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Resumo. Os materiais compésitos de matriz metalica, bem como os intermetalicos, devido a
possibilidade de se combinar propriedades tais como resisténcia mecanica e a corrosao, baixa
densidade e excelente relacdo propriedades/peso, vem atualmente atraindo a atencdo de
numerosos grupos de pesquisa. Neste trabalho, engloba-se ambas as familias de materiais e
utiliza-se o processo de metalurgia do po para a elaboracéo de compositos de matriz metélica a
base de aluminio reforcados com intermetalico NizAl. O referido intermetalico € obtido por duas
rotas de fabricacdo de pos, ou seja, solidificacéo rapida e ligagdo mecanica, sendo este Ultimo
processo também empregado para elaboracdo da liga base AA2014, que se utilizou como matriz
na consolidacéo dos citados materiais compésitos. Os pos destes materiais foram analisados por
difracéo de raios-X. A consolidacéo dos compdsitos em questdo obedeceu a seguinte sequéncia:
mistura dos pOs segundo proporcgdes especificas (AA2014 e Ni3Al), compactacdo uniaxial,
lubrificac8o, extrusdo a quente, sem encapsulado e desgaseificacdo, e tratamento térmico. As
temperaturas utilizadas no citado tratamento térmico foram otimizadas por calorimetria
diferencial de varredura. Os materiais produzidos foram estudados microestruturalmente
mediante microscopia 6tica convencional e eletrénica de varredura e caracterizados quanto a
resisténcia a tracdo, dureza e resisténcia a corrosdo: corrosdo intergranular (ensaio ASTM
G110), suscetibilidade a corroséo por esfoliagdo (ensaio ASTM G-34) e medida do potencial de
corrosao (ensaio ASTM G69, padré&o e modificado).

Palavras-chave: compdsitos, intermetalico, metalurgia do pd, corroséo.

1. INTRODUCAO

Atuamente torna-se cada vez mais evidente a necessidade de elaboragcdo de novos materiais
para emprego em dispositivos cujas aplicacbes requerem, por exemplo, a conciliacdo de
propriedades mecénicas e resisténcia a corrosdo sob condicdes de servigo adversas. Dentre os
materiais que vem despertando interesse, destacam-se os Compositos de Matriz Metdlica
(CMM's), pois permitem combinacdo de propriedades através da incorporagdo de reforgos
diversos a matriz metalica, produzindo-se novos materiais, cujas propriedades sdo superiores as
dos componentes em isolado.

Quanto aos materiais utilizados como reforco dos CMM's, destacase a familia dos
intermetalicos que aparece com excelentes perspectivas, (Carrasco, 1994), mais especificamente
o NisAl, que talvez seja um dos mais bem caracterizados e conhecido, (Pérez, 1994). Isto decorre
do fato de apresentarem uma combinagdo de caracteristicas peculiares tais como elevado ponto



de fusdo, relativamente baixa densidade, elevada resisténcia mecanica, boa resisténcia a corrosao
e oxidagdo.

Neste estudo, utilizou-se 0 processamento via metalurgia do p6 (M/P) para obtencdo do
compésito a base de Al reforcado por NisAl, e 0 sistema de ligacdo mecanica (MA) para a
producdo dos pos da liga base e do reforgo, respectivamente.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1. Elaboragéo dos materiais

A liga base de aluminio com composic¢éo tedricadaligaAA2014 (% em peso: Cu: 4,5; Si:
0,7; Mg: 0,5; Al: resto) foi elaborada através de ligagdo mecéanica, onde os pos el ementares foram
tratados em um atritor por 10 hs a 700 rpm em atmosfera de argénio. A razdo bolas/carga de po
foi de 20/1 e utilizando-se um lubrificante durante o processo. A liga base, ap6s elaborada, foi
reforcada com particulas de NiszAl produzidas por diferentes rotas:

- NisAl elaborado por ligagdo mecéanica (MA): Ni e Al foram tratados em atritor por 3 hs a 700
rpm em atmosfera de argonio; razdo bolas/carga: 20/1.

