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Na sintese do MI01.16, via nintortzepia por reaviro, foram empregados 
4 de Al produzidos per 4t001.1aFêtxe pen; de Nb obtidos por hidretacZo/ :7y:sidretacao. Em trabalhoS entortara., realizados no IPEN, foi verifica-d, a necessidade de uma dosgamaiticaFia prévi. do compactado numa temper- inferior a de igniplo. &Weft) trabalho investigou-se a influência 

r turA 
tempo da temperatura de desegameiticapio do compactado sobre a den-sificaf40 do 

produto. Alternativamente, empregou-se um pó 
de Nb desga-seificado previamente. Os resu/tados são comparados e discutidos. 

004.100 

0 trialumineto de Nióbio, NbAls. 4 um 
a 	base 	de 	aluminio Ns intermetalicos 

adps A sIntese por combustXo a partir apron. 
ituintes elementares [1.2]. Al6m 

N smus const 
dIsso, o calor garado pela reaqao A suficien-
trwte elevado para qua se promova a densifi-
4n de uma mistura dos pós de Nb e Al car-- 

previamente compactada. Este A o caso da 
sinterizagSo por raagago (2). Com o objetivo de 

se aumentar a tempsratura maxima de combust/ea 
(temperatura adiabitica) a mistura dos reacien-

tespode ser aquocida ate a temperatura de 
iv**, a partir da qual a reaçalo se auto 
propaga. Este matodo (explosAo térmica) tem 
sidogeralmente aplicado na sinterizaqAo por 
rwita do NbAls [1,2,3]. Porém, quando se auer 
promover a sintese e a densificagao simultánea 
a principal dificuldade efe a obtangalo de 
materials densos [4]. Para isto contribuem 
dois fatores. Um deles 4. o pouco tempo de 
ppreanência do material em tempsratura eleva-
da. Poutro está relacionado A evolugalo de 
gases que se sucede durante a reaq50. sejam 
Lips oriundos de substáncias voláteis. de 
c4eciss adsorvidas na superficie dos pas, ou 
(=snood, gases em solueZo sólida.. Uma das 
raneiras de se promover a densificagSO é a 
Plicac;Ao de pressZo simultaneamente, durante 

".0a940, ou ao menos enquanto o material 

""ver am It a 	temperatura f2.5.61. Este 

asPecto, entretanto, está fora do escopo deste 
trabalho 
nev 	• Um outro recurso, se bem que nap 

essariamente excludente. 
"a des 	

do a realizagao de 

gassificaOlo preyia para diminuir a 
"ugAira de Genian 	gases durante a reioSO. Murray e 

Prn,,, [2] empregaram a desgaseilficaOto no 

por re400. 7flto do NbAls via sinterizirA0 

telok_141 etapa foi realizada a 500 C duran-

4) kr"urall, a vacua, seguida de UM JUIUMCiOmn—

Por Iza° de 15.C/ein ate 1200.C. 

	

hor 	
mantendo-se 

natqrai 	o e resfriando-se 	o 	material 
r manta dentro do forno. A millociala 

	

elafi 	 de tozo:a obtida por estes autores foi 

4441 ir141.100sart:srizeesaau=::s1(71=77;:, r, em 

h4 

horiirPrega ,9..ca—.'• 	Mammal tomporatura, 500 C_ 
`Jai, puree durante um tempo manor, 4 

ciccIntir- P°Ir "Zeles 	conveniancia, uma veZ QUIP 

janual• Consequiu-se obtatrf°prna°s t 
it; htaillsix:00do *ra 	de temperatura do 

„I'iot-,tiensidade teõrica, eaediante posterior 
r`z4gao 	 • 	 lembran- qUs 	4 1100 C durante 1 hora. 

r 	 a uma 
.111119a0 exotérmica 

temperatura nunca superior a B50eC. Tendo isto 
em vista e pretendendo agora investigar as 
condigbes de desgaseificagiio (tempo o tempera-
tura) é que o presonte trabalho foi proposto. 

