frageis o que dificulta seu uso na forma de tarugos para confeccdo de
componentes mecanicos. Assim sendo, eles sdo preferencialmente utilizados em forma de
p6 como refor¢os em materiais compdsitos ou para aplicacdo em camadas superficiais por
plasma spray. Uma das técnicas de obtencdo dos quasicristais, que € bastante usada, é a
técnica de fundicdo convencional. Esta foi a técnica de obtencdo usada para a fabricacéo
das ligas neste trabalho.

A avaliagdo de propriedades mecénicas dos materiais quasicristalinos através de
métodos convencionais, como tracdo, compressao, fadiga, entre outros, € inviavel. 1sso
ocorre devido a dificuldade, em quasicristais, na elaboracdo de corpos-de-prova dada alta
fragilidade deste material e realizagdo do ensaio. Uma das formas de avaliar as
propriedades mecanicas dos quasicristais se da através da indentacdo instrumentada, que é
uma ferramenta bastante eficiente para o calculo de propriedades como, o Modulo de
Elasticidade, Dureza e Tenacidade a fratura, que é um importante critério de projeto para
confec¢do de ligas quasicristalinas para o seu uso em industria.

Através de métodos de indentacdo Vickers, é possivel avaliar ndo sé a dureza do

material, mas também avaliar, qualitativamente, a evolucdo de fissuras nos materiais. As
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medidas destas fissuras sdo utilizadas para avaliar alguns pardmetros como maédulo de
Young (E) e tenacidade a fratura (Kic).

O objetivo principal deste trabalho foi estudar as propriedades mecanicas da ligas
Alsg oCuzs sFej23Bs obtidos por fundicdo convencional, utilizando-se o  método de
indentacdo instrumentada. Foi visto que, para as cargas entre de 80mN e 100mN ocorre 0
surgimento de trincas. A Dureza atinge um patamar quase constante até uma carga de
aproximadamente 200mN, com um valor maximo de 10,6GPa e um valor de 9,4GPa para
uma carga maxima de 500mN. O modulo de Elasticidade foi determinado como sendo de
E = 183+6GPa para identador Berkovich e 186+6GPa para identador Vickers, na
temperatura ambiente. O valor estimado para Kic foi de 0,78 e 2,37 MPam™?2,

Palavras Chaves — Quasicristal, Tenacidade a Fratura, Mddulo de Elasticidade.
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ON MECHANICAL PROPERTIES OF AL-CU-FE-B WITH
ICOSAEDRAL
STRUCTURE BY INSTRUMENTAL TECHNIQUE INDENTATION

ABSTRACT

Quasicrystalline materials have unique properties, such as: high hardness, excellent
surface properties, good resistance to oxidation and corrosion and low electrical and
thermal conductivities. These materials canbe obtained by conventional methods
of metallurgy. However, the quasicrystals are quitefragile which makes its use in the form
of billets for the  manufacture of mechanical components. Therefore, they are
preferably used in powder formas reinforcementsin composite materials or for use
in surface layers by plasma spray. One technique for obtaining the quasicrystal, which
is widely used, is the conventional casting technique. This technique is used to obtain the
manufacture of alloys in this work. Evaluation of mechanical properties through
conventional methods, such astension, compression, fatigue, among others,
is not feasible. This is dueto the difficulty, in quasicrystals, in the development of
specimens because of the high fragility of this material and testing. One of the ways to
evaluate mechanical properties of quasicrystals is given by evaluating the fracture
toughness, which is an important design criterion for making quasicrystalline alloys for use
in industry. Through methods of Vickers indentation, it is possible to evaluate not only the
hardness of the material, but also to evaluate qualitatively the evolution of cracks in
materials. The measures of these cracks are used to evaluate some parameters such as
Young's modulus (E) and fracture toughness (KIC.

The main objective was to study the mechanical properties of Alsg 2CugssFes23B3
alloy obtained by conventional casting, using the method of instrumented indentation. It
was seen that for loads of between 80mN and 100mN occur the appearance of cracks. The
hardness reaches an almost constant level until a load of approximately 200mN, with a

maximum value of 10.6 GPa and a value of 9.4 GPa for a maximum load of 500mN. The
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modulus of elasticity was calculated as E = 183 + 6GPa for Berkovich indent and 186 +
6GPa for Vickers indent, at room temperature. The estimated value of KIC was 0.78 and
2.37 Mpam-1/ 2.

Keywords - Quasicristal, Fracture Toughness, Modulus of Elasticity.

Keywords - Quasicristal, Fracture Toughness, Modulus of Elasticity.
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CAPITULO |

INTRODUCAO

1. ABORDAGEM GERAL

O desenvolvimento de novos materiais, para utilizacdo em diversos setores
industriais tem despertado enorme interesse por parte dos pesquisadores. A cada dia
surgem novos caminhos, que se apresentam como alternativas ao processo de renovagéo
dos metodos existentes. Assim, novas propriedades sdo descobertas e nesse contexto um
grande interesse tem sido gerado na sintese de materiais avangcados na engenharia como o
estudo de sua estabilidade, cristalinidade, desenvolvimento de ligas quasicristalinas e
amorfas, trazendo novas alternativas para uso de materiais (ROY, M., 2006). Dentre os
novos materiais, as ligas quasicristalinas (QC) vém desempenhando um papel importante
devido as suas propriedades superficiais e suas caracteristicas estruturais, incomuns.
Apesar de serem constituidas apenas de metais puros, muitas de suas propriedades 0s
aproximam mais dos materiais cerdmicos do que dos materiais metélicos, notadamente:
elevada dureza, baixa energia superficial e baixo coeficiente de atrito, boa resisténcia a
oxidacdo e corrosao, elevada resisténcia ao desgaste e ainda baixas condutividades elétrica
e térmica. Estas ligas metélicas sdo também extremamente frageis, sendo por isto,
freqUentemente, utilizados em forma de p6 como reforcos em materiais compositos, filmes
finos, para aplicacdo em camadas superficiais e ainda em catalise (DUBOIS, 2005).

Para a producdo dos materiais quaiscristalinos diversas técnicas de processamento
podem ser empregadas: fundigdo convencional, solidificagdo rapidas (melt-spinning e
atomizacdo a gas) moagem de alta energia (mecanossintese), eletrodeposi¢do, evaporagdo

de gas a laser dentre outros.



Desde sua descoberta, uma centena de sistema de ligas quasicristalinas ja foram
desenvolvidas. As ligas Al-Cu-Fe sdo as mais estudas e as que encontram maiores
aplicacdes tecnoldgicas, pois, além de suas propriedades impares, inerentes aos
quasicristais, sdo baratas, atdxicas e 0s seus elementos constituintes sdo facilmente
encontrados na natureza (BARUA, 2001).

A fabricacdo de ligas quasicristalina de Al-Cu-Fe, em escala industrial de boa
qualidade, representa um desafio para os pesquisadores. Isso se deve ao fato da fase
quasicristalina so existir em uma faixa estreita de composicdo (TURQUIER, 2007).
Exatamente por este motivo, deve-se haver um procedimento criterioso na obtencédo da liga
estudada neste trabalho, principalmente para evitar contaminacao.

Neste trabalho foi adicionado boro nas ligas AlgsCu,zsF€e125, pois 0 mesmo possui
uma caracteristica amorfizadora nas ligas cristalinas a base ferro (BRUNET, et al, 2000).
Além disso, foi observado que com o uso do Boro houve uma reducdo no tempo de
tratamento térmico, como foi visto por PASSOS (2006).

Dentre as aplicacdes potenciais dos quasicristais, citam-se as ligas que permitem a
construcdo de uma nova geracdo de equipamentos e pecas virtualmente livres de fricgdo.
Isto se deve ao baixo coeficiente de atrito inerente ao material. Esta propriedade pode ser
usada, com beneficio, em peca automobilistica e de aviacdo. Ainda referente as
caracteristicas de baixo atrito, ligas quasicristalinas ja tém sido usadas como substitutas do
teflon em revestimentos superficiais de utensilios domeésticos, por oferecer uma resisténcia
ao risco superior a do material usualmente empregado.

Devido a alta fragilidade caracteristica aos quasicristais, outra importante area de
atuacdo € a de uso de ligas de aluminio reforcadas com nanoparticulas de quasicristal, com
a finalidade de aumentar a resisténcia destas ligas. Os quasicristais séo bastante utilizados
em forma de po6, como reforco em materiais compoésitos ou para aplicacdo em
revestimentos.

Nos quasicristais, avaliacdo de propriedades mecanicas através de métodos
convencionais, como tracdo, compressao, fadiga, entre outros, é invidvel. Isso ocorre
devido a dificuldade na elaboracdo de corpos-de-prova, dada alta fragilidade deste
material, e dificuldade na realizacdo do ensaio. Uma das formas estudarem as propriedades
mecanicas dos quasicristais se da através de avaliacdo da tenacidade a fratura, importante

critério de projeto para confeccdo de ligas quasicristalinas para uso em industria.



Através de métodos de indentacdo instrumentada, é possivel avaliar ndo sé a dureza do
material, mas também avaliar, qualitativamente, a evolucdo de fissuras nos materiais.
Neste trabalho foram determinadas algumas propriedades mecanicas da liga Al-Cu-Fe-B
como, ultramicrodureza (Vickers e Berkovich), médulo de elasticidade (E) e Tenacidade a
Fratura (Kic).

A medicao das propriedades mecénicas foram feitas em escala micrométrica,
que esta se tornandoum métodocada vez mais usado e mais importante para
o desenvolvimento dos estudos de superficies. Este método foi escolhido por permitir a
medicdo de propriedades mecanicas da regido de superficie pequena (Oliver, 1992, De
Fazio, 2001).

O ensaio utilizado para determinar a ultramicrodureza do materal para esta pesquisa
foi o dindmico. Para o efeito, aplica-se uma carga de grande precisdo permitindo
simultaneamente a sua medicdo bem como a medicdo dos deslocamentos. Deste modo, é
possivel o tracado continuo das curvas de carga-descarga. O conhecimento das
propriedades do indentador, como a dureza do seu material, por exemplo, € importante
para a analise da dureza de um determinado material. Usualmente empregam-se
indentadores com ponta de diamante, tais como os ensaios Vickers e o Berkovich.

Com o célculo de medicdo dinamica do valor da carga, da profundidade de
indentacdo e da temperatura do ensaio, torna-se possivel a determinacdo da
ultramicrodureza. Deste modo, é viavel estudar outros aspectos associados ao
comportamento dos materiais, tais como:

- a evolucdo da carga aplicada em funcgéo da profundidade de indentacdo, que por
sua vez elucida acerca da dureza dindmica (elastica mais plastica) em funcdo da
penetracao;

- a energia consumida por todo o processo de indentacéo.

- as caracteristicas elasticas e plasticas dos materiais ensaiados; nhomeadamente o
modulo de Young (elasticidade).

- 0 comportamento a fadiga; no que diz respeito a formacéao de fendas e ao calculo
de constantes de fadiga.

- 0 comportamento a fluéncia; estudando a evolugédo da profundidade de penetracdo
em funcgdo do tempo, a carga constante e a diferentes temperaturas.

Para este trabalho, a microdureza de cargas abaixo de 80mN atinge um patamar
quase constante. Para uma carga de 500mN, a microdureza obtida foi em torno de 9,4 GPa.



Este valor esta bem proximo ao de alguns materiais ceramicos. O mddulo de elasticidade
desta liga, a temperatura ambiente, estd em torno de 183GPa, para o indentador Vickers e
186Gpa, para indentador Berkovich, e foi superior a faixa de valores para o mddulo de
elasticidade de algumas ligas cristalinas, entre 40,5 a 92,1GPa. O mddulo de elasticidade
foi calculado utilizando-se ensaio de ultra microdureza: Vickers e Berkovich.

