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1. Objectivo

o Este trabalho de estagio teve por base o estudo do endurecimento por decomposic¢o spinodal

" daliga Cu-9Ni-6Sn.

Para concretizar este objectivo foram efectuados vérios ciclos de envelhecimento a diferentes
temperaturas. Sobre as amostras envelhecidas, foram realizados ensaios de dureza, ensaios de

difracgdo de raios-x e observagdo em microscopia electronica de transmiss#o, servindo como

. base para estabelecer uma relacdo entre o endurecimento da liga e a sua microestrutura.
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2. Introducio

As ligas do sistema CuNiSn permitem ser endurecidas através de um tratamento térmico de
envelhecimento. Este tratamento térmico envolve uma solubilizagdo na regido monofasica, o
tempo suficiente para dissolver todas as particulas de precipitado, formando uma solucdo
solida desordenada com estrutura cfc, fase a. O arrefecimento répido até a temperatura
ambiente previne a formagdo de precipitados de equilibrio produzindo uma solugdo sélida
sobressaturada. Com um estagio a uma temperatura no seio do campo bifasico, temperatura de
envelhecimento, a solu¢do sélida transforma-se provocando o endurecimento [1]. As gamas
de temperaturas de solubilizagdo e de envelhecimento da liga Cu-9Ni-6Sn estdo indicadas no
diagrama representado na figura 1. A liga ¢ solubilizada entre os 800 °C e os 900 °C,
seguidamente ¢ rapidamente arrefecida até a temperatura ambiente. Os tratamentos térmicos

de envelhecimento sdo usualmente efectuados entre os 300 °C e os 450 °C.

g
& a+ L i
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Figura 1 — Diagrama de fase pseudo-bindrio da liga Cu-Ni-Sn para um teor fixo em Ni [2]
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Nas ligas Cu-Ni-Sn tratdveis térmicamente, a solugdo s6lida, apds solubilizagdo e
arrefecimento rapido, decompdem-se durante o tratamento térmico de envelhecimento em
regides ricas e pobres em estanho. Esta transformagdo, designada decomposigdo spinodal,
inicia-se com a formagdo de pequenas flutuagdes da composi¢do que se vdo intensificando
com o tempo: as zonas ricas em estanho vdo tornar-se mais ricas a0 mesmo tempo que as
zonas pobres vdo empobrecendo cada vez mais; as variagdes da composigdo tém uma forma

sinusoidal que, 2 medida que a transformag&o progride, vai-se tornando quadrética [3, 4, 5, 6].

Com a continuagdio do envelhecimento, ocorre a formagdo de uma fase metaestavel, fase y’
com estrutura DOy, (vide figura 2), possuindo a mesma composicdo da fase estavel, fase y com

estrutura DO0; (vide figura 3), (CuNi(1x)35n [3].

Kim et al. defendem que a formagdo desta fase provoca o endurecimento maximo da liga [3].

cima. rd
t_ X LL X
Frente
Figura 2 — Estrutura D03, [7]
LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 3
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Figura 3 — Estrutura D03 [8]

Para tempos de envelhecimento longos, ocorre a formagao da fase de equilibrio, fase y, sob a
forma de células compostas por lamelas alternadas de o e v. A formagdo desta fase provoca o

sobreenvelhecimento da liga [3].
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3. Trabalho experimental

3.1 Preparagiio das amostras para‘posterior tratamento térmico.

As amostras utilizadas para a realizagdo dos tratamentos de envelhecimento foram retiradas
de uma barra produzida pela empresa UDDEHOLM com distribuigdo em Portugal pela
empresa F RAMADA Agos e Industrias S.A.. O material é uma liga Cu-9Ni-6Sn corh a
designagio comercial de MOLDMAX XL. As amostras foram retiradas da barra utilizando o
corte por disco abrasivo com arrefecimento. As amostras retiradas tinham a forma de cubos
com aproximadamente 8 milimetros de lado, tendo as suas faces sido identificadas. Numa
primeira fase, as faces onde se efectuaram durezas foram polidas, utilizando para tal lixas de

polimento e, seguidamente, realizaram-se os tratamentos térmicos

3.2 Realizacdo dos tratamentos térmicos.

Recozimento

O recozimento realizou-se num forno eléctﬁcé vertical (tubuiar) sob fluxo de érgon.
O ciclo térmico consistiu:

i) aquecimento desde os 20 °C até 825 °C 4 velocidade de 10 °C/minuto; ii) estigio a 825 °C
durante 30 minutos; iii) arrefecimento desde os 825 °C a velocidade de 10 °C/hora (o 4rgon

foi desligado aos 310 °C).
Solubilizagdo
Os tratamentos térmicos de solubilizagiio foram realizados num forno de mufla eléctrico.

