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RESUMO

O presente estudo teve por objetivo central a obtencao de ligas NisoTiso-xHfx .at%
com EMF por meio de trés tipos de processamentos: (i ) fundicdo ao arco de plasma
(método SPP - Skull Push-Pull) na camera EDG Discovery All Metal; ( ii )
solidificacdo rapida pelo método melt-spinning; ( iii ) fusdo ao arco elétrico (arc
melting). Depois, segue-se a caracterizagdo térmica (por meio da técnica DSC) e
microestrutural (por efeito dos ensaios DRX, MO e MEV/EDS). Na caracterizagdo
térmica foram registradas e discutidas as temperaturas de transformacao [TTs],
fluxos de calor [W/g], densidades energéticas [J/g] e histereses térmicas [AP e AT].
Esses resultados foram correlacionados com as andlises qualitatitavas e
quantitativas de fases que foram detectadas por meio de DRX nas 5 composi¢oes
substitucionais estudadas (Hf = 8, 11, 14, 17 e 20 .at%). O método Rietveld foi usado
para fazer refinamento de estrutura e determinacdo de varidveis tais quais
densidade especifica, percentual de fases, parametros de rede [a b c; a B v],
indexacao de planos cristalograficos (h k ¢), calculo do grau relativo de cristalinidade
[Xc] e percentual amorfo, além de mensurar as composi¢cées quimicas das fases
observadas. Com base em regressdes nao-lineares, os resultados dos experimentos
de difragdo de raios X foram ainda utilizados como ferramenta estatistica para
estabelecer uma relacdo matematica entre a distancia interplanar [d, A] & fragdo de
identificacdo cristalina 1/d® com o angulo de Bragg [20, °]. Posteriormente, as
amostras embutidas a frio foram atacadas quimicamente para observagdo por meio
de microscopia éptica (MO) e microscopia eletrénica de varredura (MEV) a fim de se
observar aspectos superficiais, texturas, contornos e tamanhos de grdo (largura,
comprimento, perimetro e area). A técnica EDS foi usada para determinacdo da
percentagem atébmica (.at%) dos elementos das ligas em &areas especificas.
Demonstrou-se nesse trabalho que apesar das ligas ricas em Ni terem sido
preparadas com a mesma metodologia, mesmos materiais e composicées nominais,
os resultados térmicos e microestruturais foram considerados bem distintos, com
peculiaridades que direcionam a discussao individualizada em cada um dos 3

processamentos.

Palavras-chave: Arco elétrico. Fusdo ao arco de plasma. Liga de Memodria de
Forma. Melt-spinning. Ni-Ti-Hf.



ABSTRACT

The objective of the present study was to obtain NisoTiso-xHfx .at% alloys with EMF by
means of three types of processes: (i) plasma arc casting (SPP method) on EDG
Discovery camera All Metal ; (ii) fast solidification by the melt spinning method; (iii)
arc melting. Then, it continues with the thermal characterization (by means of the
DSC technique) and microstructural characterization (by the XRD, OM and SEM/EDS
tests). In the thermal characterization were recorded and discussed the
transformation temperatures [TTs], heat flows [W/g], energy densities [J/g] and
thermal hystereses [AP and AT]. These results were correlated with qualitative and
quantitative phase analyzes that was detected by XRD in the 5 substituting
compositions studied (Hf = 8, 11, 14, 17 and 20 .at%). The Rietveld method was
used to make structure refinement and to determinate the variables such as specific
density, percentage of phases, network parameters [a b c; a B 7y], indexing of
crystallographic planes (h k ¢), calculation of the relative degree of crystallinity [X]
and amorphous percentage, in addition to measuring the chemical compositions of
the observed phases. Based on non-linear regressions, the results of the X-ray
diffraction experiments were also used as a statistical tool to establish a
mathematical relationship between the interplanar distance [d, A] & crystalline
identification fraction 1/d? with the Bragg angle [28, 9]. Afete that, the cold-embedded
samples were chemically attacked by optical microscopy (OM) and scanning electron
microscopy (SEM) with the objetive to observe surface aspects, textures, contours
and grain sizes (width, length, perimeter and area). The EDS technique was used to
determine the atomic percentage (.at%) of the elements of the alloys in specific
areas. It was demonstrated in this work that although Ni-rich alloys were prepared
using the same methodology, materials and nominal compositions, the thermal and
microstructural results were considered very distinct, with peculiarities that direct us

to the individualized discussion in each of the 3 processes.

Keywords: Electric arc; Fusion to the plasma arc; Melt-spinning; Ni-Ti-Hf; Shape
Memory Alloy.
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HTSMA - High Temperature Shape Memory Alloys (Ligas de Memoria de Forma de
Alta Temperatura)

ICDD - International Centre for Diffraction Data (Centro Internacional de Dados de
Difracéo)

ICSD - Inorganic Crystal Structure Database (Banco de dados de estrutura cristalina
inorgénica)

JCPDS - Joint Committee on Powder Diffraction Standards (cartas DRX)

L — Largura

LMF — Liga de Memoria de Forma

MEYV - Microscopia Eletrénica de Varredura

Mf — Temperatura final da transformacao martensita

MO — Microscopia Optica

Mp — Temperatura de pico da transformacao martensita

Ms — Temperatura inicial da transformagéo martensita



NA — Numero de Avogadro

P — Perimetro

PF — Ponto de Fusao

PSPP - Plasma Skull Push-Pull (fusédo ao arco de plasma associada a técnica
empurrar-puxar)

R — Coeficiente de Pearson para ajuste linear

R x T — Resisténcia (elétrica) por Temperatura

RPM — Rotacéao por Minuto

RS - Rapidly-Solidified (solidificado(a) rapidamente)

RSP - Rapid Solidification Processing (Processo de Solidificacdo Rapida)
SMA — Shape Memory Alloys

SME - Shape Memory Effect

SPP - Skull Push-Pull

TM — Transformacgao Martensitica

TT ou TTs — Temperatura(s) de Transformacéo

U. A. — Unidade Arbitraria (intensidade difratométrica)

W-H - Williamson-Hall

XRD - X-Ray Diffraction
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© - Copyright (Reserva de Direitos Autorais)
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at.% - percentagem atémica

atm — Medida de pressao atmosférica
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J/g — Joules por grama (densidade energética)

k — constante qualquer

K — Kelvin (medida térmica)
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M — massa
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mA — miliampeére

min — minuto
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°C - graus centigrados ou graus Celsius (medida térmica)
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T — Temperatura
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exames de Difrac&do de Raios X)

V — Volume

W/g — Watts por grama (Fluxo de Calor)

wt.% - percentagem em massa
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AT — Histerese Térmica Parcial

AT — Histerese Térmica Total

n —nano = nm (ou nm: nandmetro = 1 x 10 m)

A — lambda (comprimento de onda)

™ — pi = 3,1415926535

p — Rho: densidade especifica (g/cm® ou kg/mm?®)

o — Desvio Padréao

2 — Somatorio

o? — Variancia

¢ — phi: angulo diedro formado entre dois planos cristalograficos subsequentes de
mesma estrutura

Q — Ohm: Medida de Resisténcia Elétrica (letra émega)

e — Numero de Euler = 2,71828
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos foram publicados varios trabalhos que descreveram a
obtencdo e a caracterizacao de ligas Ni-Ti-Hf com efeito memdria de forma a partir
de diversos métodos de fusdo: fusdo por forno de inducéo a vacuo operado a 14.000
V, 24 kW e frequéncia de 1800 Hz (Moshref-Javadi et al., 2014), fusdo a laser
seletivo (SLM) (Elahinia et al., 2018), fusao por inducdo a vacuo seguida de extrusao
a quente sob 900 ° C (Hayrettin et al., 2019). Majoritariamente, nota-se que a fuséo
por arco elétrico (arc melting) é o processamento mais usado porque garante
elevadas temperaturas de transformacao de fase (As > 100°C) — propriedade tipica
dessas ligas. E possivel também constatar, minoritariamente, a fusdo de tais ligas
metélicas por meio do processo de solidificacao rapida melt spinning ou melt spun
(Santamarta et al., 1999). Mas a obtencgao dessas ligas Ni.Ti.Hf por meio do método
de fusédo ao arco de plasma em atmosfera inerte (método SPP ou PSPP na maquina
Discovery All Metal - EDG) continuava como inédita.

Por meio da revisao bibliografica foi possivel notar que nos processos arc
melting e melt spinning foram determinadas varias caracteristicas pertinentes as
ligas e fitas submetidas, variavelmente, a estagios posteriores de recristalizacao,
homogeneizacdo, solubilizagdo ou tratamento térmico (Karakoc et al., 2018). Por
isso, os referidos estudos ndo tiveram como foco a descricdo das caracteristicas
tipicas das amostras associadas diretamente as técnicas de obtencdao em seu
estado original, conservadas sem interferéncias de tratamentos.

Com base nessa realidade exposta, desenvolveu-se nesse estudo a
determinacdo das caracteristicas térmicas e estruturais obtidas experimentalmente
em ligas substitutivas de composicdo nominal NisoTise.-xHfx .at% (Hf = 8, 11, 14, 17 e
20 .at%), ricas em Niquel, obtidas por intermédio de trés métodos que conservaram
as amostras em seu estado bruto de fusédo/solidificacao, de acordo com a sequéncia
na qual foram realizados: ( i ) fusdo em forno Discorvery All Metal - método SPP
(fusdo a plasma em atmosfera de arg6nio); (i ) solidificacéo rapida melt spinning; e
(iii ) fusé@o por arco elétrico (arc melting). Imediatamente apds as caracterizacoes
realizadas por DSC e DRX foram feitas observagdes microscépicas complementares
(microscopia optica e microscopia eletrénica de varredura) a fim de se obter mais
detalhes da microestrutura € da composicdo quimica (EDS). Nao foram feitos

comparativos entre os resultados obtidos por processos distintos.
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Tendo como base os resultados de cada processo em separado, a
determinacao das temperaturas de transformacao foi a referéncia para avaliar a
influéncia do acréscimo de Hf na demanda energética das entalpias, mensurar a
homogeneidade a partir das histereses totais, bem como a aferir a formacao da
massa martensitica.

O método Rietveld foi usado para calcular a cristalinidade relativa das
amostras por meio da integracao das areas dos picos DRX e linha baseline. A partir
deste método se fez a identificagdo das fases presentes e quantificacdo das
mesmas (fracdes volumétricas e massicas). Foi possivel também determinar para
cada fase: fator de estrutura, densidade especifica, parametros de rede, coeficiente
de atenuacdo em massa, massa molar, indexacao dos planos cristalograficos e
grupo espacial correspondente.

Ao final desse trabalho foi possivel perceber, individualmente, o quao foi
determinante o processamento e suas variaveis de controle operacional nos
resultados finais das caracteristicas que definem, variavelmente, as temperaturas de
transformacdo (TTs) e as estruturas cristalinas das fases identificadas em
temperatura ambiente. Cada conjunto de amostras das ligas Ni-Ti-Hf foram
analisadas em seu estado preservado de obtencédo, de acordo com o método de
fusao utilizado.

A importédncia desse trabalho foi detalhar as particularidades das
caracteristicas materiais (térmicas e microestruturais) presentes nas amostras
brutas, as quais estao diretamente associadas aos processos que foram mantidos
em seus estados de fusdo. A geracdo de diversas cartas cristalograficas com
extensdo .CIF foi ainda um marco relevante para que este trabalho aponte em
direcdo a varios outros que possam ser desenvolvidos a partir de agora. Essa
pesquisa também se justificou pelo fato de se inserir no grande rol de interesse
académico que atualmente se dissemina no ambito das crescentes pesquisas
acerca de materiais de interesse industrial que possam ser aplicados
comercialmente, pois se pretende usar ou aplicar estas ligas e fitas metalicas Ni-Ti-
Hf com EMF em sensores e atuadores que exigem, fundamentalmente, altas
temperaturas de transformacéao de fase.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Efeito Memoria de Forma (contextualizacao)

O metalurgista Adolf Karl Gottfried Martens foi quem pela primeira vez
observou estruturas semelhantes a microscopicas plaquetas compridas (agulhas)
nos agos temperados (Chiaverini, 1986) e, por isso, foi usada a nomenclatura
martensita para designar esse tipo de microestrutura organizacional. Observada
inicialmente como arranjo atdmico em ligas ferrosas, essa estrutura microscopica foi
detectada posteriormente numa liga de Aus75Cd (Olander, 1932), a partir da qual foi
descoberto que o efeito reversivel da mesma gera um fenémeno fisico-quimico
chamado inicialmente de "comportamento tipo-borracha". Isso caracterizou a
Transformacado Martensitica (TM), que consiste na mudanca de fase no estado
sélido, sob efeito de temperatura ou tensdo. Em seguida, esse fenébmeno foi
novamente registrado em 1938 numa liga de CuZn (latdo) por Greninger e
Mooradian (Hornbogen e Wassermann, 1956).

Em 1949 a martensita termoelastica foi conceituada como sendo a
base cristalografica para o fenémeno (Kurdyumov e Kandros apud Brito, 2012). O
Efeito Memdria de Forma (EMF) foi assim denominado por Chang e Read em 1951.
No ano de 1957 Chen demonstrou o EMF numa liga Cu-Al-Ni e Rachinger
caracterizou a primeira aplicagdo pratica na construcdo de hastes superelasticas
para teste de resisténcia a deformacao de 2%, sobre um ciclo reversivel.

A primeira patente para um produto onde o EMF foi usado se emitiu,
em 1961, para Muldawer e Feder, que utilizaram uma liga Au-Ag-Cd num interruptor
elétrico termicamente ativado por efeito Joule (Gonzalez, 2002). Em 1962, o EMF foi
verificado numa liga de NiTi por William Buehler (Buehler et al., 1963) e Frederick
Wang (Wang et al, 1965), no Laboratério de Material Bélico Naval dos EUA
(Kauffman e Mayo, 1997) conhecido por NOL - Naval Ordance Laboratory e, por
isso, a liga foi denominada de NiTiNOL (Brito, 2012).

O Efeito Meméria de Forma (EMF) ou Shape Memory Effect (SME) é a
propriedade que permite a determinadas formas geométricas, a deformacao
aparente (pseudodeformacao) por meio de esforco mecanico e, imediatamente apéds

serem submetidas a uma faixa de temperatura critica, retornam a forma original. Isso



43

ocorre porque ha uma transformacéo inversa da fase martensitica por meio de
movimento atdmico adifusional.

A TM é uma mudanga de fase no estado sdélido que produz tensdes e isso
potencializa aplicagbes em sensores e atuadores, bem como em amortecimento de
vibragdes. Sao exemplos de sensores/atuadores os fios, laminas, fitas, parafusos,
porcas, filmes, arruelas, molas efc.

O EMF se apresenta num material sob duas faixas conhecidas. A faixa de alta
temperatura foi chamada de Austenita (ou Fase Matriz) em homenagem ao
metalurgico inglés Wiliam Chandler Austen e a faixa de baixa temperatura foi
chamada de Martensita em homenagem ao metalurgista alemao Adolf Martens.
Essas faixas térmicas sdo caracterizadas pelas TTs (Temperaturas de
Transformacéo). Elas podem ser resumidas da seguinte forma: As - temperatura na
qual ha o inicio da transformacao da martensita para a austenita, sob aquecimento;
Af - temperatura na qual houve a finalizagao da transformacao da martensita para a
austenita, sob aquecimento; Ms - temperatura na qual houve o inicio da
transformacado da austenita para a martensita, sob resfriamento; Mf - temperatura na
qual houve a finalizacdo da transformacao da fase austenita para a martensita, sob
resfriamento.

Em sintese, as fases Austenita e Martensita nas ligas Ni-Ti-Hf, por exemplo,
do ponto de vista cristalografico, estdo relacionadas basicamente com duas
estruturas cristalinas que ocorrem quando essas temperaturas criticas sao atingidas.
A estrutura austenitica, também denominada “fase mae”, por ser mais estavel, esta
caracterizada pela formacao da célula cubica B2 (Cubica de Faces Centradas —
CFC) enquanto que a estrutura martensitica, por ser mais instavel, é identificada
pela presenga da estrutura monoclinica (B19') e ainda pode ser denominada de fase
metaestavel (Szurman et al., 2011).