- NisAl obtido por tecnologia de solidificacgo rdpida (RST): produzido e caracterizado por
(Perez, 1995).

Para obtenc@o do material composito, misturou-se durante 30 minutos, em misturador de
laboratorio, 5% (em peso) do intermetdlico aligabase. A fins de estudo, trés diferentes materiais
(liga base de auminio: MA24, aluminio reforcado com NizAl por MA: MA24 + NizAl MA;
aluminio reforcado com NisAl por RST: MA24 + NizAl RST) foram compactados uniaxialmente
& 300 MPa. Estas pré-formas, apds pré-aquecidas & 150° C, foram imersas em suspensio de 6leo
+ grafite, a fim de se obter um filme protetor de grafite sobre as mesmas, que foram
posteriormente extrudadas & 500°C & 350 M Pa com uma taxa de extrusdo de 25:1. A extrusdo foi
realizada sem desgaseificacdo nem encapsulamento. As propriedades dos diferentes materiais
foram determinadas na condi¢do como estrudadas e ap0s tratamento térmico T6 , cujas condi¢des
foram otimizadas apOs estudo por calorimetria diferencial de varredura (DSC), sendo:
solubilizag&o 4490° C (banho de sal) e envelhecimento durante 18 horas & 160° C, (Costa, 1996).

Neste trabalho, fez-se um estudo microestrutural das diferentes amostras obtidas, antes e
apos T6, andlise das propriedades mecénicas avaliadas, bem como, um estudo sobre a influéncia
das diferentes técnicas empregadas na elaboracdo do intermetalico e a influéncia do tratamento
T6 naresisténcia a corrosao dos compoésitos.

2.2. Testesde Corrosao
A avaliagdo quanto aresisténcia a corrosdo destes materiai s incluem:
a) Susceptibilidade a corroséo por esfoliacdo, de acordo com anorma ASTM G34 (1990);
b) Resisténcia a corrosdo intergranular, de acordo com anorma ASTM G110 (1992);
¢) Medidas dos potenciais de corrosdo, segundo anorma ASTM G69 (padréo e modificado);

A avaliacdo da susceptibilidade a corrosdo por esfoliagdo de materiais sob a influéncia de
ambientes marinho e industrial é de fundamental importancia, sendo este tipo de ensaio tipico
para as ligas de Al da série 2XXX e 7XXX. Neste ensaio, todos os materiais foram imersos em
solucdo de 234 g NaCl + 50 g KNOs diluido em 1 | de égua, e 6,3 ml HNO;3 (70%) em 1 | de &gua
destilada, a temperatura ambiente, por 72 horas. Efetuou-se a classificacdo visual das amostras



apos o0 periodo de imersdo sendo o produto de corrosdo formado na superficie das amostras
analisado por difracéo deraios-X.

A corrosdo intergranular € um tipo de ensaio tipico para as ligas de Al tratadas
termicamente, as quais sofrem resfriamento brusco apos solubilizago e tratamento térmico de
envelhecimento, respectivamente. As amostras foram imersas em solucéo de 57 g NaCl + 10 ml
H.0, (30%), em 1 litro de &gua destilada, por 6 horas, a temperatura ambiente. A corrosao foi
avaliada quanto a perda de peso. Entretanto, as amostras, ap0s preparadas metal ograficamente,
foram observadas também por microscopia eletronica de varredura (MEV) e avaliadas por andlise
de energia dispersiva de raios-X, onde efetuou-se a medida da profundidade do ataque corrosivo
e andlise quimica semi-quantitativa das areas corroidas.

Finalmente, os potenciais de corrosdo de todos os materiais foram avaliados. Este ensaio é
especialmente Util para a caracterizacdo das condicbes metalUrgicas das ligas de Al da série
2XXX e 7XXX, as quais contém Cu e Zn. Neste estudo, os potenciais de corrosdo foram medidos
em solucgdes contendo diferentes percentuais de NaCl (0,75%, 1,5%, 1,75%, 2,5%, 3,5%, 5,0%, e
6,0%) dissolvidosem 11 de H,0, atemperatura ambiente.