As amostras foram colocadas no forno 2 temperatura de 810 °C e, apos um estégio de 30

minutos foram arrefecidas em 4gua a uma temperatura de 5 °C.
Envelhecimento

Os tratamentos térmicos de envelhecimento foram realizados no forno de sais as temperaturas

de 300, 350, 400 ¢ 450 °C.

Os teinpos de tratamento variaram entre 5 e 10240 minutos, seguindo uma progressdo

geométrica.

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 5
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Depois de retiradas do banho de sais, as amostras foram arrefecidas em agua.

3.3 Ensaios de dureza.

O método utilizado nos ensaios de dureza foi método Vickers sob baixa carga, sendo este

expresso pela seguinte equagdo;

HV=1854_L®

d* (4am)
onde d representa o comprimento médio das diagonais e P a carga utilizada, que correspondeu

a 100 gramas.

A tarefa de medicdo das diagonais resultantes do ensaio Vickers foi realizada mediante o uso
de um microscopio optico acoplado a um sistema de aquisi¢do de imagem denominado Paqi,

cujo se apresenta na figura 4.
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Figura 4 — Ambiente de trabalho do software Paqi

Foi realizada uma indentagdio em cada amostra para medir a dureza no estado solubilizado e
seis indentagdes para medir a dureza ap6s os tratamentos de envelhecimento. De notar que a
dureza da amostra solubilizada ja tinha sido previamente determinada, pelo que a medigéo

realizada sobre estas amostras so6 foi utilizada como controlo do tratamento.

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 6
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3.4 Preparagio das amostras para a realizacio da difracgdo de raios-x.

Para a realizagdo dos ensaios de difracgdo de raios-x foram polidas as faces das amostras de

modo a que estas preenchessem os requisitos necessérios para a realizagdo deste ensaio.

Posteriormente, devido a problemas relacionados com a orientagdio cristalografica preferencial
das amostras macicas, foi retirada limalha de algumas para ser analisada em difracgdo de

raios-x.
3.5 Difraccio de raios-x.

Quando uma substéncia cristalina ¢ sujeita a um feixe de ondas de raios-x, incidindo segundo
um 4ngulo @, os diferentes planos ou camadas de atomos dos cristais reflectem parte da
radiagdo, sendo o angulo de reflexdo igual ao angulo de incidéncia. As ondas reflectidas pelos
diferentes planos cristalinos que estdo em fase, isto é, que maximizam a intensidade da

radiagdo reflectida, satisfazem a lei de Bragg, apresentada na figura 5.
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Figura 5 — Lei de Bragg [9]

Na equagdio apresentada, n € um numero inteiro, dito ordem de refracgéo, 4 0 comprimento de
onda da radiagio e d a distdncia entre os planos cristalograficos a difractar segundo o angulo
0. Assim, submetendo-se uma amostra cristalina a raios-x de um determinado comprimento
de onda e tracando um gréfico, chamado difractograma, com a intensidade da radiagdo
difractada em fungdo do dngulo de espalhamento 26 obtém-se, através dos maximos de

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 7
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difracg@io, um conjunto de disténcias entre planos cristalinos, as quais sdo caracteristicas das
substancias. Por comparagdo desses valores com 0s tabelados, é possivel identificar as

substéncias cristalinas presentes na amostra.

Para a aquisigdo dos difractogramas foi utilizado o equipamento Philips PW 3040/00 X Pert,
representado na figura 6. O difractometro utiliza radiagdo de cobalto Ko com comprimento de
onda 1= 1.78897 A. O difractémetro funciona com uma tenséo de 40 KeV e uma intensidade
de corrente de 35 mA.

Figura 6 — Fotografia que ilustra o difractometro Philips PW 3040/00 X Pert [10]

Na tentativa de identificagio das fases presentes nas amostras que foram submetidas a
difracgdio de raios-x, os resultados obtidos foram comparados com a base de dados do Centro

Internacional para Dados de Difracgdo, L.C.D.D.[11]. As fichas de referéncia 1.C.D.D. sdo

apresentadas em anexo.