Ha em algumas outras LMF Ni-Ti-Hf, dependendo da composi¢cdo e do
processamento usado, a ocorréncia da martensita ortorrdmbica (fase B19) e a
incidéncia da fase R (estrutura Romboédrica). Esta ultima é a mais instavel de todas
porque requer baixo nivel térmico para que ocorra mudanca de fase, comparando-se

com as outras variagdes de fases metaestaveis (B19' e B19).
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Ligas de Meméria de Forma (LMF)

Algumas ligas metdlicas tém a capacidade de recuperar deformacobes
provocadas por carregamento mecanico. Quando esta recuperagao é obtida por
retirada de carregamento, a propriedade é chamada de superelasticidade (SE) ou
pseudoelasticidade. Todavia, quando a recuperagéo é obtida por meio de submisséo
térmica apropriada, a propriedade € chamada de Efeito Memodria de Forma,
abreviada por EMF ou pela sigla inglesa SME (Shape Memory Effect).

Toda liga de memdria de forma (LMF) apresenta superelasticidade, porém
esta ultima sé ocorre acima da TT Af. O efeito memodria de forma ocorre no regime
elastico enquanto que a superelasticidade ocorre no regime superelastico.

O efeito memoria de forma pode ser de dois tipos. O primeiro deles, o efeito
memb©éria de forma simples, é conhecido na literatura como One-Way Shape Memory
Effect (OWSME), o qual ocorre apenas no aquecimento. O segundo € o efeito de
mem©éria duplo, conhecido como Two-Way Shape Memory Fffect (TWSME), que
ocorre no aquecimento e também no resfriamento e, portanto, € bidirecional.

As LMF geralmente sao classificadas de acordo com os elementos quimicos
envolvidos. As ligas metalicas do sistema Ni-Ti vém sendo empregadas em diversos
setores, tais como no setor de petréleo e gas, design, além das industrias
automotivas, aeroespaciais e biomédicas. Isso ocorre porque elas tém maior
estabilidade, resisténcia a oxidagao e melhor desempenho térmico-mecanico. A elas
pode ser adicionado um terceiro elemento (Ni-Ti-X) que, dependendo do
processamento usado e do teor atdmico acrescentado, resulta em materiais cujas
propriedades tém potencial para diversas aplicacdes tecnoldgicas.

As ligas Ni-Ti-Hf, por exemplo, possuem o EMF baseado em trés tipos de
composicao: substitucional (NisoTiso-xHfx .at%: ricas em niquel — conforme mostra a
Figura 1(a)), intersticial (Niso-xTisoHfx .at%: ricas em titdnio — conforme mostra a
Figura 1(b)) e equiatémica (Niigo-x2Ti100-x2Hfx .at% (5 < X < 20)) (Zarinejad et al.,
2008). Neste trabalho foi enfocado este primeiro tipo devido ao fato de ser mais
amplamente estudado em relagdo aos outros dois (Sanjabi et al., 2005).

Elenca-se no(s) Quadro 1, Quadro 2 e Quadro 3 alguns dados das fichas
cristalograficas referentes aos trés tipos de ligas Ni-Ti-Hf. As respectivas
propriedades foram catalogadas por meio dos arquivos CIF e PDF disponibilizados
no banco de informagbes sobre materiais inorganicos ICSD (Inorganic Crystal

Structure Database) e no ICDD (International Centre for Diffraction Data).
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Ficha 160483 Coeficientes | Massa molar tabulada| Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (°) Cristalina
Ni 1 58,6934 58,6934 9,74488E-23| 6,023E+23 |50% | a=2,820 a =90 | Monoclinica
Ti 0,9 47,88 43,092 7,15457E-23 | 5,4207E+23 [45% | b=4,161 |[=98,04| P121/m 1
Hf 0,1 178,49 17,849 2,96347E-23| 6,023E+22 5% | ¢=4,663 y =90 B19'
Ficha 160484 Coeficientes | Massa molar tabulada| Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (°) Cristalina
Ni 1 58,6934 58,6934 9,74488E-23| 6,023E+23 |50% | a=2,902 a =90 | Monoclinica
Ti 0,76 47,88 36,3888 6,04164E-23 | 4,57748E+23 [38% | b=4,117 |B=98,49| P121/m1
Hf 0,24 178,49 42,8376 7,11234E-23 | 1,44552E+23 |12% | ¢ =4,717 y =90 B19'
Ficha 00-050-1147 | Coeficientes | Massa molar tabulada| Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Baker, 1970) (mol) (u) (g/mol) (9) ( A) (°) Cristalina
Ni 1 58,6934 58,6934 9,74488E-23| 6,023E+23 |50% | a=3,0330 | a=90 Cubico
Ti 0,76 47,88 36,3888 6,04164E-23 | 4,57748E+23 [38% | b=3,0330 | =90 Pm-3m
Hf 0,24 178,49 42,8376 7,11234E-23 | 1,44552E+23 [12% | c=3,0330 | y=90 B2
Ficha 160485 Coeficientes | Massa molar tabulada| Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (°) Cristalina
Ni 1 58,6934 58,6934 9,74488E-23| 6,023E+23 |50% | a= 3,000 a =90 | Monoclinica
Ti 0,64 47,88 30,6432 5,0877E-23 | 3,85472E+23 |32% | b=4,109 |=99,15| P121/m 1
Hf 0,36 178,49 64,2564 1,06685E-22 | 2,16828E+23 |18% | c = 4,766 y =90 B19'
Ficha 188214 Coeficientes | Massa molar tabulada| Massa molar Peso Qtde de 4tomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Yang, Fan et al., 2013) (mol) (u) (g/mol) (9) ( A) (°) Cristalina
Ni 1 58,6934 58,6934 9,74488E-23| 6,023E+23 |50% | a=12,64 a =90 |Ortorrémbica
Ti 0,333 47,88 15,94404 2,64719E-23 | 2,00566E+23 [17% | b=38,82 B=90 FdddS
Hf 0,667 178,49 119,05283 1,97664E-22 | 4,01734E+23 |33% | c=26,08 y =90 B19

Quadro 1 — Detalhes das 5 cartas cristalograficas das ligas NisoTiso.xHfx .at% ricas em Niquel (substitucionais)
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Ficha 160487 Coeficientes | Massa molar tabulada Massa molar Peso Qtde de 4tomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (%) Cristalina
Ni 0,9 58,6934 52,82406 8,77039E-23 | 5,4207E+23 |45% | a=2,859 a =90 |Monoclinica
Ti 1 47,88 47,88 7,94953E-23 | 6,023E+23 |50% | b=3,978 | $=98,53 | P121/m 1
Hf 0,1 178,49 17,849 2,96347E-23 | 6,023E+22 5% | ¢=4,777 y =90 B19'
Ficha 160488 Coeficientes | Massa molar tabulada Massa molar Peso Qtde de 4tomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (%) Cristalina
Ni 0,83 58,6934 48,715522 8,08825E-23 | 4,99909E+23 |42% | a=2,929 a =90 |Monoclinica
Ti 1 47,88 47,88 7,94953E-23| 6,023E+23 |50% | b=4,004 | =98,63 | P121/m1
Hf 0,17 178,49 30,3433 5,0379E-23 | 1,02391E+23 | 9% | ¢ =4,826 y =90 B19'
Ficha 160490 Coeficientes | Massa molar tabulada Massa molar Peso Qtde de 4tomos | %.at | Parametros | Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (u) (g/mol) (9) (A) (%) Cristalina
Ni 0,6 58,6934 35,21604 5,84693E-23 | 3,6138E+23 |30% | a= 3,206 a =90 |Monoclinica
Ti 1 47,88 47,88 7,94953E-23| 6,023E+23 |50% | b=4,091 |B=100,41| P121/m1
Hf 0,4 178,49 71,396 1,18539E-22 | 2,4092E+23 |20% | ¢ =4,913 y =90 B19'

Quadro 2 - Detalhes das 3 cartas cristalograficas das ligas Niso« TisoHfx .at% ricas em Titanio (intersticiais)

Ligas substitucionais

Ligas intersticiais

- «— Titanio

Niquel

(a)

Tetraedro

lon €

s
intersticios

Octaedro

(vacancias): Ti/Hf

Figura 1 — (a) Atomos de Hf substituindo os de Ti em prismas hexagonais; (b) Atomos de Ti e/ou Hf inseridos em vacancias tetra(octa)édricas
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Ficha 160491 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (Yo.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,95 55,75873 9,25763E-23 5,72185E+23 48% | 49,975 a=2_821 a=90 Monoclinica
Ti 0,95 45,486 7,55205E-23 5,72185E+23 48% 49975 b =4,069 B =98,04 P121/m1
Hf 0,1 17,849 2,96347E-23 6,023E+22 5% ’ c = 4,630 y =90 B19'
Ficha 160492 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (%.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,86 50,476324 8,3806E-23 5,17978E+23 43% | 49,9375 a=2,869 a=90 Monoclinica
Ti 0,89 42,6132 7,07508E-23 5,36047E+23 45% 49 9375 b=4,109 B =98,32 P121/m1
Hf 0,25 44,6225 7,40868E-23 1,50575E+23 13% ’ c = 4,658 y =90 B19'
Ficha 160494 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (%.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,8 46,95472 7,7959E-23 4,8184E+23 40% 49,9 a=2,935 a =90 Monoclinica
Ti 0,8 38,304 6,35962E-23 4,8184E+23 40% 499 b=4,126 B =98,81 P121/m1
Hf 0,4 71,396 1,18539E-22 2,4092E+23 20% ’ c=4,750 y =90 B19'
Ficha 160489 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (Yo.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,67 39,324578 6,52907E-23 4,03541E+23 34% | 49,895 a=23,109 a=90 Monoclinica
Ti 0,91 43,5708 7,23407E-23 5,48093E+23 46% 49 895 b =4,039 B =99,33 P121/mi1
Hf 0,42 74,9658 1,24466E-22 2,52966E+23 21% ’ c=4.869 y =90 B19'
Ficha 160493 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (Yo.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,79 46,367786 7,69845E-23 4,75817E+23 40% | 49,885 a=2,897 a=90 Monoclinica
Ti 0,75 35,91 5,96215E-23 4,51725E+23 38% 49 885 b=4,117 B =98,32 P121/m1
Hf 0,46 82,1054 1,3632E-22 2,77058E+23 23% ’ c = 4,690 y =90 B19'
Ficha 160486 Coeficientes | Massa molar Peso Qtde de atomos | %.at | Equidade | Parametros Angulos Estrutura
(Zarinejad et al., 2008) (mol) (g/mol) (9) (%.at) (A) (°) Cristalina
Ni 0,9 52,82406 8,77039E-23 5,4207E+23 45% | 49,775 a=3,076 a =90 Monoclinica
Ti 0,59 28,2492 4,69022E-23 3,55357E+23 30% 49775 b =4,048 B=100,06 | P121/m
Hf 0,51 91,0299 1,51137E-22 3,07173E+23 26% ’ c=4,870 y =90 B19'

Quadro 3 - Detalhes das 6 cartas cristalogréaficas de ligas equiatdmicas Ni1o-x)2Ti(100-x2Hfx (5 < X = 20)
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Solidificacao Rapida

O processo de solidificagdo rapida, conhecido também como Rapid
Solidification Processing (RSP) pode ser definido na metalurgia como sendo a forma
pela qual se aplica altas taxas de resfriamento em metais e ligas metdlicas
liquefeitas (10* K/s — 10° K/s) durante a solidificacdo e também pela maneira como
se impde o superresfriamento antes da solidificacdo. Nesta ultima é possivel que
haja: (i) minimizacdo ou eliminagdo dos fatores que induzem a nucleagéo
heterogénea; (ii) ou ocorréncia de nucleacédo a temperaturas cada vez mais baixas
(Sastry et al., 1983); (Das e Davis, 1988).

A situacao de nao-equilibrio proporciona ao material solidificado, dependendo
da taxa de arrefecimento, varias propriedades microestruturais diferenciadas, entre
as quais: fases metaestaveis, amorfizagao, refino de gréo, baixo percentual de
cristalinidade etc. Essas estruturas podem ser resumidas em trés classes:
microestruturas de nao-equilibrio, estruturas metaestaveis e mistura de fases
(Castro, 2006).

Varios experimentos foram realizados ao longo do tempo a fim de se
constatar que uma liga solidificada rapidamente (Rapidly-Solidified - RS)
proporciona: reducdo no ordenamento (colaborando para surgimento do arranjo
cristalino de curto alcance), diminuicao do tamanho médio de grao (contribuindo para
a melhoria da resisténcia mecanica e resisténcia a fratura), aumento na solubilidade
(contribui para o reforgo da solugéo sélida e endurecimento por precipitacdo durante
tratamentos térmicos), solucdes sélidas supersaturadas, aparecimento de estruturas
homogéneas sem segregacdes, desenvolvimento de fases metaestaveis,
homogeneidade quimica e distribuicdo uniforme (melhorando a resisténcia a
corrosao/desgaste e aumentando a tenacidade a fratura), além de formar materiais
amorfos (sem estrutura atomica definida).

Dentre os fatores que favorecem a formacao de fase amorfa, a qual se faz
presente no vidro metalico, por exemplo, podem ser citados: sistemas

[ 1}

multicomponentes (ligas ternarias, quaternarias e de “n” elementos), alto valor de
entalpia de mistura negativa (forca de ligacdo entre os pares atdbmicos na liga e
maior dificuldade de quebra da ligacdo durante o resfriamento rapido) e a diferenca
entre raios atdbmicos e estruturas atdbmicas constituintes da liga, o que retarda a

cinética e limita a difusao.
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O vidro metalico surgiu em 1960, por meio do RSP aplicado na liga Au75Sizs
produzida por W. Klement, Willens e Duwez, no Instituto de Tecnologia da Califérnia
- California Institute of Technology, CALTECH (Klement et al., 1960).

Por meio do método de solidificacdo rapida podem ser obtidas pequenas
massas de materiais, entre as quais: dispersao de gotas (substratos), emulsificagéo,
fusdo em presenca de fluxo, queda livre e levitacdo. Os métodos mais usados
podem ser divididos em trés tipos basicos: atomizagdo, fusdo superficial e
resfriamento em coquilha (Melt-Spinning e Splat-Cooling).

No processo Splat-Cooling, por exemplo, levita-se uma amostra (~100 mg) no
interior de uma bobina de indugédo sob atmosfera de argbnio, conforme Figura 2. A
corrente é interrompida apos a fusdo e a amostra cai automaticamente. Deste modo,
a gota liquida é prensada entre dois discos de modo que uma taxa de resfriamento
da ordem de 10° K/s é imposta (Fukanuma et al., 2009). O resultado é uma

minuscula pastilha circular (ou disco).

