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1.INTRODUGAO:

Ligas de alta entropia (LAEs) foi um conceito introduzido em 2004 pela publicacao dos artigos de Yeh et
al. [1] e Cantor et al. [2] que definiram esse grupo de ligas como combinagdes de 5 ou mais elementos em
proporcdes equimolares. Até entdo a producdo de novas ligas era feita tomando-se um elemento como principal e
adicionando-se subsequentes materiais para refinar as propriedades desejadas. Esse método limitava o
desenvolvimento na area devido numero relativamente baixo de combinagbes possiveis, sendo que a mistura de
muitos elementos geralmente leva a formacédo de compostos intermetalicos, que tendem a ser duros e frageis [3].
As pesquisas de Yeh et al e Cantor et al. verificaram, no entanto, que a utilizagdo de composi¢des equimolares
permitem a obtengédo de microestruturas mais simples que as esperadas, tendo como consequéncia a formulagéo
de ligas com amplo potencial de estudo.

O campo das LAEs foi expandido com o desenvolvimento das ligas eutéticas de alta entropia (LEAES),
termo cunhado por Lu et al. 2014 [4] que foi capaz de resolver dois grandes problemas das aplica¢des das LAEs,
a dificuldade de manufatura em larga escala e propriedades mecénicas pouco desejaveis como alta dureza e
fragilidade em LAEs dominadas por estruturas cubicas de corpo centrado (CCC) ou alta ductibilidade e baixa
resisténcia mecéanica de LAEs com estruturas cubicas de face centrada (CFC) predominantes. As LEAEs foram
capazes de unir ambas as fases e conseguir boas relagdes entre resisténcia mecanica, dureza e ductibilidade. Por
esse motivo, estudos desse tipo de liga sdo de elevada importancia, o que levou a escolha da liga Alo,7CoCrFeMnNi
para a presente investigagao, visto que foi referenciada como eutética na literatura [5].

Assim, o objetivo deste estudo é investigar a solidificagdo controlada da liga Alo,7CoCrFeMnNi e
correlacionar as caracteristicas da microestrutura com as propriedades obtidas. Para isso sera utilizada a
solidificagcao direcional, um método amplamente utilizado para controlar as propriedades mecanicas do material

[6]. Aqui esse processo sera realizado em um forno Bridgman vertical.
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2.METODOLOGIA:

2.1_Producgao da Liga:

Para a producdo do lingote foi
utilizada a fusao por forno a arco. Os metais
foram pesados separadamente em balancas
de precisao e foram fundidos em um cadinho
de cobre sob atmosfera controlada de
argbnio. Apos a fusdo o lingote foi
caracterizado por fluorescéncia de raios X
(FRX) (Tabela 1).

A Unica divergéncia significativa foi
observada no Al, que apresentou um valor
abaixo do esperado. Isso pode ser
explicado pela limitacdo do método para
elementos mais leves. De forma a confirmar
a composicdo também foi realizada uma
espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
em um microscopio eletrénico de varredura
(MEV). Os
podem ser observados na tabela 2 dando-

de

resultados desse processo

se destaque para a quantidade

2.2_ Caracterizagao da Liga:

Tabela 1. Andlise por FRX da composi¢do da liga apds processo de fusGo

a arco.
Elementos Nominal (% em massa) Experimental (% em massa)
Al 6,31 4,28 £ 0,04
Co 19,69 20,96 £ 0,24
Cr 17,38 18,04 £ 0,19
Fe 18,65 16,19 + 0,58
Mn 18,36 19,85+ 0,10
Ni 19,61 20,68 £ 0,03

Tabela 2. Andlise por EDS-MEV da composicdo da liga apds processo de
fusdo a arco.

Elementos Nominal (% em massa)  Experimental (% em massa)
Al 6,31 5,93 £ 0,06
Co 19,69 19,41 +£0,15
Cr 17,38 17,81 £ 0,22
Fe 18,65 18,97 £ 0,08
Mn 18,36 18,63 £ 0,05
Ni 19,61 19,24 £ 0,25
Al que agora €é bem mais proxima da esperada.