PARTE EXPERIMENTAL 

Empregaram-se pós de aluminio obtidos 
por atomizagAo gasosa (ALCOA) d 

de 91117)=. 
pureza comer-

hii:Irsta:Mo-131::idrata s fo= 
inicialments classificados par paneiramento. 
aproveitando-se • fraollo passanto na malha de 
400 mesh. Como demonstrado ea 
anterior (3), este procedimento 

foitr:ba= 

forneceu melhores resultados am termos de 
donsidade do produto final. Em sequida. os pós 
foram misturados num misturador Türbula, na 
proporgao correspondente ao NbAls. ou seja. 
46,6X am peso de Al e 53,4X em peso de Nb. A 

compactagSó das pastilhas foi realizada de 

maneira uniaxial em matrizes cilindricas. Com  

o objetivo de reduzir as quantidades dos p6s 

de Al e Nb, empregou-se inicialmente uma 

matriz de 1.0 men de diAmetro, no lugar daquela 

de 14 mm utilizada anteriormente, obtendo-se 

pastilhas de 5mm de altura. Por razaes que 

warren comentadas oportunamente, retornou-se A 

matriz de 14mm para a confecgao de pastilhas 

de 6,6mm de altura. Em ambos os casos a densi-

dade a verde foi de 927. da densidade te6rica 

da mistura, ou se.)a. 3,92 g/cms. 
As pastilhas foram reagidas sob vécuo 

(10
-2

Pa). 0 aquecimento foi realizado num 

forno resistivo com controle manual de tempe-

ratura. A velocidade de aquecimento foi 

constante (15*C/min) atA a temperatura de 

que variou de 400*C a 600*C. desgaseificag5o 

durante um pertodo de tempo de 1 ou 4 horas. 

Algumas pastilhas foram confeccipnadas com p6 

de ni6bio previamente desgaseificado a 750*C 

por 1 hora. Este procedimento foi executado 

com vistas A diminuigao de eventuais teores 

residuals de hidroganio no p6 de ni6bio desi-

dretado. Neste caso o aquecimento foi continuo 

até a temperatura de reagrmo 850*Cl. Nas 

demais pastilhas, findo o tratamento de desaa-

seificag5o, o aquecimento foi retomado A vela-

cidade constant, (15*C/mint ata a temperatura 

de ignigAo. 0 resfriamento, em todos os casos, 

orreu no interior do forno sob vácuo. Na 

tabela I &stab discriminadas as condig6es de 

desgaseificagiio empregadas nas pastilhas 

confeccionadas com lOmm e 14mm de diAmetro. 

An pastithas reacadas foram inicialmente 

°Carr PU 
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es 

caractersiaoas .7-apto dmosidade oeolimétrica 
e 

hadrastatica 
Ilse-sic es ameal. As pastilhas 

foram comparadas z-A- t 	
~sit lc a .;iio mad i an- 

te o ssrametro r 	
-talizada anteriormonts 

pales 
presmntes autores (73. A 

wallas astalo-

grafsca foi realizada ea 
smccOes lopo st.idi-

nais. A 
sicroscopaa Otica fol emorecaoa 

na 

visueIszacAo da macro 
aacroestrut.--a. Os 

grids 'oram cosernadcs sob laz polarizasa. As 
fases oresentes foras identificadas 

pela 

dalracao dm ralos X e Pala andailla 

de alcroregiOes no NEV (Mal. 

RESUL-401aE E DIMUMOMES 

:anela I srer. a:-Irsentados os 
valorem& 

:e z 	.zaze 2leals6t-Iza e hadrostatica das 

- ea;:tas. 
z= =-as==:-Ias menores (campaCtadas 

- a 	 :s 	 ze :Lametro) aormesintarail 

ze v=".-AmE .zer-sificaglizi negative) 

s 	-bee.t -e-= 	 :a ;eometria cilbsdrica. 

se - :-:-se -.at-z -a fig. la para o camp 

=a z-az.::.1-a ze--4.;ae.-.':zaza a 400 C - 4h. Most* 
:Iscreoancia antra Oa 

.alt -es ze zw-s::sze 0 geomitrica 
ea -azalz za e:w.a.za porossdade aberta, o qua 
r_a_s.t._ _pa e.:essiva penetracab de &WA. 
==m--.--01.±:e.- t:- a medida da densidadm aparente 

