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RESTUMDO

Inicialmente descreve~se o Sistema Cu~Al e as fa
ses que ocorrem do lado rico em cobre; em seguida faz-se u-
ma revisfo sobre as reagdes de decomposigdao da fase B de alta
temperatura no resfriamento e sobre as reagdes de decomposi

\ .
gdo da martensita B, no revenido,

. - [ d
Faz-se também a revisao de alguns conceitos teo-

ricos sobre interfaces e estabilidade das microestruturas.

Estudou-se, na parte experimental, a decomposi -
gdo isotérmica (revenido) da martensita Bl de duas ligas hi
poeutetdides em teﬁperaturas que correspondem aos campos [/
o +-Y2(520°c) e a+8 (650°C) do diagrama Cu-Al, Realizaram

] . A : n o
se ainda experiencias de solublllzagﬁo no campo o + Ba 576

Q

da estrutura o + Y, obtida pelo revenido por 90 minutos a

520°C.

No revenido a 52000 da martensita Bﬁde ambas as
ligas observou=-se inicialmente a precipitagao de alotriomor
fos de fase O em contornos de grao, a reversao parcial da
martensita para fase B,, e transformagao in situ da marten-
sita em fase 0o supersaturada, gue gradualmente passa a fase
@ de equilibrio. Com tempos maiores, observou-se a decompo

sigdo da faseBiem v, e o .

A fase 0 tem a forma de plaquetas que mantém rla
nos de hdbito herdados da martensita., A fase Y, precipita

’”
como globulos que coalescem sem formar contornos de grao



formando lamelas de interfaces lisas entre as plaquetas deaq.

A estrutura 0l+Y2n"a'o coalesce nem esferoidiza para os tempos
- -~ 0] 3

estudados, o que pode ser explicado pela existencia de in -

terfaces o/ B, e Ot/'Y2 de baixa energia.

2

Para se estudar a existencia de interfaces de bai
xa energia entre a fase ¢ da transformagao in situ e a fa-
se B da reversfo da martensita, realizou-se a decomposicao
da martensita no campo @ +B , Observou-se que a fase & re -
sultante de transformagao in situ mantém os planos de hébito
da martensita; as plaquetas de fase 0 coalescem sem esferoi
dizar, mantendo interfaces retas com a fase B e os mesmos /[
planos de hébitq que a martensita obtida pelo resfriamento /
da fase B de reversao. Cada griao de Boriginal dd origem a
apenas um grao de B, com a mesma orientagido cristalogrifica.
Para estudar a existencia de interfaces de baixa energia en-
tre as fases B, e Y, e de ambas. com a fase 0 , realizou-se a
solubilizagao no campo @ +B da estrutura o + Y, obtida por

revenido,

Vefifiéou—se que a fase B precipita no interior
da fase ané forma de gldébulos, que depois crescem dissol -
vendo parcialmente a fase ® ., As interfaces ¢ / B mantém-se
planas e as plaquetas de 0 mantém os planos de habito herda
dos da martensita. Cada antigo grao de B d& origem a um /

. o~
grao de B com a mesma orientagfo.

Discutiu-se os resultados sob o ponto de wvista da

relagao entre as morfologia e a mnatureza das interfaces.

Concluiu-se que os resultados podem ser explica -



dos pela existéncia de interfaces o /B , afy, e afB
de baixa energia em algumas diregdes e interfaces Bifyz ¢ Yo B
em todas as diregdes. Discutiu-se ainda a origem ae relagoes
de orientagZ@o entre os reticulados que correspondem a inter-

faces de baixa energia,



ABSTRACT

The Cu-Al system, in the copper-rich side, is des-
cribed. The reactions that occur during decomposition of the
high temperature B phase, as well as the decomposition of the
B} martensite during tempering, are reviewed. Some theoreti-
cal concepts about interfaces and microstructural stability

are also reviewed.

In the experimental part of this dissertation, the
isothermal decomposition (tempering) of the B’ martensite is
studied in two hipoeutectoid alloys, at temperatures in the
a + v.field(5209C) and in the a+ B field(6509C)of the Cu-Al
equilibrium diagram. Experiments on the solubilization of the
o + ya2structure obtained by tempering,in the a +8 field of

the equilibrium diagram at 5769C, are also made.

During tempering at 5209C of the Bj martensite, for
both alloys, it was initially observed the precipitation of o
phase alotriomorphs in grain boundaries, the partial reversion
of the martensite Bﬁto Biphase, and the transformation "in si
tu" of the martensite to supersaturated o phase, which gradua
lly becomes equilibrium o phase. Later it was observed the de
composition of the B;phase to yzand a phases. The "in situ"
formed o phase is plate-like, and maintain the habit plane of
the martensite.The y,phase precipitates as globules,which coa
lece without leaving grain boundaries, forming lamellas be-
tween o plates,with smoth interfaces. The o +y, structure nei
ther coarsen nor spheroidizes for the studied periods of times.
The results can be explained by the existence of 1low energy

o |By and al|y, interfaces.



Experiments on the decomposition of the martensite
in the o + B8 field were made to check the existence of low
energy interfaces between the "in situ" transformed a phase

and the B phase from the martensite reversion.

It was observed that the o phase plates maintain the
martensite habit planes. The plates coarsen without spheroi
dizing, but maintaining straight interfaces with the g phase,
and with the same habit plane of the martensite that results
from the quenching of the B phase from the reversion. Each B
grain originates only one new B grain, with the same crysta-

llographic orientation.

Experiments on the solubilization in the o +B8 field
of the a + v, structures obtained by tempering were made in or
der to study the existence of low energy interfaces between

the B1 and vy:phases, and between both and the o phase.

It was observed that the B phase precipitates insi-
de the y,as globules which later grow , dissolving partially
the a phase. The o8B interfaces stay straight and the o
plates mantain their habit planes. Each original B grain ori-

ginates one new B grain with the same orientation.

The results were discussed by relating the morpholo

gies tO the nature of the interfaces.

It was concluded that the results could be explain-
ed by the existence of low energy o|B: , o/y. and a| B inter
faées on some directions, and Bifyand y/f interfaces in all
directions. The origins of the lattices orientation relation-

ships that gives low energy interfaces are discussed.
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INTRODUGAO

Os efeitos da témpera e revenido nos bronzes de alu
minio tém sido estudados ha muito tempo e utilizados para me

lhorar as propriedades meca@nicas de ligas comerciais.

Alguns dos primeiros trabalhos, como o de Portevin
em 1912 (1) j& reconheciam que estes efeitos estavam relacio
nados com transformacdes do tipo martensitico, por  ocasiao
da témpera e precipitacdao fina, dirigida pela morfologia da
martensita, por ocasido do revenido. Resultados analogos fo
ram obtidos em ligas Cu-Sn por Grenet em 1911 (2) e Matsuda

em 1926 (3).

Os primeiros trabalhos utilizaram medidas de . pro-

priedades mecdnicas, principalmente dureza, e microscopia o-

tica, para acompanhar as reagoes.

A utilizacdo de técnicas de difragao de raios-X e,
mais recentemente, a microscopia eletrdnica de transmissao e
a difracdo de elétrons em areas selecionadas permitiu a iden
tificagao das fases obtidas na témpera e revenido e da se-

quéncia de reagoes.

Os conhecimentos adquiridos com estas técnicas so-
fisticadas criaram a possibilidade de compreender melhor a
metalografia Otica destas reagSes. De outro lado, © pro
gresso da teoria permite uma interpretacdo moderna da morfo-
logia das fases envolvidas nos processos de revenido das mar

tensitas das ligas de cobre.



2.

Neste capitulo, descreve-se inicialmente o sistema

Cu-Al, e as fases que ocorrem do lado rico em cobret Em se
guida faz-se uma revisdao sobre as reacdes de decomposigao da
fase B de alta temperatura no resfriamento, e sobre as rea-

¢oes de decomposigao da martensita no revenido.

Numa segunda etapa faz-se a revisao de alguns con
ceitos tedOricos sobre interfaces e estabilidade da microes-
trutura. Estes serao utilizados na discussao, como uma fer
ramenta para a interpretacgao das morfologias dos ' produtos

das reagoes de revenido.

l. Objetivos do trabalho

0 estudo da natureza das microestruturas resultan-
tes de transformagoes de fase, encaminha-se em geral, por
dois eixos principais: a relagao entre os mecanismos de nu-
cleagao e crescimento e as morfologias observadas, e a rela

cao entre os mecanismos e a cinética de precipitacao.

Em particular, para a compreensao dos mecanismos de
nucleagdo e crescimento & essencial o conhecimento da natu-

reza dos locais de nucleagao e das interfaces entre fases

(4).

No presente trabalho objetiva-se estudar, através
de metalografia &tica, a decomposigao da martensita Bi do
sistema Cu-Al, visando caracterizar morfologicamente as fa-
ses identificadas por trabalhos anteriores, bem como a se-

quéncia das reacgoes.



3.

Através do estudo morfoldgico, utilizando-se os
conhecimentos acumulados sobre as relagoes entre a morfolo
gia e os mecanismos de transformagao (5), pode-se elabo -
rar hipdteses sobre os locais de nucleagao e a estrutura das
interfaces das fases envolvidas. Além disto, o estudo da
estabilidade das morfologias face a tratamentos por longos
periodos (6) também pode fornecer indicagoOes sobre a natu-
reza das interfaces entre as fases. Resultados prelimina
res revelaram a formagdo de morfologias estdveis em relagao
a esferoidizagao. Pretende-se estudar este comportamento,
relacionando a evolugao da morfologia e os mecanismos das
reagoes com as teorias sobre mobilidade e estabilidade de

interfaces entre fases.

2. O sistema Cu-Al

a) O diagrama e as fases de equilibrio

A Figura 1 mostra o diagrama de equilibrio cobre-a

luminio, do lado rico em cobre (7).

A fase B, estavel a altas temperaturas, & uma fa-
se clbica de corpo centrado de tipo latao B. A fase o,clbi
ca de face centrada,e a solugdo sbdlida terminal do Cu, esta
vel até 9,8%* em peso de Al, e a fase Yo cibica complexa,can
estrutura de-latao y, estavel a partir de 15,6% Al. O dia
grama apresenta um eutetdide com 11,8% de Al a 565°C corres
pondente a reagéo B>a + Yoo A temperaturas abaixo de 350°¢c

existe ainda a fase Y peritetdide.

* As percentagens em todo o texto serao dadas em peso.



b) As fases metaestaveis

A fase B super-resfriada sofre uma reagao de ordena-
gao B=> Bl a temperaturas abaixo de Tc, temperatura criti-
ca de ordenagcao. A fase B,s ordenada, & clbica de corpo cen
trado do tipo DO, e tem composicdo aproximada 12,4% em peso

de Al, correspondente a Cu3Al.

As fases B e Bl super-resfriadas transformam-se,por
uma transformagao sem difusdo em martensita, a temperatu-

ras abaixo da temperatura Ms de inicio da transformacao.

A temperatura Ms decresce com o aumento do teor de
Al, coincidindo com a temperatura Tc para teores de Al em

torno de 10,5%, como Se V& na Figura 2.

