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1. INTRODUCAO

Novas classes de materiais estruturais vem atraindo a atencdo de comunidades
cientificas desde 2004, estas sdo denominadas como ligas de alta e média entropia (LAEs e
LMEs), ou também conhecidas como ligas de multiplos elementos principais (LMEPs) [1,2].
Tais ligas possuem microestruturas Unicas e apresentam certa complexidade quimica
decorrente da mistura de pelo menos trés elementos em concentragdes equiatdmicas ou pelo
menos em condi¢des proximas. Além disso, possuem propriedades mecanicas que superam a
das ligas tradicionais, como por exemplo, elevada dureza e excelente resisténcia a corrosao,
fadiga, oxidagdo e altas temperaturas [3-7]. Desta forma, o presente estudo foi baseado na
analise das caracteristicas mecanicas de trés ligas de multiplos elementos principais, onde
houve a variagdo de composi¢ao e tempo de duracdo do tratamento térmico, o que permitiu
analisar a influéncia de tais fatores.

2. METODOLOGIA

O estudo foi baseado na andlise do difratograma de nove amostras. Tais amostras
foram manufaturadas através da rota de processamento por metalurgia do po e apresentaram
variacdo na composi¢ao do elemento cobre e no tempo de duragdo do tratamento térmico.
Trés dessas amostras eram constituidas por Mo, Nb, Ti e W em propor¢des equiatdmicas, ja
nas demais a adi¢do de Cu se deu em propor¢des de 10% e 20% para trés amostras cada, o
que possibilitou a andlise da influéncia do cobre nessas ligas. Em relacdo ao tratamento
térmico, todas as amostras foram tratadas a 1200°C com variacdo do tempo entre 1, 2 e 3
horas. O processo de resfriamento foi realizado de maneira rapida (quenching - amostra
resfriada em dgua a 0 °C).
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A difratometria de raio X (DRX) foi obtida através do método de p6 (geometria 9 -
20) a temperatura ambiente e com a utilizagdo do filtro de Ni e radiacdo Cu-Ka, com
comprimento de onda de 0,15418 nm, tensdo de 45kV e corrente 40mA. Para tal, o intervalo
angular medido foi entre 10° ¢ 90°, com o tempo de contagem de 10s ¢ o passo angular de
0,008°.

A caracterizagdo das amostras foi dada através do sofiware Origin por meio do
método de refinamento desenvolvido por Rietveld aplicado nas difratometrias de raios X.
Através das informacdes obtidas nessa analise, calculou-se a densidade de deslocamento,
microdeformacgdo e o tamanho dos cristalitos que compunham tais ligas. Posteriormente,
ainda no software Origin, o grafico de Williamson-Hall (1953) foi projetado, desta forma, foi
possivel analisar de forma simultanea o tamanho dos cristalitos e a microdeformagao.

3. RESULTADOS

Os difratogramas das amostras estudadas estdo representados pela Figura 01. Houve
a variacdo do tempo de tratamento térmico entre essas amostras, de 1 a 3 horas, e na
composi¢ao do cobre, de 0%, 10% e 20% . Permitindo assim, analisar a influéncia desses dois
fatores nas ligas estudadas.
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Figura 01. A- Difratogramas das amostras MoNbTiW, 0.1CuMoNbTiW e 0.2CuMoNbTiW tratadas a 1200°C por lhora. B-
Difratogramas das amostras MoNbTiW, 0.1CuMoNbTiW e 0.2CuMoNbTiW tratadas a 1200°C por 2horas. C- Difratogramas
das amostras MoNbTiW, 0.1CuMoNbTiW e 0.2CuMoNbTiW tratadas a 1200°C por 3horas.

Conforme pode ser observado na Figura 01 a adi¢cdo de Cu promove a formacao de
duas fases de estruturas cristalinas cubicas de corpo centrado, sendo representadas pela
defini¢do de dois picos principais nos difratogramas. Ja& o prolongamento do tempo de
tratamento térmico influéncia na defini¢do desses picos, observa-se o crescimento de tais
picos para dura¢des maiores de tratamento.