A tenacidade a Fratura foi calculada para a liga estudada, pois se tem como objetivo
usar esta liga na industria. O método utilizado para avaliacdo da tenacidade a fratura é o
meétodo de indentacdo. Observa-se que o valor de tenacidade & Fratura calculada atraves da
utilizacdo de dois modelos. Estes calculos sdo possiveis atraves da medida das trincas, e 0s
resultados obtidos estdo em conformidade com outros trabalhos ja publicados. Sendo
assim, foi possivel o calculo de diversos parametros mecanicos, ultra-microdureza
(Vickers), tenacidade a fratura (Kic) e moédulo de elasticidade (E), através do ensaio de

Indentagdo instrumentada.

1.1 OBJETIVOS DO TRABALHO

1.1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo deste trabalho é a determinacdo das propriedades micro-mecanicas,
modulo de elasticidade e tenacidade a fratura de ligas quasicristalinos (QC)
Alg2,CupssFe;ns empregando a técnica de indentagdo instrumentada usando um

ultramicrodurdmetro.

1.1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v Definicdes das melhores faixas de carga para medicdo do modulo de
elasticidade e tenacidade a fratura pela técnica de indentacdo instrumentada usando um
ultramicrodurdémetro, com penetradores Vickers e Berkovich.

v Determinacdo dos valores de tenacidade a fratura e Modulo de elasticidade

da liga quasicristalina com estrutura Icosaedral, Alg, 2Cuzs sFe1s 3.



1.2 ORGANIZACAO DO TRABALHO

Este trabalho foi dividido em sete capitulos, organizados da seguinte.

O capitulo I, uma introducdo onde se pretende colocar o leitor a par do trabalho e
de seus objetivos.

No capitulo Il, faz-se uma abordagem sobre os quasicristais e suas ligas que
incluem o0s conhecimentos gerais sobre o material, sistema AICuFe em equilibrio,
principais propriedades e aplicacoes;

No capitulo 111 a metodologia experimental da pesquisa é apresentada.

No capitulo VI apresentam-se os resultados alcangados e principais discussoes.

No capitulo V capitulo apresenta-se as conclusdes alcancadas na pesquisa.



CAPITULO Il

QUASICRISTAIS E SUAS LIGAS

2. GENERALIDADES

Os quasicristais sao um caso particular de ligas metalicas complexas, ou seja, ligas
constituidas de pelo menos dois elementos, comumente trés, onde a estrutura cristalina é
descrita por uma célula unitaria gigante, podendo conter vérias centenas de atomos. As
ligas metélicas complexas (Complex Metallic Alloys - CMA), também chamadas SCAPs
(structurally complex alloy phases) (URBAN, 2004) englobavam uma grande familia de
compostos cristalinos constituidos de metais ligados como metal6ides, ou como terras raras
ou calcogénios, mas hoje em dia € sabido que a maioria das propriedades fisicas, e
especialmente o transporte de elétrons e fotons, se afastem significativamente dos
observados em metais e ligas convencionais que sdo caracterizados por células unitaria
menor, contendo apenas alguns atomos. Varios tipos de CMA existentes dependem da
natureza dos elementos que a constitui e de suas respectivas concentracdo. As ligas mais
estudadas, dentre estas, sdo baseadas no aluminio (DUBOIS, 2005). Os quasicristais
constituem o caso de CMA, no qual a rede tem dimensé&o infinita [DUBOIS et al.,2008].

As primeiras observagOes, referente a materiais com estruturas quasicristalinas,
foram feitas por Schechtman em 1982, através da microscopia de transmisséo
(CHATTOPADHYAY, 1997), atraindo desde entdo, o interesse dos pesquisadores. Em
1984 novos estudos foram realizados por Shechtman e colaboradores que descobriam uma
estrutura atdbmica original em uma fase composta de aluminio e de manganés. A partir
deste momento, nasciam 0s Quasicristais.

Os quasicristais possuem uma estrutura surpreendente, incompativel com a
periodicidade existente nos cristais e se destacam por suas propriedades fisicas Unicas. As

propriedades destes materiais sdoum reflexo de suaestrutura cristalina rara,



caracterizada pela presenca de simetrias de ordem proibida (da ordem de 5 ou 10). QOutra
caracteristica das fases quasicristalinas é a sua fragilidade que torna impossivel a
sua utilizacdo sob a forma de materiais macicos. No entanto, a mistura dessas fases em
uma matriz ductil é uma alternativa para superar a sua fragilidade (KENZARI, 2006).

Atualmente, as pesquisas tém como foco o estudo de suas caracteristicas,
propriedades e a obtencdo de novas ligas capazes de formarem fases quasicristalinas. Estes
materiais sdo obtidos por diversas técnicas, amplamente conhecidas na metalurgia, como:
fundicdo, moagem de alta energia (MAE) ou mecanossintese, filmes finos e técnicas de
solidificagdo rapida.

Existem cerca de 100 sistemas de ligas metalicas capazes de formarem fases
quasicristalinas. Ligas a base de aluminio, cobre, galio, magnésio, niquel, titanio, zinco,
zirconio entre outras sdao exemplos desses sistemas. As ligas contendo Al-Cu-Fe sdo as
mais estudadas devido a facilidade de obtencdo dos elementos e custo relativamente baixo
de processamento das ligas (YOKOYAMA, et AL 2000). Depois de alguns anos de
pesquisa nas ligas quasicristalinas de Al-Cu-Fe, observou-se que seu uso como particulas
de reforcos de materiais compdsitos de matriz metalica (aluminio) parece ser muito
promissor. Além de uma baixa densidade, elas conservam propriedades fisicas superiores
dos intermetélicos.

A utilizacdo desses materiaisno estado solidoou como revestimentos
de composito ainda estd em desenvolvimento, mas estudos publicados até agora mostram
claramente o potencial destes materiais para solucionar muitos problemas enfrentados
pelas industrias (KENZARI, 2006).

Trabalhos recentes que tiveram como foco o estudo das ligas quasicristalinas de Al-
Cu-Fe, demonstram que uma pequena quantidade da adi¢cdo de boro pode modificar a sua
estrutura d forma a melhorar consideravelmente a resisténcia & fraturados materiais. Em
alta temperatura, as ligas A1-Cu-TM (TM = Fe-B, Cr, Si) mostram uma elevada

plasticidade apds o teste de compressdo (XI-YING et al., 2003).
2.1 MATERIAIS CRISTALINOS
Um cristal € um sélido no qual os constituintes, sejam eles atomos, moléculas

ou ions, estdo organizados num padrdo tridimensional bem definido, que se repete no

espaco, formando uma estrutura periédica com geometria especifica. Como resultado desse



processo, forma-se uma estrutura tridimensional, mantida de forma mais ou menos rigida
pelas ligacbes entre particulas, que vai progressivamente se propagando no espago,
formado assim um sélido que tendera, pela expressdo macroscopica desta ordenacéao
interna, a apresentar-se com grande simetria. Sao esses 0s s6lidos a que chamamaos cristais.

A estrutura de todos os cristais é descrita como uma rede formada por
grupos de atomos chamado base — associado a cada ponto da rede. Para melhor definir as
estruturas cristalinas usa-se o0 modelo de esfera rigida, onde os atomos (ou ions) sdo
considerados esferas sdlidas com didmetros bem definidos.

Em sélidos cristalinos, a formacdo de um padrdo repetitivo de um grupo de
atomos, caracteriza as ordenacfes atdémicas, sendo necessario subdividir as estruturas
cristalinas em 14 pequenas entidades chamadas células unitarias. Essas células sdo
utilizadas para representar a simetria da estrutura cristalina e sdo em sua maioria
paralelepipedos ou prismas com trés conjuntos de faces paralelas (CALLISTER, 2002).

Para redes cristalinas, as translacGes da rede T podem se transformar nelas mesmas.

Uma operacdo de translacdo de rede T é dada por:
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onde, d,b e ¢ sdo vetores e u, v e w 30 nimeros inteiros.

E dessa forma que dois pontos da rede podem ser ligados. O que define essa
operacdo é o deslocamento de um cristal paralelamente a si mesmo através do vetor de
translagéo T do cristal.

As operacdes de translacdo de rede fazem parte de operagdes de simetria de um
cristal que transformam a estrutura cristalina nela mesma. Outra operacdo de simetria é a
rotacdo em torno de um eixo que passa por um ponto da rede. Esses eixos podem ser
unitérios, binarios, ternarios, quaternarios e cenarios, com rotacdes de 2p, 2p/2, 2p/3, 2p/4
e 2p/6 radianos. Rotagdes de 2p/7 ou 2p/5 radianos sdo proibidas (KITTEL, 1978).
Entretanto, os quasicristais apresentam simetria com rotacdes do tipo 2p/n (n =5, 8, 10 e

12), as quais, com ja dito, ndo sdo observadas em cristais.

2.1.1 MATERIAIS AMORFOS



Um solido amorfo significa, literalmente, sem forma. H& uma auséncia de um
arranjo atdmico regular e sistematico em grandes distancias atdbmicas. As estruturas
atdbmicas de um amorfo lembram a de um liquido. Na figura 2.1 tem-se esquematizado
exemplos das estruturas do dioxido de silicio: cristalina (a) e amorfa (b). A formacdo de
um sélido cristalino depende da facilidade com que a estrutura atdmica, aleatoria, no
estado liquido pode se transformar em um estado ordenado durante o processo de
solidificacdo. Os materiais amorfos sdo caracterizados por estruturas atdmicas ou
moleculares relativamente complexas e que se tornam ordenadas, com relativa facilidade

quando submetidos a tratamento térmico.

Figura 2.1 - (a) Ordenamento atdmico de um cristal de SiO2 e (b) Estrutura amorfa de
SiO2 (CADORE, 2007, p.16).

Melo e Rivera apresentam uma classificagdo estrutural dos amorfos: composicéo
por redes tridimensionais ndo periddicas (vidros), cadeia longa de moléculas (polimeros
naturais e plasticos) e ordenacOes intermediarias entre estes dois casos limites (cristais
liquidos) (MELO, RIVERA, 2000).

2.1.2 MATERIAIS QUASICRISTALINOS

Os quase-cristais que fazem parte do grupo de Ligas Metalicas Complexas, que sdo
caracterizadas (i) por sua férmula quimica, (ii) o tamanho de sua célula unitaria que sdo
grandes e possuem até milhares de &tomos em seu interior, e (iii) a variedade de conjuntos
atdbmicos que esta célula unitaria possui (DUBOIS et al.,2008), e encontram-se numa
posicdo entre o cristal e o amorfo. Diferentemente dos cristais, 0s quasicristais tém
estrutura complexa. Essa estrutura apresenta uma repeticdo quase-periodica no seu arranjo

dos atomos, quase-periodicidade estas causadas pelas simetrias rotacionais ndo permitidas



pela cristalografia classica: eixos de rotagdes de ordem cinco, oito, dez e até doze
(HUTTUNEN, 2004).

A diferenca entre cristais e quasicristais pode ser entendida através de uma analogia
com um chéo coberto de ladrilhos: pode-se recobrir o assoalho com ladrilhos triangulares,
quadrados, retangulares ou hexagonais, mas ndo é possivel fazé-lo com pentagonos, pois
essas figuras ndo se encaixam perfeitamente e sobra espaco entre elas.

Da mesma forma, acreditava-se, até 1982, que, nos solidos, apenas alguns padrbes
de ordenamento atémico eram possiveis: um padrdo icosaedrico, por exemplo, ndo poderia
ocorrer, pois icosaedros (poliedros de 20 faces triangulares iguais) ndo se encaixam
perfeitamente, deixando espacos entre si e desta forma o ordenamento néo seria perfeito. O
gue Shechtman mostrou em 1982 foi que existem, sim, esses materiais com ordenamento
imperfeito, sdo os quasicristais, conforme mostrado na Figura 2.2 em que os &tomos da liga
Al-Cu-Fe formam uma estrutura Icosaedral (PASSOS, 2006).

2pm Mag= 10.00 K X Signal A= SE1  Date 229 Jul 2004
EHT=1500kV 'WD= 18mm  PhotoMo.=520 Time 154044

Figura 2.2 — Liga icosaedral quasicristalina de Al 2CuzssFe1z3 (PASSOS, 2006).

