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RESUMO

Quasicristais (QC´s) exibem excelentes propriedades mecânicas como: elevada resistência mecânica (em compressão), elevada dureza e ótima resistência ao desgaste. Entretanto, a natureza frágil dos materiais QC´s é a principal dificuldade para a utilização desses materiais em aplicações estruturais. Nesse contexto, fases QC vêm sendo estudadas como reforços em compósitos de matriz metálica com o objetivo de aumentar as propriedades mecânicas. O objetivo do presente trabalho foi estudar compósitos de matriz de alumínio reforçados com a liga QC Al70.5Mn8.5Pd21 (at.%), fabricados por extrusão à quente. O material QC em pó foi caracterizado por difração de raios-X (DRX) e por microscopia eletrônica de transmissão (MET). As barras extrudadas foram caracterizadas por DRX, microscopia eletrônica de varredura (MEV), ensaio de microdureza Vickers e por ensaio de torção. Os resultados mostraram um importante aumento das propriedades mecânicas como 546 MPa na dureza Vickers que é 3 vezes superior ao alumínio puro. 
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INTRODUÇÃO

A descoberta dos quasicristais (QC) se deu em 1984 por Dan Shechtman, prêmio Nobel de Química de 2011 pela descoberta dessa classe de materiais, em uma liga Al-Mn, em que foi observado um padrão de difração de elétrons de uma fase metálica com orientação de longo alcance, mas que não respeitavam as leis da cristalografia clássica. Os QC apresentam simetria rotacional, mas não translacional como a cristalografia clássica estabelece para a identificação de um material cristalino, apresentando um eixo de simetria rotacional de ordem cinco, oito, dez e doze que resultam em unidades estruturais icosaedrais, octogonais, decagonais e dodecaedrais, diferentemente dos materiais cristalinos, os quais apresentam as células unitárias como unidades estruturais.
Os QC são materiais peculiares devidos principalmente à sua estrutura, fazendo parte de uma classe intermediária entre os materiais amorfos e cristalinos. As ligas quasicristalinas se caracterizam por serem frágeis a temperatura ambiente, mas adquirem ductilidade com o aumento da temperatura. Além disso, materiais com estrutura QC tem atraído atenção por conta de suas propriedades físicas, químicas e mecânicas como alta dureza, elevado módulo elástico, resistência à corrosão, baixa condutividade térmica e elétrica(1) , estabilidade mecânica em elevadas temperaturas, entre outras. As fases QCs podem ser do tipo estável e metaestável. No presente trabalho, a liga utilizada como reforço à matriz de alumínio é a liga Al70.5Mn8.5Pd21 (at%), que é estável termodinamicamente e representa a composição teórica da liga QC.
Essas ligas QC´s exibem importantes propriedades mecânicas (muito próximas dos reforços cerâmicos utilizados em materiais compósitos) em temperaturas baixas e intermediárias e parecem ser reforços promissores para compósitos de matriz metálica, em especial com o alumínio como matriz. Para efeito de comparação, QCs em geral possuem dureza da ordem de 8-10 GPa enquanto aços endurecidos não excedem 8 GPa. A dureza da fase QC do sistema Al-Fe-Cu é próxima da dureza do diamante e outros materiais cerâmicos(2). Além disso, devido à natureza metálica dos QCs, é esperada uma melhor compatibilidade de interface entre matriz/reforço em comparação com os reforços cerâmicos(3) e assim, teoricamente as propriedades mecânicas do compósito são aumentadas já que a interface matriz/reforço tem um papel fundamental nas propriedades mecânicas do material, pois é nessa interface onde ocorre transferência de carga, e isso deve ocorrer sem que ocorra a fratura do material.

Neste contexto, o presente trabalho apresenta um estudo mecânico e microestrutural de compósitos de matriz de alumínio reforçados com a liga Al-Mn-Pd. Para a produção de tais compósitos foram usados diversos processos como fundição em forno a arco (FA), moagem de alta energia (MAE) e extrusão a quente para a consolidação do compósito e a obtenção de barras de alumínio reforçadas com material QC. Todas as etapas da fabricação foram controladas utilizando-se diversos tipos de caracterizações microestruturais.
MATERIAIS E MÉTODOS
A liga QC foi produzida por fundição em forno a arco em atmosfera de argônio. Foram utilizados elementos da liga de alta pureza (99,99%) com a composição adequada para se obter o material QC. O lingote obtido foi submetido ao processo de MAE por 30 minutos em um moinho do tipo SPEX para se obter pó fino da liga QC. A moagem foi feita sob atmosfera de argônio utilizando-se um poder de moagem de 10:1. 
Depois disso, a liga QC em pó foi misturada com alumínio puro, também em pó e submetido a MAE sob atmosfera de argônio com poder de moagem 10:1 por 5 horas em um moinho do tipo planetário. Quatro compósitos foram produzidos utilizando-se diferentes proporções de fração mássica do reforço QC (0,1 e 0,2) e diferentes velocidades de moagem na mistura dos materiais (200 e 600rpm) para se estudar a influência desses parâmetros na dispersão da fase QC na matriz de alumínio e suas consequências nas propriedades mecânicas do produto final.