Nas ligas com menos de 10,5% Al, a fase B (CCC)trang
forma-se martensiticamente numa fase B' de estrutura tetragg
nal. Em ligas com composigdao entre 10,5% Al e 13,0% Al a tem
peratura Tc & mais elevada que a Ms e a liga transforma-se
parcialmente em fase ordenada Bl antes da transformacao mar-
tensitica para fase Birortorrémbica e ordenada. Em ligas cam
mais do que 13,0% Al formam-se misturas de dois tipos de mar
tensita, Bi e y' onde y' & uma martensita hexagonal compac

ta contendo grande quantidade de maclas. .

A Tabela 1 resume as fases do sistema Cu-Al que se-

rao citadas ao longo deste trabalho.
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Fig. 1 - Diagrama de Equilibrio Cu-Al, do lado rico em Cu,

segundo (7)
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Fig. 2 - As linhas metaestdveis Ms e Tc no Diagrama de E-

quilibrio,.segundo (13)



Fase Reticulado cristalino Comentario

o Cpifre solugao sdlida terminal do

Cu, estavel

B crere fase de Hume-Rothery esta
vel

Yo c.c.c tipo latao v fase de Heme-Rothery esta
vel

B! tetragonal compacta metaestavel martensitica
desordenada

Bi ortorrombica metaestavel, martensitica
ordenada

81 c.c.c ordenada do metaestavel, ordenada

tipo DO3

c) As transformagoes de fase do sistema Cu-Al

Na composicao eutetdide (11,8% Al), com peguenos
super-resfriamentos a fase 8 transforma-se num eutetoide oc+y2
de morfologia lamelar ou granular (8). Com - super-resfriamen
tosmaiores ocorre reagao do tipo bainitico e temperando-se
a partir do campo B inibem-se as transformacdes por difu-
sao e obtém-se martensita. A ordenagdo n3o pode ser evita-
da por resfriamento brusco e, por sua vez, 61 ordenado trans

forma-se em martensita.
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Nas ligas hipoeutetdides a fase o precipita-se 1lo
go ao resfriar abaixo da linha o/a+f na forma de alotriomor
fos de contorno de grao e de agulhas de Widmanstdtten. A
temperaturas abaixo da eutetdide da fase B restante trans-
forma-se em eutetdide aty, . Com grandes super-resfriamen-
tos a fase a forma-se como placas que nucleiam por um meca
nismo martensitico e crescem por difusao (9); esta & a ra-

zao da classificacgdo como reagado bainitica.

Nas ligas hipereutetdides precipita-se a fase pro-
eutetdide Y, na forma de cristais alotriomorfos,. em contor-

nos de grdao, e precipitados intragranulares dendriticos ou

em forma de roseta (10, 1l1). Em temperaturas abaixo da
eutetoide a fase B restante transforma-se em eutetoi-
de Aty o

A reagdo de ordenagao ~ B»B, ocorre a temperaturas
crescentes para teores crescentes de Al, ate 12,4% em trata
mentos isotérmicos. A reagdo de ordenagao dd-se por nuclea
gdo e crescimento de dominios ordenados em uma matriz desor
denada. (12). A reagdo & rapida e nao pode ser suprimida pe
la témera (13), com velocidades crescentes de témpera dimi

nui o tamanho dos dominios.

A Figura 3 apresenta o diagrama de equilibrio me-
taestavel (14), o equilibrio entre B e B, pode ser alcanga-
do em menos de 100s em tratamentos isotérmicos (8). Em 1li-
gas hipoeutetdides, a precipitacao de fase o pode ocorrer
associada & reagao de ordenagao, (Bga + By) havendo a for-
macao de fase 81 a temperaturas acima da linha B/B+Bl do

diagrama metaestavel (Figura 3).
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Por outro lado, em ligas hipereutetdides, a fase B,
transforma-se em Yo +B8 e posteriormente, no resfriamento o-
<

corre a reagao B+ Y,< By7 resultando num halo de 8; em vol-

ta da fase Yoo

Diversos pesquisadores (14, 15, 16) observaram gque
as reagoes 8 €§a+81, que ocorre em temperaturas inferiores a
530°C, e y2+8:261 que ocorre abaixo de 505°C, podem ser in-
cluidas em um diagrama metaestivel (Figura 4). Adolar (17),
mostrou que o eutetdide a+y2 pode crescer tanto em conta-
to com a fase ordenada Bl como a fase desordenada £, mesmo

em temperaturas menores que 505°c.

d) A transformagao martensitica

O resfriamento rapido (témpera) da fase B em geral
da origem a martensita. No entanto, com teores de Al muito
baixos, proximas ao limite de solubilidade da fase o
(~ 9,5% Al), ocorre precipitagao de fase o através de rea-

cao massiva (18).

As estruturas cristalograficas de B', Bi e v', his-
toricamente foram objeto de controversias. A estrutura de
Bi por exemplo, foi descrita como h.c distorcido (19), mono
clinica ou triclinica (20), c.f.c distorcida (21), c.f.c com

falhas de empilhamento (13) e ortorrombica (22).

Aceita-se atualmente (23) que as martensitas do ti-
po B (B', Bi) resultam de uma transicao de tipo c.c.c + c¢.f.c,

acompanhada de uma mudanga na sequéncia de empilhamento dos
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planos compactos, dando estruturas do tipo c.f.c ou estrutu-
ras ortorrOombicas. Assim a estrutura cristalina de ﬁi é or-
torrdmbica com 18 planos compactos na célula unitaria (22)
mantendo-se a ordenacao da fase B1- Esta estrutura pode ser
obtida através de uma transformagao c.c.c » c.f.c, acompa -
nhada pela passagem de uma discordancia parcial a/6 |ll§[ a
cada 3 planos compactos, dando uma estrutura compacta com a
sequéncia de empilhamento ABCBCACAB ou estrutura "3R". A
transformagdo c.c.c + c.f.c corresponderia & deformagao homo
génea, e a passagem das discordancias parciais & deforma-

gao com reticulado invariante.

A martensita B' & uma estrutura c.f.c nao ordenada,
com falhas de empilhamento dando uma sequéncia de empilha -

mento ABCBCACABAB ou "11 H" (23).

A martensita Y' @ h.c com a deformagao com reticula
do invariante dada por maclagao peric’)dica,'ffnso por escorregamento
(23). Swann (24), extrapola a energia de falha de empilhamen
to*para a fase o metaestivel com composicdes no campo
aty, mostrando que esta cal a zero na composigcdo em que se
inicia a formagao de Y' e sugere que a fase h.c pode ser
formada a partir da c.f.c por um defeito de empilhamento a

cada 2 planos compactos.

Tas. Delaey e Deruyterre (25) calcularam que cada
grao de B pode dar origem a 24 diferentes orientagoes ou va-
riantes martensiticas. Observando a microestrutura martensi
tica Bi obtida em monocristais de B verificaram que esta e

composta de até seis diferentes grupos, cada qual contendo

* Energia de falha de empilhamento = E.F.E,
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plaquetas de quatro diferentes variantes de orientacao. Es
te filtimo fato seria devido ao acoplamento mecanico entre
as plagquetas de algumas variantes, de tal forma que és mua-
dancas de forma macroscopicas de plaquetas vizinhas anu-
lem-se aproximadamente. Esta explicagao & confirmada pela
observacao do tipo de interfaces entre plaquetas: predo-
minam interfaces que corresbondem a mudanca de forma de mes

ma diregdo e sentido contrdrio nas respectivas plaquetas.



3. 0 Revenido da Martensita de Cu-Al

3.1. Revisao histdérica

Os trabalhos mais antigos sobre o revenido da mar
tensita de Cu-=Al preocupam-se com o endurecimento resultan-
te deste tratamento térmico, e com a modificagao da microes
trutura associada ao endurecimento. O precursor destes tra-
balhos foi Portevin (1) que em 1912 ja caracterizava o pro-
duto da témpera como martensitico e observava que os produ-

tos do revenido mantinham a morfologia da martensita.

Posteriormente, encontra~se na literatura inume-
ros trabalhos em que o revenido da martensita de bronzes de
aluminio bindrios e complexos foi estudado através de dure-
za, microdureza, métodos dilatométricos e principalmente
"metalografia Stica. (1) (3) (26) (27) (28) (29) (30) (31) e

(32)

Esta etapa culminou com o trabalho de Cope (33) /
que caracterizou metalograficamente 5 ligas de 10,3% a
12,3%A1l em tratamentos isotérmicos apés a tempera, levantan

do as curvas T.T.T. para a decomposicao da martensita (Fig.5)

Segundo Cope, nas ligas de 10,3% a 11,8% Al reve-
nidas a altas temperaturas (T>47590) a estrutura final é de

0+7Y,, com & na forma das plaqueétas originais de martensita

2 t
e Y,entre elas. Com 10,3% hid transformagio total de B'em o
supersaturada de Al, do qual formé—se Blantes de decompor -

se em ( o+ Y2). Com 11,2%Al a 11,8%Al1l, a fase O separa-se
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acordo com os mecanismos com gque se da o revenl

do da martensita, segundo Delaey e Leféver (35)



ao longo dos planos de habito martensiticos, e o enriqueci
mento resultante de g8 em Al causa a formagdo isotérmica de
de B,. A transformagio reversa também ocorre, isto &, = a
formagao de B,a partir de B', o qual finalmente se trans -
forma em ¢ por empobrecimento de Al., Ambos,g' e g,, se de-
compdem para formar o + vy, simultaneamente, sendo que a + v,
formado a partir de B, tem morfologia lamelar sob condi -
¢d0es favordveis. A temperaturas baixas, com longos perio -
dos, aparece a fase descoberta por West e Thomas (34) e
que nos diagramas mais recentes é indicada pela fase peri

tetoide o, .

Mais recentemente, grande numero de trabalhos foi

3 . - . 3 o~ - -
realizado utilizando microscopia eletronica de transmissao,
difracao de Raio X, difracgio de elétrons em area séleciona-

da e outras técnicas sofisticadas.

Delaey‘e Lefever, em 1975, realizaram um trabalho
(35) em que, utilizando microscépia eletronica e difraclo
de Raio X, caracterizaram a seqiiencia de reagdes no reveni
do das martensités de ligas bindrias Cu-Al de 10,0%Al a

13,5%A1, unificando os resultados anteriores da literatura.

Delaey e Lefever definiram cinco campos de tempe-

raturas e composigdes, relacionando-as com as linhas do dia
» ~ -

grama metaestavel e com diferentes seqliencias de reagaes de

revenido em cada campo (Fig.6).

Para os dois campos de interesse mneste trabalho ,
campos IV e V, Delaey e Lefever caracterizaram a ocomrencia

- ~
das seguintes reagoes:



1) Precipitagdo proeutetdide de fase o y Simboli

zada como (a )
2) Reversdo da martensita B13 81

3) Formagdo de martensita estabilizada rica em

1=
Cu, na regiao nao revertida, simbolizada por B,

4) Formagio da fase 0 supersaturada, simbolizada
por ot , a partir da martensita por uma transformacao in

situ.

5) Decomposigio eutetéide da martensita, dando

0+ Y2 lamelar, simbolizada por (@ +Y 2)p.

6) Precipitaglo proeutetdide de Y,

Trabalhos recentes (23) tém estudado as martensi
tas das ligas de Cu (Cu-Zn,,Cu-Al, Cu-Zn-Ga, Cu-Sn, etc.)
de uma forma unificada, devido as semelhangas existentes e
tre as fases B e entre as martensitas destas ligas, respec
tivamente. Devido a esta semelhanga, ao se discutir neste/
capitulo as principais reagdes do revenido de martensitas/
Cu-Al, s8o utilizados exemplos de reagdes andlogas em ou -

tros sistemas.