Como foi dito acima, os materiais quasicristalinos apresentam eixo de simetria
rotacional de ordem 5, 8, 10 e 12. Estas ordens de simetria podem ser denominadas como
“falsas simetrias”, visto que, as operacdes de translacdo num espaco tridimensional que,
sdo caracteristicas imprescindiveis em corpos simétricos, ndo sdo aplicadas aos materiais

quasicristalinos. Os quasicristais sdo compostos por unidades estruturais icosaedrais,

10



octogonais, decagonais ou dodecaedrais ao invés de células unitarias comuns aos cristais
(HUTTUNEN, 2004). A Figura 2.3 mostra as estruturas dos quasicristais.

Figura 2.3 - Poliedros - Dodecaedral, octogonal, icosaedral, triacontraedral
(PASSOS, 2006).

Embora os cientistas logo explicassem os difratogramas, fazendo uso de eixo de
“simetria proibida” (cinco, oito, dez e doze), que tipificam a estrutura quasicristalina, ndo
ficavam evidentes como o0s atomos se organizavam para preencher este espaco
aperiodicamente. Uma construcdo matematica unidimensional trouxe uma resposta
imediata para o problema e ajudou a entender a natureza da ordem aperiodica
quasicristalina, a sequéncia de Fibonacci. Essa série consiste em uma sucessdo de dois
objetos, as vezes simbolizada por dois elementos de linha reta, sendo um longo (L) e outro
curto (C), que crescem seguindo regras de substituicbes simples. Uma construcdo deste
tipo encontra-se exemplificada na Figura 2.4 (ROUXEL, PIGEAT, 2006).

1-L

2-LC

3-LCL

5-LCLLC

8 - LCLLCLCL

9 - LCLLCLCLLCLLC, etc.
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Figura 2.4 - Representacgdo da série de Fibonacci (ROUXEL, PIGEAT, 2006).

O ndmero de L ou C de cada etapa é a soma de L (ou C) das duas etapas
precedentes. O n°de L/n°de C, toma os valores sucessivos (1/1, 2/1, 3/2, 5/3, 8/5,
13/8,...), esta razdo tende, curiosamente, ao n° de ouro (JANOT, DUBOIS, 1998). Através
do nimero de ouro (numero irracional T — eq. 3.1) podemos definir a distancia entre os
planos. A Figura 2.5 mostra a variacdo do espacamento interplanar de uma amostra

quasicristalina sendo influenciada pelo nimero de ouro.

¢ =2E - 1618 2.2)
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Figiura 2.5 - MET do quasicristal com eixo de simetria de ordem cinco. A simetria
pentagonal e uma repeticdo infinita com razdo igual ao nimero de ouro (SORDELET,
DUBOIS, J.M., 1997)

A sequéncia apresentada na Figura 2.4, embora infinita, nunca se torna periddica,
mas é ordenada, visto que cada etapa de formacdo depende de duas etapas precedentes. A
construcdo da estrutura quasicristalina se da por substituicdo, utilizando a série de
Fibonacci como regra de crescimento. Pode-se, dessa forma, concluir que a estrutura

quasicristalina é instavel, quando comparada aos cristais num espaco unidimensional. Em
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contrapartida, para um espaco bi ou tridimensional o crescimento por substituicdo,
utilizando esta série, € a explicacdo plausivel para estruturas, por exemplo, icosaedrais
(pentagonais), onde a simetria de ordem 5 ndo poderia se acomodar numa sequiéncia
periddica (ROUXEL, PIGEAT, 2006).

Alguns estudos feitos com microscopia de tunelamento mostram que as camadas
atbmicas na superficie de uma liga quasicristalina Al-Cu-Fe e Al-Pd-Mn apresentam
degraus (gaps), Figura 2.6, que em alguns trechos eles mostram uma variagdo de dimenséo

que se reflete na série de Fibonacci (CAl et al, 2001).

Figura 2.6 — Fotomicrografia de microscopio de tunelamento da liga AIPdMn
mostrando os degraus da superficie em escala nanométrica de 400nm x 400nm (CAI et al,
2001).

Hoje em dia, o modelo mais usado e aceito para descrever a estrutura
quasicristalina ¢ o Modelo de Penrose, que ¢ discutido por Jean-Marie Dubois (DUBOIS,
2005).

O fisico inglés Roger Penrose inventou um tipo de mosaico de duas formas com

simetria de ordem cinco, que preenche o plano e ndo é periddico (ALENCAR, 2006). Os
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mosaicos de Penrose sdo formados a partir de um triangulo isosceles de lados iguais a @
como mostra a Fig. (2.7). Esse triangulo converte-se em dois, dividindo-se um dos lados
em uma parte que mede 1 e outra que mede (® — 1). Combinando esses novos triangulos,

Penrose criou dois tipos de mosaico, uma seta e uma arraia, Figura 2.7 e 2.8.

Figura 2.7 - O tridngulo isoceles de lados @ e 1 criado por Penrose e sua divisao
(ALENCAR, 2006).

ARRAIA

Figura 2.8 - Mosaicos de Penrose nas formas de seta e arraia (ALENCAR, 2006).

Formalmente, as nogdes da lei de Bragg e as definicbes de espaco reciproco
aplicam-se, de uma maneira similar, na determinacdo das estruturas no sistema
quasiperiodico. Pode-se prever, qualitativamente, que os diagramas de difracdo dos
quasicristais sdo constituidos de picos estreitos, definidos num espago reciproco, com as

simetrias da estrutura. E evidente que ndo existe uma rede reciproca periddica. Desta
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forma, fez-se necessario “criar uma rota” da “quasicristalografia” para precisar, onde estéo
dispostos 0s atomos nos quasicristais, no espaco real (JANOT, DUBOIS, 1998).

A indexacdo das fases qusicristalinas é detalhada e bem discutida por Jean-Marie
Dubois (DUBOIS, 2005).

Nos dias atuais, uma centena de ligas quasicristalinas é conhecida, sendo a maioria

a base aluminio. Entre essas, as mais estudadas sdo as Al-Cu-Fe.

2.2 SISTEMA Al-Cu-Fe: EM EQUILIBRIO

O diagrama de Al-Cu-Fe foi inicialmente estudado por Bradley. Em seus trabalhos,
eles discutiram a entdo desconhecida fase y, como sendo AICu2Fe, e na média da regido
Al65Cu22,5Fel2,5. Para eles estas fases eram formadas pela reacéo peritética das fases p2-
AlFe3 com o liquido remanescente. A Figura 2.9 mostra o diagrama de fases Ternario da

liga de AICuFe rica em aluminio.

Figura 2.9 - Diagrama de fases Ternario da liga de AlCuFe rica em aluminio.
(DUBOIS et al., 2008)

FAUDOT et al. (1991), esquematizaram outro diagrama pseudo-binario. Neste,

observou-se uma faixa estreita de composicdo para a fase quasicristalina sendo esta de

Ale1,75-62) CU(a-24) Feui2-1275. Neste caso a fase quasicristalina € obtida pela reagéo
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peritética da fase BAI(Cu,Fe), a fase y,-A;zFe e o liquido remanescente a uma temperatura
de 860°C (PASSOS, 2006).

No caso da liga de composicdo de AlgsCuzsFerns, a faixa de temperatura de
recozimento para promover a reagao peritética, estd em torno de 600°C a 800°C. A fase
quasicristalina, na temperatura ambiente, ocorre com a presenca da fase A-AlizFes, também
em equilibrio com a fase B-Als(Cu,Fe)s . Isto foi observado pela primeira vez por
BUUREN et al. (1991).

As fases que constituem o sistema ternario AICuFe estdo resumidas na Tabela 2.1,
onde esta indica, igualmente, a estrutura das fases (HUTTUNEN, SAARIVIRTA, 2004).

Tabela 2.1 — Fases do sistema AlCuFe (PASSOS, 2006).

Fase Estrutura
n AICu - Ortorrombica tipo NiAl;
T AlCu(Fe)
0 Al,Cu - Tetragonal
A Al;Fe, - Ortorrdmbica
e AlzFe com diferentes quantidades de cobre
dissolvido.
A Aly3Fes - Monoclinica
u AlsFe; - Monoclinica
B; AlFe;- CCC
B Als(Cu,Fe)s, AlFe(Cu) - Cubica (tipo CsCl)
) Al Cu Fe tipo NizAl;
X Al5CuyoFe
] AlgCuyFe - Icosaedral
® Al;CuyFe - Tetragonal.

2.2.1 LIGAS DE AL-CU-FE-B

Muitos estudos (Janot, Dubois, 1998, Stebut, Bessen, 1996, Sordelet et al.,
1998) indicam que a maioria das CQs é muito fragil em temperatura ambiente e muito

facil de ser fraturada, mesmo tendo sido submetido a uma deformacéo muito pequena . Em
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alta temperatura, A1-Cu-TM CQs (TM = Fe-B, Cr, Si) mostram uma elevada plasticidade
apos a compressdo. Para as ligas quasicristalinas de Al-Cu-Fe, uma pequena quantidade da
adicdo de boro pode modificar a sua estrutura e melhorar significativamente o resisténcia
a fratura dos materiais. Geralmente, como os quasicristais (QC’s) carecem de deformacéo
plastica a temperatura ambiente, € mais dificil interpretacdo da tenacidade a fratura de
QCs do que o de outras ligas comum.

XI-YING et al. (2003), por meio da técnica de indentacdo Vickers encontraram, o

Modulo de elasticidade, a microdureza e a tenacidade a fratura da liga quasicristalina

AlsoCuyssFernsBs com valores de  134GPa, 6.5GPa e 1.36MPavm, respectivamente.
Observou-se que o tamanho radial da sua trinca é de cerca de 250 - 500mn. Eles chegaram
a conclusdo, com isso, que a iniciagdo da trinca e sua propagacdo depende
de sua microestrutura, na qual existe microtrincas pré-existente e um pequeno ndmero
de poros. A falha da fratura deste QCs induzido pela indentacdo pode ter ocorrido pela

existéncia das falhas intergranular e as falhas transgranular.

2.3 PROPRIEDADES DOS QUASICRISTAIS

Toda aplicacdo tecnoldgica de qualquer material depende de suas
propriedades. No caso dos quasicristais o interesse advém, principalmente, de suas
propriedades fisico-quimicas paradoxais, para sistemas metalicos, e de suas propriedades
eletrbnicas, além, evidentemente, de suas caracteristicas macroestruturais impares. As
principais sdo as seguintes: 0s quasicristais sdo materiais metalicos, mas agem quase como
isolantes para eletricidade e condugéo de calor. Esses materiais s&0 muito duros e resistem
a friccdo e ao desgaste. Também néo desgruda da superficie a que esta aderida facilmente,
como o teflon, de forma que as pessoas usam-nos para recobrir frigideiras e panelas — mas,
ao contrario do teflon, se vocé os raspa com uma faca, eles ndo se soltam ndo se
desgastam. Em outra aplicacdo, importante e muito atil é, criar um material e, no seu
interior, faz precipitar particulas muito pequenas de quasicristais. Desta forma melhoram-
se substancialmente as propriedades mecéanicas daquele material. Um exemplo € o acgo
comercial produzido na Suécia sob patente por uma companhia chamada Sandvik. Eles
produzem comercialmente um aco inoxidavel extremamente forte e duro, que é usado em
hospitais e barbeadores elétricos. Outros usos para 0s quasicristais estdo em adicionar

pequenas esferas desse material em plasticos, desta forma, consegue-se fazer com que o
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plastico ndo se desgaste tdo facilmente. Por exemplo, muitos aparelhos tém engrenagens de
plastico, como, ventiladores e batedeiras e, se for adicionado quasicristais em pd nestes
materiais, eles ndo se desgastaram e duraram por muito mais tempo.