Apés verificacdo da composicao do lingote, foi retirada uma amostra para realizacdo da metalografia. Essa

amostra foi embutida em baquelite e lixada em uma politriz metalografica com lixas d’agua de numeros 100, 200,

400, 600, 800 e 1500, com a amostra sendo girada em 90° a cada troca de lixa. Apds isso, a amostra foi submetida

a um polimento vibratério, garantindo seu acabamento.

Com o acabamento superficial concluido, foi realizada a analise microestrutural por meio do MEV e

caracterizagao das fases presentes na microestrutura por meio de difracao de raios X (DRX), realizada em um

difratdbmetro Panalytical X’Pert PRO com radiagdo Ka do Cu. A liga também foi submetida a um teste de dureza

Vickers no qual foram realizadas 12 medidas em regides diferentes da amostra. O ultimo teste realizado antes da
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Figura 1. Esquema ilustrativo do forno
Brigdman vertical (adaptado de [7])

solidificagao direcional foi a analise térmica diferencial (DSC), a fim
de investigar o comportamento de solidificacdo e fusdo da liga.
2.3_ Solidificagao Direcional:

Apés a fusdo a arco, o lingote foi cortado e colocado em
um cadinho de alumina para a realizagdo da solidificagdo
direcional (SD). O processo foi realizado em um forno Bridgman
vertical (Figura 1). O cadinho foi aquecido até uma temperatura
maxima de aproximadamente 1500°C e foi removido da bobina de
inducdo a uma taxa de 40pm/s. Apds a SD, o lingote final tinha
53,40 mm de comprimento - ignorando-se a ponta arredondada

formada pelo cadinho - e 10 mm de didmetro. Para a analise
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metalografica foram feitos 3 cortes transversais (Figura 2), retirando-se amostras do comego, meio e fim do
comprimento do lingote. Cada segéo transversal passou pelo mesmo processo de embutimento e polimento
descritos anteriormente.

Cada segao foi submetida aos mesmos processos de caracterizagao Figura 2. Imagem do lingote
descritos anteriormente, sendo realizadas avalia¢cdes de suas composi¢des por apds SD (autoral)
meio do FRX e EDS-MEV, testes de dureza Vickers e obtengédo de imagens no
MEV. A secédo do meio, por ser a mais representativa do todo, foi a Unica que
passou pelo ensaio do DSC, visto que grandes alteragdes nos resultados néo

eram esperadas.

Commees

Comeco Meio Final

RESULTADOS E DISCUSSAO: - - - -
Analisando-se, inicialmente, a caracterizagdo da liga antes da CFC

solidificagéo direcional. Observando o resultado do DRX ao lado (Figura 3), E

pode-se claramente identificar picos que caracterizam a fase CFC e CCC, £

no entanto era esperado encontrar B2, algo que o DRX néo € capaz de *g

confirmar visto que os picos observados se referem a ambas as fases. Essa ©

microestrutura conferiu a liga uma elevada dureza Vickers de 353 + 6 HV. L‘
Outro fator importante para analise sdo as curvas de solidificacéo T h S o h Hm o oo

e fus&o encontradas a partir do DSC (Figura 4). Inicialmente ja se torna claro 26 (%)

que os processos de solidificacdo e fusdo ocorrem em faixas de Figura 3. Andlise das fases presentes na

temperatura, algo n&o esperado para uma liga eutética [8]. Isso combinado microestrutura da liga bruta de

com a microestrutura encontrada apresenta evidéncia suficiente para concluir solidificagéio por DRX.

que a liga ndo é eutética como foi afirmado na literatura.
E visivel também a presenca de outras transformacdes na fase sdlida. Ao