7-.7-tanto, os valores de dmnsidade 
e ze :!ensificapais das ematIlhas 

--ea;:_zas 	 foram obtidos com base 
-As 1*-e- s 	 ;epaatricas. 0 tempo manor de 
tes.;ase:4Lta:Ac ;1 nora) nab 	investigado 
-es7e 	=s zastilhas emnorms„ uma vez que 
- -es_:=a==s obtidos até aqui indicaras 
.71a-e-wer-:e 	a redugMb do tamanho das 
L'.2"51:45 aassa e diametro) foi inadequada. 

:#_&-=.7, se retornou compacts:AD de pas- 
razor mamma it disenseles ;matrix de 

.Lar te ttiammtro), voltou-se a oteervar uma 
=ers.:4::a:-.Ao no produto reagido. Na Label& I. 
t's .a1:--es de densi2ade hidrostatica sab 
s.e*=-* sasores QUE as to densidade geométrica. 
ps -a:MO de alguma penetragab de *mu& nos 
• aoertos. Atiesar disso. os valores de 
omrss:aze hadrostatica forams tomados come basis 
▪ ps =alc,Alos da densidade relatava e Oa 
.1.,,r- s'.--za;Ac, uma vez que foram sionificativos 
os des.sos da gmommtria cilandrica em 
ZASOS. 

A prim/sirs qumetIlb qum se aoreemnta • 0 
oorqum da nab densiticedlo das pastilhas de 
senor massa dimensab. Como se sabe. o slate-
s& constatuldo pela pastilha contend° os 
reagantes Al e Mb nab • perfeitammnte 
adiabatic°. Ouando a tamperatura de ignigilb 
atingida. a reacio emotarmica se inicia 010- 
vando A treparatuara do sistema para cerca de 
1600.0 [2] es questio de alguns segundos. 0 
sistmma panda calar pare o mmio circundants e 
tal perda dove mar molar na caso das postilhas 
da senor dimanalb. Isto pode resultar nib só 
aa redugio da tommaratura 	 atinoida. 
como tambas num teem manor em alta tmemmratv- 
ra, tespc essm quo Ja • pecauen0. Lambda da 
arsine =,e alguns smgundos. A difragato de rates 
• ider7.11icou &parkas a fase MbAls nestas 
Paatilbss. A anfilise no micramcapao aletrdnico 
de va--edura revelou. Dori*. 	Oreserega dd 
reses de niabio Ulnas) nab reaoido. circun-
dadas por grabs bee finos de MbAls. Portanto, 
alam da faits de densificagiba. a acorrancia de 
risavio incompleta 6 male uma evidancia da 
insuficiOncia ou de tamparatura. e'au de tempo na tamearatura maxima. As evidencias de reagib 
incomplete toram uncontradas em bodes as 
pastalhas quo sofreras desgaseaticagab durent0 o aquecimento. We pastilna confeccionda cos o pa de niobio prevsaamnte desgameificado anadase fox prejudicada, pois nab se consegulu  

61! Tabel4 
I - Amoultabons 0% 	,,,,,,4010 das bas- 

talNas compactaboaa 
ea sait%g 	.tlimdriteM Is 

1000 	lasa do diamatr.1 ft% 	
via cenellslb 

dwagaswitAca04o. 

4111■111.1..11) 

Isms) 

10 

PAST1L)44 VERDE P•NitI114A nt A0 th-- 
Doegassif. 

Tie'Cli 	tin) 
.00as 

(gPvell (q/cel) (II 

33, 

441.7 

411,2 

desoas. 

400/4 

'.400#41 

600'4 

2,09 

2,30 

2,22 

2,1' 

3.99 

3.29 

3.24 

3,74 

14 

tab desgas. 
11 

40011 

300/1 

600/1 

400/4 

300/4 

600/4 

rh.c• 

1111.C. 

4,13 

4,06 

4,17 

4,21 

3,03 

awe. 