T bobina

0 amostra
o o

Laser

Pistdes

tl Splat
! ou disco

Figura 2 — Esquema do Processo Splat Cooling em ligas Al-Cu e o resultado da
solidificagao a direita (Jones, 1973)

Alguns dos principais RSP e seus respectivos produtos, caracteristicas fisicas
e taxas de resfriamento sdo apresentados no Quadro 4.
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Processo(s) RPS

Principio/caracteristicas/descricao

Produto/Dimensodes

Taxa(s) de
resfriamento (K/s)

Referéncias

Atomizacao de fluidos (jatos Fluido de alta presséo de impacto num fluxo Bolhas esféricas lisas Gas: 10°-10°; (Sellers et al,, 1997)
normalmente individuais) continuo de metal liquido (92 50/100 pm) SSGA: > 10° ”
. ~ Supersonico G.A: 10-
Gés (Ar, Ny) Ultra-som G.A: a fpsao ocorre por ondas de alta 50 um; Ultrasonico USGA: 10° (Yongchang et al.,
intensidade . 1988)
G.A: <30 um
. L . Particulas irregulares 2 44 ;
Agua Alta contaminacao superficial de O, @ 75/200 pym 10°-10 (Liu et al., 2014)
. , , O metal fundido supersaturado com gas sob . L
Atomlzagi(c))lgse\ll)acuo (gas pressao é subitamente exposto ao vacuo. O gas Po esferlccr)ne 40/150 10*-10° (E, 1968)
se expande causando atomizagao do liquido H
Tambor splat sob témpera de | Goticulas atomizadas sao direcionadas sobre um | Flocos 50-100 ym e @ 4 5 (Bennett e
, - 10*-10 :
gas tambor rotatério 1-3mm Poulikakos, 1993)
Liga em forma de eletrodo é rotacionada (250
Processo do Eletrodo RPS) enquanto esta sendo fundida por um arco PG esférico @
Rotativo (Rotating electrode de plasma. A liga fundida é ejetada por 10%K/s (Hata et al., 2001)

process - REP)

centrifugacdo e solidificada numa camara com
gas inerte

150/2000 um
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Taxa de solidificacao rapida

O metal derretido é ejetado em disco concavo

P6 esférico < @ 100

(Savage e Froes,

(Rapid solidification rate - o e 5 1984);
SR, Momizagao | SO srelecdo  dgue feslando e o 0K staudrammero
Centrifugada 9 porg Johnson, 1986)
Processo de atomizacdo mecanica onde o fluxo
Rolo de dupla atomizacdo | de metal fundido é dirigido contra rolos rotativos Flocos 200 ym 10°- 10° (Zhou et al., 2012)
em alta velocidade
Malk . Feixe de laser € usada para fundir o topo de , L
Laser Me]tmg/ Spin haste rotativa. Goticulas sdo expelidas pela Particulas esféricas & >>10"K/s (Peng et al., 1985)
Atomization . 40 ym
centrifuga.
Atomizacao e . .
. A Um campo elétrico € aplicado a superficie do . ,
eletrohidrodindmica s . . i (Barzegar Vishlaghi
(Electrohydrodynamic metal liquido e fa;xc%rndc;ue uma gota seja Goticulas > 0,01-15 ym 107 K/s et al, 2012)
atomization - EHDA) P
. . >> @ 0,5 um
Ocorre por descarga repetitiva de faisca entre NS 5 6 (Hughes e Sheldon,
Melt Drag (overflow) . AR (contaminagdo de 10°-10
dois eletrodos mergulhados num fluido dielétrico fluido dielétrico 1974)
Electron beam melting Um feixe de elétrons focado derrete a ponta da (Seshadri et al
combined with spat quenching amostra de modo que gotas fundidas caem Flocos 50 mm 10° K/s 1988) ”
(EBSO) sobre a superficie de um disco giratério
. __ O metal fundido é expelido por gravidade sobre a | .
Chill Block Melt Spinning superficie convexa de roda giratoria (plana ou Fitas com espessuras 10°- 10’ (Pavuna, 1981)
(CBMS) de 25/50 ym
entalhada)
Crucible melt extraction O metal fundido se solidifica na borda de um Filarmentos ou fibras 10° - 10° (Eylon e Froes,

(CME)

disco arrefecido em H,O

20-100 pm

1989)
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(Gaspar e

Excesso de um metal fundido a partir de um . . 4 406
Melt drag (overflow) reservatoério é vertido em superficie rotativa fria Filamentos e particulas 10°-10 Hackman, 1991)
Um filamento é extraido a partir da extremidade (Arashiro e
Pendant drop (POME) de uma haste fundida suspensa, logo acima da Filamentos, Fibras 10°- 10°
PR : Demarquette, 1999)
superficie cilindrica rotativa
Uma porcao de metal fundido é ejetado sobre . .
P - Pé esférico grosso e
: o uma camada espessa de liquido em rotagao, |. . i 6 (Savage e Froes,
Rapid Spinning Cup (RSC) situado na parede interior de um copo iregular n?n?o um - 50 10°Kss 1984)
"Spanning"
. - Gotas de metal fundido sdo impactadas ou Gotas solidas (splat) 4 406 (Fukanuma et al.,
Splat Cooling (pistGes duplos) prensados pelos pistdes 50-300 um 10°-10 2009)
O metal fundido é impelido para um substrato por
- meio de um gas ionizado quente que emana do
Deposicao de plasma por magarico de plasma. As camadas depositadas Camada porosa > 50 10%-10° (Sampath e
spray ~ e ; e o pm Herman, 1996)
sdo muito finas e, por isso, a solidificagéao rapida
ocorre.
F|qs eletrlgamgnte carregados a serem (Steffens e
pulverizado sao alimentados em conjunto para Nassenstein, 1999):
Arco Spray produzir um arco controlado. O metal fundido € | Filme poroso > 50 ym 10%-10° (Tillmann ;at al ’

atomizado e por uma corrente de gas é projetado

sobre um substrato.

2011)

Quadro 4 — Principais Processos de Solidificagdo Rapida — RSP. Adaptado para Lingua Portuguesa de: (Lavernia e Srivatsan, 2009)




53

Método Melt Spinning

A técnica de solidificacao rapida Melt Spinning vem sendo largamente usada
para producgao de fitas metalicas com propriedades que, dependendo da velocidade
em que a volante de cobre gira, podem conter amorfizacdo (Inoue et al., 1988) e
(Yang et al., 2019) e fases instaveis/metaestaveis (Yi et al., 2018). Usa-se também
esse processo para obtengéo de vidros metélicos (Budhani, Ramesh et al., 1982).

O principio de funcionamento do referido processo, de acordo com a Figura 3,
consiste na fusédo por inducéo eletromagnética capaz de atingir o patamar de 1400
°C aproximadamente (Steen e Karcher, 1997). A liga fundida é subitamente vertida
sobre a superficie cilindrica de roda cuprica. Isso gera fitas maleaveis que possuem
largura, espessura e comprimento que variam em funcdo das condigbes
operacionais do equipamento assim como do modo em que as amostras foram

submetidas ao processo.

Presséo de Ejecéo

Angulo de inclinagéo

Bobina de inducdo

distancia entre o
+ tubo de quartzo e
- | a volante rotativa

F 3

Forca
centrifuga

Movimento
anti-horario

Volante giratéria de cobre

Figura 3 — Layout béasico do principio de funcionamento da solidificacao rapida mel spun
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Dentre as variaveis que podem influenciar nas dimensdes e nas propriedades
microestruturais, térmicas, mecanicas e morfoléficas das fitas, pode-se citar: massa
das cartas metdlicas, didametro do furo de saida no cadinho, tipo de cadinho:
quartzo? Figura 4) ou ZSBN compactado - Nitreto de Boro sintetizado com
Carboneto de Silicio e Zirconia'?, frequéncia (Hz) ou velocidade escolhida (m/s) para
rotacdo da volante cuprica, distancia do furo de saida do cadinho a volante,
inclinagao da bobina de indugao adjunta ao angulo de inclinagdo do cadinho, vacuo
interno maximo da camara melt spinning, uso (ou nao) de materiais nao-reativos
liquidos, velocidade do arrefecimento (ou taxa de resfriamente: 10* — 107 K/s), tipo
de ndo-reativos usados no estado liquido (Nitreto de Boro ou Alumina (Al>O3)?),
massa total da volante de cobre, quantidade de purgas de gas inerte, e raio da

volante de cobre, entre outras.

=

P \\\‘ \

Figura 4 — Cadinho transparente (& cilindrico: 1 cm) de quartzo usado no processo Melt
Spinning, semelhante ao que foi usado nos experimentos laboratoriais deste trabalho

No que se refere as ligas com memoéria de forma, existem ainda outras
variaveis que podem influenciar diretamente nas TTs. Além da pureza dos metais
usados no preparo das cargas, a descontaminagdo e a composi¢gdo nominal séo
fatores importantes que interferem na mudanca de fase em cada amostra.

Devido a essa variabilidade qualitativa e quantitativa dos fatores associados

ao processo e ao preparo dos metais, além do planejamento, é importante repetir os

! Nitreto de Boro solido (ou Grau ZSBN): compésito ceramico prensado a quente, usado para aplicagbes de
metal ou ligas fundido(as), como em vazamentos de lingotamento continuo, em que a resisténcia ao desgaste e
a condutividade térmica sao importantes.
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ensaios de fundicdo com as mesmas condicoes pré-estabelecidas para que seja
possivel fazer comparativos entre as ligas obtidas/observadas, sob o mesmo
contexto experimental.

Cada equipamento, no entanto, contém caracteristicas proprias que devem
ser (re)conhecidas pelo usuario antes mesmo de elaborar a metologia dos
experimentos a serem realizados. O modelo SC 100 da empresa Arcast Inc., por

exemplo, mostrado na Figura 5, € um sistema bastante usado na atualidade.

Figura 5 — Equipamento Melt Spinning SC 100. Fonte: http://www.arcastinc.com

Tal equipamento possui sistema composto de camara de vacuo, cabine de
controle, bomba rotativa de palhetas duplas de alto vacuo para 9 x 10° mbar e
contém ainda a op¢ao de upgrade do vacuo por uso adicional da bomba turbo-eletro.
E capaz de produzir fitas com larguras que alcancam de 1 de 20 mm. Requer uma
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alimentacao elétrica de 1 e 3 fases (208 - 400 VAC, 50/60 Hz, 35 kVA), além de
resfriamento da volante com 20 I/m de agua sob temperatura menor que 30 °C, bem
como o0 uso de gas inerte argbnio como purgante padrdo. Possui capacidade de
produzir até 100 g para ligas de Al, Fe, Ni e Cu, adota cadinhos de quartzo ou nitreto
de boro ZSBN, tem camara de aco inoxidavel, gerador de inducdo na ordem de 15
kW de HF, roda (ou volante) cuprica cujas dimensdes sdo 30 cm de diametro e 5 cm
de largura, além de velocidade da roda que atinge desde 25 m/s até 200 m/s. A
variedade das marcas e modelos usados atualmente na producdo de fitas
solidificadas rapidamente por Melt Spinning fazem deste método de solidificagdo um
dos mais estudados e disseminados no a&mbito académico.

Ao longo do tempo foram feitos varios estudos acerca das implicacées das
variaveis operacionais/experimentais em algumas caracteristicas fisicas e
propriedades desses materiais solidificados rapidamente (Liebermann e Graham,
1976), (Pavuna, 1981), (Egami, 1984) e (Pagnola et al., 2016), além de modelos
matematicos que preveem resultados numéricos (Budhani, Rc et al., 1982). E de se
notar também que, de acordo com a linha de tendéncia central tragada na Figura 6,
ha um notavel crescimento na quantidade de publicacdes dos artigos de alto impacto
registrado na plataforma ScienceDirect no ultimo decénio, o que demonstra o

interesse cientifico acerca do processamento melt spinning e suas aplicagdes.

2800 - Sk
y = 130,29X - 260250,96 /
1 42" I
@ 2600] R'=095 2z i
§ ] 4o I
o 2400 - . -
@ n-—n
o] - e u
O" LY,
§ 2200+ = -
<) . . B
2 2000 - J=n s
[ ,t’
© 7 o i
3 1800 o =
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Figura 6 — Evolugéo dos 2271 trabalhos publicados no site https://www.sciencedirect.com
acerca do tema Melt Spinning durante os ultimos dez anos (2008-2018)
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Ligas Ni-Ti

A liga binaria Ni-Ti vem sendo estudada por meio dos diagramas de fases
desde a década de 1930 (Vogel, 1938) até a década atual (Agraval P.G., 2010). Em
termos de composigdes parciais, os estudos abrangeram, conforme Quadro 5:

Composigao Parcial | Faixa Térmica Autor(es):

0-40 at.% Ti 600-1500 °C (Vogel, 1938)
36-66 at.% Ti 0-1400 °C (Purdy e Parr, 1960)
40-60 at.% Ti 0-1400 °C (Christou e Crider, 1972)
42-58 at.% Ti 0-1400 °C (Zwicker e Zwicker, 1974)
87-100 at.% Ti 700-1000 °C (Bastin e Rieck, 1974)
46-52 at.% Ti 200-1000 °C (Honma e Takei, 1975)
35-70 at.% Ti 600-1400 °C (Schlesinger, 1994)

Quadro 5 — Diagramas da liga Ni-Ti com composi¢des parciais (varias faixas térmicas)

Em 1940 foi esbocado o diagrama de fases da liga binaria Ni-Ti em sua
extensdo completa: 0-100 at.% Ti, faixa térmica 800-1700 °C (Wallbaum, 1940).
Depois desse estudo, outros pesquisadores aperfeicoaram os calculos das possiveis
composicoes em diferentes faixas térmicas, tal qual € mostrado no Quadro 6.

Composicao Faixa Térmica Autor(es)

500-1800 °C (Nielsen e Margolin, 1951)
600-1800 °C (Taylor e Floyd, 1952)
600-1800 °C (Mcpherson e Hansen, 1954)
800-1800 °C (Poole e Hume-Rothery, 1955)

= 600-3200 °C (Stover, 1956)

f\j 400-1700 °C (Kovnyeristyy Y.K., 1985)

§ 600-1800 °C (Murray, 1991)

g 400-1700 °C (Vlasova et al., 1991)
200-1700 °C (Le et al., 1991)

0-2000 °C (Bormann e Zoltzer, 1992)

500-1700 °C (Haiyan e Zhanpeng, 1993)
600-1800 °C (Bellen et al., 1996)

Quadro 6 — Diagramas completos calculados para a liga Ni-Ti em diferentes faixas térmicas

O mais recente diagrama envolvendo a extensdo completa de composicoes
entre Ni e Ti foi calculado por Agraval P.G. (2010) na faixa térmica de 100-1800 °C,

sob condicdes de equilibrio, conforme é mostrado na Figura 7.
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Figura 7 - Diagrama da liga binaria Ni-Ti (0-100 at.% Ti) calculado por Agraval P.G.
(2010). Diagrama N® 107127 — Fonte: http://www.asminternational.org

E possivel perceber no referido diagrama que em trés temperaturas distintas

ocorrem as seguintes transformacdes alotrépicas, segundo consta no Quadro 7.

Elemento (fase) Ncgﬁﬁﬁ? Reagéo Tem?)ecr?tura Prototipo gggfsc:)lg Grupo Espacial
(Ni) Ni L < (Ni) 1455 Cu cF4 Fm-3m
(Ti) ht BTi L < (Ti) ht 1670 w cl2 Im-3m
(Ti) rt aTi (Ti) ht — (Ti) rt 882 Mg hP2 P6s/mmc

Quadro 7 — Pontos de fusdo das transformagoes alotrépicas

Ha também 6 reacdes nas quais trés fases estdo em equilibrio. De acordo
com o grafico podemos citar as seguintes reacdes: 3 eutéticas (L — TiNi3 + TiNi ht
aos 1122 °C, L — (Ni) + TiNiz aos 1301 °C e L — TizNi + (Ti) ht aos 952 °C), 1
eutetdide ((Ti) ht — TizNi + (Ti) rt aos 772 °C) e 1 pertitética (L + TiNi ht — Ti-Ni aos
979 °C). Ainda ha 2 reacbes congruentes em que ambas as fases estdo em
equilibrio termodinamico: L — TiNi ht aos 1307 °C e L — TiNiz aos 1381 °C.
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Respaldado em varios autores, pode-se delinear ainda varias caracteristicas
fisicas, quimicas, estequiométricas, cristalograficas e geométricas de 6 diferentes

fases que ocorrem no diagrama Ni-Ti, conforme Quadro 8:

Notacs Simbolo A |
otacao S Pearson ngulos
ASM, ;%' (Anexo A) p Volume Parametros | axiais A
Q 3 utores
o (mg/m>) (nm°) (nm)
Literatura o Grupo (9)
Espacial
a=0.3586 a=90
(Ni), (Ni) Cu Fr%lfgm 8.18 0.04611 b=0.3586 B=90 | (Lambrigger, 1991)
c=0.3586 y=90
a=0.29486 a=90
. . hP2 p=0.29486 | =90 (Sirota e Zhabko
Ti)rt, (aT M 4.52 0.0352 ’
(T)rt, (@Ti) | Mg | pg mme 0=0467 | y=120 1981)
T=24,85°C
a=0.33149 a=90
. . cl2 b=0.33149 | B=90 | (Spreadborough e
(Ti) ht, (BTI) w Im-3m 4.37 0.0364 c=0.33149 y=90 Christian, 1959)
T=999,85°C
a=0.5109 a=90
AT .y hP16 _ (Laves e
TiNig NigTi | TiNis P6y/mmc 7.93 |0.187598 | b=0.5109 B=90 Wallbaum, 1939)
c=0.8299 y=120
a=0.7335 a=90
TiNi mart tri, hP18 b=0.7335 B=90 (Fruchart et al.,
NiTi | AUCH | pgyy | 849 0488 I T y=120 1993b)
T=4,85°C
a=1.13193 a=90 (Muel K
I D cF96 ~ ueller e Knott,
TioNi, NiTio | TioNi Fd-3m 5.66 14.503 b=1.13193 =90 1963)
c=1.13193 y=90

Quadro 8 — Resumo das fases descritas no diagrama de Agraval P. G. (2010). Fonte de
dados: http://www.asminternational.org/

Ligas a base de Ni-Ti tétm normalmente TT Af < 100 °C e sao largamente
usadas em sensores, atuadores, brinquedos, acoplamentos, molas de relogios
mecanicos, parafusos, oOculos, fios ortodénticos, sondas de arame, stents de
desobstrucao arteriana, (micro)valculas, antenas articuladas de aparelhos celulares,
maquinas térmicas e em instrumentais biomédicos. Assim, as ligas de Nitinol tem se
tornado ao longo do tempo como um dos sistemas mais populares usados em

situacdes praticas do cotidiano.
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Ligas HTSMA

As ligas de memdria de forma com altas temperaturas de transformagéo
(HTSMA — do inglés High Temperature Shape Memory Alloys) sao aquelas que tém
normalmente Ms > 100 °C. Segundo o critério da extensao térmica (Ms — Af), elas
estao divididas em 3 grupos: Gl (100—400 °C), Gll (400-700 °C) e Glll (700 °C em
diante) (Ma et al., 2010).