3. RESULTADOS

As microestruturas de todos os materiais estudados sdo apresentadas pela Fig.l. A
diferenca entre as morfologias das particulas de intermetalicos utilizados como reforco, segundo
Seu processo de obtencdo, sdo apresentadas na Fig.2. Verificou-se porém, conforme Fig.3, que
apos o T.T. dos compositos, aformacdo de um composto ternario (em peso: 25,7%Ni - 39,35%Al
- 1,6%Cu) sobre as superficies dos elementos de reforgo.

Figura 1 - Microscopia 6tica convenciona das amostras produzidas, antes e apos T.T.: @) MA24; b)
MAZ24 + T6; c) MA24 + 5% NizAl (MA); d) MA24 + 5% NizAl (MA) + T6; €) MA24 +
5% NisAl (RST); f) MA24 + 5% NisAl (RST) + T6.
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Figura 2 - Morfologia do intermetélico NisAl que atua como elemento de refor¢o da liga base MA24:
(@) + 5% NizAl MA e (b) + 5% NizAl RST (MEV).
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Figura 3. - Formac&o do composto ternario sobre as superficies dos intermetdlicos NisAl MA (a) e
RST (b), apés T.T. dos compositos (MEV).

Quanto as propriedades mecanicas analisadas, a Fig.4 apresenta os resultados dos ensaios
de resisténcia a tragdo (esquerda) e dureza (direita) para as amostras em todas as condi¢des
estudadas.
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Figura 4 - Resuitados obtidos nos ensaios de resisténcia a tracdo (esquerda) e dureza (direita),
respectivamente: MA24 = ligabase pura; C1 = MA24 + 5% NizAl (MA); C2=MA24 +
5% NizAl (RST); T6 = tratamento térmico.



No que diz respeito ao ensaio de susceptibilidade a esfoliacéo, através da analise visual das
amostras apds 72 horas de ensaio, Fig.5, verifica-se comportamento similar para todos os
materiais. Contudo, por intermédio da andlise de difracdo de raios X, foram observadas
diferencas na composi¢ao do produto de corrosdo formado sobre a superficie das amostras, apos
este ensaio. Isto €, liga MA24: Al(OH)s/baerita; liga MA24 T6: AIOCI; liga MA24 + 5% NisAl
MA: baerita e AIOCI; liga MA24 + 5% NiszAl MA + T6: AIOCI; liga MA24 + 5% NisAl RST:
AIOCI; ligaMA24 + 5% NizAl RST + T6: AIOCI e Al.

p——

72 h 2014 2014 MA 2014 RST

- ® @ @

2,5cm

Figura5 - Aspecto das amostras ap6s 72 horas de imersao (microscopia 6tica).

Os resultados do ensaio de corrosdo intergranular, apresentados na Tabela 1, podem ser
avaliados por diferentes vias. perda de peso, profundidade de ataque, relacdo Al/Cu na regido
corroida (relagdo tedrica: 21/1), e porcentagem de oxigénio naregido corroida.

Tabela 1 - Resultados do ensaio de corroséo intergranular.

Material Perdaem | Profundidadedo | Relacdo Al/Cu | Teor deO naérea
peso (%) ataque (um) (borda) corroida (%)
MA 24 1,55 145 12,5 18,25
MA24T6 1,06 96,1 84 37,2
MA24 + NizAl RST 1,24 105 11,5 24,15
MA24 + Niz3Al RST T6 0,81 17,5 12,2 17,55
MA24 + NizAl MA 1,18 123,6 12 29,2
MA24 + NizAl MA T6 1,38 55,5 11,7 36,8

As figuras 6-a a 6-e mostram as principais microestruturas dos materiais corroidos. Na liga
MA24 + 5% NizAl (figura 3.6-a) a corrosdo manifesta-se intergranularmente, mais
especificamente ao redor dos precipitados de Cu,Al. A metalografia desta liga, porém apds T6, é
muito similar, sendo observado apenas, uma menor profundidade do ataque corrosivo.