O interesse atual na decomposigao e revenido das
martensitas do tipo gl, (com falhas de empilhamento) deve
se a descoberta dos fendmenos de pseudo-elasticidade e e _
féito de memdria, associados a estas martensitas (53). As
reacoes de revenido causam a degeneragao das propriedades

- A
associadas a estes fenomenos.



3.2, As reacoes principais no revenido da martensita

a) A Reversdo da Martensita

A maioria das martensitas formadas no resfriamen

to reverte a fase matriz no aquecimento.

A temperatura em que se inicia a reversao da mar
tensita € chamada de As (Austenite start), por analogia /
com a temperatura Ms. Quando a temperatura As é mais bai-
xa do que a temperatura Ms, a transformagao martensitica
pode ter cardter termoelastico, isto é, para cada tempera
tura existe um equilibrio entre a tensao eldstica associa
da e transformagao e o potencial termodinamico para a rea
¢Bo (36). Quando a temperatura As é elevada, reagdes de
decomposig¢do envolvendo difusio competem com a reversao /

\

martensitica para a fase matriz.

Nas ligas Cu-Al a reagao martensitica inversa /
foi observada por Gridnew, Kurdjumov e Miretzky citados /
por Klier e Grimko(10) antes de 1940. Mais recentemente foi
observada através de microscopia eletronica poxr Nishiyama

e Kajiwara (37).

Nishiyama e Kajiwara (37) ao aquecerem laminas fi
nas de martensita El de Cu 11.9% Al, no estdagio quente do
microscopio eletronico de transmissao, observaram o apare
cimento de plaquetas finas de B; a temperaturas de 4000(1
A temperatura de inicio da reversao, temperatura As, era
dependente da espessura da lamina; liminas mais finas /

transformaram-se em temperaturas mais elevadas. A maioria



dos cristais de B; nuclearam no interior da plaqueta de mar
tensita e cresceram retos e paralelos, continuamente,até al
cangar o contorno entre plaquetas de martensita BH quando

comegaram a alargar-se e fundiram-se em um s6 cristal. Os
autores estudaram as orientagoes relativas de BH e B, che
gando a conclusao que as plaquetas de B; tem em relagﬁo a
3'1:(110)61// (1,2?3')8,1 , |111] 81// |210|B‘1 , ora, (12?3)8.1 é
um plano comum a diversas variantes martensiticas em um mes
mo antigo cristal de B . Delaey e Deruyttere mostraram 05)
ainda que o plano (125), freqlientemente corresponde a uma

interface entre plaquetas em um grupo auto acomodado.

Nishiyama e Kajiwara também verificaram a frequég
: : (128) :
cia de interfaces entre plaquetas de martensita, e propuse
ram que, como este plano € paralelo ao plano (110)B docris
1

X N . ’
+al A= _..B,,esta seja uma interface coerente Bll B1 duran-

te a transformacao martensitica.
b) A +ransformagdo "In situ" da martensita

Como as estruturas martensiticas de tipo g tem re
ticenlados muito parecidos com c.f.c. , um modo de transi -
cdo para a fase o & através de uma transformagio homogénea
do reticulado, gradual e sem nucleagao, andloga a um pro -

cesso de recuperagao.

A primeira referéncia a esta reacgao é de Govila ,
(38) que estudou o revenido da martensita 6' de CuZnGa uti-
lizando raio X. Ele observou que durante o revenido, os tra

cos de difragao de raio X da martensita mudavam continuamen



te, algumas linhas diminuindo de intensidade e mudando de
posigao gradualmente com o tempo e a temperatura, até obter
um espectro andlogo.ao da mistura de equilibrio o+ vy Obti

do pelo recozimento,

Delaey e Warlimont (39) observaram por microscopia
eletronica de transmiss3o o revenido de martensita de Cu-Zn
-Ga, verificando que a transformagdo in situ se d& pela
contragao térmica dos defeitos de empilhamento estruturais
da martensita, produzindo discordancias unitdrias em um re-

ticulado c¢.f,c.

Uma transformagao din situ andloga foi caracteri-
zada como uma das etapas da formagﬁo de plaquetas de bainita
o' em fase B de Cu-Al superresfriada abaixo de 400°C (k0), e

da bainita o0i1em fase B de Cu-Zn super-resfriada.

Garwood (41) em 1954 j& observava que para curtos
tempos de reagan, a figura de difragﬁo de raio X das plaque-
tas de djapresentava linhas correspondentes a estrutura c.f.c
mas com um nimero extra de reflexdes que desapareciam apés
algum tempo de tratamento isotérmicq. Flewitt e Towner (42)
e Wagner e Helion (43) sugeriram que estas reflexoes extras
seriam decorrentes de falhas de empilhamento produzidas
durante a transformagao,pelo componente do cisalhamento hetero
géneo de uma transformacgao martensitica, que seria a primeira
etapa da transformagao bainitica. Hornbogen e Warlimont (L4k4)
e Cornelis e Wayman (45)(ziltraram que a transformagao baini

tica de latao B para a1l da-se isotermicamente, pela forma-



¢do de uma plaqueta através de cisalhamento invariante do re
ticuladoy como no caso de uma transformagao martensitica, sem
mudangca de composigao, dando uma estrutura de tipo 3R (empi-
lhamento ABCBCACAB) e a transformagao continua posteriormen-
te pela difus@o de Zn da plaqueta recém formada para a ma -
triz e recozimento (recuperagﬁo) das falhas de empilhamento,

até a obtengao da fase o de equildibrio.

Nas ligas bindrias de Cu-Al, Lefever e Delaey (47)e
Duval e Hayman (48) estudando o revenido a baixas temperatu-
ras, ( por 5 a 10 horas) verificaram o aparecimento de novos
contornos de anti-fase (‘anti-phase boundarfb na martensita,
formando uma estrutura com superreticulado de longo periodo
(LPS) e mantendo a estrutura martensitica. Esta fase com es-
trutura 3R - LPS é metaestavel; revenindo martensita com a
composigdo no campo o, (11.3% Al) por aproximadamente um
meés, esta fase did origem a fase o e o0, , com a aniquilagao
de falhas de empilhamento e dando origem a uma estrutura 1R
(ABC) com LPS, As discordancias unitdrias criadas com a rea-
gao das discordadncias parciais da mantensita formam estrutura

celular e subcontornos.

No revenido a alta temperatura, Cope ja havia obser
vado transformagfio gradual de B em o por difusSo de Al, e
Delaey/Lefever (35) haviam observado esta reagfio por micros-
copia eletronica de transmissdo e por microscopia ética. No
entanto, Nishiyama e Kajiwara (37) no unico trabalho em que
se utilizou observagao direta do revenido de laminas finas
de martensita Cu 11,9%Al, através de um microscépio eletroni
co de transmiss@o munido de camara quente, ndo observaram mo

dificagao nas falhas de empilhamento, mesmo no aquecimento



o o s
a temperaturas elevadas (500 C). Esta estabilidade pode estar
relacionada com o fato de, pelas microestruturas apresentadas,
. ad 3 -
as falhas de empilhamento atravessarem a lamina fina de lado a
. ol . 3 -
lado, e nao se observar a presenga das discordancias parciais
que deveriam estar associadas as falhas de empilhamento. O fa
to de as laminas mais finas (as quais devem ter suas tensdes
’ . - ~
eldsticas mais relaxadas) terem temperatura As de reversio [/
~
mais elevada, confirma que deva estar ocorrendo relaxagao das

~ ~ A - .
tensoes na preparagao das laminas finas,

Swann (49) apresenta evidéncias de que a E.F.E,
na fase @ das ligas Cu-Al aumenta com o agquecimento acima de

35000, o que poderia justificar a recuperacao destes defeitos.
G

Uma outra forma de martensita 83 transformar-se em
uma estrutura c.f.c. (fase @) sem nucleaglo, é por deformagio
plastica., Delaey e Deruyttere (54) e (55) deformando por tra-
gdo, corpos de prova de martensita Cu-Al formados a partir de
um monocristal de B com orientagao (lég)// ao eixo de tracaaqg

obtiveram uma fase de cor rosada, com estrutura c.f.c.

c) A precipitac8o de a e de Y,

Cope (33) observou no revenidodas ligas de composi
¢ao hipo e eutetdéide, precipitaclio de * , e a formagio de B
antes da precipitagfo de Y,. Em todas as microestruturas ob -
servadas na literatura, a mistura o + Y2 produzida no reveni-
do somente se apresenta lamelar quando associada a algum con-
torno de grao, embora nenhum autor fagé referencia a isso. Em

ligas com 12,9%A1l, Cope observou estruturas contendo glébulos



de vy, com um halo de B , em uma matriz de B + B1 s O que su-
gere a reag¢do B1 ., B, seguida de B, » y,+ g - Estas reagoes
sugerem que se pode utilizar os conhecimentos éobre a decompgo
sigclo da fase B super-resfriada para a compreensio das preci-
pitagoes de o e de Y, no revenido da martensita. Assim esta /
dltima reagdo é semelhante as reagdes encontradas por West e
Thomas (14) (34) na decomposicio isotérmica de B e por Moon e
Garwood (9) no resfriamento continuo de fase B e é explicavel
pela diferenga de composigao entre B e B, ; B, é aproximada -
mente Cu Al3 estequiométrico, com 12,4%Al. Em ligas com menos
de 12,4%A1 formam~-se dominios de CuAl3 (81 ricos em Al e re-

gioes de B , empobrecidos de Al. Na formagio de Y, proeutetodi

de a regido em volta do gldébulo de Y, reverte de B1 + B

Jerath e Mack (50) discutindo o trabalho de Cope ’
sugeriram que a fase Y,no revenido acima da temperatura Ms
se forﬁa préxima a uma fase metaestdvel de cor rosa, que se-
ria supersaturada em Al. Cope (50) rejeitou esta explicacgao ,
afirmando que a fase 7Y, forma-se a partir da fase B,. Delaey
e Léfever (35) unificaram ambos os resultados, mostrando que
a fase rosa é a fase o supersaturada em aluminio formada in
situ . A fase Y, deve~se formar a partir da fase rosa ou .de

Bladjacente a fase rosa.

Todos os trabalhos consultados na literatura con-
firmam a precipitacao de fase o, Os trabalhos mais completos
(33), (35), (23) distinguem fase o produzida por transforma-
gao in situ (estudada na secgao anterior) da martensita de /
fase 0 obtido por nucleagﬁo e crescimento, Diversos pesquisa

dores observaram a precipitacao de eutetdide (G'+Y ),1ame1ar
’ 2



ou granular, Nas microestruturas apresentadas a precipitacgao

eutetdéide estd sempre associada a um antigo contormo de B,

4, As Interfaces e a Estabilidade da Microestrutura

Pode-se associar a uma interface entre dois cris
tais (da mesma fase ou de fases diferentes) uma energia 1i-
vre de superficie vy . Esta energia livre pode ser definida
como a variag¢ao na energia livre do sistema, por unidade de
area de interface, quando é criada uma interface por algum

processo virtual (71).