Os Quasicristais ricos em aluminio, por exemplo, tem condutividade elétrica
muito baixa, quando comparada com ligas de base aluminio cristalinas ou amorfas a baixas
temperaturas. Além do mais, essa condutividade diminui com o aumento da temperatura,
contrariando o comportamento dos metais comuns. Sua condutividade térmica é muito
baixa (ROUXEL, PIGEAT, 2006). Em baixas temperaturas, as ligas quasicristalinas i-
AICuFe e i-AlPdMn tém propriedade térmica semelhante & de alguns 6xidos, tais como 0s
de Zirconia, que sdo considerados excelentes isolantes. Possuem boa resisténcia a corroséo
e a oxidacéo.

Curiosamente, os quasicristais detém elevada fragilidade e sdo quebradicos.
Todavia, de temperaturas até cem graus, abaixo do ponto de fusdo, tornam-se super
plastico (KANG, DUBOIS, 1992). Uma interpretacdo desta fragilidade é que suas
estruturas nao apresentam os planos de escorregamento tradicionais, o que os torna de
dificil deformacg&o e, o0 movimento das linhas de discordancia levaria a destruigdo da rede
quasiperiodica. Finalmente, alguns dos QC ricos em aluminio apresentam dureza muito
elevada, comparaveis a de ligas metalicas cristalinas das mais duras (ROUXEL, PIGEAT,
2006).

Uma das grandes vantagens dos materiais quasicristalinos é a unido de propriedades
superficiais excepcionais, 0 que chamou muito a atengdo dos pesquisadores. O estudo das
propriedades superficiais é relativamente recente, sendo bem explorada desde 1993
particularmente por Dubois em Nancy (ROUXEL, PIGEAT, 2006). Das propriedades dos
materiais quasicristalinos, talvez a mais notavel seja a baixa energia superficial
(molhabilidade de liquidos) e baixo coeficiente de atrito. Estas duas propriedades estdo
diretamente relacionadas com a estrutura eletronica dos quasicristais. As ligas icosaedrais
Al-Cu-Fe sdo de grande interesse comercial por apresentarem baixo coeficiente de atrito,
elevada dureza e boa resisténcia a (KIM et al., 2001). Estas ligas apresentam, ainda, baixo
coeficiente de expansdo térmica e elasticidade, caracterizada pelo Mddulo de Young,
proxima dos metais comuns (PASSOS, 2006).
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2.4 [ESTUDOS DAS PROPRIEDADES MECANICAS (ENSAIOS NAO
DESTRUTIVOYS)

As avaliagOes das propriedades mecéanicas de um material tém, sem davidas, maior
credibilidade, quando sua resisténcia a deformacéo ¢ analisada, o que pode ser feito através
de ensaios ndo destrutivo. Dentre 0s ensaios ndo destrutivos mais utilizados, destaca-se o
teste de dureza, que é uma técnica simples e rapida para se obter uma grande variedade de
dados experimentais, acerca das propriedades mecénicas dos materiais ensaiados.

A importancia dos ensaios de microdureza cresce quando se trata do estudo das
propriedades mecéanicas de revestimentos, onde se podem ter informacbes de finas
camadas depositas sem a intervencdo das propriedades do substrato. A popularidade desta
técnica reside no fato que as propriedades mecanicas do revestimento podem ser
compreendidas sem a remogédo do substrato, bem como na possibilidade de analisar a sua
superficie em diversos pontos e efetuar um levantamento espacial das propriedades

mecanicas.

2.4.1 DUREZA

A dureza pode ser definida como a resisténcia que um corpo impde para
impedir a penetracdo de outro corpo. Basicamente, para os testes de dureza, é avaliada a
resisténcia de um material a penetracdo de outro material mais duro (Rodon, P, 2009).
O indentador tem tamanhos e formas especificas, e a dureza pode ser medida com base nas
caracteristicas das marcas de impressdo ou identatacdo, e da carga aplicada.

O material que compbe 0 penetrador deve ser mais durodo queo
material estd sendo testado. Portanto, para a ceramica, € comum 0 uso de penetradores de
diamante. A indentacdo é medida e, em seguida, montados uma relagéo especifica para o
indentador usado. Por exemplo, um penetrador Rockwell esta relacionado com a
dureza Rockwell, e o valor é a dureza Rockwell (YOUNT, 2006)

Métodos de analise de macro-dureza requerem amostra de tamanhos grandes e que
0s testes nas amostras sejam muitas repetidas, exigindo uma grande quantidade
de amostras. Portanto, a dureza macro ndo pode ser realizada em amostras pequenas. Em

vez disso, para amostras menores sao feitas testes de medidas de microdureza.
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2.4.2 MICRODUREZA

O termo ‘teste da microdureza’ usualmente se refere a identacBes estaticas
provocadas por cargas menores que 1kgf. O indentador pode ser a pirdamide de
diamante Vickers ou a piramide alongada de Knoop, figura 2.10. O procedimento de teste
de micro-dureza € muito semelhante ao do teste padrdo Vickers, exceto que é feito numa
escala microscopica e com instrumentos de maior precisdo. A microdureza é
um parametro mecanico relacionado a estrutura e composi¢do do material. Ela também é,
pode ser influenciados pelos efeitos de solugdo sélida relacionada com a natureza
quimica dos atomos, agregados de defeitos e regides amorfas, ou por qualquer defeito,
pontuais ou ndo, que dificultem o movimento de discordancias (BAMZAI et al., 2000).
Este teste da uma visdo sobre as propriedades mecanicas, tais como constantes elasticas,
elasticidade, plasticidade, anisotropia dureza, comportamento a fluéncia, e comportamento
a fratura (BHAT et al., 2005).

Como foi dito anteriormente, os penetradores para 0 ensaio de dureza sdo o0
Knoop ou Vickers e 0s ensaios podem ser feitos em conformidade com as normas ASTM
Standards (ASTM. 2005 (ASTM E 384-99, ASTM 1327-03; ASTM C 1326-03)). O
procedimento para ambos o0s testes sd0 0s mesmos, mas como a geometria do penetrador

varia as correlacdes e as estimativas de erros também irdo variar. (PRASAD et al., 2001).

Figura 2.10 - Indentadores para ensaios de dureza Knoop e Vickers (PRASAD et
al., 2001).

A dureza é geralmente expressa em GPa e pode ser calculada usando a equacao

HV = 0,0018544— (2.3)
d
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onde P é a carga de indentacdo em N e d € o comprimento da diagonal em um. As
normas ASTM também fornecem meétodos para a realizacdo de anélise estatistica (ASTM.
2005. ASTM 1327-03), de dados de ensaios de dureza, incluindo a dureza média e o

desvio-padrdo. A dureza média pode ser calculada usando a equacao.

HVp,
n

HV =Y (2.4)
onde o numero médio Vickers é calculado somando-se todos os numeros de dureza
Vickers medidos e dividindo pelo numero de medi¢fes. O desvio padrdo pode ser

calculado usando a equagéo

g = J(HV-HVn)? (2.5)

- n-1

onde s é o desvio-padrdo, HV é o nimero médio da dureza Vickers , HV, é o nUmero da

dureza Vickers da enéssima medicao, e n é o nimero de medicdes.
2.4.3 MICROINDENTACOES

Com o passar do tempo, as escalas de medida foram se tornando cada vez menores
e outros métodos para aplicar e medir forcas mais sensiveis surgiu, permitindo aplicacéo de
pequenas forgas, resultando assim, em deformacgfes no material em escala nanométrica.
Estes sdo chamados de testes de nanoindentagéo. Este ensaio de penetracdo pode ser feitos
em amostras com volume muito pequenos. Em escala micrométrica, esta técnica de
penetracdo instrumentada, permite que as propriedades dos filmes sejam medidas sem a
interferéncia do substrato, isto porque, filmes finose revestimentos, em particular,
tém dimensdes pequenas, cujas propriedades podem ser diferentes daqueles de
um material com uma escala maior e com a mesma composi¢do. Desta forma, como
podemos ver no caso dos revestimentos e superficies, sdo necessarias profundidades
muito pequenas de indentacdo para que as propriedades mecanicas sejam obtidas sem que
ocorra alguma influéncia do substrato e, consequentimente, a leitura errada dos resultados

da medida de dureza efetuada.
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A partir dos dados da curva forca versus deslocamento, que a técnica de
nanoindentacao fornece, € possivel determinar propriedades, tais como, dureza e modulo
de elasticidade. A técnica de penetracdo instrumentada também pode ser utilizada para
estimar a tenacidade a fratura de filmes ultrafinos e realizar testes de risco e de desgaste em
escala nanométrica.

Nanoindentagdo €, portanto, um excelente método para medir propriedades
mecanicas superficiais (OLIVER et al, 1992, FAZIO, 2001), e vem ganhando cada vez

mais forca com o uso crescente de nanocompasitos e filmes finos.

2.4.4 MODULO DE ELASTICIDADE

Para um material o grau de deformacéo e da sua reacdo depende da magnitude da
tensdo imposta (CALLISTER, 2002). Para a maioria dos metais, que s&o submetidos a uma
tensdo de tracdo em niveis relativamente baixos, a tensao e a deformacéo sdo proporcionais

entre si, de acordo com a relacéo:

o=Ee (2.6)

Onde:
o = tensdo (forca por unidade de area)

¢ = deformacéo (percentual do comprimento original que foi deformado)

Essa relacdo é conhecida como a Lei de Hooke, e a constante de proporcionalidade
E (em GPa ou psi) é o mddulo de elasticidade, ou médulo de Young. Para a maioria dos
metais tipicos, a magnitude desse médulo varia entre 45GPa, para 0 magnésio, e 407 GPa,
para o tungsténio. O valor do médulo de elasticidade é primordialmente determinado pela
composicdo do material e é apenas indiretamente relacionado com as demais propriedades
mecanicas (VAN VLACK, 1970).

O processo de deformacéo, no qual a tensdo e a deformacdo sdo proporcionais, é
chamado de deformacéo elastica, o grafico da tensdo em funcdo da deformacdo é uma
linha reta. A inclinacdo (coeficiente angular) deste segmento linear corresponde ao médulo
de elasticidade, E. Esse mddulo pode ser considerado a rigidez, ou a resisténcia do material

a deformacao elastica.

22



Em escala atdmica, a deformacdo elastica macroscopica € manifestada como
pequenas alteracdes no espacamento interatdmico e na extensdo de ligagdes interatdmicas.
Como conseqliéncia, a magnitude do modulo de elasticidade representa uma medida da
resisténcia a separagcdo de atomos adjacentes, isto &, as forcas de ligagBes interatbmicas
[SOUSA, 2009].

Para o célculo do modulo de elasticidade, em ensaios de nanoindentacdo com

penetradores Berkovich e Vickers, pode ser utilizada a equacéo abaixo:

E=r=21_12 2.7)

onde Er € o Mddulo de Elasticidade Biaxial, v € o coeficiente de Poison, E; ¢ o Mddulo de
Elasticidade do Penetrador e v; € o coeficiente de Poison do penetrador. Para 0 Mddulo de
Elasticidade temos:

_ LA

|

Onde, S é a Rigidez de Contato e é a relacdo entre a forca e o deslocamento, quando o
penetrador é retirado da amostra, ou seja, quando a resposta do material for inteiramente
elastica. J& B, € uma constante geométrica e esta relacionado com o penetrador. Para
penetradores Vickers, B € igual a 1,034 e para penetradores Berkovich seu valor é igual a
1,012.

2.4.5 TENACIDADE A FRATURA

Tenacidade € uma medida da energia maxima que um material pode absorver antes
de ocorrer a fratura. Ja a Tenacidade a fratura € o maximo fator de intensidade de tensdes
que causaria falha no material sob um carregamento axial simples. Ela é considerada uma
propriedade do material e, portanto deve ser independente de tamanho, geometria e niveis
de carregamento para um material com uma determinada microestrutura. Uma medicédo
confiavel de tenacidade a fratura € um pré-requisito para o projeto de componentes
estruturais com base nos principios da Mecanica da Fratura.
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A Tenacidade a fratura do material pode ser estimada através de trincas produzidas
em ensaios de penetracdo. Tenacidade a fratura é representada por Kic que pode ser

determinado através da seguinte férmula:
Kic=Yo f Vb (2.9)

onde Y éofatorde geometria adimensional, of € 0 esforco aplicado na falha,eb é o

comprimento de uma trinca no material. As unidades de Kic é MPavm. Desta forma, 0 Kjc
ndo pode ser determinado com precisdo nos testes convencionais. Portanto, a metodologia
utilizada para calcular a tenacidade a fratura baseada na propagacao de trincas produzidas é
a microindentacdo (YOUNT, 2001).