4,22 

4.10 

4,23 

4,30 

3.96 

111N •e• 

t 

gm, 
92.1 

!LI 
414,7 

07.2 

* inchamento ,cataetrófices 

"r- 	4.v 	
ay' dens. past. 

se . 	 wide pre dens. oast. 

dena. teersca 

observer use WOW de material reagida. mul 
ste se rompia es virtuda da porosidade estimr 

sassnts alsvada, revelanda apmnas a ouporlIcie 
onde a risa:Alb ocorreu. Oa pastilhas de saw 
dispense:1 sip constituldas majoritariamente 
pole US, NbAls, com A preseroge do eutatmm 
Mlbs41-MbAls es alguns COntormOO de orlb 

Conferee as resultados da tablets* 1. 
pode-se verificar que procedisento da deopr 
selfica9ila pravta do p6 de nióbia tat inefical 
enquanto alternative 4 desgesesificagib da Abir 
tithe compacteda. A pestilha de lOmm apreellor 
tau a pior densificaglim, refletida na leg 
balsa cosallb, o quo ispossibilitou a praPN/41* 
gib setalografiCa. A pastilha do 14mm toys el 
inchamento "catastratieas causado pela for' 
maglo de grandee VaA1041, lepOssibilitando 
sedadas de densidade. 

Ou selhores reeultadas quint° 4 
seificagilb tares abtidas a 400 IC e a 440; 
durents 4 horas ( fig. lb  e 1c) no case *09 
pastilhas da solar dimonsils. &Aare a pastille 
desgeseiticada a 300c UPS*. eafrido uma 11010 
densificogib, a porosidede da paetilho 0.020. 
aelfIcada a 40eC • sals Stria 	he00020,01: 
Pods-es notar tamales que h6 use cencentrellm 
molar de poras na regiib central de pastillM° 
indicando que a rea,Mb ea area064 de 
leuleorticie ',sterna pare e interior de eastrb 
lha. Os gases, eventualsonte estatentss ne0 
raglans inters/a, *team aprisienadoe ee toot*" 
room /hair pare as reptilian Oéternas ja evasseag 
O consolldadas. desoaselftemeib a 400 C Per 
4 horas (fig. Id) ime eastram tnefictents. *0 
rattles para lye, ainda nib Seta's claramente 

:7!::::!l;m:::=t=têctld==hekler:r 
4udicar sake* des 4.1A+0% duranta e desaaewIr_ 

......essolificeea a 4001c tic/maim. A Past 
durente apmmas 1 Mara Ar'' smenteu use donsaft- 

at" ok. 



111.741; • 
mor 300 Mo kit. 	F---I 

• 	 .4101, 

P, 
glAr4 2_ 

MIcrografias óticas das pastilhaS 

4) 	C) 400.C-4h; b) 	d) 600-C-4h; 

= 14mm), desgaseificadas nas corldig6es: 

normal; 	d 	
luz polarizada) 

reagidos (63 

(a, b 4 lUZ 

673 

Figura 1- Macrografias das pastilhas reagidas e desgaseificadas nas condiq5es: 
OICO.C-4h (0 = iNes); b)400.C-4h (0 = 14mm); c)54100.C-4h (0 = 144.0); d)600.C-4h (0 = 14mml 



Ca.,au relat,..,mente melhor, talvez we  raz5o  
deste aspecto. Nas demais temperaturas (400 C  
e 500 . C) o tempo de 1 hora se mostrou menos  
eficaz, sendo que a 400 .0 a pastilha corres-
pondente sofreu um inrhamento similar • pasti -
Iha processada coai o pó de nióbio previamente  
desgaseificado.  

Nas pastilhas de menor diámetro  a 
análise da melhor condição de desgaseificação  

fica comprometida uma vez que não houve densi -
ficação. No entanto, o resultado menos desfa-
vorável obtido com a desgaseificação a 400 . 0  
por 4 horas representa um indicio, ao lado das  
observaçbes já realizadas aqui, de que em tem-
peraturas menores a probabilidade de saida dos  
gases antes da reação aumenta, em prejuízo,  
evidentemente, da cinética. Em temperatura  
maiores, entretanto, a sinterização do  
aluminio talvez dificulte a saida dos gases.  