4,1, Variacgd@o do potencial quimico de um soluto em uma fase
precipitada em fungdo do raio de curvatura do precipi-

tado

Quando uma fase precipitada apresenta uma disper-
sao de tamanhos entre precipitados, existe uma diferenga na
energia livre por atomo, devido a relagdo entre quantidade /
de area de superficie e volume, em precipitados com tamanhos
diferentes, Esta diferenca na energia livre traduz-se em uma
variagao do potencial quimico de soluto na fase precipitada

em equilibrio com a matriz.

. A diferenga do potencial quimico leva a diferente
solubilidade e tem dois efeitos importantes para este traba -
lho: em primeiro lugar, um precipitado que, por razoes cinéti
cas tenha diferentes raios de curvatura (1amela, bastlo,elip-

séide) e Y isotrdpico, terd Atomos com potencial quimico di-



ferente em regidoes com diferentes raios de curvatura, e have-
rd um fluxo de difus3o das regides com menor raio para as Te
gides com maior raio, até o precipitado ter o mesmo raio de /
curvatura em todas as diregOes; esta é a razdo para esferoidi
zacao de um pPrecipitado isolado, Pela mesma causa, em uma dig
persao de precipitados com tamanhos diferentes, os precipita-
dos maiores crescem a custa dos menores, levando ao coalesci -

mento ou crescimento competitivo (56)
4,2. O efeito da anisOtropia da energia de superficie
Quando a energia de superficie Y da interface entre

um precipitado e a matriz é isotrdépica, o precipitado tende a

ter o mesmo raio de curvatura em todas as diregoes.

Quando Y varia com a‘diregﬁo, 0o raio de curvatura

deve tender a variar ponto por ponto, A forma que fornece (o}

[N

menor valor para a energia de superficie total (Gs: JY3A)
chamada de Forma de Equilibrio do cristal. Para se obter a
forma de Equilibrio, segundo Wulff (57),constr6i-se o diagra-
ma polar das energias de superficie (%) em fung¢fo da orienta-
gdo do contormo ("Y’plot"), e traga-se o plano normal ao ve -

tor 7 em cada ponto do diagrama.

A Forma de Equilibrio serd semelhante a figura que
tem por contorno . todas as  partes dos planos que

podem ser alcangados a partir da origem, sem cruzar nenhum ou
tro plano (58).Em outras palavras, para um cristal que possui

- - - A -
um centro de simetria, a distancia normal de um elemento de
superficie do cristal de equilibrio ao centro de simetria é

proporcional a energia livre especifica do elemento de super-

(%) Nota: adotou-se como traduglio para (" Yplot"), diagrama
polar das energias de superficie, que neste trabalho sera
chamado de "DPES".



ficie (59)

N 0 ’, .
Por definicfo, forma de equilibrio é aquela em que
o cristal apresenta o mesmo potencial guimico de soluto em

qualquer ponto da interface.

Verifica-se na literatura um grande nuimero de ca -
sos em que precipitados mantém a forma durante o coalescimen-
to, nao ocorrendo esferoidizacgao. Em particular observou-se /
manuteng¢do da forma apds tratamentos prolongados na temperatu
ra de precipitagao de: precipitados de Angl em Al (60);de co
bre em uma matriz de o ferro (61); de fase 6 em AlLY%Cu (62) ;
em agulhas de ferrita Fe 0,29%C (5); em plaquetas de Y em ma-
triz ferritica de Fe-Si-C (63); de precipitados de fase o

em matriz B de Ti 7%MJ52 em agulhas de @ em Cu 40%Zn (6U4).
4,3, Origem da anisotropia de interface

‘Quando se tem um cristal de uma segunda fase imer-
sa em uma matriz cristalina com reticulados cristalinos dife-
rentes, existem orientagoes relativas entre os reticulados em
que certas direg¢oes apresentam melhor ajuste. Para cada orien
tagao relativa entre os reticulados, tem-se um diagrama polar
das energias de superficie diferente, e em certas orientagoes
relativas o D,P,E,S, apresenta minimos ou cuspides mais pro -
nunciados. Isto é claro, por exemplo, para precipitados com /
reticulados do mesmo tipo da matriz e pequeno desajuste, como
as fases a e B do Cu-Zn. Entdo, se os reticulados tem uma ori
enta¢8o relativa favoravel, (no caso, planos de mesmo indice

paralelos entre si, pois os reticulados sao do mesmo tipo) as



- ~ . - - o~
interfaces serao de baixa energia, em qualquer direcgao, ao pas
. ~ -

so que se os reticulados tem orientagao desfavoravel, as inter

faces serao relativamente de alta energia, No caso de diferen-

tes tipos de reticulados, mesmo quando os reticulados estive =~

rem orientados favoravelmente, apenas algumas diregoes de in -
o~ . N . L .

terface terao baixa energia (correspondentes aos cuspides do

D.P.E.S.).

Em transformagdes em que ocorrem uma mudanga do re-
ticulado cristalino e uma mudanga de composigio, é necessdrio
uma etapa de nucleagdo. A principal barreira para a nucleagio
de uma nova fase em uma matriz supersaturada é a energia da su
perficie que deve ser criada. Gibbs (1873) ja propunha que o
nicleo devesse ter a forma de equilibrio, de modo a minimizar
a energia livre de formacao AG¥, do niicleo critico e obter a
maior velocidade de nucleagao possivel, Assim, prevé-se que
o reticulado do ndcleo, em geral, tem relagbes de orientacgfio /
com o da matriz de forma a tornar minima a energia total de in
terface precipitado/matriz. Em alguns casos o desajuste entre
reticulado do nicleo e da matriz pode ser tio grande que nao
se encontre relagao de orientacdo que leve a baixa energia de
interface. Por outro lado, o crescimento pode levar a mudanca
na natureza das interfaces, especialmente a ruptura da coerén -
cia. Em outros casos a Unica maneira de destruir a relagao de
vrientagfo e criar interfaces incoerentes é através de deforma
¢8o e recristalizagdo da matriz ou do precipitado (64) como no

caso do Cu-=Zn olB.

. -~ . 3 'y . - 3
As evidencias experimentais existentes hoje, in

dicam que grande parte dos precipitados formam-se com interfa-



ces coerentes ou semicoerentes., As interfaces semicoerentes sz
formadas por regides coerentes , deformadas elasticamente, se-

paradas por regides de desajuste formadas por discordancias(5)

As discordancias de interface estfo arranjadas com
estruturas complexas que correspondem as configuragdes de mini
ma energia que compensam o desajuste dos reticulados, ou cor -
respondem a estrutura de discordancias do reticulado que é ci-

neticamente favorecida. (4)
4 . h.Estrutura e Mecanismo de Migragdo das Interfaces

O exemplo mais corriqueiro de interfaces coerentes
sao as interfaces retas de maclas de recozimento em que os re-
ticulados ajustam-se perfeitamente, isto é, planos e direcgoes
correspondentes dos dois reticulados apresentam uma continuida
de através da interface, embora mudem de direcBo. Entre reticu
lados diferentes podem existir planos em que os reticulados se
ajustem; por exemplo, os planos octaédricos e basais dos reti-
culados e¢.f.c e h.c respectivamente. Quando as distancias in -
teratomicas s8o muito prdximas o desajuste é muito pequeno, e
as duas fases podem ser forgadas elasticamente a serem coeren-
tes através de uma interface plana. Interfaces coerentes podem
existir apenas durante a nucleagfo ou no infcio do crescimen -

to de um precipitado, pois a tensdo eldstica aumenta com o ta-

manho do precipitado, até romper a coerencia . (66)

. . . had .
Uma interface semicoerente, de discordancias, leva

. - - ) - 3 3 A -
a uma séria dificuldade de crescimento pois as discordancias

da interface em geral tem o vetor de Burgers na interface e



nao podem mover-se por escorregamento sem sair do plano da in
terface. Além disto, freqfientemente a movimentagao da interfa
ce correspondente a transformagfio de fase necessita uma mudan

¢a na segfiéncia de empilhamento dos planos compactos (4).

Portanto, a movimentagao de uma interface semicoe -
rente ou coerente ma sua direg¢ado normal exige movimentos coor
denados de Adtomos, seja pela necessidade de ascensio das dis-
cordancias da interface ao mesmo tempo, seja pela mudanca da
seqfiencia de empilhamento, a qual exigiria que todos os ato -
mos do plano compacto préximo a interface ocupassem temporaria

mente posigoes intersticiais.

Por estes motivos estas interfaces deveriam ter mo
bilidade muito baixa na diregao normal a elas mesmas. No en .-
tanto elas podem movimentar-se por um mecanismo de degraus /
("1edgesﬁ) que se movimentam em uma diregao paralela a inter-
face., Segundo esta hipétese, as faces planas da interface tem
uma estrutura de discordancias ou sao coerentes, e portanto i
méveis, e periodicamente a interface apresenta degraus cujas
faces (normais a interface) sfo suficientemente desordenadas
para permitir a transferéncia de 4tomos sem dificuldade. A in
terface avanga pela movimentacdo de degraus na diregao normal

ao crescimento das interfaces,. (4)

As transformagbes martensiticas s3o um caso parti-
cular de transformagao de fase em que as interfaces s3o semi-
coerentes e altamente méveis, As teorias formais para a Cris-
talografia das martensitas levam ao conceito da interface mar
tensita-matriz como um arranjo mével de discordancias, cujo
movimento produz o cisalhamento da deformagao com reticulado

invariante (67)



» A .
Se a interface for formada por discordancias sera
mével apenas se as discordancias forem hélice puras, ou sen-
~ .
do mistas, se tiverem um vetor de Burgers que nao esteja na

interface.
4, 5. Instabilidade diante de umhcampo de difusao

Diversos autores mostraram (68) que em uma reagao
de precipitagao que envolva difusfo em uma das fases, quando
se toma por hipdtese a existéncia de equilibrio na interface
entre as fases, qualquer protuberancia na interface teria um
gradiente de concentragio maior a sua frente, crescendo com
vélocidade maior que a da interface plana (69). Portanto a
interface serd instdvel em relagdo a pontas ou placas se pro

pagando rapidamente para dentro da fTase supersaturada.

Quando ha anisotropia de energia de interface, se
a orientagdao da interface corresponde a uma cuspide na DPES

~ ~ N B . .
a formagao de uma protuberancia na interface cria uma com
>

3y

ponente de torque na energia livre da superficie s Normal

N PR ' . 90

a superficie, o qual tende a tormar reta a interface. Neste /
. . ~ ~

caso surge uma barreira de ativagao para a formagao de uma

protuberancia instével, a qual tem que ser maior do que um ta

manho critico.

Esta instabilidade das interfaces durante o cresci
mento, deveria levar a predominancia da morfologia dendrditica,

a exemplo da solidificacgao.

No entanto, morfologiaé dendriticas na precipita =



¢do no estado sélido, sfo muito raras, sendo encontradas pra
ticamente s6 em certas reagdes de ordemnagao, na precipitagao
da fase Y em latfo B (70) e na precipitaglo da fase Y, em co

bre-aluminio B,

Na maioria das reacgbes no .estado sélido as inter-
faces raramente apresentam instabilidade de crescimento, to-
mando a forma de agulhas ou plaquetas laterais apenas para
algumas relagdes de orientag@o particulares (Estrutura de /

Widmanst#dtten) (69)



MATERIATS E METODOS

Foram utilizadas duas ligas Cu~Al com 11,7% e
11,3% de Al. As ligas foram fundidas' em formo de indugao,
a partir de cobre eletrolitico e aluminio comercialmente /
puro em cadinho de grafita. Os lingotes foram homogeneiza-
dos por 24 horas a 900°C, forjados a quente e novemente ho
mogeneizados por 24 horas fornecendo barras de 80 X 40O X

300 mim .