Com relagdo ao CMM + 5% NisAl (RST), Fig. 6-b, o atague também € intergranular.
Entretanto, quando este ataque atinge as particulas de reforgo, concentra-se em ambos os lados da
mesma. A Fig. 6-c ilustra uma das areas de corrosdo deste composito, onde, devido a maior
ampliacao, identifica-se claramente aformacdo de uma cauda de cometa ao redor da particula de
reforco. Através da andlise por EDX, confirmou-se a ndo decomposicdo deste intermetalico,



sendo as &reas A e B (B mais rico em Cu) desta figura, areas de corrosdo. Para 0 caso destes
compasitos apos T6, tem-se comportamento similar, cuja Unica diferenca diz respeito ao fato das
particulas de NizAl encontram-se menos rodeadas pelo atague (Fig. 6-d). Isso deve-se aformagéo
do composto ternario sobre as particulas apds T.T., pois nas areas corroidas proximas as mesmas
tem-se a presenca de Ni, justamente devido a decomposi¢cdo deste composto.

Por sua vez, o comportamento dos compositos reforgado com NisAl (MA) é diferente da liga
MAZ24 + 5% NiszAl (RST), pois apresentam dissolucéo das particulas de reforco. A Fig. 6-eilustra
a microestrutura deste compdsito, sendo observado a forma como o NizAl é corroido. Quanto a
este composito apos T6, verifica-se também a formagcdo do mesmo composto ternario observado
no composito reforgado com NisAl (RST) e adissolucéo das particulas de NizAl.
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Figura 6 - a) Aspecto geral daligaMA24 apos ensaio de corrosdo, sem T6 (MEV); b ec) LigaMA24 +
NizAl RST, sem T6 (MEV); d ee) LigaMA24 + NizAl MA, sem T6 (MEV).



No que diz respeito ao potencial de corrosdo, conforme observado nas Figs.7 e 8, este
decresce para todas as amostras segundo a concentracéo de NaCl e a adi¢ao de H,O, na solugdo
ndo altera o potencial das amostras, respectivamente.
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Figura7 - Potencial de corrosdo X diferentes concentrages de NaCl.
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Figura 8 — Potencial de corrosdo X tempo (ensaio ASTM G69 padr&o)
4. DISCUSSAO

De acordo com a figura 1, a liga base apresenta os precipitados bem distribuidos na matriz,
sendo este comportamento consequiéncia da distribuicdo homogénea dos seus elementos de liga
na matriz de Al. Mesmo apos o T.T., verifica-se que esta homogeneidade permanece na liga. Por
sua vez, para os CMM's reforgados com o intermetalico NisAl, observa-se uma boa interagdo
entre reforco/matriz, tanto antes como apos T6. Entretanto, as particulas de NisAl, obtidas por
MA e RST, apresentam formas tipicas de seus processos de elaboragéo (Figura 2).



Quanto as propriedades mecanicas, através da Fig. 4, verifica-se que a adicdo de NizAl, obtido
por MA e RST, a liga base, resultam em compdsitos com significativos incrementos nas
propriedades mecénicas frente a liga base pura. Isto demonstra o efeito endurecedor destes
intermetdlicos, que atuam como reforgadores da matriz (liga base). De forma andloga, todas as
amostras apresentaram um aumento em suas propriedades apos T.T.. Com relagcdo aresisténciaa
trac8o, observa-se que antes do T6, o valor da liga base apds ser adicionado NizAl (MA) e NizAl
(RST), passa de 450 M Pa para 587 MPa e 590 MPa, respectivamente, promovendo desta forma,
um incremento na ordem de 30%. ApOs T6, estes valores de resisténcia a traco passam de 562
MPa a 622 MPa e 624 MPa, 0 que representa um aumento na ordem de 10%. No que diz respeito
a dureza, a liga base, que antes do T.T. apresentava 120 HV, passa a 130 HV e 139 HV ao ser
adicionado NisAl (MA) e NizAl (RST), respectivamente. Apés T6, estes valores passam de 131
HV a 146 HV e 147 HV. Assim, considerando os valores de dureza para todas as amostras, antes
e apos T6, observa-se um incremento geral na ordem de 10 a 15%. De forma geral, 0 aumento
nas propriedades mecanicas das amostras produzidas por M/P deve-se a uma microestrutura mais
homogénea formada por gréos pequenos. Entretanto, apds T6 verificase um aumento mais
significativo nestas propriedades, o que € justificado pela maior homogeneidade microestrutural
apresentada pelas amostras apos o referido T.T.