Pode-se citar, dentre elas, algumas ligas binarias que tém amplitude térmica
total (Ms — Af) de: Ti-Au: 100 °C — 630 °C; Ti-Pd: 100 °C — 510 °C; Ni-Mn: 100 °C
— 670 °C; Ni-Al: 100 °C — 300 °C. Outras possuem altissimas temperaturas de
transformacao, tais como: Nb-Ru (425 °C — 900 °C), Ta-Ru (900 °C — 1150 °C) e Ti-
Pt-Ir (990 °C — 1184 °C) (Ma et al., 2010).

Existem também ligas ternarias que tem o intervalo térmico Ms — Af na
ordem de Cu-Al-Ni: 100 °C — 400 °C; Ni-Mn-Ga: 100 °C — 400 °C (MA et al, 2010).

O valor exato da subtracdo Af — Ms (histere térmica) pode variar bastante,
dependendo de alguns fatores tais como: composicao, pureza dos elementos, tipo
de fusdo, processamento, niveis de vacuo usados, taxa de resfriamento na
solidificacdo, quantidades de refusdes, solubilizacbes, fatores de purga e presséo,
condicOes de tratamentos, etc.

Algumas outras ligas HTSMA com 3, 4 e 5 elementos tiveram suas TTTs
registradas por DSC em um estudo feito por Firstov et al (2004), conforme é
mostrado no Quadro 9. Essas amostras também foram submetidas a ciclos térmicos
a fim de se averiguar a influéncia desses recozimentos na elevagdo das

temperaturas de transformacéao de fase.

Composicio (at.%) M, (°C) | M (°C) | As (°C) A (°C)

TiNisg 78Zr1g.21 216,85 | 136,85 196,85 276,85
TiNisg 4o0Hf 1463 186,85 | 106,85 161,85 236,85
ZrCU28_2Ni6_8CO15_4 246,85 126,85 211 ,85 326,85

ZrCuyg gNi11C0102Tig 6 176,85 | 66,85 136,85 246,85

Quadro 9 - Registro das TTs obtidas em ligas de n-elementos (Firstov et al., 2004)
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Pode-se dizer que a elevacao das TTs numa liga se deve, em parte, ao alto
ponto de fusdo de alguns dos elementos envolvidos. No caso das ligas com EMF a
base de Ni-Ti, a temperatura do ponto de fusdo do terceiro elemento adicionado
(PF>1000 °C) é fator que influencia na determinacdo de uma liga HTSMA. E
possivel elencar do sistema ternario Ni-Ti-(X) algumas ligas substitucionais (cubicas
e hexagonais) com altas temperaturas de transformacéo. Séo elas:

e Ti(Ni-Pd) — Ponto de fusdo do Paladio = 1769 °C: substituicdo cubica (Kockar et
al., 2010); (Ramaiah et al., 2013)

e Ti(Ni-Pt) — Ponto de fusdo da Platina = 1555 °C: substituicdo cubica (Lin et al.,
2009); (Kovarik et al., 2010)

e Ti(Ni-Ta) — Ponto de fusdo do Tantalo = 3017 °C: substituicdo cubica (Gong et
al., 2006); (Du et al., 2007)

e Ti(Ni-Au) — Ponto de fusdo do Ouro = 1064 °C: substituigdo cubica (Shi et al.,
2014)

e Ni(Ti-Zr) — Ponto de fusdo do Zircbnio = 1855 °C: substituicido hexagonal
(Bertheville, 2005); (Basu e Ranganathan, 2008)

e Ni(Ti-Hf) — Ponto de fusao do Hafnio = 2233 °C: substituicao hexagonal (Tong et
al., 2005); (Manca et al., 2003)

Foi demonstrado por meio do diagrama NisoTiso-xHfx .at% (Eremenko et al.,
1992), de acordo com a secc¢ao vertical calculada, exibida na Figura 8, a reagédo da
liga binaria NisoTisp at.% em sistema terndrio onde o metal de transicdo Hf é
adicionado com percentagens atdmicas de 0 até 50%, o qual tem a mesma estrutura
cristalina do Ti. O grafico tem amplitude térmica que inicia em -50 °C e finaliza em
1600 °C, evidenciando a formacao de solucdes sdlidas nas 3 areas codificadas pela
ASM International como: TiNi mart mon (B), HfNi rt (y) e HfNi ht (ou TiNi ht).

Sabe-se que para haver a ocorréncia das linhas Liquidus e Solidus delineadas
na Figura 8, é preciso um lento processo de aquecimento-arrefecimento,
supostamente controlado, para que as transformacbées de fases ocorram nas
condicAes ideais de equilibrio. Neste caso, sob pressao teoricamente constante de
1 atm, o sistema isobarico segue a regra das fases deduzida por Josiah Willard
Gibbs em 1876 (Segadaes, 1987), na qual V = C — F + 1, de modo que V equivale
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ao numero de graus de liberdade, C € o numero de componentes da liga metalica e
F € igual ao numero de fases.

Percebe-se ainda que a formagédo da faixa de transformacdo martensitica
(TM) se mantém na area identificada como TiNi mart, onde a margem de teor do
hafnio maximiza nos 24%.at, até os 210 °C, aproximadamente. A percentagem
atdbmica minima de 8%.at de Hf é observada na literatura para efeitos de
consideraveis mudancgas de fase em ligas brutas.

No referido diagrama de equilibrio, o niquel se mantém em 50%.at e ha uma
substituicdo do titanio pelo hafnio no decorrer do processo. De acordo com esse
diagrama, justifica-se o uso maximo de 25 at.% de hafnio nas ligas NisgTiso-xHfx
.at%, assim constatadas na revisdo de literatura.

E possivel observar, também, que esta liga, de acordo com o mesmo
diagrama de equilibrio, atinge seu estado liquido a partir de 1302 °C para uma
percentagem atémica entre 17% e 20% de Hf.

1600 4———saaaa | S S W W | P Ul S S S W ST S i S S W S W 't
L 1500
1400 P - 3
1302F——— ——— » Sl
12004 -
1130
=
© 10004 = 4 3
@© (HfNi ht, TiNi ht) // ,///
% 8004 _‘//” / 3
3 il
g' 600- / ’// 3
. '/r'
P 4 //
400 ff [ 2
f HANi 1t
| 210 |
2004 a1\ 3
|
B —— , ;
07 TiNi mart mon / \ -
0 10 20 30 40 50
0 Hf at. % Hf 50.0 Hf
50.0 Ni 50.0 Ni
50.0 Ti OTi

Figura 8 — Diagrama de Fases de ligas NisoTiso.xHfx .at% (ricas em niquel)

(Eremenko et al., 1992)
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Ligas Ni-Ti-Hf

A liga ternaria Ni-Ti-Hf pode ser visualizada como resultado da juncao de trés
diagramas de ligas binarias: Ti-Hf, Ti-Ni e Hf-Ni, de acordo como ¢é ilustrado na
montagem feita na Figura 9. A primeira delas (Ti-Hf), diferentemente das outras
duas, € um isomorfo perfeito (Yang et al., 2007) que, antes da linha Liquidus, forma
duas solucbes solidas: (Hf, Ti) rt e (Hf, Ti) ht, por aguecimento, respectivamente
fases y e B. Tem alto grau de solubilidade pelo fato de ambos os elementos terem
estrutura cristalina hexagonal e raios atdmicos préximos (diferenca de 9% entre os
raios).

100 QP B0 79 EP 5‘0 GP 30 2,0 ‘P 0

Ny

(Ti)rt

Ti:Ni
TiNi R

TiNi.

E 800
952

8
8

F 1000
1122

_ (T)ht
Temperature, °C

| Ji E 1200
| [ 11301 f
0 e 1400
1381 B
1455
L E 1600
1670

1800

Figura 9 - Diagramas de equilibrio das ligas binarias constituintes do sistema Ni-Ti-Hf
Fonte dos diagramas binarios: http://www.asminternational.org/
Montagem: autoria prépria
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Em segundo lugar, no que se diz respeito a liga Ti-Ni (Agraval P. G., 2010),
embora seus elementos tenham diferenga entre raios atdbmicos de aproximadamente
13%, menor do que o limite permitido para uma boa solubilidade entre metais, que é
< 15% (Hume-Rothery et al, 1969), o fato de possuirem estruturas cristalinas
distintas (HC e CFC, respectivamente) influencia para a formacao de varias reacoes,
entre elas, eutéticas (L — TioNi + (Ti) ht - 952 °C e L — (Ni) + TiNiz - 1301 °C),
peritética (L + TiNi ht — TioNi - 979 °C) e eutetdide ((Ti) ht = TizNi + (Ti) rt - 772 °C).

Por dultimo, em virtude de terem estruturas cristalinas diferentes (Hf =
hexagonal compacta e Ni = cubica de faces centradas), assim como o0s raios
atdbmicos que diferem em 20%, valor maior do que o estabelecido na primeira das
regras de solubilidade sélida entre metais de Hume-Rothery (£15%), na liga Hf-Ni
(Okamoto, 2002) ha formacao mais diversificada de compostos intermetalicos de
fusdo congruentes (a exemplo de HfNi hf — 1530 °C e Hf;Ni; -1462 °C) e
incongruentes (a exemplo de HfsTi; ht — 1289 °C, HfgTixs ht — 1300 °C e HfTiz ht —
1349 °C), além de varios pontos eutéticos, peritéticos, catatéticos e polimérficos
(Okamoto, 2002).

Considerando-se essas trés ligas binarias, constatamos que ha na liga Ti-Hf,
notadamente, uma substituicdo reciproca dos atomos Ti e Hf em qualquer uma das
diregdes percentuais de composicao, o que permite uma alta faixa de solubilidade.
Assim, a adocdo da férmula equiatdmica NisoTise at.% (Goryczka e Ochin, 2005);
(Sankaranarayanan et al., 2015), bastante usada na literatura para obtencao de ligas
de efeito memdria de forma, permite-se também o uso das possiveis composicoes
substitucionais Niso(TiHf)s0 at.% em ligas ternarias (Sanjabi et al., 2005), pois os
elementos Hf e Ti possuem estruturas cristalinas iguais: hexagonais.

No(s) Quadro 10 até o Quadro 17 se resume a pesquisa feita com base em
ligas substitucionais NisgTiso.xHfx .at%. Comprova-se neles a presenca de 7 sistemas
cristalinos associados a varias fases especificas que dependem essencialmente das
temperaturas nas quais foram estudadas, caracterizadas e descritas. Séao
discriminados o0s autores, peculiaridades dimensionais, parametros de rede
(distancias interatdmicas e angulos axiais), volumes, densidades especificas, grupos
espaciais, varias caracteristicas micro(estruturais) assim como as cartas
cristalogréaficas DotLib com numeros ICSD que servem de protétipo para possiveis
refinamentos de estruturas. Esses refinos sao feitos por meio de técnicas que tém

como base os ensaios DRX (Rietveld, 1969) ou (Le Bail, 2005) e sédo auxiliados por
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programas computacionais tais como o GSAS (com interface grafica ExpGUI), X’'Pert
HighScore Plus (da Panalytical), FullProf, DBWS, Match e MAUD, entre outros
softwares especificos.

Os 18 grupos espaciais referenciados no(s) Quadro 10, Quadro 11, Quadro
12, Quadro 13, Quadro 14, Quadro 15, Quadro 16 e Quadro 17 fazem parte de um
conjunto que tem ao todo 230 variacbes e sado representados com detalhes numa
colecao exposta online pelo Departamento de Cristalografia da Universidade de
Londres. Sao diagramas bidimensionais que mostram como, para uma simetria
cristalina, atomos ou moléculas podem estar espacialmente relacionados. Essas
imagens também vém acompanhadas dos respectivos operadores de simetria
idealizados por Wyckoff (posicdes atbmicas geradas apos refinamento de estruturas
Rietveld) e estédo disponiveis no site http://img.chem.ucl.ac.uk.

O que notadamente se tornou classico nas ligas Ni-Ti-Hf foi a grande
formacao dos compostos estequiométricos estaveis e instaveis, especialmente os
binarios, como € apresentado nos diagramas terndrios montados na Figura 10. A
definicdo de estabilidade ou instabilidade aqui € baseada na fisica do estado sdlido
quando se refere a teoria das bandas (Jain et al., 2013). Essa teoria se refere a
estrutura formada na relacdo entre os momentos e energias permitidos e nao-

permitidos aos elétrons de um cristal numa amostra.