Tratamentos Térmicos

Inicialmente obteve-se estrutura 100% martensi-
tica aquecendo pedagos de 80 X 10 X 5 mm a 85000 por 30min
e temperando em agua. Os pedagos foram entio seccionados /
em corpos de prova de 10 X 10 X 5 mm e tratados isotermica
mente; interrompendo-se o tratamento cdom resfriamento_em é
gua., Os tratamento isotérmicos foram realizados em trés
temperaturas, a 520°C, 576°C e 650°C, com tempos variaveis

entre 5s e 20hs.

0 aquecimento para témpera foi feito em forno
de camara e os tratamento isotérmicos foram feitos em for-
no de banho de sal, ambos com controlador porporcional de
temperatura de sensibilidade igual a 1°c. A variagao de
temperatura do banho foi controlada por par termoelétrico
de croﬁelalumel, imerso no sal junto ao corpo de prova, e
ligado a um potenciometro. Foram verificadas variagoOes me-
nores que + 3°C, em relacgao a temperatura escolhida, duran

te o\tempo de permanéncia do corpo de prova no banho,

Nos tratamentos realizados a 520°C foi utiliza-



da uma mistura de L45% Nitrato de Sédio e 55% Nitrato de Po
tdssio ao passo que nos tratamento realizados a 576°¢ e
650°C foi utilizada uma mistura de 65% Cloreto de Cilcio e

35% Carbonato de Litio.

Técnica Metalografica

Para exame metalogridfico utilizou-se polimento
mecanico e ataque eletrolitico com solugdo aquosa de aci-
do cromico a 1% e 6 V por 5 a 10s. com catodo de aluminio
Esse ataque ndo revela a martensita de Cu-Al, mas ataca /
as interfaces entre as fases de equilibrio. Como os trata
mentos foram interrompidos por resfriamento em Agua, as
fases B e B, presentes nas temperaturas de tratamento iso
térmico transforman-se em martensita B a temperatura ambi-

ente; tais regilOes nao sio atacadas pelo reativo usado.

Os corpos de prova martensiticosforam polidos
eletroliticamente com solugdo de Acido nitrico a 40% em

metanol e 8 V por 30s.

A observagao foi feita por microscopia 6tica.P§
ra observagao da estrutura martensitica e martensitica re-

venida por curtos periodos, utilizou-se luz polarizada.

Sequéncia dos Tratamentos Térmicos

Inicialmente foi realizado o revenido a 520o por

tempos crescentes da martensita Bz (Experiéncia I), cujos



resultados sugeriram a existéncia de interfaces de baixa e=-
nergia entre as fases o, B, ey, « Nestas condigOes as fases

o e Slcoexistem apenas por poucos segundos,

Realizou~se, portanto, o revenido a 650°C,ho cam
po @ + B (Experiéncia II), o que permitiu o estudo da es~
tabilidade da morfologia da estrutura a + B por longos pPe

riodos do tratamento.

Por fim, efetuou-se a solubilizagf@o no campo a+f
a(576°C) da estrutura o +Yy, obtida por revenido (Experién
cia ITI), com o propésito de se estudar uma reagdo inversa

da precipitagfo de Y, no revenido a 520°C,



RESULTADOS

1, Caracterizacio da Martensita

A martensita das ligas A (11,3% Al) e B (11,7% Al)
J
apresentam morfologias tipicas das martensitas B1de Cu-Al
(23). Bm geral as plaquetas de martensita na liga A (fig.7) ,

s30 mais largas do que na liga B (fig.8).

A observagao foi realizada utilizando luz polariza
da, sendo que as plaquetas apresentam cores vivas, diferentes

. . . ~
para cada variante cristalogrifica dentro de um mesmo grao.

2, Experiéncia I: O revenido a 520°C (campo a+-y9 das marten

sitas By das ligas ~ e B.

Os corpos de prova no estado martensitico foram sib
metidos a tratamento isotérmico mno campo at vy, a 520°C (rig.9)
seguido por témpera em adgua. A temperatura de 52000 foi esco-
lhida por permitir o es%udo da decomposigao da martensita BH
em tempos convenientes para o acompanhamento metalografico, e

vitando também a regifio do diagrama onde ocorre a formagao de

fases ordenadas com supeTeticulados de periodo longo.

Os exames metalograficos dos corpos de prova reve-
nidos por poucos segundos (5—10s) e temperados em Agua, mos -
traram que a decomposigﬁo da martensita se dava pela precipi-
tagdo de fase @ mna forma de alotriomorfos nos antigos contor
nos de grao de 8§ , e reversao da martensita Ba para fase B

ou B, , na forma de lamelas paralelas entre si, atravessando



Fig.7 Martensita da
da liga A sem ataque,
polimento eletroliti
co, luz polarizada.
Aumento 100X amplia-
gao 2,5X

Fig,8 Martensita da liga
B, sem ataque, polimento
eletrolitico, luz polari
zada., Aumento 100X am -

pliagao 2,5X
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as plaquetas de martensita (Fig.ll) ou paralelas a algumas in

terfaces entre plaquetas (Fig.12)

Na liga A ocorre mais precipitagﬁo dea em contor-

nos de grao de B , e precipitados mais grosseiros.

0 ataque eletrolitico com Acido cr8mico, que nao
ataca a martensita, passa a atacar ligeiramente a martensita
revenida por 5s e a atacar profundamente a revenida por 10s .
como evidencia a Fig.1l0, onde dois corpos de prova, revenidos

por 5s e 1l0s, foram montados e atacados conjuntamente.

Com 5 a 15s de tratamento observou-se grande niime-
ro de lamelas finas e paralelas, atravessando plaquetas de
martensita (Fig.ll). As interfaces entre plaquetas tornam-~ se
espessas (Fig.12 e 14) e de cor diferente com luz polarizada;
as regides de cruzamento entre plaquetas também soffem uma trans
formagao (Fig.lB). Algumas plaquetas de martensita em ambas as

ligas tomam uma cor rosada sem luz polarizada.

Nesta etapa houve aumento da quantidade de interfa
ces martensiticas, observada qualitativamente e manutengao da

atividade &6tica da martensita,

Com tempos de 10s a LOs, em ambas as ligas, obser-
vou-se o crescimento das regides revertidas para B: (regiles
de interfaces e iamelas paralelas no interior das plaquetas).
As lamelas de B, coalescem, formando uma fase continua (Fig.
15), enquanto que as regiSes nio transformadas de F1perdem
gradualmente a atividade 6tica, ficando inicialmente rosadas
e depois brancas, com iluminagao normal, aparentando ser fa-

se o .



Fig.1l0 Martensita Revenida a
52000, Liga B, a direita por

5s, a esquerda por 10s, Nota

por 10s; fase oem contorno de

grao no revenido por 5s.Ataque

eletrolitico, luz normal, Au- :

mento 63X, ampliagao 2,5X

Fig.l1ll Martensita Revenida a
520°c, 1iga A, por 5s.
Estrias paralelas no interio:
.de plaquetas de martensita,A-
taque -eletrolitico, luz pola-
rizada., Aumento 400X, ampliagi
_2,5X,

Fig.12 Martensita Revenida a

520°C por 1l0Os, liga A, Espes-
samento das interfaces entre

rlaquetas de martensita. Ata-=
que eletrolitico, luz polari-
zada., Aumento 250X, ampliagao
2,5X




Fig.lg Martensita Revenida
a 520 C por 10s, Liga B

Cruzamento entre plaquetas
de martensita.

Ataque eletrolitico, luz po
larizada.

Aumento 160X ampliagao 2,5X

Fig.l4 Martensita Revenida
a 520°C por 15s, Liga A

Reversao da martensita nos
contornos de plaquetas,pre
cipitagdo de fase o em con
torno de grao. Ataque ele-
trolitico, 1luz normal.

Aumento 250X ampliagao 2,5

Fig,1l5 Martensita Revenida a
520°C por 30s, liga B.

Fase B1continua, plaquetas

de fase de transformagfo in
situ,

Ataque eletrolitico, luz nor
mal,

Aumento 400X, ampliagio 2,5X




A fase o tem frequentemente a forma de laminas ou
placas paralelas aos contornos das antigas plaquetas de mar -
tensita, com interfaces retas (Fig.l1l6); e pode apresentar-se'
também na forma de conjuntos de plaquetas retangulares, para
lelas entre si, delineando a antiga plaqueta de martensita da
qual fizeram parte (Fing7);algumas plaquetas de fase @ re

velam ainda antigos cruzamentos entre plaquetas de martensi-

ta (Fig.17).

Na Fig.l1l8 foram esquematizadas algumas morfologias

tipicas de plaquetas de fase a .

Na literatura (11) o ataque eletrolitico é utiliza
do para revelar os dominios de ordenagio da fase B, No en -
tanto nao se observaram dominio de ordenagao nos corpos de
prova revenidos, nem tampouco nos corpos de prova martensiti-

COS,

-’

Por volta de 40Os comega a precipitacgfo dey2 ;3 esta
fase cresce na forma de gldébulos no interior de'Bl(Fig.l9).Os
glébulos de Y, s3o facilmente visiveis por apresentarem cor
azulada com iluminaggo normal e ataque eletrolitico. A reacio
é igual para as duas ligas. Na fase B, entre duas plaquetas
de a nucleiam diversos gldébulos de Y, . (Fig.Zl). Em antigos
contornos de grao B /B , a fase Y, Precipita associada a a-
lotriomorfos de ¢ . (Fig.ZO). Com tempos de 90 a 120s, Y, coa
lesce, formando filmes continuos nos contornos de plaquetas,
com interfaces nao planas; observou-se ainda a existéncia de
B residual ao lqngo dos contornos e defeitos de plaquetas

(Fig.22). Nas ligas A e B a reagao é andloga, embora a fra

gao volumétrica de o seja maior em A e as plaquetas deo mais



Fig.19 Martensita revenida
a 520°C por 4Os liga A. Pla
Quetas brancas de fase a4 ,ma
triz de fase 81, e gldbulos
deY, entre as plaquetas de g
Ataque eletrolitico,

Aumento 500X, ampliagdo 5X

Fig.20 Martensita Revenida
a 520°C por 40s liga A.Pla
quetas de fase a ,fase Bir
zenta com glébulos de Y,,Pre
cipitagdo dea ey, em contox
no de grao, Ataque eletroli
-tico,

Aumento 250X, ampliagfio 2,F

-

Fig.21 Martensita Revenida
a 520°C por 60s liga A.
Plaquetas de fase o brancas,
fase 8, cinza escura, gldébu
los de y,cinza claro. Nota-
se a precipitacf@o de varios
glébulos de Y,entre duas fa

quetas de g.Ataque eletro- . R

o ' !
litico. Aumento 500x, am - f\\,ﬁ‘x\ \b\
pliagdo 2,5X

Coa N




largas,

A quantidade de fase B, antes da nucleagao da fa
se s é maior do que a quantidade de fase Y2 mno fim da rea
¢ao, indicando que enquanto a fase R1decompde~-se dando Yo 9

também ocorre crescimento das plaquetas de 0 pré-existentes.

