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RESUMO
Neste trabalho foram investigados os efeitos conjugados de diferentes tratamentos térmicos seguidos de conformação mecânica na microestrutura de ligas NiCrAlC sinterizadas a partir de pós processados por moagem de alta energia. As ligas NiCrAlC são superligas de níquel economicamente alternativas às ligas de Co da família dos Stellites, sendo constituídas de uma dispersão de carbetos de cromo em uma matriz intermetálica de Ni3Al (γ’). A utilização da moagem de alta energia possibilita maior controle do tamanho e distribuição de carbetos na matriz durante a sinterização. A caracterização microestrutural das ligas submetidas a diferentes tratamentos térmicos foi realizada através de difração de raios X (DRX), análise térmica diferencial (DTA) e microscopia confocal. Evidenciou-se que a melhor distribuição e morfologia das fases presentes devido o emprego da moagem de alta energia dos pós elementares não é significativamente afetada pelos diferentes tratamentos de sinterização.
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INTRODUÇÃO


As ligas NiCrAlC foram originalmente propostas em 1996 por Yoshimura e Goldenstein (1) como uma família de ligas fundidas de matriz intermetálica γ’, Ni3(Al,Cr), com uma dispersão de carbetos duros pró-eutéticos, sendo denominadas inicialmente como Compostos Intermetálicos Fundidos Brancos, ou “White Cast Intermetallic Compounds – WCIC”, devido a similaridade microestrutural destas ligas com os ferros fundidos brancos de alto cromo (1-3).

A maioria dos estudos referentes à obtenção de ligas NiCrAlC concentra-se em sua obtenção por fundição. Isto se deve, sobretudo, à sua composição ser próxima do eutético, donde se segue que ela deve possuir boa fluidez e pequeno intervalo de solidificação (4). Entrementes, esforços tem sido realizados para a obtenção de ligas NiCrAlC por metalurgia do pó, através da sinterização de pastilhas, conformadas uniaxialmente, do pó processado por moagem de alta energia, Mechanical Alloying (MA) (5, 6). A moagem de alta energia é uma técnica de processamento no estado sólido em moinhos de bolas de alta energia que possibilita a produção de materiais metálicos homogêneos através da repetitiva soldagem, fratura e ressoldagem das partículas metálicas. Assim, a moagem de alta energia possibilita elevado controle sobre a morfologia e distribuição dos microconstituintes dos materiais metálicos (7, 8). Para as ligas NiCrAlC, a utilização de moagem de alta energia tem-se mostrado promissora para a obtenção de uma distribuição uniforme e fina de carbetos (5, 6). Entretanto, as ligas sinterizadas após compactação uniaxial do pó moído tem apresentado elevada porosidade.


O presente artigo investiga a microestrutura desenvolvida nas ligas NiCrAlC pela adoção de um tratamento termomecânico pré-sinterização, o qual tem sido avaliado pelos autores para a redução da porosidade das ligas NiCrAlC processadas por moagem de alta energia e conformadas uniaxialmente. Deveras, o pó metálico processado por MA é geralmente consolidado por extrusão a quente, laminação a quente e recozimento em temperaturas elevadas (7-10). Assim, a adoção de tratamentos térmicos de pré-sinterização para a redução da porosidade em ligas experimentais processadas por moagem de alta energia e conformadas uniaxialmente se constitui em uma concepção tanto realista quanto promissora para trabalhos experimentais.

MATERIAIS E MÉTODOS


As ligas NiCrAlC cujas composições são apresentadas na tabela I foram elaboradas pela mistura de pós elementares de níquel, cromo, alumínio e grafite, tendo sido processadas em um moinho do tipo planetário da marca Fritsch, modelo Pulverissette 7. Utilizou-se um poder de moagem de 10:1 e 1% de ácido de esteárico (agente de controle do processo), a fim de reduzir os efeitos de soldagem a frio do pó nos corpos moedores e parede do jarro. A moagem foi realizada em atmosfera de argônio (grau 4,8), utilizando-se uma velocidade de rotação de 600rpm, durante 16 ciclos de 30min, com inversão do sentido de rotação a cada ciclo, totalizando 8 horas de moagem.

Tabela I: Composição químicas das ligas NiCrAlC estudadas (% em peso).

	Liga
	Níquel
	Cromo
	Alumínio
	Carbono

	NiCrAlC C3
	82,65
	7,9
	9,0
	0,45

	NiCrAlC C4
	80,55
	9,6
	8,9
	0,95

	NiCrAlC C5
	82,22
	8,0
	8,5
	1,28



Os corpos de prova (pastilhas) para os tratamentos térmicos de sinterização foram compactados em uma máquina universal de ensaios utilizando-se uma tensão máxima em compressão de 1,5GPa. Para a liga C3 foi realizado também um tratamento térmico de recozimento a 1200ºC, no pó moído, durante 15min, para efeito de comparação com o tratamento térmico realizado na pastilha.