A segunda parte do trabalho realizado na area da difracgio de raios-x consistiu na tentativa de
caracterizagdo da modulagdo da decomposi¢ao spinodal.

Durante a decomposigdo spinodal ocorre a formagdo de uma modulagio da composi¢do que
leva a periodicidades adicionais no factor de dispersdo dos raios-x e no pardmetro de malha.
Estas periodicidades levam ao aparecimento de bandas laterais (vide figura 7) nos picos de
Bragg. Daniel e Lipson [12] analisaram o problema e mostraram que 0O comprimento de onda

da modelagdio pode ser relacionado com o A6, a distancia angular entre a banda lateral e o

pico de Bragg, através da seguinte formula:

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 8
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2 hagtanépg
Ae(h2 +k2 +|2)

Os indices kKl sio os indices de Miller do pico de Bragg, neste caso ¢ estudado o pico 200 por
ser o pico que tem a methor combinac&o de intensidade e resolugfio das bandas laterais, 65 € 0
4ngulo de Bragg e ap € o parimetro de malha correspondente a uma liga homogénea de

composigdo média Cp [12, 13].

L4
o
Y

S
! .

COUNTS PER SECOND - -
N .
N

-46 48 50 52 54
DEGREES 28

- Figura 7 — Aspecto tipo das bandas laterais adjacentes ao picos de Bragg [12]

3.6 Preparagiio das amostras para microscopia electrénica de transmissao.

Foram retiradas amostras do material no estado inicial (fornecido pela empresa F RAMADA
 Agos e Industrias S.4.), recozido, solubilizado e envelhecido para a preparagao de liminas
finas para observagdo em microscopia electronica de transmissdo. Estas amostras foram

cortadas com uma espessura de aproximadamente 2 milimetros.

As amostras foram depois polidas até espessura menor ou igual a 0,1 milimetro, sendo depois
cortados discos de 3 milimetros de didmetro com um punggo. Os discos foram sujeitos a um
polimento electrolitico com jacto duplo com a ﬁnalidade de diminuir a sua espessura €, por
polimento, obter um furo muito pequeno no centro destes. Foi utilizada uma solugdo de
HPO, 55% - H,SO4 10% - H,0 35% & temperatura de 0 °C para o polimento electrolitico,
sendo a voltagem utilizada de 6V. O polimento electrolitico foi realizado no equipamento

Struers Tenupol-3, representado na figura 8. -

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 9
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Figura 8 — Fotografia que ilustra o equipamento de polimento electrolitico

A solugiio escolhida para o polimento electrolitico ndo foi a melhor porque atacou as

amostras. Sendo assim, ndo foi possivel observar correctamente a microestrutura no

microscopio electrénico de transmissao.
3.7 Microscopia electrénica de transmissao.

A microscopia electronica de transmissdo foi um meio para obter imagens microestruturais €

SADPs (padrdes de difracgdo de area seleccionada) das amostras.

Para a obtengdo das imagens e SADPs foi utilizado um microscépio electrénico de
transmissdo Hitachi H9000, apresentado na figura 9.

Figura 9 — Fotografia que ilustra o TEM Hitachi H9000 [14]

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 10
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4. Apresentacdo e discussio dos resultados

4.1 Curvas de endurecimento.

O endurecimento das amostras durante os tratamentos térmicos de envelhecimento esta

representado na figura 10.

340
Na

290 4

240 | —e— 300
< —a—350
= —a— 400

190 - —e— 450

140 -

90 e
1 10 100 1000 10000
tempo (minutos)

Figura 10 — Curvas de endurecimento a vdrias temperaturas de envelhecimento

O tragado das curvas de endurecimento corresponde ao esperado, ocorrendo um aumento da
dureza até atingir um pico, seguindo-se uma diminui¢do correspondente ao
sobreenvelhecimento. Exceptuando a 300 °C, a menores temperaturas de envelhecimento o
pico de dureza é mais elevado mas & mais lenta a cinética de endurecimento. Na tabela 1 ¢
apresentada a dureza maxima atingida e o tempo que levou a atingir esse valor em cada ciclo

de envelhecimento.