As lamelas de Y, tendem a tornar seus contornos
mais regulares, com interfaces planas, a medida que aumenta
o tempo de tratamento, como evidencia a seqliéncia das figu -
ras (22), (23), (24%), (25), de 90s a 20h de tratamento, es -

quematizado na Fig,26.

n - - - ’
3., Experiéncia II: Decomposicio isotérmica da martensita B

da liga A no campo o +B .

Os corpos de prova no estado martensitico foram
. . . o
submetidos a tratamentos isotérmicos no campo @ + 8 a 650°C

(rig.27).

Com tempos curtos de tratamento isotérmico, de 2
~ 0 B
a 5s, observou-se a reversao da martensita para y © a pre-
cipitagdo de fase @ na forma de alotriomorfos em antigos con
~ . ~ ~
tornos de grao de fase B, (Flg.28) A reagao de reversao o~
o 4 ) ~ .

corre com uma morfologia andloga a reversao no revenido a

520°.

Com 5 a 10s de tratamento as amostras ainda apre-
sentam regides com a morfologia da martensita, e a fase Btog

na-se continua,

As regides com morfologia de martemsita s3o pouco
ativas oticamente Sob  Juz polarizada e tem cor clara sob /

luz normal, aparentando ser fase O (Fig,28),



Fig.22 Martensita Revenida a

52000, 2 min, liga A, Plaque

1
'
{

tas de fasea , gldébulos de vy ;
2
coalescendo, fase B,residual

i

]

(cinza escuro). Ataque eletrol
]

1itico. '
1

Aumento 250X, ampliagio 2,5X

Fig.23 Martensita Revenida
520°C, 5 min, liga B.

Fase ygoalescendo na forma ¢
lamelas irregulares, separal
pela fase o (branca). Ataqu
eletrolitico.

Aumento 400X, ampliagao 2,5:

Fig.24k Martensita Revenida a

o. por, 1h,
520°C, Liga A, Nota-se que

as lamelas de Y, tornam-se
mais regulares, Ataque ele-
trolitico.

Aumento 630X, ampliagdo 2,5X




Fig.25 Martensita Revenida a
520°C por 20h, liga B.
Observa =se que as interfaces
G-/Y@ ficaram mais regulares;
nio ocorreu esferoidizagao ,
nem coalescimento da estrutu-
ra. Ataque eletrolitico.

Aumento 400X, ampliagao .2,5X

c)5in

A PRECIPITAGAO DE Y, NO REVENIDO A 520°C

LEGENDA

=
s
e

Fig.26 Esquema da Evoluglo da Morfologia mo Revenido a 520°C

de 40s em diante.
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Fig.27 Esquema da Experiéncia IT

Fig.28 Décomposigﬁo da Mar
tensita a 650°C por 5s.
Plaquetas de fase gda trans
formagao in situ, em matriz
de B .

Ataque eletrolitico, luz nor

mal, Aumento 100X, amplia -
gao 5X

Fig.29 Decomposigao da martensita

a 650°C por 5s; plaquetas de fase
@ da transformacao in situ e pre

cipitagf@o de fase @ em contormo

de grao.

Ataque eletrolitico.

Aumento 100X, ampliagao 2,5X.




Com 30s a estrutura é de plaquetas de fase o
em uma matriz de B (Fig.29). Algumas plaquetas de o a-
presentam restos de B no seu interior, e a interfacea /B

tem regides irregulares (Fig.30).

Com tempos maiores, as interfaces d,/B pas=
sam a ser lisas, e aparentemente a fragfo volumétrica de
fase O diminui, tomando a forma de agulhas finas e bem

distribuidas em uma matriz de B .

Cada grio da antiga fase g volta a ser um grao
da fase B revertida, pois os contormos da antiga fase B es
tao decorados com precipitados de fase o , e nio se véem
novos contornos B/f , Além disto, com luz polarizada Obser
va-se que a martensita da fase B temperada tem planos de
hébito paralelos a planos de hdbito das plaquetas'de O,em

um mesmo antigo grdo de B (Fig.34, 35)

Com longos periodos de tratamentos isotérmicos
ocorre um coalescimento da estrutura, com as plaquetas de
o mantendo aspectos da morfologia da martemnsita, inclu-
ve com cruzamento de plaquetas, sem. ocorrer esferoidiza -
¢do0. Foram realizados tratamentos de até 18 h (Fig.3le35)
observou-se crescimento das plaquetas e diminuigao do seu
niimero, e crescimento dos alotriomorfos de contorno de

g‘rg.o °

4, Experiéncia ITI: Solubilizacfo no campo (& +8 ) de es-

trutura ( 9+Y, ) produto do revenido a 520°C da liga B

Os corpos de prova temperados e revenidos por



Fiz.30 Decomposi¢ao da mar-
tensita a 650°C por 60s.
Plaquetas de fase o e alo -

triomorfos em contornos de

grao. Ataque eletrolitico.

Aumento 250X, ampliagao 2,5X

Fig.32 Decomposigdo da mar-
tensita a 650°C por 1lh,
Alotriomorfos apresentando
facetas e cruzamento entre
plaquetas. Ataque eletro-
1itico.

Aumento 250X, ampliacao 4X.

Fig.31 Decomposicao da mar-

tensita a 650°C por 1h,.

Note—se.o coalescimento da:
—Pplaquetas de 0 e dos alo
triomorfos de fase o . Ata.
que eletrolitico.

Aumento 250X, ampliagao 2,.




Fig.33 Decomposigao da martensi
ta a 65000, por 18h. Plaquetas
grosseiras de a. Luz polarizada
com Nicdis parcialmente cruzados
revelam plaquetas de martensita

paralelas as plaquetas de o .

Ataque eletrolitico. Aumento de

250X, ampliagdo 2, 5X.

Fig,3h Decomposigao da martenista

a 65000 por 18 h. Alotriomorfos gros
seirosde o -, luz polarizada com Nice
parcialmente cruzados revelam plagu¢
tas de martensita ma matriz,paralel:
as plaquetas de o . Ataque eletroli:

cO,

Aumento 200X, ampliag@o 2,5X
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Fig. 35 Esquema da Evolugao da Morfologia na

NAnmamnnaaicdo da martensita a 650°C



90 min a 52000 foram posteriormente submetidos a tratamen

tos isotérmicos a 576°C (Pig.36)

Com 10 ~ 20s a 576°C observou-se a nucleacio

" da fase B mno interior das lamelas de Y, (Fig.37, 38). A
fase B cresce as custas da fase Y2 y sem modificar a moxr
fologia do revenido (Fig.39). Apbds 40s a fase B torna-se
continua, restando apenas alguns gldébulos de Y, residual
(Fig.40)., A fase 0 dissolveu-se parcialmente, mantendo

entanto a morfologia das plaquetas e os planos de habito

herdados da martensita (Fig.41) , pois a fragao volu-
métrica de © em equilibrio com 8 a 576°C & menor do
que a fragdo volumétrica de & em equilibrio com Y, a
520°c,

Ndo se observa o aparecimento de novos contor-
nos de grao B /B , além do antigo contorno de B, ante-
rior a témpera, no qual precipitam alotriomorfos ded .As
plaquetas de fase O tem planos de hdbito paralelos a mar«~
tensita obtida pelo resfriamento brusco da estruturaa + B

. - ~
em um mesmo antigo grao de B,



Fig.39 SolubilizagHo a 576°C
por 20s da estrutura do re -
venido. Glébulos de B (cinza
escuro) coalescendo mno inte

rior de lamelas dey, (cinza

claro).

Ataque eletrolitico.

Aumento 630X, ampliagé'.o 2, 5X,

Fig.U0 Solubilizacglo a 576°¢C
por 40s:-da-estrutura do reve
nido..A fase B tornou-se fa-
se-matriz; continuas; Plaquet:
de fase X e alguns gl3dbulos :
siduais de Yzentre plaquetas

Ataque eletrolitico.

Aumento -630X, ampliagdo 2,5X

Fig.hl Solubiliiagao a 576%
por 3 min da estrutura dore
venido. Plaquetas de fase o
mantendo aspectos da morfo-

logia da martensita origi -

nal.Ataque eletrolitico., Au

mento 400X, ampliagi@o 3X.
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Fig. 36 Esquema da Experiéncia TIT

Fig.37 Solubilizacdo a 576°C
por 5s da estrutura do reveni-
do; Liga B, Gl6bulos deR cres-
cendo no interior das lamelas
de fase Y, Ataque eletroliti-

co.,

Aumento 630X, ampliaclo 2,5X

Fig.38 Solubilizag3o a 576°C por
10s da estrutura do revenido. G1
bulos de B no interior de lamela:
de Y,, fase y,cinza clara, fase
cinza escura, fase q branca.
Ataque eletrolitico. Aumento 500

ampliagao 2,5X,




DISCUSSZXO

A discussao agrupa reagoes semelhantes e discute
as experiéncias na ordem em due foram sugeridas pelas ante-

riores.

Assim, discute~se a primeira etapa (t < 4Os) do
revenido a 52000 da martensita, Experieéncia I, e a decompo-
sigao da martensita no campo (a4—6), Experiéncia II, pois a
presentam reagdes andlogas (reversfo da martensita e forma-
gao de fase ). Posteriormente discute-se a etapa final da
Experiéncia I, precipitacao de Y2 no revenido a 52000 e as
experieéncias sugeridas pela discussao da Experiencia I: a
solubilizagao da estrutura a+ deo revenido no campo o + B

(experiéncia III).

1. A primeira etapa do revenido a 52000 da martensita g’

0 revgnido nos primeiros segundos de reagao, pam
ambas as ligas estudadas confirmou resultados obtidos_por i
croscopia 6tica, descritos na literatura (33), (50). As rea
g¢Oes sdo: precipitacgfio de fase O em contornos de grio, re-
versio da martensita e a transformagfo in situ de plaque-

tas de martensita em fase ¢ .

Observou-se precipitacao de fase g , na forma de
alotriomorfos em contornos de grao de B , em ambas as ligas.
Este resultado contradiz a seqilencia de reagdes propostas /

por Delaey e Leféver (35).



No diagrama elaborado por estes autores (Fig.6),
dividido em cinco campos, o revenido a 52000 da liga A /
(ll,B%Al) corresponde ao campo IV e o da liga B (11,7%Al)ao
campo V; no campo IV haveria precipitagao de fase O proeu-
tetéide, ao passo dque no campo V nao haveria precipitagﬁo
de o e a transformagao in situ para fase @ seria precedi
da pela formacao de martensita estabilizada, A discrepéncia
pode ser explicada pelo fato de os autores citados, ao carac
terizarem o campo V da Fig.6, utilizarem uma liga com 11,9%
Al, hipereutetdéide, na qual nao deve ocorrer precipitacao de

o proeutetdide.

A ocorrencia de reversio BH+ B1 indica que para
ambas as ligas a temperatura de revenido deve estar acima da
temperatura As de inicio de reversao da martensita. Este re
sultado é confirmado pela literatura (35); a linha a da /
Fig.6 mostra a temperatura As em funcao da composigfo. Vé -
se que As é aproximadamente igual a 47500 para a liga A e

460°C para B.