Por último, foi possivel notar nas pas-
tilhas maiores, desgaseificadas durante 4  
horas,  um  aumento do tamanho de grão com a  
temperatura de desgaseificação. Tal comporta-
mento parece estar relacionado com a distribu-
ição de poros na pastilha, conforme observado  
na figura 2, onde se compara a pastilha desga

-seiticada a 400. 0- 4h (fig. 2a e 2c) e a  
600 .0-4h (fig. 2b e 2d). No primeiro caso os  
poros são mais finos e mais numerosos, funcio

-nando como barreiras a um crescimento mais  
acentuado dos grãos, observados sob luz pola-
rizada. O mesmo não ocorre no segundo caso  
onde tee-se poros grosseiros e mais espaçados.  

CONCLUS?FS  

A melhor condição de desgaseificação  
deve resultar de um compromisso entre a  
cinética do processo de retirada dos gases e a  
cinética de sinterização do aluminio . 

Trabalhos futuros deverão aprofundar este  
pormenor. Outro aspcto não discutido aqui e  
que também deverá ser abordado é a influência  
da densidade a verde das pastilhas. Pastilhas  
compactadas com menor densidade a verde talvez  
se comportem melhor do ponto de vista de  
desgaseificação, o que também deve influenciar  
a densidade do produto reagido.  

O insucesso do 	procedimento 	de  
desgaseificação prévia do nióbio talvez seja  
devido a não utilização de caixa de luvas no  
manuseio do pó. Por outro lado, pode ser que a  
p0 de aluminio também tenha que ser  
previamente desgaseificado.  

Ee relação ao tamanho e massa das  
pastilhas, deve haver uma condição critica  
ales  da qual o calor gerado é suficiente para  
compensar as perdas térmicas e promover a  
densificação do produto reagido. Este aspecto,  
até então não considerado, deve merecer  
atenção especial futuramente.  

ABRADECIMENTOB  

Os autores gostariam de agradecer è  
FTI e • ALCOA pelo fornecimento dos pós de Nb  
e de Al, respectivamente. Agradecimentos  
também • CQPESP pelo apoio nas análises  
realizadas no MEV ,  e • Wladimir Macedo Silva 

 JVnior (bolsista CNPq) pelo apoio na execução  
das metalogratias.  

REFER2 CIAS lIeLI0BRAElCAB 
 

[2] MURRAY, J. C. & GERMAN
,  R. M., „Reacti y 

processing of niobium aluminidMPlF^ l:y e Advances in Powder 
 

1990, pp.145-160.  

[3] LEAL NETO, R. M.; FERREIRA  

tigação preliminar da s  

reação do trialumineto de  

Seminário sobre metalurgia  

1991, pp.399-416.  

[4] MUNIR, 	Z. 	A., 	"Synthesis 	of 	hl9 
temperature materials by self-propagah 

 combustion methods", Ceramic  Bulletin , lfl 

(2), 1988, pp.342- 349 .  

[5] BOWDEN, D. M.; MESCHTER, P. J.;  

MEYERS, M. A. 	& 	THADHANI,  
"Synthesis of novel alum  
materials", Journal of Metals,  

1988, pp.18 -20.  

[6] RABIN, B. H.; WRIGHT, R. N., "Synthesis of 
 

iron aluminides from elemental powders.  
reaction mechanisms 	and 	densification  
behaviour", Metallurgical Transactions A 

 

22A, (2), 1991, pp.277-286.  

[7] LEAL NETO, R. M.; FERREIRA, P. I., "Estudo 
 

da sinterização por reação no sistema  
aluminio--nióbio", 47 . Congresso Anual  da  
ABM, 2, 1992, pp.15-30.  

SUMMARY  

Gas atomized AI powder and hydride/  
dehydride niobium powder were utilized as  
starting materials for the rection sintering  
of NbAl3. In a previous work the need for a  
degassing treatment at a temperature below the  
ignition temperature was verified. In tis work  
the influence of the degassing temperature and  
time were investigated. The effect of  
degassing niobium powder before the mixture  
and compaction of the pellet is analysed. The  
results obtained are compared and discussed.  
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