Hf3Ni7

Hf8Ni21 .
| e ' Hf Fases

Instaveis

Fases Hf
Estaveis

HiNi

HiNi3

Ni TiNi3 TiNi

Figura 10 — Montagem dos diagramas ternarios que representam alguns compostos
estequiométricos estaveis e instaveis formados por Ni e/ou Ti e/ou Hf (com base nos dados
cristalograficos e microestruturais postados no portal https://materialsproject.org/)
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. - Simbolo de . n A
Etiqueta APD (Alloy | . Prototipo, Densidade Volume | Parametrosde | Angulos A
Phase Diagram) | °"™MU@|"1cp Peaéss‘:;;’cgl“po (Mg/m®) (nm?) | Célula (nm) | Axiais (°) Referéncias
. 0S68 a=1.227 a=90
HfNi HfNi 224{6';‘33 Cmca 11.99 101.719 b=0.908 B=90 | (Kirkpartick e Larsen, 1961)
c=0.913 y=90
) 0S8 a=0.3218 a=90
HfNi rt
) T Cmcm b=0.9788 =90
HfNi 12.15 0.12968 (Van Essen e Buschow, 1979)
T 26761 c=0.4117 y=90
,ZrNi
2 T=26,85°C
Quadro 10 — Fases de estruturas cristalinas ortorrémbicas presentes em ligas Niso Tiso.xHfx .at%
Etiqueta APD - Simbolo de Parametros | ;
(Alloy Phase Formula Pr%ostlt;))o, Pearson, Grupo | Densidade (Mg/ms) Volurye de Célula An_gplos Referéncias
) ) (nm”) Axiais (°)
Diagram) Espacial (nm)
. mS36 a=0.4657 a=90
HENG, HNi, 6%'1“;70 C12/m1 111 0.4595 | b=0.8191 | B=95.509 | (Dattagupta e Schubert, 1973)
c=1.2102 y=90
mP4 a=0.2884 a=90
iNi P12;/m1 b=0.411 =98.1
TiNi mart mon TiNi TiNi ‘ 6.47 0.05474 B (Buhrer et al., 1983)
105415 c=0.4665 y=90
T=-263,15°C
TiNi mart mP8 a=0.32096 a=90
INI mart mon i i
Hio 40 TiNio 6 (qu-gg i%gé))N' P12,/m1 8.09 0.0634 | b=0.40898 |B=100.365| (Zarinejad et al., 2008)
o c=0.49115 y=90

Quadro 11 - Fases de estruturas cristalinas monoclinicas presentes em ligas NisoTiso.xHfx .at%
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Etiqueta N Simbolo de Parametros | «
APPDh (Alloy Formula Prototipo, | Pearson, Densidade (Mg/m®) Vqurpe de Célula Ar}g_ulo::; Referéncias
ase ICSD Grupo (nm®) o Axiais (°)
Diagram) Espacial unitaria (nm)
t12 a=0.647 | a=90
HiNimtet | HPNi fz%ﬁ'g I4/mem 12.04 0.2294 | b=0.647 B=90 (Liu et al., 2005)
c=0.548 v=90
t12 a=0.6405 | a=90
HN HNi legﬁ"g I4/mem 12.82 0.21546 | b=06405 | B=90 (Havinga et al., 1972)
c=0.5252 | y=90
140 a=0.979 | a=90
HigNisi | HfoNir, 126%';25 14/m 11.95 0.62586 | b=0.979 B=90 | (Kirkpartick e Larsen, 1961)
¢=0.653 y=90
Quadro 12 - Fases de estruturas cristalinas tetragonais presentes em ligas Niso Tiso-xHfx .at%
Etiqueta APD - Simbolo de Parametros A
(Aﬂoy Phase | Formula | 0P | FEAISON I pengigade (Mgim®) | YOUTE | de Célula | AnduoS Referéncias
Diagram) rupo (nm°) unitaria (nm) Axiais (%)
Espacial
_ aP20 a-0.65138 | a=104.87
HiaNi, ht HiaNi, | P-1 11.72 0.26827 | b=0.65890 | B=104.60 | (Bsenko, L, 1978)
c=0.76271 | y=112.71
_ aP29 a-0.64275 | 0=75.18
HfgNiss ht | HiNipy Hzfz';“g P-1 11.36 0.38887 | b=0.80007 | B=68.14 |(Bsenko, Lars, 1978a)
c=0.85540 | y=75.61
— aP6 a=0.424 a=?
TiNimartano |  TiNi 1 5T(;'g','¢,9 P-1 6.57 0.0809 0=0.3 B=1084 | (Wang etal, 1972)
c=0.67 V=2

Quadro 13 - Fases de estruturas cristalinas triclinicas presentes em ligas Nisq TisoxHfx .at%
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Simbolo
Etiqueta APD - de Paradmetros
(AICI10y Phase Férmula Pr%ostllgoo, Pearson, | Densidade (Mg/m®) V(?llrl;?)e de Célula Referéncias
Diagram) Grupo unitaria (nm)
Espacial
| cF9 a=1.21
HENi m cub HN 61(;29’)\25 Fd-3m 12.47 17.716 | b=1 .21 (Liu et al., 2005)
c=1.21
cl2 2=0.3625
(Hf) ht Hf VA Ll 12.44 0.0476 |02 (Ross e Hume-Rothery, 1963)
T-2114,85°C
cP2 2=0.313
HfNi ht HFNi 432% Pm-3m 12.84 0.0307 | b=0.313 (Semenova, 2001)
c=0.313
| cF9 a=1.13193
TiNi TiNi 1&'32"1\‘2'0 Fd-3m 5.66 14503 | b=1.13193 (Mueller e Knott, 1963)
c=1.13193
cF4 a=0.35241
(Ni) Ni 433%3 Fm-3m 8.91 0.0438 | b=0.35241 (Nuding e Eliner, 1997)
c=0.35241
cF4 2=0.35357
(Ni) Hfo 0065Nio o35 41059‘9 Fm-3m 8.94 0.0442 | b=0.35357 (Hajjaji, 1998)
c=0.35357
cl2 2=0.33149
(Ti) ht Ti 1 6\7’:’90 A Im-3m 4.37 0.0364 2:8:23::3 (Spreadborough e Christian, 1959)

T=1009,85°C
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BeA cF24 a=0.668 a=90
HfNis HfNis 1 5%558u0 F-43m 10.52 0.29808| b=0.668 =90 (Kirkpartick e Larsen, 1961)
c=0.668 y=90
MaC cF24 a=0.6906 a=90
HfNiy HfNi; soas0, |_Fd-3m 11.93 0.32937| b=0.6906 | B=90 (Petkov et al., 1972)
c=0.6906 y=90
c cF4 a=0.3586 a=90
(Nl) Ti0_178Ni0_822 53217 Fm-3m 8.18 0.04611 b=0.3586 B=90 (Lamb”gger, 1991)
c=0.3586 y=90
(HINE BTN ) cso [Pmar 03018 | B=90
— TiNi 105412 6.46 0.02741 — —"ooe v=90 (Schmidt et al., 1989)
" T=79,85 °C
Quadro 14 - Fases de estruturas cristalinas cubicas presentes em ligas NisoTiso.xHfx .at%
Etiqueta Simbolo de .
APD (Alloy . Prototipo, Pearson, . 3 3, | Parametro de | Angulos A
Phase Formula ICSD Grupo Densidade(Mg/m”) | Volume (nm°) Célula (nm) | Axiais (°) Referéncia
Diagram) Espacial
hP18 a=0.7335 a=90
. , . AuCd P31m b=0.7335 =90
TiNi mart tri TiNi 58408 6.49 0.2456 =0 5271 =120 (Fruchart et al., 1993a)
T=485°C

Quadro 15 - Fase de estrutura cristalina trigonal presente em ligas Niso Tiso.xHfx .at%
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. Simbolo de
%Rﬁgetgh'gzg Férmula Protétipo, Pearson, Densidade (Mg/m?®) Volume |Parametrode| Angulos Referéncia
oy ICSD Grupo 9 (nm?®) Célula (nm) | Axiais (°)
Diagram) )
Espacial
, _ hR21 a=0.2549 a=90
. . : . (Tio.33Nig.67) _ _ =
T|0_33N|0_67 m T|0_33N|0_67 105421 R-3m 7.83 0.2456 b=0.2549 B 90 (Bhan, 1971)
c=4.3648 y=120
PU-Pd hR42 a=1.124 a=90
TizNiy m TisNiy ;53164 R-3H 6.79 0.55548 b=1.124 B=90 |(Saburi et al., 1986)
c=0.5077 y=120
hR36 a=0.52787 a=90
. . BaPb; R-3m H b=0.52787 B=90 .
HfNi; ht HfNis; 58665 11.42 0.46411 o1 92324 =120 (Lambrigger, 1991)
T=19,85°C

Quadro 16 - Fases de estruturas cristalinas romboédricas® (com eixo hexagonal) presentes em ligas NisoTiso.xHfx .at%

% O adijetivo provém do substantivo romboedro, o qual é um sélido geométrico formado por 8 rombos, ou seja, por 8 planos em formato de losangos.
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Etiqueta ,
APD L Protétipo Slli’n;g?slgr? ° . 3 3 Parémetro Angulos A
(Alloy Formula ICSD ’ Grupo ’ Densidade(Mg/m®) | Volume (nm®) | de Célula Axiais (%) Referéncia
D;Z?z?n) Espacial (nm)
— hP16 a=05109 | a=90
TiNi; | TiNig saooss P6/mmc 7.93 0.187598 | b=0.5109 | B=90 |(Laves e Wallbaum, 1939)
c=0.8299 | y=120
_ hP3 a=0.4625 | a=90
(Ti) hp Ti 56?23 P6/mmm 458 0.05211 b=0.4625 | B=90 (Jamieson, 1963)
c=0.2813 | y=120
hP2 a=0.31965 | a=90
(H) rt Hf g Pés/mme 13.24 00448 [ 2=031905 | B0 | yuemiigie et al, 1986)
c=0.5058 | y=120
T-25,85 °C
hP2 a=0.295 | a=90
(HE,Ti) 1t | HfosTios 521'3951 P6,/mmc 10.61 0.03542 b=0.295 | B=90 (Tylkina et al., 1959)
c=047 | y=120
hP40 a=0.52822 | a=90
HiNig it | HiNi | 2(RPosedosr)s Pés/mme 11.39 05169 | 07092822 | B0 | g o Lars, 1978b)
c=2.13916 | y=120
T-19,85°C
hP2 a=0.29486 | a=90
(Ti) rt Ti Mg Pés/mme 4.52 0.0352 0=029486 | B=90 | qiota e Zhabko, 1981)
55551 c=0.467 | y=120
T-24,85°C

Quadro 17 - Fases de estruturas cristalinas hexagonais presentes em ligas Nisq Tiso.xHfx .at%
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Fases martensita e austenita nas ligas Ni-Ti-Hf

A respeito das caracteristicas cristalograficas da fase martensita B19’ em
temperatura ambiente, foi determinada a influéncia do acréscimo percentual do Hf
em fitas Nigg gTiso2-xHfx at.% obtidas por melt-spinning. Notou-se a influéncia direta
desse teor atbmico do Hf no angulo monoclinico B e nos parametros de rede

(Potapov et al., 1997), de acordo como mostra a Figura 11.

0.50 [ 035 I
5 c 1
be | a, 1 B
nm k- nm 17 (°)
2 MW i e
045 [— 0.30——105°
= 5 ¥
. o +100°
» +oo__ab e
0.40 i~ 0.25~4+—~ 9590
T b e by s baaaa b gaaT
5 10 15 20 25
Hf at.%

Figura 11 - Alteragdo dos parametros de rede cristalina (a, b, ¢) e do angulo 8 (beta) em
funcéo dos teores de Hafnio (Potapov et al., 1997)

Pode-se afirmar que houve um aumento consideravel no valor angular B e
também nos parametros “a” e “c”, proporcionais ao aumento percentual do hafnio
nas composigdes (X = 8, 9.5, 11, 15, 20 e 25), exceto nas dimensdes do parametro
“b”. Isso proporcionou aumento percentual no volume da célula cristalina de 0.42%,
0.47% e 0.10% nas fitas onde X = 9.5, 15% e 20%, respectivamente.

E possivel dizer também que, como os intervalos Af-As e Ms-Mf aumentam de
acordo com o teor de Hf, as histereses térmicas parciais demandam,
proporcionalmente, mais energia para realizar a transformacao de fase.

No exame difratométrico feito em fitas com 5 composigdes (X = 8-25 %.at), a
indexacdo dos picos registrados no intervalo de varredura 20 (35° - 65°%) foi
majoritariamente monoclinico. De acordo com a Figura 12, houve a atribuicdo de
indices de Miller para apenas um pico clbico (fase B2) nos 42° aproximadamente.
Utilizou-se para tanto a radiacdo CuKa1 em uma s6 temperatura, para cada ensaio.
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Figura 12 - Indexacao dos picos em fitas Nisg g Tis 0. xHfx at.% (Potapov et al, 1997)

O goniémetro usado era dotado de uma camara interna de aquecimento e,
por isso, a amostra da fita cuja composicao era NigggTizp2Hf2o at.% foi submetida a
uma seérie crescente de 5 exames difratométricos isotérmicos (em temperaturas de

20 °C até 310 °C), no intervalo angular 26 ~ 36°%- 45°, de acordo com a Figura 13.

310%C

270°%C

240°%C

0
110M i"H 11052 111u|1 111"'
i 1 1 | 1 1 1 1 1
40° 45°
Scanning Angle (2THETA)

Figura 13 — Aumento gradual dos picos em fungao da transformacao B19'—B2

Como a TT Af para esta fita foi 276 °C (medida por resistdmetro) ou de 322 °C
(medida por DSC), houve um uma diminuigdo dos picos monoclinicos B19’ e um
esperado aumento de cristalinidade no pico cubico (110)s2 (no angulo 26 = 42°9),
principalmente quando se adotou a temperatura interna da camara igual a 310 °C.
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Temperaturas de Transformacao em ligas Ni-Ti-Hf

Pode-se verificar em publicacdes ao longo do tempo que alguns autores ja se
debrucaram no estudo das TTs das ligas Ti-Ni-Hf para diversas composi¢des. Dentre
0s autores que sao aqui elencados, Potapov et al (1997) obteve fitas pelo processo
melt-spinning e verificou por meio de um medidor de resistividade assim como por
DRX, uma variagao de TTs menores que 100° C e maiores que 300° C, conforme

resume o Quadro 18.

Lo . Resistdbmetro Raios X
% do Hafnio Liga
Ms | M | As | Af Ms | M | As | Af

Hfs (at.%) Ni4g_8Ti42.2Hf8 69 50 111 142 | -

Hfg 5 (at.%) | NigggTiso7Hfgs 90 61 118 159 96 15 88 168
Hf;; (at.%) Nigg g Tiag oHf11 123 83 133 182 123 18 94 184
Hf5 (at.%) Nisg g Tizs oHf15 136 95 140 210 176 76 132 230
Hf,g (at.%) Nigg g Tizg 2Hf2g 174 127 200 276 256 114 188 322

Quadro 18 - Temperaturas de Transformacéo (° C)

Mesmo havendo uma variagdo dos resultados térmicos aferidos em fung¢ao do
método de obtencdo adotado, percebe-se que as temperaturas de transformacao,
bem como os intervalos de transformacdo As-Af e Ms-Mf se alteram

proporcionalmente com o conteddo do Hf, conforme é exposto na Figura 14.

300

- i
—e— Mf

250
—ah— Ag

200 +
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0 T T
Ni49.8Ti42.2Hf8  Ni49.8Ti40.7Hf9.5 Ni49.8Ti39.2Hf11 Ni49.8Ti35.2Hf15 Ni49.8Ti30.2Hf20

Figura 14 - Ligas NisggTiseo.xHfx (X = 8—25 at.%) de Potapov et al (1997) - resultados das
histereses térmicas obtidos por Resistdmetro
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Ao final do estudo, Potapov et al (1997) constataram que a fase martensita
B19' monoclinica e o &ngulo monoclinico aumentam de acordo com o contetudo do
hafnio. Foi observado também que os parametros de rede (a b c) da fase-matriz B2
(austenita) aumentam em consonéancia com o teor de hafnio.

Seguindo a linha de andlise do desenvolvimento histérico, Cesari (1999)
produziu fitas solidificadas rapidamente, utilizando a técnica de moldagem do fluxo
planar (melt-spun), conhecida também como melt-spinning, a partir da composicao
NisoTis2Hf1s .at% com efeito memdria de forma. Foram notificadas as TTs nas

porcdes (bulks) e nas fitas obtidas (ribbons), de acordo como mostra o Quadro 19.

Autor Liga Geometria Ms Mf As Af

Cesari et al (1999) Nisq TisoHf1g (at. %) Bulk 226 195 232 263
i iso Tl at.%

50782t Te Ribbon 157 | 132 | 175 | 199

Quadro 19 - Ligas de Cesari et al (1999) - NisoTizHf1g (porcéo e fita): TTs, °C

Como as TTs sao maiores no bulk do que nas fitas, nota-se claramente na
Figura 15 que houve uma influéncia direta na redugdo drastica das TTs nas fitas, o

gue pode esta associado a redu¢ao do tamanho do gréo.

260—- Ms

| —e— Mf

—&— As

240-_ i
220
5 |
2 200 |

[%2]
m -4
180
160
140 -
I I
bulk (volume) ribbon (fita)

Figura 15 - Ligas de NisoTizoHf1g: porgao e fita (Cesari et al., 1999)
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O estudo serviu para possiveis aplicacées de fitas em temperaturas elevadas.
Medi¢cdes mecénicas e calorimétricas foram usadas, bem como a Microscopia
Eletronica de Transmissao (TEM), para efeito de observagdes nanométricas. As
caracteristicas de transformacdo martensitica (TM) nas fitas foram verificadas nas
amostras e analisadas as caracteristicas da microestrutura, bem como sua influéncia
sobre a mudanca de fase em estado sélido. Ao final do estudo, Cesari et al (1999)
verificou que quase 2% da deformagéao recuperavel foi obtida pelas fitas de Ti-Ni-Hf
a temperaturas relativamente elevadas. As temperaturas de transformagéo
caracteristicas sao fortemente influenciadas pela microestrutura na fita, a exemplo
dos seguintes fatores: nivel mais elevado de tensdes residuais, de precipitados,
graos finos e defeitos internos.