Referente aos resultados do ensaio de esfoliagdo, segundo observa-se na Fig.5, nenhuma
modificacdo significativa foi detectada nas amostras apds 72 horas. Isto demonstra um excelente
comportamento de todos os materiais analisados, tornando-os passiveis de serem utilizados em
meios marinhos por longos periodos. Entretanto, pits foram detectados na superficie destes
materiais, 0 que, através da andlise de difracdo de raio X, verificou-se ser o AIOCI o principal
produto de corrosdo formado. Porém, para aliga MA24 e MA24 + 5% NisAl MA, ambas S'T e
também as mais corroidas, tem-se a tendéncia da formagdo de baerita e baerita mais AIOCI,
respectivamente. Aspecto interessante deu-se em funcdo da presenca de Al livre no composito
MA24 + 5% NisAl RST + T6. Este fato pode ter ocorrido em virtude deste material, sob o ponto
de vistade resisténcia a corrosdo, ser o melhor e assim, a oxidagao néo ter sido compl etada.

Em se tratando dos resultados do ensaio de corrosdo intergranular, através da Tabela 1,
observa-se que a relagcdo Al/Cu € menor para a borda das amostras apés o referido ensaio. Isto
indica uma perda de Al nas areas corroidas (pits), as quais apresentam também um alto nivel de
oxigénio. Outro aspecto interessante diz respeito a profundidade do atague corrosivo, que é
significativamente maior para 0s materiais extrudados que ndo sofreram T6, devido
provavelmente, ao maior tamanho dos precipitados que, por sua vez, promovem uma mais ata
taxa de corrosdo. De forma geral, pode-se classificar o comportamento da liga MA24 frente a
COrrosdo como o pior entre os materiais estudados, tanto no estado extrudado como apds T6 €, 0
composito reforgado com NizAl como o melhor. Tal fato esta associado a adicéo do intermetalico
aligabase, o qual tem efeito positivo naresisténcia a corrosdo destas ligas. Através das Figuras
6-alb/d., observa-se que a corrosdo manifesta-se de forma intergranular. Em suma, ambos
intermetalicos (MA e RST) interrompem/reduzem o ataque em profundidade, mas de diferentes
maneiras, ou sgja, os produzidos por RST atuam como areas catodicas frente a matriz e, os
produzidos por MA, atuam como anodo de sacrificio. A explicagdo para estes comportamentos
baseia-se na forma de elaboracdo dos intermetdlicos utilizados como elementos de reforco da
liga MA24. O NisAl produzido por MA apresenta-se, apos a ligagdo mecénica, amorfo e com
certa quantidade de Ni livre. Durante a extrusao, acredita-se que ocorra certa recristalizacéo deste
intermetdlico, mas permanecendo ainda Ni livre. Este resultado pode ser confirmado por difracéo
de raios X e andise por EDX dos pontos marcados na figura 6-e, (Maia,1997), o que confirma
que este tipo de reforco € mais corrosivel que a matriz de Al. Assim sendo, os intermetélicos



produzidos por MA atuam como anodos de sacrificio e promovem, desta forma, protecdo
catédica a matriz e, portanto, reduzem o ataque corrosivo. Por sua vez, os intermetélicos
produzidos por RST sd0 mais estavels, tanto do ponto de vista quimico como cristalogréafico,
sendo que apresentam comportamento catodico frente a matriz. Neste caso, quando o atague
atinge as particulas de NizAl, a corrosdo € centrada nestas areas, que passam a atuar como
catodos junto a matriz, interrompendo o atague em profundidade. Em ambos os intermetalicos,
apos T6, é observado certa dissolucdo de Ni nas areas corroidas da matriz. Isto deve-se a
formacdo de um composto ternario (Fig.3) sobre a superficie destes reforgos, a qual é facilmente
corroida e, motivo pelo qual, o Ni aparece sempre proximo as areas dos reforcos.