Tabela I — Valores das durezas maximas atingidas em fun¢do do tempo e temperatura

Temperatura (°C) Dureza maxima (HV) Tempo (horas)
300 306 85.3
350 323 10,6
400 300 n
450 223 2,6
LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 11
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A 300 °C é possivel apontar duas velocidades de endurecimento distintas, h4 uma variacdo da
velocidade de endurecimento a partir dos 640 minutos. A 350 °C h4 uma variagdo da
velocidade de endurecimento a partir dos 160 minutos. Estas variagdes na velocidade de
- endurecimento tinham sido prewamente observadas durante o trabalho de seminério no
capitulo sobre a influéncia do ciclo térmico nas propriedades mecénicas das ligas Cu-Ni-Sn. -

A 400 °C e a 450 °C ndo se nota um aumento da velocidade de endurecimento.
4.2 Difracciio de raios-x.

Foram realizados varios ensaios de difrac¢do a diferentes faces de uma amostra no estado de
* fornecimento, que se apresentam na figura 12. Esta anslise consistiu num varrimento entre 20°
e 120° (20), com passo de 0,025° (26) e tempo de aquisigfio por passo de 0,5 segundos. Os trés

primeiros graficos correspondem a trés diferentes faces da amostra, o quarto corresponde &

" terceira face rodada 90° (vide figura 11). : -

Figura 11 — Representagdo da amostra e identificagdo das faces

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 12
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Figura 12 — Difractogramas de raios-x de vdrias faces de uma amostra no estado de
fornecimento

Na tentativa de indexagdo dos picos, os resultados da difracgio foram comparados com a base
de dados do L.C.D.D.. As fichas de referéncia utilizadas foram as correspondentes aos

elementos quimicos do sistema Cu-Ni-Sn e seus compostos. A indexagdo automatica dos

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 13
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picos ndo foi conclusiva. A ficha de referéncia que mais se assemelha aos valores obtidos nos

difractogramas é a do cobre apesar da diferenca na intensidade dos picos.

A diferenga de intensidade dos picos de difracgio de face para face da mesma amostra leva a
crer que este material tem uma orientagdo cristalogréfica preferencial. A orientagdo
preferencial dos cristais conduz a um realce da difracgio de determinados planos em prejuizo
dos restantes. Outra razio que leva a esta diferena de intensidades ¢ o facto de este material
ter um tamanho de grdo grande, sendo o tamanho de gréo médio de 298 um. A presenga de
grios deste tamanho faz com que, durante o varrimento da superficie da amostra, sejam

analisados poucos graos.

Na tabela 2 é apresentada 2 listagem de picos do segundo grafico, respectivas distancias entre
planos cristalograficos e a indexacdo dos picos.

Tabela 2— Listagem de picos, respectivas distancias entre planos cristalogrdficos e
indexagdo dos picos

R
50,1875 2,109134 111
59,0625 1,814746 200
87,9875 1,287807 220
109,312 1,09659%4 31
116,562 1,051547 222

A indexagdo dos picos foi efectuada recorrendo a ficha de referéncia do cobre apresentada em
anexo. A solugdio solida desordenada com estrutura cfc, fase o, apresenta a mesma estrutura
que a do cobre. A diferenga nos valores das distancias, entre os planos cristalograficos, entre a
solugdio solida desordenada com estrutura cfc (fase o) e o cobre deve-se a presenca atomos de
niquel e estanho na fase a e, sendo o raio atémico do estanho, maior que 0 dos outros dois

elementos, interfere na analise de difracgdo.

A figura 13 representa a analise efectuada a uma amostra solubilizada, com um tratamento
térmico a uma temperatura de 650 °C durante 30 minutos, passando para um outro forno onde

sofre um estagio de 30 minutos a 900 °C. A analise consistiu num varrimento de 20° a 120°

(20), com passo de 0,025° (26) e tempo de aquisigdo por passo de 0,5 segundos.

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 14
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Figura 13 — Difractograma de raios-x da amostras no estado solubilizado

cristalograficos e indexag#o dos picos referentes a amo

Na tabela 3 é apresentada a listagem de picos de difracgdo, respectivas disténcias entre planos

stra no estado solubilizado.

Tabela 3— Listagem de picos, respectivas distancias enire planos cristalogrdficos e

indexagdo dos picos
a
50,3625 2,102281 11
59,8125 1,794057 200
88,1375 1,286065 220
109,363 1,096248 311
116,688 1,050834 222

Novamente, verifica-se que as intensidades relativas dos picos estdo em completo desacordo

com a da ficha do cobre.

A indexagdio dos picos foi efectuada recorrendo a ficha de referéncia do cobre.