2.4.5.1 ENSAIO DE TENACIDADE A FRATURA (k)

A premissa basica da Mecanica da Fratura Linear Elastica (MFLE) € que a
propagacdo instavel de uma descontinuidade existente ocorrera somente quando o valor de
K atingir um valor critico denominado Ki.. O K|, geralmente chamado de tenacidade a
fratura do material, € uma propriedade do material, que dependente da temperatura e da
taxa de carregamento.

Trincas produzidas através de indentacdo Vickers foi proposta, pela primeira vez,
como uma técnica de avaliacdo de tenacidade a fratura com PALMQVIST, 1962. Desde
entdo, muitos trabalhos tem estudado o relativo crescimento de trincas produzidas por
indentacdo Vickers em materiais frageis. Neste trabalho, utilizou-se a microindentacéo
Vickers porque neste tipo de ensaio o indentador, que é uma pirdmide de diamante, produz
fissuras bem definidas, e em alguns trabalhos anteriores observou-se que valores de
tenacidade a fratura, obtida com um penetrador Vickers, sdo independentes da carga de
indentacdo (GONG, 2002).

Os modelos de tenacidade a fratura baseados no desenvolvimento de trincas, que
sdo governadas pelo campo de tensdo elastico-pléastico sdo usualmente classificados de
acordo com a forma geométrica da trinca abaixo da indentacdo, e tem dois sistemas
principais, (SONG, VARIN, 1997), figuras 11 e 12:

> Sistema radial mediano ou sistema mediano (”half-penny”): Trincas que se
formam como resultados de indentacdo Vickers e chegam a superficie como radial
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mediana. Neste sistema, a forca motriz, para o campo de tensdo da trinca, é formada por
uma componente elastica, responsavel pelo crescimento da trinca durante o carregamento,
e uma componente plastica, responsavel pela extensdo da trinca superficial durante o
descarregamento. Para uma dada carga critica de indentacdo, uma trinca inicia-se abaixo
do ponto de contato devido a geragdo de uma componente de tensdo trativa. A trinca que se
forma abaixo da superficie € comumente referida como trinca mediana. Para o indentador
piramidal Vickers, a trinca mediana aparece na forma de duas trincas circulares
mutuamente perpendiculares e na direcdo paralela as diagonais da indentagdo. Quando a
carga € retirada e o indentador é removido, as trincas medianas de subsuperficie tornam-se
instaveis e propagam-se na direcdo da superficie identada dando assim origem as trincas

radiais.

Indentacéo
Vickers

Trinca lateral
sub-superficial

Trinca mediana
sub-superficial

Figura 2.11 - Sistemas de trincas Half-Penny

> Sistema Palmqvist: trincas radiais, que se formam durante o carregamento
localizado, causadas por deformacdo plastica associada ao contato. Em alguns materiais
frageis, em corpos de prova com superficie polida e com tenacidade relativamente alta,
trincas de superficie radiais rasas, conhecidas como trincas de Palmqvist podem se formar
a cargas de indentacdo relativamente baixas antes da trinca mediana de subsuperficie,

figuras 2.12.
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Indentagéo Vickers

Trinca mediana
sub-superficial

Trinca de
Palmqvist sub-
superficial

Figura 2.12 - Sistemas de trincas Palmqvist

Tem havido muita discussdo sobre os métodos utilizados para diferenciar Sistema
radial mediano e o Palmqvist com base na superficie do sistema de trinca. O tipo de
trinca pode ser distinguido com base narazdo entre o comprimento da trinca mais a
diagonal da indentacéo (c / a).

Uma sugestdo, geralmente, aceita é: se 222, entdo a trinca é do sistema Mediano, e

se §<2, entdo a trinca € do sistema Palmgvist (PONTON, RAWLINGS, 1989, ANSTIS et

al, 1981). Além disso, pode haver uma transicdo de trincas Palmgvist para as trincas do

sistema Radial Mediano em cargas elevadas, (BAMZAI, 2000). Existem alguns debates na

literatura sobre arelacdo § que define a transicdo entre  Palmqviste Radial

Mediano. Bhat sugeriu que 2 > 3 indica o sistema Radial Mediano e §<3 indica o sistema

Palmqvist (BHAT, 1981). Em trabalhos posteriores, Bamzai e Bhat propuseram que se

222,5 indica um sistema de trincas Radial Mediano §<2.5 indica sistemas de

trincas Palmgvist (BHAT, 2005; BAMZAI, 2001). Dub propds os critérios para ser §> 2,1
(DUB, 1992). Geralmente os materiais com baixa tenacidade irdo apresentar trincas
Radial-Mediano, enquanto os materiais com alta resisténcia apresentam o sistema de
trincas Palmqvist, embora isso nem sempre seja verdade. Além disso, alguns materiais
podem demonstrar ambos 0s regimes, em que eles exibem o sistema Palmqgvist em baixas
cargas de indentacdo e o Radial mediano em cargas grandes de indentacdo (GLANDUS et
al, 1991). O valor adotado aipode, portanto, variar de acordo com os materiais, e é

importante que estes dois tipos de trincas ndo sejam confundidos, porque fornecem valores
muito diferentes da tenacidade a fratura (GLANDUS et al, 1991).
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Uma maneira mais precisa para determinar o tipo de trinca é avaliar o relacionamento das
trincas com as identacGes. Trinca Radial Mediano permanecera sempre ligado a piramide
invertida da indentacdo, e Palmqvist sempre se destacara quando a superficie for removida
(GLANDUS et al, 1991).

A principal diferenga entre os sistemas de trincas Radial Mediano e o Palmqvist
existe na sub-superficie da trinca no material. No sistema Radial Mediano, fissuras
emanadas da ponta se propagam lateral e radialmente e no Sistema Palmqvist as fissuras

viajam apenas lateralmente.

2.4.5.2 CORRELACOES DA TENACIDADE A FRATURA

Nao existe apenas uma formula para determinar a tenacidade a fratura a partir da
indentacdo, porque as condicOes de ensaio e a resposta que o material desempenha tém
um grande papel nadeterminacdo da resisténcia (GLANDUS et al, 1991). Existem
também algumas discrepancias entre os valores de k,c, determinados pelas técnicas
de indentacgdo e aqueles obtidos através de métodos mais convencionais. Razfes propostas
para estas diferencas incluem a dependéncia da geometria da trincaem relacdo a carga
de indentacdo aplicada, a dependéncia da geometria das trincas com relacdo as
propriedades  macroestruturaisdo  material em  estudo, e, finalmente, os efeitos
de alguma deformagdo ndo ideal no comportamento da fratura (lateral rachaduras,
crescimento subcritico de rachaduras, ou transformacdo de fase, devido a penetracdo)
(GONG, 1999). Equacdes para calcular a tenacidade a fratura foram desenvolvidas e
aperfeicoadas e mais de 20 relagbes semi-empiricas tém sido propostas. Abaixo estdo
listadas as mais utilizadas na literatura. Essas relacbes podem ser classificadas em
quatro grupos gerais (DUB, 1992).

No primeiro grupo, a tenacidade a fratura é determinada pelo o tamanho da trinca
radial e pela carga do penetrador.

Equacbes de equilibrio para trincas Radial Mediano foram descritos por Lawn
e Fuller (LAWN, MARSHALL, 1989) sendo:

KicBo = (2.10)

Qi

27



onde P é a carga aplicada, c ¢ comprimento da trinca a partir do centro da indentacédo até o
fim da trinca e B, € um valor empirico para explicar a geometria e, comumente adota-se
Bo=7 para o penetrador Vickers. Esta equacdo € independente da carga, pois para
qualquer carga aplicada, o tamanho da trinca correspondente trard o valor correto da
tenacidade a fratura.

No segundo grupo de equac0es, a dureza e a diagonal da impressao séo levadas em
consideracdo para explicar a plasticidade necessaria para removeras tensdes
singulares na ponta indentador (Dub, 1992). Para os materiais de carga dependente testada
com um penetrador Vickers, Evans e Charles (EVANS, CHARLES, 1976), determinaram

que esta equacdo sera

2
K;c = 0,016H,% (2.11)
2

C

onde Hv é a dureza Vickers.
No terceiro grupo, o modulo de elasticidade é levado em consideracao, inserindo a

relagdo (E / H) ®°. Para os materiais dependente da carga a equacdo 3 deve ser adotada:

K, = 0,028H, % (2.12)

3
c2

Nesta equacdo, desenvolvida por ANSTIS et. Al, 1981, E é o mddulo de elasticidade do
material da amostra e H é a pressdo de contato média (P/a?) exercida pelo penetrador

Vickers. A equacao abaixo

1
2

Kic = 0,028 (%) (2.13)

Rl ®

também pode ser usada (DUB, 1992).

O quarto grupo de equacdes se aplica a materiais com trincas radiais curtas (valores
baixos de c /a), também referenciados como trincas Palmgvist. O desenvolvimento destas
equacOes deu-se paralelamente ao desenvolvimento das equagOes de trincas radial
mediano, mas difere porque as trincas Palmqvist ndo estdo totalmente desenvolvidas.

Portanto, os parametros, tais como a resisténcia da trinca, foram considerados no
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desenvolvimento da mecanica da fratura aplicavel. Estas fissuras foram pela primeira
vez vistas comoum meio para determinara tenacidade a fratura por Palmgvist
(PALMQVIST, 1962). A equacdo basica  para fissuras Palmgvist é  similar a
equacéo (2.10):

P

KicBo = (7)E (2.14)

onde P é a carga aplicada, | € o comprimento da trinca a partir da extremidade da
indentacdo até o fim da trinca, e po é um pardmetro empirico. Geralmente fo=7 para o
penetrador Vickers (BHAT, 2005).

Uma equacdo que incorpora dureza e a equacgdo (2.11) em paralelo é

1
2

Kic = B (Hyy;) (2.15)

onde, B € um parametro empirico dependente do material (NIITHARA et al, 1982). O termo
P/4l foi introduzido como um parametro que descreve a resisténcia da fissura e distingue o
desenvolvimento do sistema de trincas de Palmqvist do desenvolvimento do sistema de
trincas Radial Mediano. Uma equacdo para trincas Palmqvist, que incorporao maodulo
de elasticidade e dureza, éa seguinte (NIIHARA et al., 1982; SHETTY et al, 1985;
LANKFORD, 1982).

N

l

Ko = 0,0264Hva( ) (2.16)

£
H, l%

E importante notar que a Tenacidade a Fratura associada com as trincas de
Palmqvist pode variar drasticamente com carga do indentador (Dub, 1992).

As equac0es das trincas Medianas tém sido usadas por muitos grupos. Uma amostra
do que pode ser encontrado esta nas referéncias (ANSTIS et al, 1981; BHAT, 1981; DUB,
1992; GONG, 1999). Muitos grupos tém também utilizadas as relagdes de trincas de
Palmqvist, cujos exemplos s&o encontrados nas referéncias (GLANDUS et al., 1991,
NIIHARA et al, 1982, LANKFORD, 1982). Diversos grupostém comparado as

correlagdes das trincas dos dois sistemas, trincas Radial Mediano e Palmgvist.
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Como mencionado anteriormente, existem muitas correlacbes deduzidas
empiricamente para o calculo da tenacidade a fratura e destinadas a uma ampla
variedade de materiais. No entanto, estas equagdes variam de acordo com o material e 0
estudo realizado. Por esse motivo, este método ndo € suficiente para fornecer os valores
quantitativos da tenacidade a fratura apenas com a microindentacdo. Em vez disso, a
indentacdo da tenacidade a fratura pode dar valores relativos que indicam uma mudanca na

tenacidade a fratura (CLINARD, 1984). A forma geral para a trinca radial Mediana é

KIC = -3 (217)

E a forma geral da trinca Palmgqvist é

1

Kic =K G)z (2.18)

onde k é um parametro empirico dependente do material . Para efetivamente usar esses
parametros com o objetivo de determinar tenacidade a fratura relativa, de um dado material
a razdoentre 0s comprimentos das trincasé usada paradeterminaras mudancas
relativas de amostras brutas para amostras tratadas termicamente. A relacdo das trincas
Radial Mediano a partir da equagdo (2.17) é
3 3
2 (ap+lp)2

i _ Lof _ [otloR (2.19)

3 3
Kico ¢z (a+n2

onde Kic, € 0 tenacidade a fratura das amostras como recebidas, Kic é a tenacidade a
fratura da amostra tratada, ¢, € a soma do comprimento da fenda e lp 0 comprimento da
diagonal da indentacdo das amostras como recebidas, a; € a metade do comprimento da
diagonal da indentacdo das amostras como recebidas, lp € 0 comprimento da trinca das
amostras como recebidas, e c, a, e | sdo os valores correspondentes para as amostras
tratadas termicamente.