No que diz respeito a0 potencial de corrosdo, segundo Fig.7, para todas as amostras
elaboradas este potencial decresce com a concentracdo de NaCl. Isto dase em funcdo de que,
quanto maior esta concentragcdo, mais ata a atividade da solugdo. Outro aspecto observado é a
pequena diferenca entre os potenciais dos materiais como extrudados, que apresentam-se
ligeiramente maior (mais catédicos) frente aos materiais apods T6 (aproximadamente 15 mV).
Contudo, dois importantes aspectos devem ser destacados quanto a este tipo de ensaio: do ponto
de vista prético, ambos os tipos de reforgos (NizAl MA ou RST) n&o influenciam no potencial da
liga base e, nenhuma alteracéo significativa no potencial de corrosdo é observada com o tempo, 0
gue significa que estes materiais apresentam comportamento estavel no meio salino em questéo.

4. CONCLUSOES

- O processo de elaboragdo empregado na obtencdo das amostras mostrou-se eficaz, uma
vez que, permitiu produzir materiais densos e com boas propriedades mecanicas,

- A adicdo do intermetdico NizAl (MA e RST) aligabase MA24 promoveu um incremento
significativo nas propriedades mecanicas dos compositos frente a esta liga base;

- Quanto a0 comportamento a corrosdo, € muito benéfico a adicdo do intermetdlico a liga
base MA 24, tanto no estado extrudado como ap6s T6;

- Através das medidas dos potenciais de corrosdo, verifica-se uma variacdo peguena nos
potenciais de corrosdo das amostras estudas, de forma geral.

- O resultado do ensaio a susceptibilidade a corroséo por esfoliagdo indicou que todas as
amostras apresentaram comportamento estavel;

- As particulas de intermetdlico (NisAl MA e RST) atuam como defesa a corroséo
intergranular dos compositos. Em relagdo amatriz, o NizAl (MA) atua como énodo de sacrificio e
o NizAl (RST) interrompe o ataque em profundidade, o que significa dizer que atuam como
protegdo catddica e catodo, respectivamente.
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Aluminium Base Composite Reinforced with NizAl Intermetallic by powder metallurgy:
microstructural, mechanical and corrosion characterization.

The metal matrix composite, as well as the intermetallic, due to the possibility of
combining properties such as strength, low density and excellent weigth/rate, has nowadays been
atracting the attention of numerous research groups.

In this essay, are comprised both material families and the powder metallurgy process is
used for elaboration of aluminium matrix composites strengthened with intermetallic NizAl. The
referred intermetallic is obtained through two powder manufacture route, or rather, rapid
solidification and mechanical bond, being the last process also utilized for the elaboration of the
base alloy AA2014, wich was used as matrix on the consolidation of the cited material
composites. The powders of these material were analized through X-ray diffraction.

The consolidation of the referring composites obeyed the following sequence: mixture of
the powders according to specific proportions (AA2014 and NisAl), uniaxial compaction,
lubrification, hot extrusion, without encapsuling and degasification, and thermal treatment. The
temperatures used in the cited thermal treatment were optimized by differentia scanning
calorimetry.

The material produced were studied microstructurally by means of conventional optical
and scanning electron microscopy and characterized according to its tensile strength, hardness
and corrosion resistance: intergranular corrosion (test ASTM G110), exfoliation corrosion
susceptibility (test ASTM G34) and measurement of corrosion potential (standard and modified
test ASTM G69).

Keywor ds. composite, intermetallic, powder metallurgy, corrosion.