Dalle et al (2003) empregaram a técnica de fundicdo com cilindros duplos
para produzir 6 tiras finas de ligas Nisg gTisz 2Hfg at.% com efeito memoria de forma.

Nesses produtos, para evitar 0 surgimento de fissuras, foi feita uma
otimizacédo dos parametros operacionais de modo que o aspecto geral, dimensdes e
comportamento termodindmico sdo estudados e interpretados de acordo com a
microestrutura resultante, levando-se em conta a amplitude térmica e os fluxos de
calor durante o processo. Os valores menores e maiores obtidos para as TTs foram,

respectivamente, segundo o Quadro 20:

TTs Ms Mp Mf As Ap Af
Valores minimos 73,8 65,2 47,7 103,8 133,2 140,1
Valores maximos 80,3 72 58,6 119,7 142,2 152

Quadro 20 - Valores das TTs para a liga Nisg gTisooHfg, °C (Dalle et al., 2003)

As energias entalpicas de transformacdo de fase foram, em média, 25 J/g”
(ABHasm) e -25 J/g' (AHwsa). As tiras sdo quimicamente e estruturalmente
homogéneas ao longo do seu comprimento, mas ndo ao longo das suas larguras. Os
graos tém tamanho maior nas extremidades do que no centro, condicdo inerente a
técnica. Em relacdo as temperaturas de transformacao de fase, percebe-se na
Figura 16, que houve uma variagcdo muito pequena entre os valores minimo e

maximo obtidos pelo método DSC.
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Figura 16 - Valores térmicos min e max da liga Nisg g Tiso oHfg, °C (Dalle et al., 2003)

Meng et al (2004, p. 181) também realizaram o registro de temperaturas de
transformacao para a liga de composicdao nominal TiggNisggHf15 at.%, de acordo com a
Figura 17(a), cujo gréfico foi tracado a partir de experimento DSC. Para a liga
TiseNigoHfi5 at.%, as temperaturas de transformacédo foram Ms = 178,85 °C, Mf =
147,85 °C, As = 215,85 °C e Af = 230,85 °C.

(a) M = 421K M,_=452K (b)
A;=504K, A =489K
Cooling
35 2
s 2
2 3
o — -
© Heating 5
2 T
R L L -0.12 ;
300 350 400 450 500 550 600 300 400 500 600
Temperature (K) Temperature, K

Figura 17 — (a) TTs para a liga TizeNisHf15 (Meng et al., 2004); e (b) TTs das ligas
TiNisg 78Zr15 21 (linha fina) e TiNisg 42Hf14 63 (linha grossa) (Firstov et al., 2004)
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Conforme € mostrado na Figura 17(b), anteriormente apresentada, Firstov et
al (2004, p. 244) estudaram e compararam as TTs da liga TiNisg 78Zr1g21 com as TTs
da liga TiNisg 42Hf1463, destacando a semelhanca da proporcdo na mistura com os
niveis térmicos atingidos nas transformagdes martensiticas e austeniticas. Para esta
ultima foram notificadas, por DSC, as seguintes TTs: Ms = 460 K (186,85 °C), Mf =
380 K (106,85 °C), As = 435 K (161,85 °C), e Af = 510 K (236,85 °C). Em ambos os
estudos foram utilizadas técnicas das tangentes tracadas a partir das curvas onde os
picos endotérmicos e exotérmicos iniciam e terminam.

Nota-se, nas Figura 17(a) e Figura 17(b), uma semelhanga grafica assim
como uma aproximagcdo numérica entre as TTs registradas. Isso se deve
principalmente aos teores de Hf serem praticamente iguais nas duas ligas.

Filmes de Ni-Ti-Hf em trés composicoes tiveram as TTs investigadas (Tong et
al., 2008), além de estudadas a cristalizacao e as caracteristicas de transformacéao
martensitica. As Temperaturas de Transformacao registradas nesse estudo estao
organizadas no Quadro 21.

Autor Liga Ms Mf As Af
NigsTigoHfo3 (Wt.%) 188 151 256 301
Tong et al (2007) Nig7.9Tizs 7Hf16.4 (Wt %) 126 98 161 196
NiggTiz7.7Hf14.5 (Wt.%) 102 72 127 187

Quadro 21 - Ligas Ni-Ti-Hf de Tong et al (2008) e suas respectivas TTs, °C

Com o aumento da temperatura de recozimento ou acréscimo do conteudo de
Hf, as temperaturas de transformacédo se elevam consequentemente. Os resultados
indicam que os filmes finos de Ni-Ti-Hf podem ser utilizados como candidatos
potenciais a microatuadores, para as aplicagdes em temperaturas elevadas. Por
outro lado, de acordo com a Figura 18, é possivel notar que as TTs baixam na
medida em que o teor de Hf diminui, independentemente da variagdo percentual (em
massa) do niquel.
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Figura 18 — Comportamento grafico das Temperaturas de Transformacéao (Tong et al., 2008)

Foram plotadas num sé gréafico as curvas DSC para filmes recozidos a 873 K,
por 25 segundos, nas trés misturas de percentagens de peso (wt.%), a saber:
Ni4gTi37_7Hf14_3, Ni47_9Ti35_7Hf16_4 e Ni45Ti32Hf23, conforme demonstra a Figura 19.
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Figura 19 - TTs para trés composicoes distintas de ligas Ni-Ti-Hf (Tong et al., 2008)

Foi observado nesse estudo que, embora o teor de niquel tenha variado, a

substituicdo do Ti pelo Hf foi diretamente proporcional as temperaturas de
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transformacdo aumentadas. Ou seja, € nitido a correlagcdo do teor de Hf com o

aumento das TTs.

No estudo feito por Prasher e Sen (2014) foi constatada a elevacao do efeito

do tratamento térmico nas temperaturas de transformacao de fase e na resisténcia

mecanica de 3 ligas Niso 3Ti2g 7Hf20 com efeito memdria de forma. As TTs nos tarugos

podem ser enumeradas, de acordo com o Quadro 22.

°«C Ms Mf As Af
Solubilizada 142 125 152 172
550 °C - 3h 178 163 204 213
650 °C - 3h 177 161 206 217

Quadro 22 - TTs para Liga Nisg 3 Tixg 7Hf2o tratadas termicamente, °C (Prasher e Sen, 2014)

De acordo com a Figura 20, a primeira liga foi solubilizada a uma temperatura

de 950° C por 30 minutos e o tratamento térmico das outras duas ligas foi feito a

550° C e 650° C, por 3 horas.
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Figura 20 — Curvas DSC das ligas Nisg3Tiog 7Hf29 at.% (Prasher e Sen, 2014)

Os picos endotérmicos e exotérmicos de

transformacdo sao mais

semelhantes em tamanho na liga solubilizada e na tratada a 550 °C/3 h, inclusive em
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valores de fluxo de calor. O pico se torna mais acentuado na liga cujo tratamento foi
de 650 °C/3 h, embora as TTs sao relativamente proximas as da outra liga tratada.
Isso mostra que o ultimo tratamento recristalizou a liga de forma tal que os picos se
tornaram mais acentuados, ou seja, com fluxos de calor de maiores intensidades.

Os tratamentos a 550 °C e 650 °C durante 3 horas resultaram em aumento
das temperaturas de transformacao de fase em relacdo a solubilizada. A melhoria na
dureza da liga com o tratamento a 550 °C durante 3 horas foi promovida devido a
formacao densa de precipitados finos. Todavia, a dureza da liga se reduz quando
tratada a 650 °C durante 3 horas. A investigacdo foi um passo importante para
entender a correlacado entre a microestrutura e resisténcia mecéanica de HTSMAs a
base de Ni-Ti, 0 que é de grande importancia industrial.

As energias de entalpia para transformacdes de fase, registradas neste
trabalho como densidades energéticas, foram, para as ligas solubilizadas (950 °C/30
min), 550 °C/3 h e 650 °C/3 h, respectivamente, 6.7, 4.8 e 14.3 J/g (AHg19p2) € 6.8,
4.9 e 14.2 J/g (AHg2B19).

Nota-se, analisando a Figura 21, que a liga solubilizada ficou com as TTs bem
abaixo das tratadas. Mas embora os picos de transformagédo tenham sido bem
diferentes para as duas ligas tratadas, os valores das TTs sdo praticamente iguais

para ambas.
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Figura 21 — Comportamento grafico das TTs na liga Nisg 3Tizg 7Hf20 de Prasher e Sen (2014)
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3 MATERIAIS E METODOS

Materiais
Os elementos Ni, Ti e Hf foram usados, respectivamente, como barra, vareta
cilindrica (@ 6 mm) e fio flexivel (& 1 mm), conforme a Figura 22.

Ni ( 10 x 50 x 60 mm)

4

Figura 22 - Formas diversificadas dos elementos usados para obtenc¢ao das ligas

Sabe-se que o hafnio, o qual foi adicionado como terceiro elemento ao
sistema Nitinol, ndo ocorre na natureza de forma isolada, mas juntamente com o
zircbnio nos mais de 35 minerais zircbnicos catalogados. Como a extracao do Hf
puro a partir do Zr sempre foi um processo complexo e, por isso, caro, fez-se
necessario aferir os niveis de pureza do metal, o que evitou uma possivel
composicao equivocada de ligas quaternarias (Ni-Ti-Hf-Zr). Os niveis de pureza nos
materiais usados neste trabalho foram informados pelos vendedores e aferidos por
exames EDS como sendo: 99,98% para o niquel (adquirido a empresa TINSOLDER
Comércio e Solucbes de Eletronica LTDA, Campinas-SP), 99,99 para o titanio
(comprado a empresa TIBRASIL Titanio LTDA, Osasco-SP) e 99,95 para o hafnio
(importado da empresa Changsha Asian Light Economic Trade Co.,Ltd. Hong Kong).

Esses 3 elementos estao catalogados na base de dados cristalograficos ICSD
(https://icsd-fiz-karlsruhe-de.proxy01.dotlib.com.br/search/basic.xhtml) em arquivos
de extensdo .CIF com os detalhes microestruturais mostrados no Quadro 23.

Grupo Espacial | Estrutura Célula(s) unitaria(s), A Vol, A Autor(es)
Ni| Fm-3m (225) |fcc(cep)-Cu a=3,5157 43,45 | (Kogan e Bulatov, 1962)
Ti|P63/mmc(194)| hcp-Mg | a=3,198 b=3,198 c=5,061 | 44,83 | (Sabeena et al, 2017)
Hf [P 63/mmc (194)| hcp-Mg | a=2,9514 b=2,9514 c=4,6814 | 35.32 | (Romans etal., 1965)

Quadro 23 — Parametros estruturais e de rede dos metais usados na liga ternaria Ni-Ti-Hf
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Metodologia

As atividades foram desenvolvidas segundo a sequéncia da Figura 23:
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Figura 23 - Fluxograma de todas as atividades realizadas (para as Ligas e Fitas)
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Preparacao das Amostras

Para efeito de composicdo com elementos terciarios, objetivando-se obter
memoéria de forma, as ligas a base de Nitinol ttm um referencial que é o teor de 50-
51%Niquel em percentagem atémica ou 55-56%Niquel em percentagem de massa
(Niso-51 %.at = Niss.56 %.Wt) que deve prevalecer. Se for considerado o teor basico de
Niss Tiss %.wit, 0 qual equivale a Nisg g3 Tis0.07 %.at, Nnota-se a equivaléncia ao padrao
adotado para ligas ternarias substitucionais, a exemplo da composi¢ao Nisg gTis 2Hfs
%.at (Dalle et al., 2003). A composicao equiatomica NisoTiso %.at foi a base teorica
para a liga substitucional NisoTisoxHfx %.at (Sanjabi et al., 2005). A preparacao das
dessas ligas ricas em Ni se deu mediante o uso do método de Roniere (Soares,

2016). A sequéncia de atividades foi a seguinte:

Fase 1: Composicao das ligas

Atividade - Determinacgéo dos percentuais (atdmico e em massa)

Fundamentado em uma revisdo de literatura, pautada em autores diversos,
chegou-se a conclusao de que as 5 ligas a serem produzidas deveriam se basear na
composicao NisgTiso.xHfx %.at, onde X varia de 3 em 3% .at, entre 8-20 (8, 11, 14,17
e 20% at). Essas ligas sdo, na ordem crescente da variavel X (Hafnio), de acordo
com o Quadro 24.

% Composigbes das ligas metalicas
%.at NisoTigoHfg NisoTigoHf 1 NisoTiggHf14 Nisq TiagHf47 Nisg TizgHf2g

Yo. Wt Ni46.04Ti31.55Hf22.40 Ni43.38Ti27.60Hf29.02 Ni41Ti24.08Hf34.91 Ni38.87Ti20.93Hf40.20 Ni36.96Ti18.09Hf44.96

Quadro 24 - Ligas codificadas em percentagem atémica (%.at) e em massa (%.wt)

Fase 2: Transformacao de %.at em %.wt — Tabelas do Apéndice A

Atividade - Célculos percentuais (atdmico - massa)

A determinacédo da Porcentagem em Massa (% wt) a partir da Porcentagem
Atémica (% at) é usual nos trabalhos internacionais que envolvem ligas metalicas.
Mas, tendo-se a massa real a ser medida como uma incégnita gera dificuldades que
geralmente sdo enfrentadas pelos estudiosos no assunto. O calculo das Massas

Proporcionais dos “n” elementos envolvidos na composi¢ao da liga (Mp,(g)) foi o
ponto de partida que encontramos para esta etapa. Adotou-se a constante (K) como

sendo a Massa Molar (g/mol) para cada elemento, valor presente na tabela periédica
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e assim, faz-se o produto entre esta e a porcentagem atémica adotada inicialmente,
para um dado elemento (n=1;n=2;n=3;n=4..).

Mp,(g) = K(g/mol).% at (1)

Assim, tem-se a possibilidade de, a partir da Massa Proporcional encontrada
para o elemento escolhido, determinar uma Quantidade Proporcional de atomos pela
multiplicacdo entre esta e o Nimero de Avogadro - NA (6,023 x 10%® atomos/mol),

cujo resultado é dividido pela Massa Molar peculiar de cada elemento envolvido.

NA.M
QtdePROP,,,.0s = +@ @

Desta maneira é possivel expressar com exatiddao a Porcentagem em Massa
a partir de uma Porcentagem Atomica inicialmente adotada, sem a necessidade de
se saber qual seria a massa total da liga e quais seriam as massas parciais dos seus
constituintes, sejam quais forem e quantos forem. Esse resultado € expresso pela
divisdo entre a Massa Proporcional encontrada para os metais individuais e o

somatério de todas as Massas Proporcionais da liga.

M
% wt,, = —;1]:4(5)

Esse método prdprio adotado foi aperfeicoado no decurso deste trabalho. No
entanto, devido a sua exatiddo numérica, em relagdo aos experimentos, € possivel
validar os percentuais proporcionais em massa, encontrados anteriormente, com a
adocédo de uma Massa Real Total (Mrt) para as ligas a serem obtidas nos ensaios.
Na pratica, considerando-se uma por¢cdo de 20 g para uma liga NisoTisoHfg .%at
(Nigs.04Tiz1 55Hf20.40 .%Wt), calcula-se as Massas Reais Parciais da seguinte forma:

Ni {1 200 1. x = 0.4604 5 20 = Mrp = 9,208g

Ti {19 209 o x = 03155+ 20 = Mrp = 6,310g

100% at »20g , . _ B
Hf{ %wt-x(g) X = 0,224%20 = Mrp = 4,480g
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Apés ter sido aferida a Massa Total da referida liga ternaria (20 g), com a
expressao Mt (g) =Z{‘==jiMrpn (g9), foi possivel calcular a Quantidade Real de
atomos para cada elemento metalico considerado, conforme a expressao:

NA.Mrp,(g9)

QtdeREALéwmos (n) = K (4)

Logo, considera-se que a Quantidade Total de atomos da liga € a soma das
Quantidades Reais de atomos dos “n” elementos, ou seja, QtdeTOTALsromos =
Z?EintdeREALéwmos(n). Por fim, para se comprovar que a Porcentagem em
Massa calculada com base nos valores das Massas Reais Parciais (Mrp) tém que
ser exatamente igual a Porcentagem em Massa calculada em funcdo das Massas
Proporcionais, sendo esta afericdo baseada na equacao 5, contrapde-se os valores

obtidos de modo a se aferir essa igualdade numérica. Caso isso ocorra, entdo

Mpn(g9) _ Mrpa(9)
YMp(g)  IMr(g)’

% wt,, = de modo que ), % wt,, = 1 (5)

Fase 3: Preparacao das cargas

Atividade - Corte, serragem e pesagem dos elementos Ni, Ti e Hf

Com a serragem das barras de niquel e varetas de titanio, além do corte dos
fios de hafnio, usou-se a balanca elétrica de precisdo (marca Marte - modelo
AL200C), com 3 casas decimais de precisdo, para se pesar as cargas de cada uma
das 5 ligas. Os elementos foram unidos num cadinho de cobre a fim de se obter a
melhor organizacao no baixo relevo (Figura 24 (a)). Ap6s ser colocado o cadinho na
camera principal da maquina Discovery, ajustou-se o eletrodo de tungsténio com
relagéo a distancia e a varredura circular, de acordo como mostra a Figura 24(b):

Para fundicdo do botdo, foram realizados célculos com base nas
percentagens em massa para se estabelecer um somatério sempre igual a 20 g dos

3 elementos, de acordo com o Quadro 25.