T T T T

observar aimagem obtida através do MEV (Figura 5), pode-se concluir que essa
transformag&o provavelmente é a decomposi¢éo da fase CCC em CCC + B2,

visto que podemos identificar a presenga de precipitados cuboidais similares aos

Heat flow

encontrados em superligas de Ni [9]. Durante o aquecimento a transformacéo de

——— Heating
— Cooling

dissolugdo dessas fases, com proximidade a temperatura de fusdo, sugere

elevada estabilidade térmica da fase.
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Figura 4. Resultado de DSC para a liga na
condigdo bruta de solidificagdo.
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Figura 5: Imagens em diferentes magnificacées da microestrutura da liga
obtidas por MEV (imagens de elétrons retroespalhados)
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Agora colocando-se em foco a caracterizagéo da liga apds a SD, pode-se inicialmente analisar a variagao
da composigéo ao longo do processo, indicados nas Tabelas 3 e 4, que apresentam analises por FRX e EDS-MEV,

- respectivamente. Observa-se que néo houve variagao significativa na composig¢édo ao longo do lingote.

Tabela 3. Andlise por FRX da composicdo da liga apds SD

Elementos Nominal Antes daSD Comego Meio Final
Al 6,31 4,28 + 0,04 4,46 4,62 3,10
Co 19,69 20,96 £ 0,24 20,60 21,09 21,14
Cr 17,38 18,04+ 0,19 17,86 18,13 18,36
Fe 18,65 16,19+ 0,58 16,80 15,66 16,84
Mn 18,36 19,85+ 0,10 19,49 19,69 19,56
Ni 19,61 20,68 £ 0,03 20,8 20,80 20,98
Tabela 4. Andlise por EDS-MEV da composicdo da liga apds SD
Elementos Nominal Antes daSD Comego Meio Final
Al 6,31 5,93 £ 0,06 5,83 £ 0,06 6,08+0,06 5,96+0,05
Co 19,69 19,41+0,15 19,39+0,18 19,44+0,38 19,50+0,33
Cr 17,38 17,81+0,22 17,88+0,67 17,59+0,33 17,91+0,22
Fe 18,65 18,97+0,08 19,04+0,38 18,60+0,55 18,94+0,19
Mn 18,36 18,63+0,05 18,37+0,55 18,39+0,38 18,15+0,17
Ni 19,61 19,24+0,25 19,49+0,57 19,90+0,21 19,54+0,33
Comego Meio

Final
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Figura 5. Imagens em diferentes magnifica¢cdes da microestrutura da liga obtidas por MEV no
comecgo, meio e fim do lingote com respectivas durezas Vickers
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Analisando agora a imagem obtida por MEV de cada sec¢éo, identifica-se claramente que as amostras do
meio e do comego apresentam microestruturas e durezas similares. Ja a segéo final apresenta uma microestrutura
mais refinada, o que pode ser explicado por diferengas na taxa de resfriamento nas extremidades do lingote [10].
Isso pode explicar a diferenga na dureza entre as amostras. E notavel, também, que a dureza de todas as amostras
foi significativamente menor do que aquela encontrada apds a fusdo a arco, demonstrando que o método de SD,

na liga estudada, pode ser utilizado para controlar a dureza da liga.

CONCLUSOES:

A analise da micro estrutura e das propriedades da liga antes e ap6s a solidificagéo direcional possibilitou

a formulacéo das seguintes conclusbes:

e A analise da curva de fusdo e solidificagdo junto com a microestrutura obtida por DRX apresentam
evidéncias suficientes para afirmar que a liga Alo,7CoCrFeMnNi nao é eutética.

e A solidificagao direcional ndo teve impacto na composicéo da liga e, portanto, € um método valido para
sua produgao

e Foi observada uma redugdo significativa na dureza da liga solidificada direccionalmente quando
comparada a liga fundida a arco. Isso demonstra que a taxa de resfriamento tem grande impacto na

microestrutura e propriedades da liga.

Vale citar também que os resultados foram obtidos a partir de uma Unica taxa de deslocamento de 40um/s,

estudos com outras velocidades podem ser Uteis para compreender melhor os efeitos da microestrutura da liga.
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