As pastilhas foram subsequentemente submetidas a três tipos de tratamentos termomecânicos. No primeiro tipo, denominado “M”, a pastilha conformada foi sinterizada a 1200ºC durante 15min e submetida a uma segunda conformação mecânica a frio, utilizando-se 1,5GPa de tensão compressiva máxima e então sinterizadas a 1200ºC durante 105min. No segundo tipo, denominado “D” (dupla pré-sinterização), a amostra foi sinterizada a 1200ºC durante 15min, submetida novamente a uma tensão compressiva de 1,5GPa, sinterizada novamente a 1200ºC durante 15min, submetida a uma segunda tensão compressiva de 1,5GPa e então sinterizada a 1200ºC durante 120min. No terceiro tipo, denominado “T” (tripla pré-sinterização), a amostra foi sinterizada a 1200ºC durante 15min, submetida a uma segunda tensão compressiva de 1,5GPa, sinterizada novamente a 1200ºC durante 15min, submetida a uma nova tensão compressiva de 1,5GPa, sinterizada uma terceira vez a 1200ºC durante 15min, submetida a uma nova tensão compressiva de 1,5GPa e então sinterizada a 1200ºC durante 120min. Ligas com sufixo “S” (C3R) foram sinterizadas sem a adoção de pré-tratamento, enquanto que ligas com sufixo “R” (C3R) foram sinterizadas após recozimento realizado no pó. Neste trabalho, ligas NiCrAlC C3 tiveram a sua evolução microestrutural avaliada mediante difratometria de raios X (passo de 0,02°/min), análise térmica diferencial (DTA) e microscopia confocal.
RESULTADOS E DISCUSSÃO


A figura 1 apresenta os espectros de difração de raios X para as amostras da liga NiCrAlC C3 após (a) moagem de alta energia e (b) após duplo tratamento de sinterização do material processado por moagem de alta energia. Observa-se em (b) a existência de três picos duplicados de difração referentes aos planos (111), (200) e (220), referentes às fases γ (desordenada) e γ’ (Ni3Al), estrutura ordenada do tipo L12. Os picos foram indexados de acordo com as fichas ISCD (Inorganic Crystal Structure Database) 03-065-0712 e 01-089-7128. Em (a), os máximos de difração ocorrem, aproximadamente, para os ângulos (2θ) 43,8º; 50,7º e 74,8º, os quais estão deslocados para a esquerda em relação aos picos de difração do níquel puro e levemente deslocados para a direita em relação aos picos do composto intermetálico Ni3Al. Este resultado sugere que, durante a moagem, devido à redução do caminho difusivo pelo aumento da densidade de defeitos cristalinos, há a difusão do alumínio para o interior do reticulado do níquel, aumentando o parâmetro de rede da estrutura e deslocando os picos para menores valores de 2θ. O produto da moagem é uma estrutura ainda desordenada e parcialmente amorfa, devido à elevada introdução de defeitos cristalinos durante a moagem (conforme evidenciado pela largura dos picos de difração). Durante a sinterização, condições cinéticas favoráveis, propiciam o ordenamento do composto intermetálico, conforme pode-se constatar pelo pico de ordenamento na curva de DTA apresentada na figura 2.  
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Figura 1 – Espectros de difração de raios X para a liga NiCrAlC C3 após (a) moagem de alta energia e (b) após duplo tratamento de sinterização.
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Figura 2 – Análise térmica diferencial (DTA) da liga NiCrAlC C3.


Análises de difração de raios X realizados no pó moído e recozido (1200ºC durante 15min) da liga C3 indicam que, para esta composição, há a precipitação de carbetos do tipo C2Cr3. A indexação dos picos relativos a este carbeto é apresentada na figura 3 (de acordo com a ficha ISCD 076798). 
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Figura 3 – Indexação dos picos de difração referentes a amostra de pó recozido da liga C3. 

 Para esta mesma composição, porém para a liga processada por fundição, Goldenstein et al (1) reportaram a presença de carbetos dos tipos Cr7C3 e M23C6. A distinção entre os resultados obtidos indica que, em ligas processadas por moagem de alta energia, as condições cinéticas favorecem, ao menos inicialmente, a formação de carbetos do tipo C2Cr3. A figura 4 apresenta imagens de ligas NiCrAlC C3 submetidas a diferentes tratamentos de sinterização. As imagens foram obtidas em um microscópio confocal utilizando-se um filtro Nomarski (DIC), o qual possibilita a aquisição de imagens nas quais os carbetos são apresentados em relevo (6). Nota-se que os diferentes tratamentos térmicos utilizados não afetam significativamente a morfologia e distribuição dos carbetos na matriz.  
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Figura 4 – Distribuição de carbetos em ligas C3: (a) e (b) sinterização simples (C3S); (c) sinterização após recozimento no pó (C3R) e (d) sinterização após duplo tratamento termomecânico (C3D).
CONCLUSÕES

A evolução microestrutural de ligas NiCrAlC C3 submetidas a diferentes tratamentos de sinterização foi investigada neste estudo. Pode-se identificar que, para esta liga, ao menos para curtos períodos de tratamento térmico, há a tendência de precipitação de carbetos do tipo C2Cr3 na matriz composta das fases γ e ordenada   γ’. Não foram identificadas ainda, mediante análise qualitativa, significativas alterações na morfologia e distribuição das fases para diferentes tratamentos de sinterização. 
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF NICRALC ALLOYS PROCESSED BY MECHANICAL ALLOYING FOLLOWED BY THERMOMECHANICAL PROCESSING

ABSTRACT

In this work, the conjugated effects of different heat treatments followed by mechanical consolidation in NiCrAlC alloys processed by mechanical alloying (MA) were investigated. NiCrAlC alloys are economical alternatives nickel superalloys to Co family Stellites alloys, they are constituted by a dispersion of chromium carbides in a Ni3Al(γ’) intermetallic matrix. Mechanical Alloying (MA) allows better control of the carbides size and distribution in NiCrAlC matrix after sintering. The microstructural characterization of NiCrAlC alloys submitted to different pre-sintering heat treatments was accomplished by X-ray diffraction, differential thermal analysis (DTA) and metallographic technics. The results indicated that the morphology and distribution of phases obtained by mechanical alloying are not significantly affected by the different heat treatments.   
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