Elementos | X=8%.at | X=11%.at | X=14%.at | X=17%.at | X=20%.at
Niquel 9,208 g 8,676 g 8,200 g 7,774 ¢ 7,392 ¢
Titanio 6,310 g 5,520 g 4,816 ¢ 4,186 g 3,618 ¢
Hafnio 4,480 g 5,804 g 6,982 g 8,040 g 8,992 g

Quadro 25 - Massas (g) dos elementos em cada uma das 5 ligas NisoTiso.xHfx .at% (£ = 20 g)
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Figura 24 — (a) Disposi¢éo dos metais em cadinho cuprico; (b) Posi¢cdo do cadinho em
relagéo ao eletrodo pontiagudo de tungsténio

Fase 4: Fuséo de botdes Ni-Ti-Hf

Atividade — Uso da maquina Discovery All

Para cada carga de 20 g sequenciou-se 4 fundigdes continuas em atmosfera
gasosa de argbnio energizado, com uma duracdo de 20 segundos para cada
fundigdo. A carga nao foi vertida em molde. O resultado desse processo foi a
obtenc&o de cinco botbes (um botdo para cada composi¢do), de acordo como

mostra a Figura 25.

Figura 25 - Resultado da fundicdo do botao Ni-Ti-Hf em cadinho (escala natural)

Fase 5: Moldagem das Tarugos

Atividade — Transformacao de botdes em tarugos cilindricos (& 10 mm)

Depois de se efetuar célculos de densidades especificas (p = M/V) para cada
liga, constatou-se que era possivel produzir, no molde, pequenos tarugos cilindricos
com 1,5-2,0 cm de altura, aproximadamente. Esses deveriam ser cortados pela
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metade, de forma a se obter 2 tarugos para a solidificacdo em 2 velocidades no
processo melt-spinning (18,84 m/s e 25,13 m/s). Para tanto, ajustou-se o molde
cuprico na coquilha de aluminio, de acordo com a Figura 26, ajustando-a e
posicionando-a na camera inferior de fundigdo da maquina Discovery All. Ao final da

quinta fundicao, a carga foi vertida no molde.

Molde
fechado

(b)

Molde bipartido

(a)

Coquilha (parte superior)

Figura 26 - Molde, coquilha e resultado da moldagem apdés fundicao na Discovery All

O molde de cobre no qual as amostras se solidificam, mostrado na Figura 27,
tem volume do v&o cilindrico igual a 2,93 cm®. A massa do botao foi definida em 20
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gramas, o que foi suficiente para preencher um volume minimo de 2,07 cm?® (para a
liga NisTisoHfs %.at) e maximo de 2,56 cm?® (para a liga NisoTizoHf20 %.at), de acordo
com cada densidade especifica considerada.

| R SO
38

I

Figura 27 - Vistas ortogréficas e perspectivas do molde de cobre usado (cotas em mm)

Fase 6: Corte Eletrolitico dos Tarugos

Atividade — Preparagéo dos tarugos para solidificacéo rapida (Figura 28)

Na usinagem por eletroerosao com fio de tungsténio, o tarugo recebe um jato
continuo de fluido (vide Figura 29) que ocasiona a dissipagdo instantanea do calor
produzido no processo. Nesse meétodo automatizado de corte ndo existe forca
porque ndao ha contato entre a ferramenta e a peca. Assim, ndo se formam as

tensées comuns dos processos comuns de usinagem.

1 Tarugo 2 Tarugos Pastilha intermediaria
(amostra 20 g) (amostras 10 g, cada) (espessura: 1 mm)

Figura 28 - Ligas Niso Tiso-xHfx .at% (massa de cada amostra: 20 g): @1 cm; altura: 2 cm
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Além de ser cortado com precisdo, ndo ocorre recristalizacdo de atomos na

superficie.

Figura 29 - Tarugos cortados em processo eletrolitico por um fio de tungsténio em faiscas

Tais tarugos foram encaminhados para os dois primeiros processamentos
usados: fusdo ao arco de plasma (método PSPP) e solidificiacdo rapida melt
spinning. As pastilhas foram utilizadas para se fazer exames DSC e DRX. Porém,
nos botbes foi feito embutimento, ataque quimico e observagdo microscopica
(microscopia Optica e microscopia eletrbnica de varredura associada ao EDS). No
terceiro processamento adotado — fusdo por arco elétrico, os elementos foram
dispostos em baixos relevos da camera de fundicdo que servem como containers
onde as cargas metalicas sdo liquefeitas por aproximacado do arco elétrico e
solifidicadas mediante a retirada do arco, de acordo como ilustra a Figura 30.

metalicas

3 metais

Titanio— - \NiQUel > deititéniof , ]

Figura 30 — Organizacao/disposicao estratégica dos metais colocados no forno de fundi¢cao
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3.1 0S TRES TIPOS DE FUNDICAO ADOTADOS

Fusao das ligas Ni-Ti-Hf por fusao a plasma

As porcoes fundidas das ligas de Ni-Ti-Hf foram produzidas inicialmente pela
técnica PSPP (Plasma Skull Push-Pull) usando a maquina Discovery All,
apresentada na Figura 31. Cada porcao (bulk) dessa liga, pesando 20 g, foi fundida
nesse equipamento com a poténcia de fusao derivada de uma tensao de 26V, com
pressdo interna da camara na ordem de 25 Lb/pol?.

Figura 31 - Maquina Discovery All (UFCG — UAEMec - Lammea)

Com esse referencial, a tocha pode atingir uma temperatura de 2500 °C. Essa
maquina utiliza o plasma térmico como meio de transmiss&o de energia para fundir a
maioria dos metais de ligas nao-ferrosas. Nesse equipamento, o gas de arrasto
utiizado é o argbnio, pertencente a classe dos gases nobres, cuja caracteristica
principal é a de ser inerte. Ou seja, 0 1gAr*® ndo se combina com nenhum outro
elemento quimico. O mesmo € encontrado na natureza em pequenas propor¢oes.
Atmosferas de argbnio permitem fundir metais e suas ligas totalmente livres de
oxidagao. Para evitar a contaminagao do metal fundido pelo material do cadinho, é
utilizado o processo Skull de fusdo, em que o material é fundido sobre uma fina
camada dele mesmo. O equipamento Discovery é utilizado nos processos de
fundicdo e de conformacdo mediante o sistema Push-Pull (empurra-puxa, injecao de
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metal fundido no molde), onde na parte superior o vacuo é aproximadamente igual a

20 Pol/hg e a vazao do gas de arrasto € igual a 25 |/min.

Solidificacao das fitas Ni-Ti-Hf por Melt Spinning
O Melt Spinning é um método de solidificacao rapida em que o metal fundido
é resfriado em contato com um substrato de alta condutividade térmica que gira em

velocidade controlada, como mostrado na Figura 32.

Figura 32 — Volante rotativa de cobre no centro da cadmera do equipamento Melt Spinning

Nesse processo, a solidificagdo do metal fundido se da de forma rapida de tal
forma que ndo ha tempo suficiente para que ocorra uma cristalizagdo completa, ou
seja, para que haja 100% de organizacdo atdmica. Porcbes de ligas foram
previamente colocadas no interior de um cadinho de quartzo, o qual € alojado no
interior de uma bobina de indugdo que se encontra numa camara com atmosfera
inerte de gas argbnio (Ar). A ejecdo da maioria das ligas liquidas ocorreu na
temperatura de aproximadamente 1350°C, com uma pressédo de 200 mbar, sobre
um volante de cobre em movimento, em velocidades de 18,84 m/s e 25,13 m/s. A
distancia da ponta de eje¢do do cadinho para o volante foi de 0,5 mm e o angulo
entre o cadinho e o vetor normal a roda foi de 5 °.
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O aparelho representado na Figura 33 se encontra na Universidade Federal
de Sao Carlos — Estado de Sao Paulo, Brasil. Nesse método, a liga é fundida por
indugdo em um cadinho de quartzo embebido internamente com nitreto de boro
(BN). O metal fundido é ejetado sob pressdo de géas inerte, em velocidade
controlada, contra um disco de cobre rotativo resfriado (resfriamento splat) que tem o
diametro igual a 20 centimetros (@ 20 cm).

l
(Rl

AN

i-

L

Figura 33 - Equipamento de solidificacao rapida Melt Spinning da UFSCar, adquirido em
2001, usado neste trabalho para obtencao das 8 fitas Niso Tiso.xHfx .at%

Sabendo-se que a roda de cobre do sistema melt-spinning usado tem
didmetro igual a 20 cm, calculou-se a retificagdo (2 x ™ x r) = 62,83 centimetros, pois
T = 3,141592654 e raio = 10 cm. Assim sendo, sabendo-se que 1 Hz (1 ciclo por
segundo) é igual a 0,628 m/s, para sabermos em outras unidades quais sdo as
equivaléncias relativas as 3 frequéncias usadas (30 Hz, 40 Hz e 70 Hz) nos
experimentos, temos, de acordo com o Quadro 26:

Hz (CPS) RPM m/s m/min cm/s cm/min rad/s
30 1.800 18,84955592 1.130,97 1884,955592 113.097,34 188,5
40 2.400 25,13274123 1.507,96 2513,274123 150.796,45 251,33
70 4.200 43,98229715 2.638,94 4398,229715 263.893,78 439,82

Quadro 26 — Velocidades da Roda (ou volante) de cobre usadas nesse trabalho
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Dependendo da velocidade escolhida no processo de obtencdo da fita
resfriada, as dimensdes resultantes podem ser alteradas, pois tanto a espessura
como a largura dependem desta velocidade. O comprimento varia, em geral, de
acordo com a massa total da porcao fundida usada.

Fusao das ligas por arco elétrico (Arc Melting)

A obtencao de ligas Ni-Ti-Hf com altas temperaturas de transformacéo, pelo
método mais usual, ocorreu no laboratério de fundicdo e solidificacdo da
Universidade Federal de Sao Carlos (UFSCar), Estado de Sao Paulo, conforme
mostrado na Figura 34. O equipamento possui as seguintes caracteristicas: poténcia
maxima: 18,5 kW, corrente maxima: 400 A, Volume: 18 litros, Vacuo: 10-6 mbar
(0.000001 mbar), purgacdo do gas Argbnio e Pressdo maxima: 1,2 bar. Sua

temperatura maxima de fusao é de 3.726,85 °C.

Figura 34 — Equipamento de fabricacao alema para fusao por arco elétrico (marca Edmund
Bdihler, D-72411 Bodelshausen) adquirido pelo Dema no ano 2002 - UFSCar
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3.2 CARACTERIZACOES

Caracterizacao DSC

A caracterizacao térmica das ligas de Ni-Ti-Hf com Efeito Memdéria de Forma
foi feita pela técnica de Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC), a qual consiste
na medicdo da quantidade de energia térmica absorvida ou liberada por uma
amostra ao ser submetida a um ciclo térmico de aquecimento e resfriamento que
ultrapasse as temperaturas de transformacéo (TTs). Isso permitiu a determinacao
especifica das temperaturas inicial e final das fases austenita e martensita,
respectivamente no aquecimento e no resfriamento.

Com essa técnica foi também possivel medir as TTs, o fluxo de calor (W/g) e
as densidades energéticas ou entalpias (J/g) demandadas na movimentagéao
adifusional dos blocos atdbmicos em cada transformacéao de fase.

O aparelho DSC, pertencente a Unidade Académica de Engenharia
Mecanica, € da Marca TA Instruments - modelo Q20 (conforme Figura 35) e possui
as seguintes especificagdes térmicas: faixas minima e maxima de temperatura de -

60°C a 450°C e taxas de aquecimento usuais de 5 °C ou 10 °C por minuto.

Figura 35 - Calorimetro Exploratério Diferencial (DSC) — UFCG/CCT/UAEM

Caracterizacao por Difracao de Raios X (DRX)
O difratdmetro (ou gonidmetro) XRD-6000, da marca Shimadzu (Figura 36),
disponivel em sala do Bloco-CV da UFCG, no Laboratério de Caracterizagao de
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Materiais (LCM), opera geralmente com uma velocidade de 2 ¢min, passo 0,02,
tensdo de 40 kV, corrente elétrica de 30 mA, angulos 8-26 e com uma radiagéao
CuKa de 1,541838 A, resultado da média ponderada entre as radiagdes Ka1 (peso
2) e Ka2 (peso1). O software XRD-6000 V4.1, o qual vem acoplado ao hardware do
equipamento, foi capaz de gerar arquivos .txt, .pdf, .rbg e .prk. E com este ltimo tipo
de arquivo que o banco de dados é acessado a fim de se identificar,
automaticamente, o material inspecionado. Caso a carta (ou cartdo) JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) nao esteja disponivel no banco de
dados do sistema, arquivos de extenséo .raw e .org sao gerados para que se possa
fazer a identificacdo de fases em outro sistema mais atualizado. Isso ocorre porque
cada difratbmetro faz a caracterizacdo microestrutural de forma diferenciada,
dependendo da marca e do modelo. Nesse trabalho foi usado o programa

computacional X'Pert Highscore Plus para identificar os picos mais intensos.

Figura 36 - Difratbmetro Shimadzu XRD-6000 e sistema de aquisicao de dados (LCM)

Os dados coletados foram suficientes para fazer analise qualitativa,
quantitativa e refinamento de estruturas por meio do método dos minimos quadrados
(Rietveld, 1967). Foi também possivel fazer indexagcao dos planos cristalograficos
(indices (h k 1)), principalmente dos picos referentes as fases majoritarias B19’.

A qualidade da convergéncia dos refinamentos foi controlada pela linha de
Diferenca, ou seja, lopservada — lcaiculada, Mas também foi controlada por parametros
estatisticos Ry, (residuo ponderado pela intensidade) e Reyxp (residuo minimo
tedrico). Os resultados obtidos geraram qui-quadrado X? = (RWp/Rexp)2 ou GOF



97

(goodness of fit) menores que trés (ou seja, X? < 3), 0 que é um valor considerado
aceitavel pela unido internacional de cristalografia. O valor GOF é considerado ideal
qguando € menor que 2.

O grau de cristalinidade relativa X; = Icalc/(Icalc + Iback).100 foi calculada
levando em consideracdo o0s somatérios das areas integradas dos picos
(intensidades calculadas) e da linha base (intensidades do background) (Colman et

al., 2014), conforme ¢ ilustrado na Figura 37.
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Figura 37 — Areas obtidas por meio dos somatérios das Intensidades integradas (dos picos
cristalinos e background) como base para calcular o grau relativo de cristalinidade [X., %]

O grau de cristalinidade relativa gera também, por consequéncia, o percentual
de fase amorfa derivado do processamento usado, correlacionando-o com a
COmMposigao.