A reversao da martensita inicia-se predominante-
mente em: regidoes de cruzamento entre plaquetas, em interfa
ces entre plaquetas e no interior de plaquetas, como conjun

to de lamelas finas e paralelas,.

E possivel explicar os resultados usando-se da -

dos existentes sobre as relacgdes de orientacio entrePl e a

martensita na reversdo da martensita. Tais relagdes sao (37k

(110) //(128) , e [111] // [210). . Ora, o plano (128) _. &
B1 B1 81 B1 B1

de juncao (interface) entre duas plaquetas auto-acomodadas



e é um plano de maclagfo de BG (25), da mesma forma que o

plano (llO)Blé um plano compacto de B;. A reversao da marten
sita ocorre em interfaces entre plaquetas, as quais provavel
mente sao paralelas a planos compactos da fase B, . Além dis-
to, como as plaquetas sd@o acopladas mecanicamente, estas in-
terfaces correspondem a regides de concentragadao de tensao, A
interface gll B, deve ser glissil, formada por discordancias

méveis (72) e portanto deve interagir com os campos de tensfo

elastica.

As lamelas finas e paralelas de B:1 no iﬁterior de
B’y provavelmente nucleam nos defeitos internos das plaquetas
(internal striations®, que correspondem a concentracio de fa
lhas de empilhamento (13). Tanto os defeitos internos como
cruzamentos entre plaquetas provavelmente correspondem a re-

gioes de concentracao de tensao.

~ 7 ~ .

A reversao B,> B1 nao é completa e a martensita
residual transforma-se em fase O supersaturada. A tempera-
tura Af de fim da transformagao nao é conhecida e poderia /

. o . ~ .
ser superior a 520 C, Além disto, reacgoes envolvendo difu -
~ o~y - / ~
sdo competem com esta reversfo. A martensita B1 nZo deve re
verter em todos os lugares ao mesmo tempo no aquecimento, a
exemplo das martensitas termoeldsticas (74) onde as ultimas

plaquetas a se formar sao as primeiras a reverter,

Haveria tempo entao para que parte das plaquetas
fossem estabilizadas por processos envolvendo difusao. A
transformagcao é isotérmica e nao atérmica, o que sugere a

presenca de processos ativados termicamente.



A martensita residual transforma-se em fase O
supersaturada por recuperacgao das falhas de empilhamento,
< . . ~ . o~ .
atraves de aniquilamento ou reacgao (constricgdo) das dis-
~ . - . - . ~ . .
cordancias parciais., Ha evidencias (72) (73) de que as in
/ . A N . o =y
terfaces B3/ Bicontenham discorddncias parciais ( a(112)
. . ~ N R
do sistema c.f.c ou 1 (lOO) do sistema ortorrombico, cor-
) 3
respondentes as falhas de empilhamento estruturais);da
mesma forma que ocorrem fenomenos de recuperagao no inte-
rior das plaquetas devem ocorrer fenOmenos andlogos na in
- . - 3 . . o . L
terface, diminuindo sua mobilidade., A existencia de feno-
menos de recuperaggo simultaneamente com a reversao, pode
. ’ ’” - , . ~
ria ser responsavel pelo carater isotermico da reversao ,
mudando a natureza da interface de forma que esta passe a
necessitar de ativagao térmica para movimentar-se, O mes-
mo fato pode ser responsavel pela estabilizacio de parte

das plaquetas, que se transformam in situ em fase ¢

O produto-de reversao da martensita deve ser
B +B1, pois a martensita BT em ligas com mais de 105%A1 é
parcialmente ordenada, e como a ordenagao ndo foi destrul
da pela transformagdo martensitica, nao deve ser destrui
da pela reagao reversa. A fase O supersaturada proveni-
ente-da transformagﬁo in situ deve rejeitar Al para a
matriz. Com isto, os dominios de PB1 devem crescer e na /
medida em que a composigao da matriz aproxima~se de CUBAL

deve-se ter apenas fase 0 e B, (ordenado).

Diversos autores (25) (37) (23) verificaram

/
que na martensita B,, os planos compactos (planos basais



do Sistema ortorrdmbico) formam um pequeno angulo (4015')
com os planos (110)81de B,e com o plano de maclagao (12§)B.1
da martensita ortorrombica. Apdés a transformacao in situ,
os planos basais do sistema ortorrombico passama ser pla-
nos compactos (111) da fase c.f.c., os quais devem ser a-
o
proximadamente paralelos aos planos (llQ),gldeB1 . Desta /
forma, a fase 0 formada in situ deve ter relagles crista
lograficas com Blanélogas as da martensita, e as interfa

ces entre a fase & formada in situ e a fase PBidevem ser

ainda interfaces semicoerentes de baixa energia.

Como forma de verificar este mecanismo e, em
particular, verificar se realmente as interfaces entre o
e B, revertidas sao de baixa energia, efetuou-se o "reve-
nido" ou solubilizagao da martensita em temperaturas maio
res do que a eutetdide, no campo o 4+ B. Assim foi feita a

Experiéncia IT (fig.=27)

2. Aatransformagao da martensita no aquecimento-para o

campo o + g

A decomposicdo da martensita B1 a 650°C di-se
pela precipitagao do alotriomorfos em contornos de grao .
reversao da martensita parag e transformagdo in situ. A-
pesar de a temperatura elevada (6500) estar provavelmente
acima da temperatura final de reversao da martensita Af ,
a reversao é apenas parcial. Este resultado sugere que o-
corra competigd@o entre as reagbes envolvendo difusdo e a

reversao, ja discutidas.



Com poucos segundos de transformagﬁo a quantida
de de fase o é maior do que no fim da reacgao. (Fig.28) .
A transformag¢do in situ sendo muito répida, deve interrom-
per a reversao da martensita para B antes da proporgao en

tre o e B alcancar o equilibrio.

Com tempos maiores (Fig.29) observam-se gldbu -
los de B no interior das plaquetas de & ,bem como perturba-
goes na interface 0‘/3 . Na medida em que a transformacgao
in situ d4a origem a mais fase ©do que a fragio volumétri-
ca de equilibrio, devemos ter uma fase o supersaturada em
relagdo a fase B. Face ao gradiente de concentragdo & fren
te da interface «o /B s correspondente a um potencial termo-
dinamico elevado para a reagao a > B ( em relagao ao po-
tencial termodinamico para o coalescimento), poderia ocor-
rer instabilidade na interface o/ g . Para que isto acon-
tega € necessario que o ganho de energia livre volumétrica
das perturbagdes seja maior do que-o aumento -de superficie

Uma outra hipdtese para explicar os gldébulos de
B é que o potencial termodinimico para a reaclo possa ser.
tal que ocorra nucleagao de fase Bno interior de plaque-~
tas de o , A primeira hipdtese parece mais provavel, mas a
microestrutura com 30s de tratamento (Fig.29) nao afasta a

segunda hipdtese totalmente.

~

Com tempos crescentes nao existem mais gldbulos
de B no interior de plaquetas de © e as interfaces © /B
sao em sua maioria retas., Pode-se sSupor que, uma vez que a
proporgﬁo entre as fases seja de equilibrio, as interfaces

a/B tendem a retificar~se e eliminar as instabilidades 5



sempre que houver uma ciispide pronunciada no D,P.E.S, .Se
existirem globulos B no interior de & , devem ser elimi-

nados por um mecanismo de coalescimento,

A martensita g] tem os planos basais do siste-
ma ortorrombico aproximadamente paralelos aos planos OJO%I
na reversao da martensita para B; em temperaturas abaixo /
do eutetdide (25) (37) (23). Pode~-se supor que na reversao
para 8 mno campo & + B ocorram as mesmas relagoes, A fase
o formada in situ deve ter seus planos compactos (lll& 5

antigo plano basal (OOl)g da martensita, aproximadamente
1

RESEES iouleio] PLemo (llO)B, plano compacto da fase B , e por

tanto deve ter interfaces ¢ /B de baixa energia em algu -
mas direg¢bes, como a martensita. Esta hipdtese & confirma-
da pelo estudo da. evolugao da morfologia da estrutura® +B
com longos periodos de tratamento. As plaquetas da fase O
mantém a morfologia similar a martensita, com interfaces

retas em tratamentos prolongados, podendo-se identificar

cruzamctitos entre plaquetas mesmo apés 18 hs. (Fig.BB).EE
te fato indicé que as interfaces & /B  estl3o em direcgoes
que correspondem a baixa energia de superficie (ciispides

no D.P.E.S.), e portanto existem relagoes de orientacfo :
entre os reticulados das fases O e B, que correspondem a

interfaces de baixa energia.
A forma -das-plaquetas-de- o logoe apds alguns
minutos de tratamento deve ser prdéxima da forma de equili

brio de oem uma matriz de B , para a orientagfo entre re

ticulados herdada da martensita.

A observagao de que a cadeia de reacgoes : B res-



friamento B + B, resfriamento B aquecimento o +g da origem
—————————— _> P T W . _3, e ————————— .__>
~ . . . ‘<
a fase B com a mesma orientagao da fase B inicial, esta %
de acordo com o resultado de Nishyama e Kajiwara (37) de
(ad “ ) Ca) . 0 ~
que a reversao da martensita B; em laminas finas leva a /

mesma orientacgao cristalina de B1, qualquer que seja a o-

rientagao da variante, em um mesmo antigo cristal de g .

A estrutura obtida por "revenido", no campo o+ B
da martensita Wlapresenta alguma analogia com o produto
da transformagao isotérmica da fase B de alta temperatu-
ra; ambas as estruturas consistem de plaquetas com plano
de hébito e resistem a esferoidizagao mantendo interfaces
retas mesmo com longos periodos nesta temperatura (75) (76)
A principal diferenca é que na estrutura obtida por resfria
mento a fase 0 tem morfologia de agulhas ou bastonetes de
Widmanstidtten, com pontas arredondadas, enquanto que na es-
trutura obtida por "revenido" a fase 0 tem a morfologia de
plaguetas, freqfientemente com bordas retas em todos os la -

dos.

Tratamentos andlogos a Experieéncia IT sdo utiliza
dos em ligas comerciais de Cu-Al, nas quais é efetuada uma
"dupla tempera", uma vez em volta de 900°C e outra em volta

de 650°C, obtendo uma estrutura o + B. ( 77 )

3, A etapa final do revenido a 520°C

Na experieéncia I, com tempos maiores do que A4Os
de tratamento ocorre precipitagao de Y, no interior da fa-~
se Bi1. A fase Y2 cresce inicialmente na forma de gldébu -

los isolados que posteriormente coalescem, tornando-se lame



¢
las irregulares. Com longos periodos de tratamento as lame
las tornam-se mais perfeitas, com interfaces retas; nao o-
corre esferoidizagao nem tampouco coalescimento nos tempos

estudados.

O fato de a fase Y2 crescer no interior da fase
B, estd de acordo com o que se sabe sobre a precipitagéao
de Y2 proeutetdoide no resfriamento da fase B: segundo o
diagrama metaestéavel (14) a fase Y:2em temperaturas entre

54500 e 50500, transforma-se segundo a reagﬁo Bi1 — Y. +B

Nao foi possivel distinguir g de B:, devido a pe
quena dimensao das lamelas. A medida que a fase Y, cresce
em 81’ crescem também as plaquetas de o ; pois a fracao

volumétrica de & em equilibrio metaestdvel com B; é me -

nor do que a de o em equilibrio estavel com Y, .