Ap6s a aplicagdo do método de refinamento desenvolvido por Rietveld no software
Origin, foi possivel formular a Tabela 01 com a média dos valores calculados do tamanho dos
cristalitos (L) e da microdeformacao (¢).

1 hora 2 horas 3 horas
Composicao
L (nm) ex 107 ° L(mm) | gx 1073 L (nm) ex 107 °
MoNbTiW 21,3143,70 | 3,65+0,97 | 20,04+3,46 | 3,684+0,71 | 21,22+5,11 | 3,59+0,83
0,1CuMoNbTIW [ 20.17+6,38 | 3,73+0,96 | 20,5845,21 | 3,60+0,70 | 20,59+4,42 | 3,70+0,82
0,2CuMoNbTIW | 18 98+8.84 | 4,20+1,71 | 20,4045,53 | 3,66+0,87 | 21,32+5,89 | 3,45+0,78

Tabela 01. Valor médio do tamanho dos cristalitos e microdeformagao para todas as ligas.

Analisando a Tabela 01, ¢ possivel notar que o melhor resultado apresentado foi para
a liga com concentragdo de 20% Cu tratada a 1200°C por lhora, a mesma ganhou destaque
quando comparamos com as outras nove ligas examinadas. Os valores apresentados por tal

liga, foi de 4,20 x10 3il,71 para a microdeformagdo e 18,98 + 8,84 nm para o tamanho do
cristalito.

Outra forma de andlise que foi realizada para tais difratogramas, foi através da
projecao do grafico de Williamson-Hall. Este método utiliza sen ® /A como abscissa do
grafico e (f cos 0) /A como ordenada. A funcdo gerada fornece o valor aproximado para a
microdeformacdo, através do coeficiente angular, e para o tamanho do cristalito, através do
inverso do coeficiente linear.

A Figura 02 representa as projecdes obtidas para as nove amostras estudadas,
utilizando o método grafico de Williamson-Hall.
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Figura 02. Grafico de Williamson-Hall para as nove amostras analisadas.

A forma caracteristica do grafico semelhante a de uma parabola, pode ser um
indicativo de ndo homogeneidade na amostra estudada, ou seja, suas particulas constituintes
provavelmente nao possuem formatos semelhantes. Como pode ser observado na Figura 02
esse caso se repete para as amostras MoNbTiW tratada a 1200°C por 1 hora e para a
0,2CuMoNbTiIW tratada a 1200°C por 2 horas.

Para as demais amostras foi possivel obter os valores da microdeformacdo e do
tamanho do cristalito através da equacao da reta. A Tabela (02, ¢ composta por tais

informagdes.
1 hora 2 horas 3 horas
Composicao
L (nm) ex 10 ° L(m) | ¢« 107° L (nm) ex 10°°
MoNbTiW - - 18,0748.82 | 3,5240,16 | 14,03+8,21 | 2,47+0.21
0,1CuMoNbTiW | 21 024+7,98 | 1,04+036 |20,8745,81 | 2,56+0,22 | 11,66+8,81 | 3,46+0,24
0,2CuMoNbTiW | 22 9444 44 | 1,3340,20 - - 20,96+5.33 | 2,65+0,28

Tabela 02. Valor médio do tamanho dos cristalitos e microdeformacéo obtido pelo método grafico de Williamson-Hall




Como ¢ possivel observar através da Tabela 02, a amostra 0,2CuMoNbTiW tratada a
1200°C por 1 hora ¢ a que apresenta melhores resultados quando comparada as demais
amostras. Ao analisar os graficos projetados na Figura (02, também ¢ notavel a caracteristica
semelhante a de uma reta, indicando assim, uma provavel homogeneidade da amostra
estudada.

4. CONCLUSOES

A liga que apresentou melhores resultados para ambos os métodos foi a
0,2CuMoNbLTiIW tratada por 1hora. O aumento da composi¢ao do cobre em todas as amostras
estudadas gerou melhorias em suas caracteristicas mecanicas, em contrapartida, o
prolongamento do tratamento térmico ndo apresentou impactos significativos. E valido
ressaltar que devido a situagdo vivenciada do Covid-19, as visitas aos laboratorios ficaram
restritas, impossibilitando assim, maiores variagcdes das amostras analisadas.
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