Aqui, os compósitos serão denominados como AlAlMnPd10.1 (com 0,1 de fração mássica da fase QC e misturada com velocidade de 600rpm de moagem), AlAlMnPd10.2 (misturada com velocidade de moagem de 200rpm), AlAlMnPd20.1 (com 0,2 de fração mássica da fase QC e misturada com velocidade de 600rpm, de moagem) e AlAlMnPd20.2 (misturada com velocidade de moagem de 200rpm).
As misturas obtidas (de Al+QC) foram então compactadas a frio com uma prensa uniaxial, utilizando-se uma pressão de 240MPa. Os materiais compactados com diâmetro de 16,2mm foram em seguida extrudados à temperatura de 420°C utilizando-se uma redução de área de 10:1 no processo. As barras obtidas apresentaram 0,5cm de diâmetro e 10cm de comprimento aproximadamente. 
A liga QC foi caracterizada por DRX e MET. A mistura em pó (de Al e QC) foi caracterizada por MEV e as amostras extrudadas foram caracterizadas por DRX, MEV, microdureza Vickers e por testes de torção.

As análises de DRX foram realizadas utilizando-se um Difratômetro de Raios-X SIEMENS D5005, as análises de MET foram feitas utilizando-se um MET PHILIPS CM120 e as análises de MEV foram feitas utilizando-se um MEV PHILIPS XL30 FEG. As caracterizações mecânicas foram todas realizadas à temperatura ambiente.
RESULTADOS E DISCUSSÃO

Fabricação da liga QC
Os padrões de DRX obtidos para o lingote e para o pó obtido pela moagem do mesmo são apresentados na figura 1. Observa-se que logo após a fundição dos elementos puros em FA, obteve-se uma liga com a fase QC (i-phase) como fase majoritária, com leves traços da fase Al3Pd. Isso indica a grande facilidade de formação da fase QC nesse sistema, não exigindo elevadas taxas de resfriamento para a obtenção de uma liga QC (que são necessárias no caso de ligas QC metaestáveis) indicando a estabilidade térmica dessa liga. 
Segundo dados da literatura(4), a liga apresenta ponto de fusão próximo de 870°C, ou seja, a fase QC nesse sistema, não se transforma em outra fase mais estável com o aquecimento do material (como ocorre com outras ligas, as quais quando aquecidas próximo de 400°C apresentam transformações de fase, perdendo a estrutura QC(5) ).
A figura 2 mostra uma imagem obtida por microscopia eletrônica de transmissão (em campo claro) da liga em pó. Na imagem é possível à identificação de nanopartículas com formatos bem similares aos encontrados na literatura referente à QC, corroborando de que a liga produzida tem microestrutura QC.

 
[image: image1.emf]0

500

1000

10 20 30 40 50 60 70 80 90

0

100

 i-iphase

¡-Al

3

Pd

i

i

i

i

i

i

i

¡

¡

Lingote obtido por forno a arco

Intensidade [u.a.]

2



i

i

i

i

i

i

Lingote moído

[image: image2.jpg]



Figura 1. Resultados de DRX para a liga Al-Mn-Pd.            Figura 2. MET da liga Al-Mn-Pd em pó (campo claro).

Mistura mecânica da liga QC com alumínio puro 

Como mencionado anteriormente, o reforço QC e o alumínio (ambos na forma de pó) foram mecanicamente misturados em duas diferentes condições, velocidade de rotação do moinho, sendo uma de 200rpm e outra de 600rpm. As figuras 3 e 4 mostram imagens obtidas por MEV, em modo BSE (elétrons retro espalhados), dos compósitos misturados nas duas velocidades (as imagens se referem à compósitos com 10% de reforço QC).
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 Figura 3. MEV da mistura mecânica à 600rpm.           Figura 4. MEV da mistura mecânica À 200rpm.
Observa-se nas imagens que a mistura obtida com velocidade de moagem de 600rpm apresentou uma melhor dispersão da fase QC do que a mistura obtida com a velocidade de moagem de 200rpm. Além disso, o material obtido com a maior velocidade de mistura apresentou partículas planas ao invés do formato esférico apresentado pelo material misturado à 200rpm. Isso permitiu maior área de contato entre as partículas QC e a matriz de alumínio, o que é de grande importância na microestrutura final do compósito bem como nas suas propriedades mecânicas. 
Caracterização microestrutural das barras extrudadas