A decomposigao completa da martensitaﬁz ema+ Y,
é bastante rédpida, completando-se em 60 a 120s, como se ve
na curva T.T.T.(Fig.S ), ao passo que a transformagﬁo i-
sotérmica da fase B a mesma temperatura, inicia-se com
100s e termina épés mais de 1 hora (8). Este fato ocorré
principalmente porque a nucleagao das fases de equilibrio
na decomposicfio da martensita é muito mais fécil do que na
decomposigao da fase B, Pode-se, no entanto, imaginar ou-
tros mecanismos em agdo na precipitag¢d@o de Y, acelerando
a reagao: a transformagdo de gl'em’(Xenvolve rejeicao de
Al para a fase B, transformando-a em B, (Cu3A1=12,4%A1) .
Na fase B, é muito mais fdcil nuclear Y, que tem composi -

¢ao mais rica em Al, A fase Y , porém, ao crescer trans -



forma a fase B, em sua volta em fase B, mais rica em cobrg
facilitando o crescimento de o . O coeficiente de difusao

na fase B é maior do que o da fase o e a energia de ativa
gdo é quase a metade da energia de ativacdo para difusao na
fase 0 J7A ordenacgfio deve diminuir a velocidade de difusao
em B,, mas mesmo assim, as lamelas de B, devem funcionar cpo
mo placa coletora de Al (4) rejeitado pela fase @ em todas

as interfaces O /B1 , transportando-o para os glébulos de

s &

A fase yj,cresce em B;na forma de glébulos e den-
dritas, sem apresentar anisotropia.de .crescimento ou inter-
faces planas. A fase B & uma estrutura c.c.c. de parametro
cristalino 2,9564A° a 672°C, segundo Pearson (79) ou 2,99A°
segundo Smithels (80), enquanto que a fase Y, é uma fase cu
bica complexa do tipo <y latao com parametro cristalino /

8,77A%, segundo Pearson,

TABELA IT
desajuste desajuste
o 0 ¥z o
ABA AY 2 2B 3(x8)-(xy2A~ %
Pearson 2,9564 8,704 2,94 0,165 1,9%
a 672°C T.ambiente
Smithels 2,94 - 2,96 0,116 1,33%
T.ambiente

"~ -
Vé-se que mesmo sem levar em conta a dilatagao do



reticulado de Y,com a temperatura, o parametro cristalino de
Y, € aproximadamente 3 vezes o parametro de B (2,9L4) (79)
ou 2,96 (80) ou seja, o desajuste é de 0,16A° ou 0,11 Ao, pa
ra cada célula unitaria de Y,, isto é, o desajuste é de 1,9%
ou 1,33%. E possivel, entlo, a precipitacBo de Y, com eleva

-~ -
do grau de coerencia na fase B .

Pode-se inferir que se o reticulado de Y,tiver
relagdes de orientagio favordveis com o reticulado de Bou B1,
as interfaces v,/B ou Y2/ B, devem ser de baixa energia em
qualquer diregdo. Isto explica a precipitacfo de 7Y proeute
téide na decomposigad da fase B , na forma de globulos, os /
quais freqlientemente apresentam instabilidade de crescimento,

dando origem a rosetas ou dendritas.

Se a fase ¢ formada por transformacao in situ ti
ver relagoes cristalograficas correspondentes a interfaces /
de baixa energia com a fase B, s a fase Y, 5 que precipita /
coerentemente na fase B1, deve ter relagldes cristalograficas
com a fase a , e portanto devem haver diregdes em que a in -
terface o /y, é de baixa energia, coma o /B1 , Este fato
explicaria o aperfeigoamento das interfaces o /Yz com tem
pos crescentes, coalescendo e formando lamelas continuas, que

ficam cada vez mais lisas e retas, ao invés de esferoidizar.

Sabe-se..que -a fase - % pode. -ter relacoes cristalo-
grificas com vy, que correspondam a interfaces o /Y, de mui
to baixa energia, na precipitagao eutetdide perlitica, como

mostram estudos de esferoidizacgfo de perlitas de Cu-Al (87)



Uma outra forma de explicar a origem das relagOes
de orientagdo entre Y, @ é supor que a fase Y2 nucleie nas
interfaces U|Bl , coerente com a fase @ formada in situ.
Neste caso a fase Y, 6 teria também relagdes cristalograficas
com Bi1 , herdada da fase @ , A hipdtese de que as relagoes
entre o € Y,originem-se da nucleagao heterogénea de Y,nas in
terfaces o /81 mndo pbéde ser confirmada metalograficamente ;
encontrou-se gldbulos ou dendritas de Y, em contacto com a
interface o /B:1 e glébulos isolados no interior das lamelas
de B1 ; no entanto estes 1Ultimos podem corresponder a den -
dritas de Y. nucleadas na interface &/ B1 em uma regiao su
bperior ou inferior ao plano de polimento. Tanto a hipdtese /
de nucleacao heterogeénea na interface 0L/ quuanto a de nu -
‘cleagdo no interior de B:1 levam & relagSes cristalograficas

entre oey, que implicam em interfaces de baixa energia,

A possibilidade da morfologia de Y, ser simplesmen
te imposta pela morfologia de o e Ba iniciais deve ser des
cartada face ao comportamento por longos periodos. Se nao
houvessem interfaces de baixa energia entre « ey, sy em al
gumas direc¢oes, os tratamentos prolongados teriam resultado

em algum grau de esferoidizagdo da estrutura * + Y, , 0 que se

observa é o contrdrio: as interfaces @/ Y, ficam cada vez
mais retas e lisas, indicando a existéncia de cuispides no
D.P.E.S.

Uma forma de testar a presenga destas relagbes [/
cristalogrificas da fase P1 com Y, seria estudar a reagio [/

Y2—> B quanto a morfologia das fases, Para isto, realizou



se a solubilizacso no campo & +B da estrutura obtida por reve

nido a 520°C por 90 minutos, da liga B (Experiéncia ITT)

4. A solubilizagao no campo & + 8_ a partir da estrutura

& + %Y, obtida por revenido a 520 C.

A nucleagao e o crescimento da fase B no interior
da fase Y2 , sem instabilizar as interfaces com a fase & que
permanecem retas, vem confirmar hipéteses anteriormente formu
ladas sobre as relaglOes entre as fases. Nesta experieéncia nfo
ocorre nucleagao de B na forma de glébulos no interior de & ,
como na Experiéncia IT; as interfaces O /Y2 passam a ser /

o / B sem apresentarem instabilidade e a morfologia mostra

. - A - - -
ainda a influencia da morfologia da martensita.

Os glébulos B que crescem no interior da fase i
podem ter nucleado heterogeneamente na interface ¢ /Y2 ou
nucleado no interior de Y, ; em ambos os casos as relagoes [/

cristalograficas seriam andlogas., Nio foi possivel determinar

metalograficamente o local da nucleagao.

Apesar de haver nucleagdao de varios gldébulos de fa
se B em cada lamela de Y2 , os diversos niicleos de B devem
ter a mesma orientagao cristalogriafica, pois coalescem sem
deixar vestigios de contornos de grio B /B (os quais seriam
visiveis pela observagdo com luz polarizada). Além disto a no
va fase B é delimitada pelos contornos de grao da antiga fase

B , onde ocorre o crescimento de alotriomorfos de @ ,

Este fato indica que a cadeia de reagoes:

~ 5 o]
B témpera _ g520°C | o+ B,520°C, a +v, 576°, o +B ,deu



origem a fase B com a mesma orientagao no espago dque a faseB
original. Resultados anédlogos foram obtidos na solubilizacao
a mesma temperatura de estrutura @ + Y2 obtida pelo recozi -

mento da fase B de alta temperatura (82).



CONCLUSOJES

1 - No revenido a 52000 da martensita B, de Cu-11,3% Al e

Cu—ll,7% Al ocorrem as seguintes reacoes:

a) Precipitagao de alotriomorfos de fase O em contor-

nos de grao.
~ - ’
b) Reversfo da martensita Bipara fase B

c) Transformagao in situ da martensita B;em fase ¢ su
persaturada, que gradualmente passa a fase 0 de e
quilibrio

d) Decomposigao da fase Biem fase Y2 e fase O obten-

do-se uma estrutura final o +Ys .

A fase 0O resultante da transformagao in situ, man
tém os planos de hdbito e outros aspectos morfoldgicos da
martensita que lhe deu origem, e tem interfaces retas com a

fase 2, .

A fase- szrecipita em B, na forma de glébulos,que

coalescem formando lamelas entre as plaquetas de o .

As lamelas de Y, tem inicialmente interfaces irre-
gulares com a fase O3 com tempos crescentes estas interfaces
tornam-se mais retas e lisas. Ndo ocorre esferoidizagSo nem
coalescimento da estrutura © +7Y, para os tempos estudados ,

mantendo-se a morfologia herdada da martensita.

Estes resultados podem ser explicados pela existeén

cia de interfaces o/ B, e CX/Y2 de baixa energia,



2 ~ Na solubilizagao a 6500 da martensita £, de Cull,3%A1

~
ocorrem as seguintes reagoes:

a) Precipitacgao de alotriomorfos de fase a em contor -

nos de grao
b) Reversdo da martensita Bipara fase B.

. . . )
c) Transformagao in situ da martensita Blem fase o su-

persaturada que gradualmente passa a fase

obtendo-se uma estrutura final o+ B .

A fase © resultante da transformagao in situ man -
tém os planos de hdbito da martensita. As interfaces o /B s2o
planas durante a transformagao in situ., A seguir esta interfa-
ce torna-se irregular, correspondendo ao aumento da fragao de

fase B e finalmente as interfaces 0/ B voltam a ser planas.

Com longos periodos de tratamento, a interface o/ B
permanece plana e ocorre coalescimento da estrutura o +8 »y Ob
tendo-se poucas plaquetas muito- grandes-e-alotriomorfos em
contorno de~gr50f Cada grao da antiga fase B volta a ser um
grao da fase B revertida . A martensita formada na fase B pe-
lo resfriamento da estrutura @ + B tem planos de hédbito para-

lelos aos das plaquetas de o ,

Esta evolugao pode ser explicada pela formagﬁo de

interfaces o /B de baixa energia na sequencia de reacgoes.

3 - Na solubilizagﬁo a 57600 da estrutura @ +7Y, obtida por
?
revenido a 520°C durante 90 min.da martensita B1 ocor-

rem as seguintes reagOes:



a) Precipitac¢ac de fase B no interior da fasey, até

dissolugao completa da fase Y, .

b) Dissolug@o parcial da fase o na fase B .

obtendo-se uma estrutura final o+ B .

A fase B cresce no interior das lamelas de Y, i-
nicialmente na forma de gldébulos, As plaquetas de fase o sao
parcialmente dissolvidas pela fase B que se torna a fase ma
triz, As interfaces a/B sao planas, e as plaquetas de fa

se & mantém os planos de hédbito herdados da martensita.

NZo se observa o aparecimento de novos contornos de
grio B/ B além do antig6 contorno de B mno qual precipi -
tam alotriomorfos de o . A martensita formada na fase B pelo
resfriamento da estrutura © + B tem planos de hibito parale
los ao das plaquetas de 0 , Esta evolucao pode ser explicada
pela formagao de interfaces B/ e e a /B de baixa e-

nergia no decorrer da reagao.
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