Na figura 14 esta representado o difractograma de uma amostra no estado recozido. A analise

consistiu num varrimento de 20° a 120° (26), com passo de 0,025° (20) e tempo de aquisi¢do

por passo de 0,5 segundos.
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Figura 14 — Difractograma de raios-x de uma amostra no estado recozido

Na tabela 4 é apresentada a listagem de picos de difracgdo, respectivas distdncias entre planos

cristalograficos e indexacdo dos picos referentes a amostra no estado recozido.

Tabela 4— Listagem de picos, respectivas distdncias entre planos cristalogrdficos e

indexagdo dos picos
30,138 3,440564 111
34,963 2,977668 200
45513 2,312433 ?
50,613 2,092556 111
59,013 1,816131 200
73,813 1,48954 400
85,012 1,323854 420
87,963 1,288092 220
04,938 1,213829 422
110,038 1,091711 31
117,512 1,046223 222

Neste difractograma, além dos picos da solugiio solida desordenada com estrutura cfc (fase
o), foram indexados os picos correspondentes a fase y com estrutura DO0;. A indexagdo dos
picos da fase y foi efectuada recorrendo a ficha de referéncia da estrutura D03 apresentada em

anexo [15]. O pico situado a 45,513° (20) ndo foi indexado.
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Na figura 15 ¢ apresentado o difractograma realizado a uma amostra envelhecida 180 minutos
a 550 °C. . A analise consistiu num varrimento de 20° a 120° (20), com passo de 0,025° (20) e

tempo de aquisi¢do por passo de 0,5 segundos.

200

180 - Estado: Envelhecido
180 minutos a 550

160 1 |°C

contagens

20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
20

Figura 15 — — Difractograma de raios-x de uma amostra envelhecida 180 minutos a 550 <

Na tabela 5 ¢ apresentada a listagem de picos de difracg@o, respectivas distancias entre planos

cristalograficos e indexagdo dos picos referentes a amostra no estado recozido.

Tabela 5— Listagem de picos, respectivas distancias entre planos cristalogrdficos e
indexagdo dos picos

D -

29,9375 3,463074 1
35,1375 2,963343 200
50,3625 2,102281 111

52,9355 2,006949 ?
59,0125 1,816145 200

73,8625 1,488684 400
88,6625 1,28002 220

94,4875 1,218232 422
109,963 1,092212 31

116,537 1,051689 222

Neste difractograma, além dos picos da solugdio sélida desordenada com estrutura cfc (fase
a), foram indexados os picos correspondentes a fase y com estrutura DO;, faltando o pico 420

encontrado anteriormente O pico situado a 52,9355° (20) ndo foi indexado.
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Na figura 16 sdo apresentados 0s difractogramas realizados na tentativa de caracterizagdo da
modulagdo da decomposigdo spinodal. A anlise consistiu num varrimento de 55° a 62° (20),
esta regido abrange o pico 200 da solugdo sélida desordenada com estrutura cfc (fase o), com
passo de 0,1° (20) e tempo de aquisi¢do por passo de 10 segundos. Os ensaios foram
realizados a uma amostra solubilizada e a trés amostras envelhecidas a 350 °C durante 10, 80

e 640 minutos.

contagens

20

Figura 16 — Difractogramas referentes ao pico 200

Niio foi possivel observar bandas laterais no pico 200 nas varias amostras, pelo que ndo foi
possivel caracterizar a modulag@o ou sequer observar o seu efeito nos difractogramas. Foram
tentadas outras condi¢des de varrimento, nomeadamente varrimentos com passos (20) €

tempos por passo distintos, obtendo resultados similares.

Na tentativa de resolver o problema relacionado com a orientagdo cristalografica preferencial,

foi analisada limalha retirada das amostras.

Os varios ensaios realizados a limalha de amostras recozidas, solubilizadas e envelhecidas
estdo representados na figura 17. A andlise consistiu num varrimento de 20° a 120° (26), com

passo de 0,025° (20) e tempo de aquisigdo por passo de 0,5 segundos.
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180 7 [Estado: Recozido|

Estado: Envelhecido
10 minutos a 350°C

Contagens
8

Estado: Envelhecido
80 minutas a 350 °C

L

Estado: Envelhecido
40 minutos a 350 °C

T T T T T T T T

2 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Figura 17 — Difractogramas referentes a ensaios realizados a limalha de uma amostra
recozida, solubilizada, envelhecida 10 minutos a 350 °C. envelhecida 80 minutos a 350 e 3L
envelhecida 640 minutos a 350 °C
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Os difractogramas apresentam contagens muito baixas devido a pequena quantidade de
limalha analisada. Os picos de difracggdo presentes nos difractogramas anteriores
correspondem a solugdo s6lida desordenada com estrutura cfc (fase a). Os pico situado a
aproximadamente 44° (26) ndo foi indexado.