Pode-se também, calcular a Tenacidade & Fratura utilizando a equacdo (2.20a e
2.20b) abaixo proposta por LAWN et al, 1980.
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1

Kic = 0014 (£)' 5, se ¥ = 68° (2.20a)

cz

[y

Kic = 0,0157 (£ 5, se ¥ = 64° (2.20b)

c2

Nesta equacdo é usado o valor do mddulo de elasticidade. A mesma pode ser usada para
testes que tenham sido feitos com penetradores piramidais com meio-angulo de y =68 ° e
y = 64°. Esta equacdo foi desenvolvida para materiais ceramicos, mas podem
perfeitamente ser utilizadas para materiais quaiscristalinos, uma vez que maioria das
propriedades das ligas quasicristalina se aproximarem das propriedades dos materiais
ceramicos, e entre estas propriedades podemos citar, por exemplo, a dureza superficial. Os
quasicristais, assim como 0s materiais ceramicos, sao materiais frageis, onde a maioria das
trincas ocorre de forma catastrofica.

Na equacdo (2.21), € usado o comprimento da trinca, c, e foi desenvolvido através
na mecanica da Fratura para trincas do tipo Palmqvist. E é o mddulo de Elasticidade.

Kic = a(EHp)*® (“—2) (2.21)

c2
Outra equacao que representa um trinca de Palmquvist € a equacéo (2.22).

1/2 p
B

Kic = 0.014(5)

z (2.22)

Onde, E é o Mddulo de Elasticidade, H é a dureza do material, P é a carga utilizada no

teste e | € o comprimento da trinca.
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CAPITULO 11

MATERIAIS E METODOS

3.1 INTRODUCAO

A Figura - 3.1 mostram o fluxograma indicando a metodologia empregada na
realizacdo do trabalho. Nos sub-capitulos seguintes, mostra-se a descri¢do detalhada dos

materiais utilizados e da metodologia empregada.

Fusdo da Liga Fusdo da Liga
Mée Al-Fe (Forno Mée Fe-B Forno
de Fundicéo - ar) de indugéo -

Vacuo

Fus&o da Liga final —
Al-Cu-Fe B(Forno de
Fundicéo - ar)

Fluorescéncia Tratament Difratometria de raios-x
0 Térmico (DRX)

) e
Microscopia <:: Ut Engalo((j:ie
oni ramicrodureza
Eletronica de (Vickers; Berkovich)
Varredura (MEV) :: >
J -

Figura 3.1 -. Fluxograma da metodologia

32



3.2 ELABORACAO DA LIGA

A primeira etapa do trabalho foi a elaboracdo da liga. O primeiro passo para a
confeccdo da liga foi a fabricacdo da liga “mée” Fe-B. Esta liga foi obtida por fusdo. Para
isso foi utilizado um forno de indugéo equipado com um cadinho de Cobre de soleira fria.
Este equipamento foi usado com o objetivo de se obter a liga 0 mais proximo possivel da
composicdo nominal e com alto grau de pureza, ja que este forno trabalha sob atmosfera
praticamente isenta de elementos que contaminam o banho do metal fundido, como
Oxigénio e o Nitrogénio. A descrigdo do equipamento foi feito por Passos, 2006.

Na segunda etapa foi utilizado um forno de inducéo, que realiza fusdes empregando
0 mesmo principio do indutor com espiras em atmosfera ambiente. Este forno foi utilizado
para a fabricacdo da liga “mdae” Al-Fe. Neste mesmo forno, foram elaboradas as ligas
quasicristalinas com as seguintes composi¢cOes, em porcentagem atdmica,
Alg 2Cuzs sFerp 3B.  Utilizando-se aluminio (barra) com 99,97% de pureza, cobre
eletrolitico (barra) com 99,98% de pureza, ferro (pedacos) com 99,98% de pureza e boro
(pedagos) com 99,99% pureza, os dois Ultimos, comprados a empresa Sigma Aldrich
Corporation. Esses componentes foram pesados nas respectivas composi¢oes, totalizando
500g.

3.3 TRATAMENTOS TERMICOS

O processo de solidificagdo no forno de soleira fria gera uma liga heterogénea de
fases cristalinas e quasicristalina. Para aumentar a quantidade da fase quasicristalina na
liga, foram feitos tratamentos térmicos, a fim de fornecer energia para a transformacéo
peritética das fases.

Para isso, utilizou-se um forno de resisténcia do tipo Nabertherm mantendo a
amostra por 12h a uma temperatura de 720°C com uma taxa de aquecimento de 30°C/min,
até o patamar, a fim de verificar o efeito do tempo sobre a formacéo da fase quasicristalina.
Para diminuir a oxidagdo da liga realizaram-se, lavagens do forno, que consistiu em
introduzir gas inerte (hélio), até uma pressdo de —0,08MPa, seguido-se do bombeamento
até a pressdo de, aproximadamente 1,33x10~7MPa. Esta operagdo repetiu-se por trés
vezes, tendo por objetivo minimizar oxigénio residual no forno. Finalmente, as fusdes

foram realizadas mantendo-se a pressao de —0,08MPa de hélio.
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3.4 CARACTERIZACAO POR DIFRACAO DE RAIO-X

As amostras das ligas brutas sem tratamento térmico e com tratamento térmico
foram analisadas em um equipamento de difrag&o de raios-x do modelo SIEMENS. Nesse
ensaio utilizou-se um tubo de Cu com comprimento de onda de 1,5406A com tensdo de
40kV, corrente de 30mA, passo de 0,01°, tempo por passo de 3s e 0 angulo 26 (2-theta)

variando de 20 a 120 graus.

3.5 CARACTERIZACAO POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A microestrutura das ligas e as medicdes dos tamanhos das trincas nas supeficies
das amostras, ap6s ensaio de indentagdo, foram analisadas utilizando-se um microscopio
eletrénico de varredura do tipo LEO 1430. Utilizou-se nas imagens o detector de elétrons
secundarios.

Um detector de elétrons secundarios (SE) captura a reflexdo dos elétrons,
transformando em imagem. As imagens foram obtidas utilizando-se uma distancia focal
(WD) entre 12 e 16mm, uma tensao entre 5 e 20kV e o Tamanho do ponto (spot size) que
variou entre 100 e 350um. Para isso, as amostras foram lixadas e polidas com pasta de
diamante, em seguida, limpas com alcool isopropilico no aparelho de ultra-som tipo 3L
fabricado pela DABI ATLANTE.

Outro dispositivo importante é o back-scatered (QBSD), Com ele consegui-se
detectar os elétrons retro-espalhados que foram arrancados das camadas de atomos da
amostra. Nesse processo, utilizou-se uma tensdo entre 15 e 20kV, distancia focal (WD)
entre 10 e 16mm, spot size entre 200 e 350.

O microscopio eletrénico é equipado, também, com um espectrdmetro de energia
dispersiva (EDS) que faz analise da composicao quimica das fases. Utilizou-se uma tenséo
de 20kV, distancia focal de 20mm e o tamanho do ponto (spot size) de 500 nas amostras.
Usou-se o Cobalto como padrdo de anélise. A Tabela 3.1 resume os dados utilizados para

as analises.
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Tabela 3.1 — Parametros utilizados para analise no Microscopio Eletronico de

Varredura

Tamanho do ponto

Detector Tensdo (KV) (Spot-size) WD(mm)
SE 5-20 100-350 12-16
QSDB 15-20 200-350 10-16
EDS 20 500 20

3.6 CARACTERIZACAO POR ANALISE QUIMICA POR ESPECTROMETRIA
DE FLUORESCENCIA DE RAIOS-X (EFRX)

A analise quimica foi realizada, no Laboratorio de Solidificacbes Rapida da UFPB,
através de um espectrébmetro sequencial de fluorescéncia de raios-x (EFRX) Shimadzu
Modelo XRF-1800 .

3.7 ULTRAMICRODUREZA

Foram realizados ensaios de Ultra Microdureza, Mddulo de Elasticidade e testes
para a determinacdo da Tenacidade a Fratura, para a caracterizacdo das propriedades
mecanicas da liga quasicristalina AICuFeB.

As amostras sofreram lixamento, como tratamento de superficie, utilizando-se de
lixas de 180, 220, 360, 400, 500, 600, 800, 1000, 1200, seguido de um polimento com lixas
com pasta de diamante de, 3um, 1um e 1/4 um. Posteriormente, foram limpas utilizando-se
alcool isopropilico a 99,5% e o ultrassom Spencer do Laboratorio de Solidificacdo Rapida.

Com o objetivo de evitar defeitos de superficie que pudessem interferir nos valores
obtidos dos ensaios, a qualidade do tratamento da superficie e da limpeza das amostras era
sempre confirmada no microscopio 6tico, antes de serem submetidas aos ensaios de Ultra
microdureza.

Para a caracterizagdo da Ultramicrodureza das ligas quasicristalinas brutas de fusao
e tratadas termicamente AICuFeB, foram utilizadas amostras das ligas embutidas em um
cilindro de resina, utilizado como suporte, havendo a preocupacdo que a resina nédo
revestisse por completo a parte inferior da amostra a fim de que a deformacdo da resina

nao interferisse nos resultados dos ensaios.
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Foram realizados ensaios do tipo Vickers, com um diamante piramidal de base
quadrada utilizado como penetrador e ensaios do tipo Berkovich. Ambos os métodos foram
feitos com cargas de 10mN, 20mN, 50mN, 100mN, 150mN e 200mN. Para 0s ensaios com
indentador Vickers foram feitos ainda, ensaios com cargas de 300, 400, 500, 600, 700mN,
para ser acompanhado o desenvolvimento das trincas e o calculo da Tenacidade a Fratura.
O Ultramicrodurdmetro utilizado foi o de marca Shimadzu, modelo DUH-W201S
instalado no LSR.

A Ultra microdureza foi calculada a partir da forca de teste e da area de superficie
penetrada obtida a partir dos comprimentos das diagonais do quadrilatero formado. Para os
ensaios com penetradores Vickers, foram obtidos os valores da microdureza fornecido pelo

software do equipamento e pela equacao:
HV = 0,0018544— (3.1)
d

onde HV ¢é a dureza Vickers, P é forca de teste (mN) e L é o valor médio do comprimento

(L1+Ly)

das diagonais obtidas (um), ou seja, L = . Abaixo (Figura 3.2) temos um desenho

esquematico da forma obtido por indentador de base piramidal.

Figura 3.2 - Quadrilatero obtido na superficie da amostra apds a penetracéo do
indentador de base piramidal.

Os calculos para a microdureza, utilizando-se indentadores do tipo Berkovich,
foram feitos pelo software do préprio equipamento.

Além da dureza, os testes de nanoindentacdo nas amostras foram realizados para
medir Modulo de Elasticidade e a tenacidade a Fratura da amostras quasicristalinas, como

descrito anteriormente. O equipamento foi calibrado usando amostras de vidro e silica
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fundida para uma gama de condigdes operacionais. Em cada amostra foram feitas
5 indentacOes para cada carga utilizada. A fim de evitar desvio térmico, um tempo de

pausa 5-s foi usado entre os ciclos de carga e descarga.