Os padrões de DRX obtidos para as barras extrudadas são apresentados na figura 5. Os padrões indicam que após a extrusão, as barras consolidadas consistiam de uma matriz de alumínio com a i-phase como segunda fase, além de alguns picos (de baixa intensidade) de uma fase não identificada. Isso indica que o material QC não se desestabilizou no processo de extrusão, realizado à temperatura de 420°C, o que mais uma vez confirma a estabilidade térmica da liga QC. Além disso, podemos ver grande similaridade nos 4 padrões, indicando a boa repetibilidade apresentada pelo material nesse processo, indicando um adequado controle no processo de fabricação.
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Figura 5. Resultados de DRX para os compósitos consolidados.
As figuras 6,7,8 e 9 mostram os resultados obtidos por MEV das barras consolidadas. As figuras 6 e 7 correspondem as ligas AlAlMnPd10.1 e AlAlMnPd20.1, enquanto que as figuras 8 e 9 correspondem as ligas AlAlMnPd10.2 e AlAlMnPd20.2 respectivamente. 
Pode ser visto nas imagens abaixo, que os compósitos fabricados com maior velocidade de mistura apresentaram uma microestrutura mais refinada, com uma boa dispersão da fase QC na matriz de alumínio enquanto que nos compósitos fabricados com menor velocidade de mistura (figuras 8 e 9), fica evidente a aglomeração de várias regiões da fase QC. Isso certamente afeta as propriedades mecânicas do material, como será visto a seguir. 
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  Figura 6. MEV da barra consolidada AlAlMnPd10.1.                Figura 7. MEV da barra consolidada AlAlMnPd20.1.
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   Figura 8. MEV da barra consolidada AlAlMnPd10.2.              Figura 9. MEV da barra consolidada AlAlMnPd20.2.
Caracterização mecânica das barras extrudadas

Tabela 1. Resultados do ensaio de microdureza Vickers.

	Dureza
	AlAlMnPd10_1
	AlAlMnPd10_2
	AlAlMnPd20_1
	AlAlMnPd20_2

	HV
	55,70
	46,95
	58,3
	50,30

	GPa
	0,54
	0,45
	0,57
	0,49


 A tabela 1 resume os resultados do ensaio de microdureza Vickers das 4 barras consolidadas. Os resultados indicam um melhor desempenho para os compósitos processados com maior velocidade de mistura (600rpm). Os resultados de microdureza obtidos para os compósitos foram mais de 3 vezes superiores ao alumínio puro, mostrando uma importante melhora com a adição do material quasicristalino.

A figura 10 apresenta os resultados obtidos para o teste de torção dos compósitos. 
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Figura 10. Ensaio de torção dos compósitos extrudados.
Os resultados mostram o oposto ao esperado quanto à resistência mecânica dos compósitos. Era de se esperar que os compósitos com maior fração volumétrica do reforço obtivesse um melhor desempenho, entretanto o oposto ocorreu. Além disso, os compósitos processados com maior velocidade de mistura obtiveram resultados muito superiores aos processados com menor velocidade, o que era esperado depois da análise por MEV.
Aqui fica evidente que os compósitos com maior fração do reforço apresentaram menores deformações além de menores limites de resistência à torção sendo assim piores em ambos os aspectos. Pelas micrografias apresentadas nas figuras 6,7,8 e 9, os compósitos com 20% de reforço (fração mássica) apresentaram uma pior dispersão da fase QC na matriz de alumínio quando comparados com os compósitos com menor fração mássica do reforço (10%), e assim apresentaram propriedades mecânica inferiores, já que a boa dispersão de uma segunda fase em uma matriz é extremamente importante para as propriedades mecânicas do material.
O compósito AlAlMnPd10.1 apresentou o melhor resultado dos testes de torção, apresentando limite de resistência à torção de 110MPa, que corresponde à um limite de resistência à tração de 190MPa, isto é, foi obtido um aumento de 100MPa com relação ao alumínio puro.
CONCLUSÕES

· Compósitos à base de alumínio contendo fase QC foram produzidos através da metalurgia do pó, envolvendo moagem de alta energia, mistura mecânica e extrusão a quente.

· A morfologia dos pós QCs, do alumínio e a microestrutura final dos compósitos foram fortemente afetados pelos parâmetros de processo durante a etapa de mistura. 

· O compósito AlAlMnPd10.1 mostrou uma importante melhora no limite de resistência a tração em comparação com alumínio puro (90MPa para 190MPa).

· Todos os compósitos mostraram um grande aumento de microdureza Vickers em comparação com alumínio puro (0,17GPa para 0,45 a 0,57GPa).
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MICROSTRUCTURAL AND MECHANICAL CHARACTERIZATION OF AL-BASED COMPOSITES REINFORCED WITH QUASICRYSTALLINE PHASE
ABSTRACT
Quasicrystalline (QC) alloys exhibit excellent mechanical properties  such as high strength (in compression), high hardness and great wear resistance. However; the brittle nature of QC materials is the main problem for their utilization on structural applications. In this context, QC-alloyshave been used as reinforcing phase in metallic matrix composites in order to improve its mechanical properties. The goal of the present work was to study Al-matrix composites reinforced with Al70.5Mn8.5Pd21 (at.%) QC-alloy produced by hot extrusion process. The QC powder was characterized by X-ray diffraction (XRD) and transmission electron microscopy (TEM). The extruded samples were characterized by XRD, scanning electron microscopy (SEM), microhardness using Vickers indentation and by torsion tests. The results show an important improvement on the mechanical properties, the Al-QC composite presented 546 MPa of Vickers hardness which is 3 times higher than pure Al.
Key-words: Aluminum alloys, Quasycristalls, Composites, Hot Extrusion
_1409655700.bin

_1409655701.bin

_1409655699.bin