Na tabela 6 é apresentada a posigdo do pico de difracgdio situado a aproximadamente 52° (20),

respectiva distancia entre planos cristalograficos e indexagéo.

Tabela 5— Posicdo do pico, respectiva distdncia entre planos cristalogrdficos e indexagdo

Fe
52,1 2,036831 110

O pico situado a aproximadamente 52° (20) foi indexado como sendo do ferro. Esta indexag@o

deve-se a provavel presenga de ferro junto a limalha analisada devido & obtengdo da limalha

por corte. A ficha de referéncia do ferro ¢ apresentada em anexo.

Na figura 18 sdo apresentados os ensaios realizados a limalha de duas amostras envelhecidas.
Estes ensaios foram efectuados na tentativa de caracterizagdo da decomposi¢do spinodal. A
analise consistiu num varrimento de 54° a 64° (20), esta regido abrange o pico 200 da solug@o
s6lida desordenada com estrutura cfc (fase &), com passo de 0,025° (20) e tempo de aquisi¢do

por passo de 10 segundos.
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Estado: Envelhecido
2500 - 10 minutos a 350°C

contagens

0
3000
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2000

:
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26

Figura 18 —Difractogramas referentes ao pico 200

Nio foi possivel observar a existéncia de bandas laterais no pico 200 nas duas amostras, pelo
que ndo foi possivel caracterizar a modulagio ou sequer observar O seu efeito nos

difractogramas.

Posteriormente foram realizados ensaios de difrac¢do a uma maior quantidade de limalha. Na
figura 19 e 20 sdo apresentados dois ensaios a limalha de uma amostra envelhecida 10
minutos a 350 °C. O primeiro ¢ um varrimento geral e o segundo ¢ uma varrimento de 54° a

64° (20), regido que abrange 0 pico 200 da solugdo solida desordenada com estrutura cfc (fase

o).

LEMM — RELATORIO DE ESTAGIO 21
JuLHO 2002



, Universidade do Porto

FE UP Faculdade de ENVELHECIMENTO DA LIGA Cu-9Ni-6Sn
& Engenharia
3500
3000 | Estado: Envelhecido
10 minutos a 350 °C
2500 -
2 2000
g ]
©
S 1500 -
o
1000 -
7 \U\ DAl
0 ’ ¥ . v - - -
20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120
2q

Figura 19 — Difractograma referentes a um ensaio realizado a limalha de uma amostra
envelhecida 10 minutos a 350 °C
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Figura 20 — Difractograma referente ao pico 200

Analisando estes tltimos difractogramas conclui-se que a Gnica melhoria no espectro de

difracgdo resultante do aumento da quantidade de limalha analisada foi o aumento do nimero

de contagens.
4.3 Microscopia electrénica de transmisso.

Nio foi possivel a observagdo de microestruturas devido a problemas relacionados com 0
polimento electrolitico, a solugdo utilizada atacou as amostras em vez de as polir. A solugdo
para o polimento electrolitico deveria estar a uma temperatura de -30 °C como referido na

bibliografia. Néo foi possivel, com 0s meios disponiveis, atingir a temperatura desejada.

Nzo foram obtidos resultados da microscopia electronica de transmissdo.
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5. Conclusoes

i i,, :0 trabalho de estaglo foi dividido em trés partes

‘ 1) Imclalmente foram reahzados 0s tratamentos térmicos as amostras e a elaboragdo das

' curvas dc endurecnnento. O tragado das curvas de endurecimento correspondeu ao esperado.

| : 11) No que diz respeito aos resultados de difracgdo, cuja finalidade era a de estabelecer uma
L relagao entre o endurecimento da liga e a sua microestrutura, surgiram diversos problemas.
Estes resultados, que inicialmente estavam relacionados com a orientagdo cristalogréfica do

" material, causaram problemas relacionados com as intensidades relativas dos picos de

| difracgﬁo, impedindo assim a sua indexagdo automatica. Posteriormente tentou-se analisar a
C - limatha proveniente do corte das amostras, acabando por se concluir que esta solugdo nio foi

‘ ; é‘melhdr ;Srovavelmente devido a deformagdo originada pelo corte.