3.8 DETERMINACAO DO MODULO DE ELASTICIDADE

O Mdédulo de Elasticidade da liga quasicristalina AICuFe foi medido utilizando um
ultramicrodurémetro da marca Shimadzu, modelo DUH-W201S, instalado no LSR/UFPB.

a) b)

Figura 3.3 — (a) Foto do Ultramicrodurémetro (Shimadzu, modelo DUH-W201S),

b) Fotomicrografia de uma Indentacdo usada para o célculo de E (carga de 60mN)

No ensaio com o ultramicrodurémetro, foram utilizadas amostras embutidas da
mesma forma que foram embutidas para os testes de Ultra Microdureza. O mddulo de
elasticidade da liga quasicristalina e cristalina AICuFeB é calculado apds um teste de
carregamento e descarregamento, representado na Figura 3.5, mostrado abaixo, no qual
uma determinada forca € aplicada na amostra durante um intervalo de tempo, sendo
retirada apds esse tempo. Para o calculo do Mddulo de Elasticidade foram usados 0s
indentadores Vickers e Berkovich as cargas usadas foram de 10mN, 20mN, 50mN,
100mN, 150mN e 200mN. Foram usadas trés velocidades de penetracdo, com o objetivo de
analisar o efeito do aumento dessa velocidade na superficie da amostra. As velocidades
usadas foi de 8.8, 13,324mNsec.

Esse teste permite calcular a deformacéo elastica e plastica da amostra, como pode
ser observado na Figura 3.5.

Nos ensaios para a obtengdo do modulo de elasticidade foram utilizados os

seguintes parametros:
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Forca de teste = 10, 20, 50, 100, 150, 200 mN;

Velocidade de carregamento = 8,88, 13,234 mN/s;

Tempo de manutengéo do carregamento = 5s ;

Penetrador = Vickers (piramidal) e Berkovich;

Lente objetiva = 50;

Cargas = 10, 20, 50, 100, 150 e 200, 300, 400, 500, 600 e 700mN;
Escala de profundidade = 3,000um;

Tempo de espera = 5s;

Modo de teste = Carga e descarga (Load-unload);

Figura 3.4 — Forca x Tempo no teste de carga-descarga.

Figura 3.5 — Exemplo de resultado do teste de carga-descarga.

Para o célculo do Mddulo de Elasticidade foi usada a seguinte equacéo:

1-v?_ 1 1w (3.2)

E Er E;

Onde, E; é o mddulo de Elasticidade reduzido, v é o Coeficiente de Poison da amostra, v; €

E; sdo o Coeficiente de Poison e o0 Modulo de Elasticidade do indentador.
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3.9 DETERMINACAO DO FATOR DE INTENSIDADE DE TENSAO CRITICA -
KIC

A Tenacidade a Fratura foi calculada através das trincas obtidas pelo método de
indentacdo instrumentada. Foi utilizado um Ultramicrodurémetro da Shimadzu, DUH -
211S.

Conforme descrito no item anterior, foram realizadas 5 impressdes para cada carga
usada nas superficies de cada uma das amostras as quais ja estavam embutidas e polidas.
Foi usado o indentador Vickers e as cargas foram de 10, 20, 50, 100, 150, 200, 300, 400,
500, 600, 700mN.

Cada impressdo apresentava trincas radiais e 0 numero dessas trincas dependeu das
cargas utilizadas.

Nos calculos, foram utilizadas para cada amostra as trincas consideradas perfeitas,
ou seja, aquelas que ndo apresentavam interacdes com imperfeicdes de polimento e desvios
da trajetdria da trinca nucleada.

A medida do comprimento das trincas e a observacdo de sua geometria foram
realizadas logo apds o ensaio de dureza, buscando evitar o crescimento lento de trinca apos
a impressdo, iniciado pelo campo de tensdo que atua apds o carregamento (Marchi, J.,
1999). As trincas foram medidas e sua geometria observada com o auxilio do Microscépio
Eletronico de varredura do LSR.

As equacdes propostas na literatura e utilizadas para o calculo dos valores de

tenacidade sdo as seguintes:

Kic = 0,014 (5)1/213% (3.3)
K¢ = 0,035 (%) (%)_0.4 @Oy (3.4)

onde, para a equacdo (3.3) < é o fator de restricdo, definido por Ui | € o comprimento da
y

trinca, a é a metade do comprimento da diagonal da indentagdo e E € o Modulo de
Elasticidade.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURA DA LIGA Alsg,CuzssFes, 3Bs

A figura 4.1 mostra o difratograma de raios-x da liga Al,, ,.Cu,. .Fe,, .B, no estado
bruto de fusido. Como pode ser observado, a microestrutura é formada pela presenca de
trés fases (i) fase monoclina AljsFes-(A), (ii) fase cubica Al(Fe,Cu)-(B) e (iii) fase

quasicristalina-(y).

&‘Z—Cuzsvs—Fe B. - Sem Tratamento

123”3

p

600

500 4

400 -

300+

Lin (Counts)

200+

100 \V\V s

20 25 30 35 40 45 50
2-theta Scale

Figura 4.1 — Difratograma de raios-x da liga Al., ,Cu, .Fe,, ;B, no estado bruto de fusao

mostrando a presenca das fases y, e .
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Apos tratamento térmico de homogeneizagéo, a 720°C por 12h, as fases Al(Fe,Cu)-

(B), Al Fe,-(2) ndo sdo mais detectadas, via difratometria de raios-x, sendo assim a

microestrutura € composta quase predominantemente (mais de 99%) pela fase

quasicristalina-(y), como pode ser visto na figura 4.2.

|AI59,2Cu25,5Fe12,3B3 - Tratada 12H

200 4
180 \)

160

1404

1204

Lin (Counts)100
80

60 N4
_ Yy

404

204

0 —————r——7— 7
20 25 30 35 40 45 50
2-theta Scale

Figura 4.2 - Difratograma de raios-x da liga Al , ,Cu,, .Fe homogeneizada por 12h a

12,3B3
720°C.

Passos, 2006, mostrou que a adicdo de Boro tem um efeito significativo na reducao
do tempo de tratamento térmico para obtencdo de uma microestrutura composta,
predominantemente, pela fase quasicristalina. A adicdo de 3,0at% de Boro reduz o tempo
de tratamento térmico de 24h (caso liga de AICuFe sem Boro) para 8 horas, como vemos
na figura 4.3. Os resultados obtidos estdo em concordancia com os resultados do
difratograma da figura 4.2, j& que, mesmo com um tempo de tratamento um pouco maior,

isto é, de 12h, a microestrutura final € predominantemente quasicristalina.
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Figura 4.3. Difratogramas de raios-x da liga Al., ,.Cu, .Fe, , ,B, tratadas termicamente por

8h e da AlCuFe por tratadas termicamente por 24h (PASSQOS, 2006).

As figuras 4.4 e 4.5 mostram a microestrutura da liga bruta de fusdo e homogeneizada

obtida via microscopia eletrénica de varredura.

Fase A

Fase

Fase ¥

10pum Mag= 400KX WD= 14mm Signal A=0BSD  Date :12 Nov 2010

EHT=1100KV  Aperture Sze =30.00pm  PhotoNo. =115 Time :15:22:03

Figura 4.4. Imagem da liga Al-Cu-Fe-B, no estado bruto de fusdo. Regiéo clara: fase

quasicristalina, regido cinza claro fase B, regido cinza escuro: fase A.

Ap0s o tratamento térmico de homogeneizagdo a microestrutura apresenta ainda

uma pequena fracdo da fase B’ (fase cristalina estavel), como pode ser observado na figura
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4.4, correspondente as regides de coloracdo cinza claro. A presenca de poros também é
observada, e pode estar associado ao processo de fabricacao.

Fase ¢

Fase p’

20um
H

Mag= 874X  WD= 20mm Signal A=QBSD  Date :28 Mar 2011
EHT=2000KV  Apertwe Size = 3000 pm  PhotoNo. =893 Time ::11:52

Figura 4.5. Imagem da liga Alsg ,-Cuys 5-Fe12 3-Bs, homogeneizadas durante 12h a 720°C.

Regido clara: fase quasicristalina, regido cinza claro fase p’.

4.2 MICRODUREZA VICKERS

Os valores de microdureza Vickers foram determinados em GPa. A medigdo das
diagonais D1 e D2 foi realizada no microscopio eletrénico de varredura. A formula abaixo

foi usada para calculo do valor de microdureza:

0,0018544xP

Hv = e

(4.1)

onde P é o valor da carga aplicada em (g) e d o valor médio da diagonal em (um).

O grafico 4.6 mostra que o valor da microdureza ¢é, aproximadamente, constante até
uma carga em torno de 80mN, onde atinge o valor de 10,2Gpa. A partir de 100 mN, H,
diminui, quando a carga aumenta e, finalmente, atinge um valor constante de 9.4 GPa para
carga de 500mN. Esta variacdo do valor da dureza com a carga é conhecida como efeito do
tamanho da indentagdo (ETI), que é encontrado em vérias ligas metalicas, intermetalicos,
ceramicas e quasicristais. Este efeito foi atribuido aoalto valor de H/E (~0,06)
(SRIVASTAVA, 2008), que indicaalta recuperacéo elastica exibido pelos materiais
quasicristalinos.
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Para cargas pequenas, inferior a 80mN, os valores da diagonal da indentacdo sao
menores e nao foi observada a presenca de trincas.

12,00

11,50

11,00
10,50 * .

10,00 \\1\\
9,50

9,00

¥

dureza, GFa

8,50

8.00

0 100 200 300 400 S500

Carga, mN

Figura.4.6 - Microdureza Vickers em funcdo da carga aplicada.

Com o aumento da carga aplicada ocorre o surgimento de trincas nos vértices da
indentacdo, conforme mostra a figura 4.7.

Figura 4.7. Imagem de microscopia eletronica de varredura das impressdes de indentacéo.

Carga de 80mN (esquerda) e carga de 100mN (direita).

44



Existe uma carga critica acima da qual comeca o0 surgimento de trincas na
impressdo. Neste caso, para a liga estudada, este valor ¢ 80mN. Resultados semelhantes
também foram observados pela literatura. MUKHOPADHYAY, 2001, investigou as
propriedades de uma liga AlCu20Co;5, tambeém atraves de indentacdo instrumentada; neste
caso o valor de microdureza encontrado foi 9.86GPa para uma carga de 400g. A tabela I
apresenta os valores de microdureza obtidos da literatura para algumas ligas com estrutura
quasicristalinas. Podemos observar que os valores medidos neste trabalho estdo de acordo

com o0s encontrados na literatura.

Tabela 4.1 — Valores de Microdureza da Literatura

Ligas Microdureza, GPa Método teste

Al62Cu25.5Fe12.5B3

9.4 (500mN) Ultramicrodurdmetro
(neste trabalho)

Microdurometro Vickers (cargas 50g até

Al62Cu25.5Fe12.5 | 10.4 (500mN) e 8.7 (2000mN)
500g) [VIKAS, C. et al., 2008.]

Ultramicrodurometro [GIACOMETTI,

Al62.5Cu24.0Fel2.5 7.85 mN (500mN)
E. et a.l, 1999.]

4.3 ASPECTOS MORFOLOGICOS TRINCA-IMPRESSAO

Os resultados mostraram que existe o0 aparecimento de trincas na indentagédo, acima
de certo valor de carga aplicada. A tenacidade a fratura do material pode ser estimada a
partir destas trincas. Mas, inicialmente, como discutido na revisdo bibliogréfica, devemos
definir qual o sistema de trincamento da liga, a qual é do tipo HALF-PENNY ou
PALMQVIST dependendo da relacdo entre o comprimento da trinca e da diagonal. Na
tabela 4.2 temos os valores da relacdo do comprimento da trinca | com a diagonal da

indentacéo a, para cada carga usada.
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Tabela 4.2 - Valores da relagdo C/a

CargamN Cla=(l+a)/a
100 1.87
200 2.08
300 2.21
400 2.45
500 2.53
600 2.71
700 2.84

Existem ainda bastante discussdo na literatura sobre o sistema de trincas. BHAT,
1981, defende que se a relacdo c/a< 3 a trinca é do tipo Palmqvist e se a mesma relacéo for
maior que 3 a trinca é do tipo Half-Penny. Neste trabalho, vamos assumir que a trinca é do
tipo Palmaqvist, visto a e relacdo c/a € inferior a 3. Uma maneira alternativa para definir o
sistema de trincas é remover, através de polimento a camada superficial, e avaliar a relacdo
trinca-impressao de indentacdo. Trincas tipo Half-Panny sempre permanecerdo conectadas
ao vértice da pirdmide. Enquanto que a do tipo Palmqvyst se destacam da superficie com o

polimento.
4.4 MODULO DE ELASTICIDADE

O modulo de elasticidade foi estimado através das curvas de carregamento -
descarregamento realizado com indentador BERCOVICH de 110°, figuras 4.8 e 4.9. As

curvas estdo mostras nas figuras abaixo (4.8 e 4.9) para diferentes valores de carga

aplicada.
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Figura 4.8 - Curvas de Carregamento-descarregamento para cargas de 10mN

(esquerda) e 20mN (direita) obtidas com uma taxa de carregamento de 13.4mN/s.
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Figura 4.9 - Curvas de Carregamento-descarregamento para cargas de 50mN
(esquerda) e 100mN (direita) obtidas com uma taxa de carregamento de 13.4mN/s.

O modulo foi determinado fazendo-se um ajuste com polindbmio de 2° grau na parte
de descarregamento da curva. Foi usado um trecho de até 50% de descarregamento,
considerando a forga total aplicada. O coeficiente angular da reta resultante da derivacédo

da equacdo de polinomial de 2° grau é o valor do termo S (S = Rigidez de Contato) da
equacao abaixo

_dp

= EHpmmax (4.2)
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O calculo do médulo de elasticidade foi feito usando as seguintes relages:

he = gy — 725 (4.3)
1-v2 1 1-v;?
= e (4.4)
A = 24,56h.° (4.5)
_ 1ym s
E =250 (4.6)

Para a equacdo (4.3), €=0,75 e na equacao (4.6), p=1,034 para indentador Berkovich e
1,012 para penetrador Vickers.

O grafico da figura 10 mostra a valor do modulo de elasticidade em funcédo da carga
aplicada para duas taxas de carregamento diferentes, 8,88 e 13,4mN/s. Podemos observar
que o valor do médulo de elasticidade sensivelmente depende da velocidade de aplicacdo
da carga, sendo este efeito mais pronunciado em cargas mais baixas (20-50mN).
Entretanto, quando a velocidade de aplicacdo da carga aumenta, o médulo de elasticidade
sofre uma variagdo bem menor com a carga aplicada. Foram feitos 5 indentacdes para cada

carga.

240
.88mN
20 Q —e—3.88mN/s
£ \\ —m—13.4mN/s
g 200 \\.
B e
£ 180 —-——2
9
B 160
(1]
T
S 140
o
-§ 120 . . .
s 0 50 100 150 200

Forga de indentacdo, mN
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Figura 4.10. Modulo de elasticidade em funcéo da carga aplicada para ensaios

Berkovich.

Visto que para cargas superiores a 100mN ocorre o surgimento de trinas, e desta
forma, parece bastante razoavel estimar o mddulo de elasticidade para niveis de cargas
inferior a 100mN e com taxas de aplicacdo de carga em torno de 13.4 onde ocorre um
surgimento de um patamar na curva E versus Carga. Assim sendo, neste trabalho
estimamos que o valor médio do modulo é de 183.5 £5.5 GPa. O valor do médulo com uso

de indentador Vickers, também foi estimado, como mostra gréfico da figura 4.11.

220
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Modulo de elasticidade, GPa

Figura 4.11 - Mddulo de elasticidade em funcdo da carga aplicada para ensaios Vickers,

taxa de aplicagéo de carga de 13,4mN/s.

Neste caso para cargas inferiores a 100mN o valor médio do modulo é de
186.+8GPa. Valor este semelhante ao obtido usando o indentador Berkovich. Para cargas
superiores a 100mN o valor do médulo é bem inferior, atingindo um valor de 118GPa.

A tabela abaixo mostra os valores obtidos por outros pesquisadores com as
respectivas técnicas de medicdo. Podemos observar que os resultados obtidos no presente
trabalhos estdo em conformidade com a literatura. Cabe salientar que a liga estudada tem
uma pequena adicdo de Boro e é esperado que o Boro altere levemente os valores do
maddulo de elasticidade.

Tabela 4.3 — Resultados dos célculos do modulo de elasticidade.
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Composicdo das Ligas Maodulo de elasticidade, GPa
AlgsCuasFer, 113 [TREFILQV, et al.] Indentador Vickers,
Carga (500mN)
AlsoCups sFep sBs 134 [XI-ING, 2003] Indentador Vickers,
[1000mN]
Presente trabalho 186GPa Indentador Vickers e 183,5GPa
para indentador Berkovich (80mN)

O valor do modulo de elasticidade diminui com aumento do valor carga de
indentagdo. Os testes de microdureza devem ser com valores baixos de carga de
penetragdo, no caso de materiais quaicristalinos. Para cargas muito altas, ocorre o
aparecimento de trincas nos veértices das indentacOes. As fotos obtidas através de
microscopia eletrénica de varredura mostram claramente que existe um valor critico de
carga, acima do qual ocorre o surgimento de trincas.

Estes resultados mostram que para medi¢cdo de médulo de elasticidade deve-se
optar por cargas onde ndo ocorra o surgimento de trincas. A formacédo de trincas reduz o
modulo de elasticidade. Isto pode ser explicado baseado no fato que parte da energia
externa é consumida para formagdo de novas superficies (formagdo de trinca). Por outro
lado, podemos ja concluir que para medicao da tenacidade a fratura ha necessidade do uso

de cargas acima de 100mN.

4.5 TENACIDADE A FRATURA
As fotos de microscopia eletrénica (figura 4.12) mostram que as impressdes Vickers

apresentam a forma perfeita de uma pirdmide com a presenga de trincas ao longo de seus

vértices.
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Figura - 4.12 Imagens de microscopia eletronica de varredura das impressoes de

microdureza em funcdo da carga aplicada, mostrando as trincas de indentacg&o.
As trincas aparecem de modo bem claro. Iniciam-se nos vértices das impressdes de

indentacdo e propagam-se ao longo destas diagonais. O comprimento da trinca cresce de
modo linear @ medida que aumenta a carga de indentagdo, como mostra a figura 4.13.
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Fig.4.13 Comprimento da trinca e relacdo 21/d versus carga de indentacao.

Este grafico mostra que o comprimento da trinca aumenta com a carga, comportamentos
este caracteristicos de sistemas de trinca tipo Palmqvist, conforme literatura
[GIACOMETTI et. al.]. Além disso, a relagdo entre o comprimento da trinca e da diagonal
também confirma trincas tipo Palmaqyvist, isto €, c/a<3, como mostrado a tabela I, e também
no grafico acima.

A tenacidade a fratura foi estimada baseada no comprimento da trinca tipo

Palmqvyst ao redor da indentagéo, usando as seguintes equacoes:

Kic = 0,014 (5)1/2 " (4.7)
K, = 0,035 (%) (g)_o'4 &Y (4.8)

Onde:
E= mddulo de elasticidade

H= Dureza
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P = carga de indentacao
| = comprimento da trinca
a= Metade da diagonal de indentacao

@ = 3.0 fator de constri¢cdo

Os valores de KIC obtidos pelas equacbes (4.7) e (4.8) estdo mostrados em funcao

da carga aplicada no gréafico da figura 4.14.
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Figura 4.14 — Valores da Tenacidade a Fratura
Através destes modelos o valor médio de tenacidade a fratura € de
2,3740,2 MPam*? usando a equacdo 1 e 0,78+0,1MPam*?. Os valores encontrados na

literatura estdo listados na tabela 4.4. Podemos afirmar que nossos resultados sdo bastante

consistentes com os da literatura.
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Tabela 4.4 -. Valores de K¢ da literatura

Ligas Kic MPam™? Fontes
Alg,CuszFes 1,64 (Eq.1) 1. KOSTER et al., 1993,
Algy sCuzFerzs 0,89 (Eq. 2) GIACOMETTI, et al., 1999.
1,36 (Eqg.1) Carga
AlsgClps sFeip sBs 1000g XI-ING et al., 2003.
AlCuCo 1,0 MURTH et al., 1999.
Al74,6C016,9Nig 4 0.81+0,05 (Eq.1) Xiaodong Li et al., 2004.
0,78 Eq. 4,8)
Alsg ,Cuzs 3 Fe123B3 Presente trabalho
2,37 (EqQ. 4,7)
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ii)

CAPITULO V

CONCLUSOES

A liga quasicristalina de composicdo Als;,CuzssFeiz3Bs de estrutura icosaedral
com adicdo de 3% Boro foi obtida em forno a inducéo, submetida a tratamento térmico
sob atmosfera de argbnio durante 12h horas até obter-se uma microestrutura
predominantemente formada pela fase icosaedral. Suas propriedades micromecénicas de
tenacidade a fratura, microdureza e médulo de elasticidade foram determinadas atraves de
indentacdo instrumentada usando ultramicrodurdmetro. As principais conclusdes sdo as

seguintes:

Os ensaios de indentacdo em funcdo da carga de penetracdo mostraram claramente que
existe uma carga critica a partir da qual ocorre o surgimento de trincas que nucleiam nos
veértices da impressdo e se propagem ao longo das diagonais. Para liga Alg2 2Cuys sFe123Bs

esta carga esta entre 80mN e 100mN.

O valor da dureza para liga Alg2CuzssFei2 3B encontrado no presente trabalho, teve um
valor méximo de 10,2GPa, para uma carga de 80mN, ou seja, antes do aparecimento de
trincas, a partir de uma carga de teste de 100mN, as trincas comegaram a aparecer e a partir
de 200mN a dureza cai abruptamente com o aumento da carga, atingindo uma valor de

9.44+2GPa, para uma carga maxima de 500mN.
O modulo de elasticidade foi estimado sob cargas inferiores a 80mN, isto €, onde ndo ha o

surgimento de trincas. O valor encontrado foi de 183.5 +5.5 GPa com uso de indentador

Bercovich e de 186.0 +8GPa com indentador Vickers.
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iv)

A geometria de trinca foi investigada estudada via microscopia eletrénica de varredura.

Através da relagdo C/a, foi visto que as trincas sao do tipo Palmquvist.

A tenacidade a fratura foi estimada através de dois modelos. Os valores encontrados foram
de 2.37 MPam? (equacdo 4.7) e 0.78 MPam™? (equacéo 4.8). Valores estas bastante

consistentes com aqueles encontrados na literatura.
SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Como sugestdes para trabalhos futuros temos:

Fabricar a liga quasicristalina de Al-Cu-Fe, nas mesmas condi¢tes que a liga estudada
neste trabalho (Alsg 2Cuss sFei, 3B3) e repetir todos os testes que foram feitos. Desta forma
podemos estudar de forma mais precisa a real influéncia do Boro nas propriedades na liga.

Repetir os testes de Dureza, Modulo de elasticidade e tenacidade a fratura, usando varias
taxas de carregamento e desta forma estudar o comportamento destas propriedades com a
variacdo da taxa de carregamento, além de acompanhar se 0 comportamento da propagacao
com o0 aumento da carga vai ter 0 mesmo comportamento para varias taxas de

carregamento.

1ii) Estudar outras propriedades para a liga de Alsg,Cu,ssFeq23Bs e para a liga de Al-Cu-Fe,

SN NEE NN

como por exemplo:

Tenséo Escoamento;

Tensdo de Ruptura;

Coeficiente de Fricgéo;
Coeficiente de dilatacdo Térmica
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