; 111) Surg]ram, tambem, dlﬁculdades na observacdo de microestruturas recorrendo &

[ mlcroscopla electronica de transmissdo, nio sendo possivel observa-las devido a problemas

5 relacionados com o polimento electrolitico, levando a que as amostras fossem atacadas em

_ vei de polidas.

: Dep01s da elaboragﬁo deste trabalho, foi possivel repensar em algumas das situagdes menos
: ‘esperadas e, deste modo, surgiram algumas solugdes para situagdes futuras, por exemplo, a
realizagdo dos tratamentos térmicos depois da recolha da limalha, nio introduzindo uma

deformag:ﬁo plastica nas amostras depois dos tratamentos térmicos.

= Sugeria também a utiliza¢@o de uma temperatura inferior & utilizada (-30 °C em vez de 0 °C)

" para o polimento electrolitico.
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Wavelength= 1.54060

C

85-1326 .

Cu dA) nt h k |

Copper {2.0871 999* 1 1 1
1.8075 427 2 0 O
12781 171 2 2 0

" Copper i 1.0899 156 3 1 1

Rad.: CuKa1z: 1.54060 Filter: d-sp: Calculated e

Cut off; 17.7 iInt.: Calculated " Micor.: 8.86

" Ref:. Calculated from ICSD using POWD-12++, (1997)

Ref- Swanson, H.E., Tatge, E., Natl. Bur. Stand. (U.S.), Circ.

539, 359, 1 (1953)

Sys.: Cubic S.G.: Fm3m (225)

- a:3.615 b: c: A C:
al p: . Z: 4 mp:
Ref: ibid.

Dx: 8.935 Dm: 8.960 ICSD #: 064699

Peak height intensity. Cu type. PSC: cF4. See PDF 4-836.
No R value given. At least one TF missing. Mwt: 63.55.
. Volume[CD]: 47.24.
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Structur Pearson Space  No.
' BIF3 cF16 Fm-3m 225

' Ni3Sn

Standardized Data Published Data

Pearson symbol cF16
Space group Fm-3m Space group Fm-3m
Space group No. 225 Space group No. 225
z - 4

Cell Parameters Cell Parameters

. . Cell volume
. Density -
Cell Determination

' sample form

' Experiment method

5,98 A
5,98 A
5,98 A
90 °
90 °
90 ©
1.000
1.000
1.000

© 0.21385 nm3
9.16 Mg m-3

powder
high-

Cell volume

5,08(1) A
5,98(1) A
5,98(1) A

90 °

90 °©

90 °

1.

1.

1.

7 nm3



. calculation(l= Cu Ka ) ‘
' d-spacing 26 (°) Miller Indices Intensit Miller Indices
(A) T (Published Cell)

: : h k 1 h k
3,4526 25.80 1 1 1 122.4 1 1
2,99 29.88 2 0 0 64.1 2 0
2,1142 42.77 2 2 0 1000.0 2 2
1,803 50.63 3 1 1 63.9 3 1
1,7263 53.05 2 2 2 18.7 2 2
1,495 62.08 4 0 0 150.9 4 0
1,3719 68.38 3 3 1 28.1 3 3
1,3372 70.41 4 2 o 26.0 4 2
1,2207 ~ 78.33 4 2 2 285.3 4 2
1,1509 84.11 5 1 1 17.5 5 1
1,1509 84.11 -3 3 3 5.8 3 3
1,0571 93.65 4 4 0 92.0 4 4
1,0108  99.40 5 3 1 29.0 5 3
0,9967 101.33 4 4 2 14.4 4 4
0,9967 101.33 6 0 0 3.6 6 0
0,9455 109.24 . 6 2 0 156.4 6 2
0,9119 115.42 5 3 3 15.4 5 3
- 0,9015 117.54 6 2 2. 158 6 2
0,8631 126.54 4 4 4 57.3 4 4
0,8374 134.03 5 5 1 21.1 5 5
0,8374 134.03 7 1 1 21.1 7 1
0,8293 136.75 6 4 0 22.5 6 4
0,7991  149.46 6 4 2 555.4 6 4
0,7785 163.94 5 5 3 63.3 5 5
0,7785 163.94 7 3 1 126.6 7 3
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- d(A)
. 2,0268
1,433
1,17
1,01
0.9

Int (%)
: 100
20
30
10
12

WNNN =

AN O =

OO0 -00
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