As | foram ajustadas pela funcdo Pseudo-Voigt ((componente gaussiana
(FWHM? = Utan®.q + Vtang.q + W) + componente lorentziana (FWHM = Xtang.q +
Y/cos.q)) e a lpack foi modelada pelo algoritmo que valida o polinbmio empirico de
Sonneveld (Sonneveld e Visser, 1975), composto por dois coeficientes.
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Difracao de Raios X na caracterizacao de materiais

Os ensaios DRX sdo muito usados para caracterizacdo de fases em todos os
tipos de materiais. Geralmente, entre os resultados gerados nesses ensaios estao o
angulo de varredura 20, a distancia interplanar (d), a fragado que identifica a estrutura
cristalina (1/d®), interferéncia construtiva percentual (I/I1), largura & meia altura
(FWHM) e as intensidades (em unidades arbitrarias), as quais podem também ser
expressas em alguns aparelhos por CPS (ciclos por segundo).

As intensidades individuais representam apenas as radiagdes Ka1 enquanto
que as intensidades integradas sao resultantes da contagem acumulada das
radiagbes Kal, Ko2 e KB. Embora sejam contabilizadas num experimento,
dependendo do equipamento empregado, as radiagdes KB sao eliminadas por meio
de um filtro de niquel acoplado ao difratdmetro (colimador). Nos experimentos feitos
neste trabalho se usou o cobre como material alvo de radiacdo. Assim, os valores
dos comprimentos de ondas ( A ) sdo: CuKal = 1,540562 A; CuKa2 = 1,544390 A; e
CuKp = 1,392218 A. O Quadro 27 estabelece as diferencas entre as intensidades,
relacionando-as com cada tipo de radiagcdo correspondente. Os gréaficos
correspondentes constam nos Apéndices B, C e D.

Tipos de Intensidades Observacao

Intensidade difratada em um intervalo do desvio angular,

Intensidade Integrada em torno do angulo de Bragg, incluindo toda a regiao
(Apéndice B, C e D e Anexo B) | proxima da rede reciproca, onde a intensidade tem valores
diferentes de zero

Eliminagéo das radia¢des Kp e registro da média ponderada

Intensidade (Ka) Ka = (2.Kal + 1.Ka2)/3, onde A = 1,541838 A

Eliminac&o das radiacdes Ka2 e registro exclusivo das
Intensidade individual radiagdes Ka1. O comprimento de onda dessa radiacao é
usado para célculo das distancias interplanares

Quadro 27 — Tipos de intensidades a serem consideradas e suas respectivas radiagoes K

A lei de Bragg € expressa pela equacdo 2dsen® = nA, onde d é a distancia
interplanar; 6 € o angulo de incidéncia dos raios x; n € um numero natural que
expressa o plano superficial de atomos; e A € o comprimento de onda das radiagbes
adotadas no experimento. Deste modo, a distancia interplanar (menor distancia entre

planos cristalinos) para quaisquer cristais é expressa como sendo
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Nesse caso, usa-se apenas lambda igual a 1,5405 A (radiagdo CuKa1).
De acordo com a literatura cientifica, para todas as fases documentadas nas

ligas NisoTiso-xHfx .at%, variando-se as temperaturas em que foram feitas as analises

dos cristais, as distancias interplanares (d;x) sdo calculadas mediante o uso das

expressdes organizadas no Quadro 28.

Cubico (B2) Monoclinico (B19) Ortorrémbico
2 J2 —1/2
. 2 2 2 — — = |— R i
d=| 0+ k4 ) d Tt d [a2+b2+c2]
Triclinico

2a — cos?f — cos®y + 2cosa .cosf . cosy

2 2 2
hfz sen’a + % sen?f + LZ sen’y + % (cosa .cosff — cosy) + %H (cosp .cosy — cosa) + 2l (cosy .cosa — cosf3)
5 c a c ca

1— cos

ou
1 hf/a cosp

1 cosy hja Y

h/fa cosy cosf
cosy 1 k/b

% k/b 1 cosa| +y [cosy k/b cosa e
i l/c cosa 1 cosff lfc 1 cosfi cosa lfc
Bl 1 cosy cosf
cosy 1 cosa
cosfi cosa 1
Hexagonal Tetragonal
B 21-1/2
R+ k2 12 d = = (12 4 hk + k) + =
d = aZ C_Z 3a2 C2

Romboédrica (Trigonal): fases R

1 (R + K2 + 1?)sen?a + 2(hk + ki + Ih) (cos®a — cosa)] '
1 — 2cos3a + 3cos?a

a?

Quadro 28 - Equacdes tipicas que calculam a distancia interplanar nos varios tipos de
cristais registrados pela literatura em ligas Niso Tiso.xHfx .at% (varios autores)

A fragdo 1/d? denota um nimero que seja exatamente igual a relagdo que
existe entre os indices de Miller (h, k, ), angulos interaxiais (a, B, y), parametros de
rede (a, b c) e distancia interplanar (d) num dado angulo de difragao 26. Esse valor é

capaz de identificar qualquer tipo de cristal ocorrente em determinado pico difratado.
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No diagrama de equilibrio termodindmico de ligas NisoTiso-xHfx .at% (Eremenko,
1992) ha a ocorréncia de trés tipos de cristais basicos: cubico, monoclinico e
ortorrdbmbico. Nos cristais cubicos dessas ligas ternarias, a fase autenita (B2) possui
uma relagdo matematica que se da por

1 h*+k*+1?

R e 7)

d a
ao passo que, para os cristais monoclinicos de ligas NisoTiso-xHfx .at% (onde Hf <
24 .at%), o que caracteriza a fase martensita B19’, é dada pela relagcao de igualdade

como sendo

1 1 (h® k?sen?B 1*? 2hlcosp
» St ®

d?> sen?f b? c? ac

Todavia, para cristais ortorrdmbicos de ligas NisoTiso-xHfx .at% (fase B19) nas quais
o teor substitucional de Hf > 29%.at, a mesma fragdo é expressa conforme a

equacao 9.

1  h®> k? I?
G (9)

dz_az-l-ﬁ-l-c2

De acordo com outros diversos autores ha também fases em que ocorrem

cristais tetragonais, onde a relacdo se da com

— = += (10)

Também ha incidéncia de cristais hexagonais (ou trigonais) expressos pela

equacao



101

a? 3

2 2 2
1_§<h +h12<+k>+z_2 (11)
a c

e de cristais triclinicos nos quais a expressao 1/d? é resolvida segundo a equagéo 12

1 1

2= (S11h% + Sypk? + S33l* + 2SRk + Sp3kl + 2S13h1) (12)
onde S11 = b?*c%sen’a; Sy, = a*c?*sen?p; S33 = a’c?sen?y;
S12 = abc?(cosa.cosP — cosy); S,3 = a’bc(cosf.cosy — cosa); e

S13 = ab?c(cosy.cosa — cosp).

Em nossa pesquisa foi possivel constatar que ainda ha caso de ligas Ni-Ti-Hf
ricas em Ni na qual foi registrada a fase R, ou seja, cristais romboédricos (Hong et
al., 2017). Para este caso a relacao de igualdade fracionaria € dada por

1 (k? + k* + 1*)sen’a + 2(hk + ki + hl)(cos*a — cosa) (13)
az a?(1 — 3cos?a + 2cos3a)

A interacdo construtiva é a relagdo percentual que existe entre a intensidade
individual medida no angulo 206 de um pico e a intensidade individual maxima
ocorrida em toda varredura adotada (12 ° — 90 °), ou seja, I /L 4xima-

A largura a meia altura (FWHM = Full Width at Half Maximum) para picos DRX
€ medida em graus 20. Para se obter a medida FWHM ( ° ) é preciso se fazer antes
a suavizacao do pico difratado (smoothing). Feito isso, é possivel usar varias
funcdes mateméaticas dentre as quais, descritas linearmente, pode-se citar: 1-(|x|/a)
(de Bartlett); 0.810957a (de Blackman); (1-((x*2)/(a*2)) na qual FWHM ¢é igual a
sqrt(4-2sqrt(2)).a (de Connes); cos((pix)/(2a)) (funcédo cosseno); eM(-x"2/(2sigma’2))
(Gaussiana); 1.05543a (de Hamming); a (de Hanning); 1-(x*2)/(a”2) na qual FWHM
é igual a sqrt(2).a (de Welch) ou a funcdo Pseudo-Voigt. Porém, especificamente
para picos DRX, usa-se convencionalmente a funcao Lorentziana (Weisstein, 2017),

ainda representada pela férmula 14.
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T

L) = = 2
& (x + x9)% + (%F)

> normalizada para que f L(x)=1 (14)

Pode-se exemplificar aqui um valor FWHM por meio de ensaio DRX feito em
um dos materiais usados em nossa pesquisa: o Hf. Conforme ilustra a Figura 38, o
perfil difratométrico foi resultado obtido no LCM (Laboratério de Caracterizacao de
Materiais do PPCEMat, UFCG) em equipamento Shimadzu XRD-600.

—_
L))
~—

100% (aj)

—— DRX para fio de Hafnio trefilado| ——DRX para fio de Hafnio trefilado
500 - 500 4

600 -4
600

400 | 400

FWHM=0,49890°

300 4

200 4

Intensidade (u. a.)
Intensidade (u. a.)

100

T T T T ) T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 315 330 345 360 375 390 405
2 Theta () 2 Theta (°)

Figura 38 — FWHM (Full Width at Half Maximum) do pico maximo ampliado: a amostra usada
foi um fio de Hafnio @ 1mm (99,9 % de pureza) que foi trefilado antes do ensaio DRX para
melhor adequacgéo ao porta-amostra do equipamento. O material foi adquirido da empresa

Strem Chemicals, Inc. (http://www.streem.com), Boston, Massachusetts, USA

Depois da suavizagdo ou smoothing (normalizacado) do pico ha uma pequena
reducdo na intensidade computada no eixo Y, pois o pico que antes era pontiagudo
se torna arredondado. Apds esse processo, o valor FWHM em cada pico difratado
pode ser medido usando-se U, V e W como parametros de largura a meia altura
(Caglioti et al., 1958) de acordo com a expressdao matematica

HZ = U.tang?0 + V.tangd + W ou H = >, ¢ oiyt (15)


http://www.streem.com/
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A intensidade individual é aproximadamente calculada por 1k = B.i (V — Vk)'>,
onde B é uma proporcional constante, i = corrente aplicada, Vk = potencial de
excitagdo do material alvo (cobre) e V = tensao aplicada (Cullity e Weymouth, 1957).
A intensidade integrada (Ix) do k-ésimo pico é proporcional a intensidade individual e

esta relacionada a diversos fatores, de acordo com a equacao 16

L, o< myLpy|Fy|? (16)

de modo que m € o fator de multiplicidade, Lpx envolve os fatores de Polarizagao e
de Lorentz enquanto que F¢ resume o Fator de estrutura (Kinast, 2000). Tal

intensidade também pode ser expressa, de forma mais precisa pela equacao 17

(17)

5 1 + cos?26
I = |F|°p

sen?6.cosb

na qual I = intensidade integrada (area relativa sob a curva de intensidade vs 206), F
= fator de estrutura atbmica, p = fator de multiplicidade tabelado e 6 = angulo de
Bragg (Bouvier et al., 2000). Esta é uma solug¢do aproximada, ja que outras variaveis
contribuem sensivelmente tais como: fatores de absorcéo e temperatura.
Especificamente nesse trabalho, verificou-se que ha um relagédo exponencial
negativa (entre distancia interplanar e éangulo 20) que explica, para cada
composicao e também em todas as 5 composicoes de ligas NisoTiso-xHfx .at% (X = 8,
11, 14, 17 e 20 .at%), consideradas simultaneamente, 0 comportamento curvilineo

explicado pela seguinte equacao:
d = f(260) = f(x) = y, + AeRo¥ onde e = 2,71828 (numero de Euler) (18)

De maneira semelhante, ainda ha uma relacdo quadratica positiva entre a
fracdo 1/d® e o angulo 26 ( °) que foi estudada e discriminada nesse trabalho, para
cada composigao individual e para todas simultaneamente, expressa por meio da

formula
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5= 120) = f() = fuk® + BiX + (19)

Para as variaveis d e 1/&f foram determinadas, ap6s o tragado da curvas de
ajustes, as analises de variancias. Essas ANOVAS, compostas por um sé fator (tipo
one-way), sem replicas, foram usadas para andlise estatistica de ambas as

regressbes  nao-lineares  esbocadas: fungdes  exponencial f(d) e
7 gt I3 1 . ~
quadratica/parabdlica f () Tais Anovas foram usadas como teste de comparagéo

entre médias. Foram compostas por itens que estdo descritos no Quadro 29.

Fonte de Variagao LibSr?:c?ed(eGL) Que?gr:c?oich) Mt (;-e\jﬁot) P (Prob>F)
Regressao (Modelo) GLE SQE QME QME/QMR | Tabelado
Residuo (ERRO) GLR SQR QMR

Total GLT SQT

Quadro 29 — Descricao dos itens que constam numa Analise de Variancia simples e suas
respectivas siglas e seus respectivos sinbnimos

Na qual: SQE = Soma Quadratica (ENTRE) entre os tratamentos:

3 (Z?=1Z?=1Xij)2
N

(2?=; Xij) (20)

E a SQR = Soma Quadratica dos Residuos (DENTRO):

(21)

iixu i[(z Xy’

j=1i=1 j=1

SQT: Soma Quadratica Total = SQE + SQR; GLE: Graus de Liberdade ENTRE = K —
1; GLR: Graus de Liberdade dos Residuos = N — K; GLT: Graus de Liberdade Totais
= GLE + GLT; QME: Quadrado Médio ENTRE = SQE/GLE; e QMR: Quadrado Médio
dos Residuos = SQR/GLR.
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Ataque Quimico nas ligas e fitas NisoTiso.xHfx .at%

A visualizacdo de contorno de grdao é parte importante no estudo
(micro)estrutural das ligas e fitas Ni-Ti-Hf. A nitidez das microfotografias opticas em
ligas metdlicas se deve muitas vezes ao ataque quimico especifico feito nas
amostras, com combinacédo de acidos, alcoois e agua, entre outras substancias. A
combinacgao percentual entre esses corrosivos depende muito do tipo de amostra
(elementos envolvidos) e da composicao especifica de cada uma delas.

Para composi¢cbes variadas de ligas Ni-TiHf e Ni-Ti-Zr, pelo fato de terem
propriedades semelhantes, alguns autores usaram Glicerol ou Propanotriol/Acido
Nitrico/Acido fluoridrico (ou hidrofluoridico), ou seja, CzHsO3z/HNOs/HF ou H3OF
(Mulder, 1995) enquanto outros combinaram 30% de &acido nitrico com 70% de
metanol (CH3OH) a ~ -20 °C (Evirgen et al., 2014). Outros autores fizeram uso da
solucado 4%HNO; + 6%HF + 23%H.0, + 67%H>O sem citar o tempo estimado do
ataque quimico e a metodologia adotada para tanto. Mas os regentes de gravacao
mais conhecidos para zirconio, hafnio e suas ligas estdo resumidos no Quadro 30
(Gale e Totemeier, 2003). No primeiro reagente a taxa de reagdo pode ser
aumentada se a amostra for aquecida em agua antes da aplicacdo do reagente.
Inversamente, a taxa de reacao € diminuida por resfriamento da amostra. No
segundo reagente, de acordo com o Quadro 30, ao gravar durante 3-5 segundos, 0s
microconstituintes sdo delineados e diferenciados, enquanto que os carbonetos nao

séo atacados. Na presenca de umidade, o reagente tende a manchar a amostra.

Reagentes Composicoes Vol (ml) Percentual
Acido Nitrico (1.40) 20 20,00%
1 Acido Hidrofluoridico — H;OF (1.19) 20 20,00%
Glicerol (ou Glicerina) 60 60,00%
Glicerol 60 66,67%
2 Acido Hidrofluoridico (1.19) 20 22,22%
Acido Nitrico 10 11,11%
Glicerol 16 76,19%
3 Acidg Hidrofluoridico (1.19) 2 9,52%
Acido Nitrico (1.40) 1 4,76%
Agua 2 (até 4) 9,52%
Acido Hidrofluoridico (1.19) 20 19,80%
4 Agua 80 79,21%
Acido Nitrico (1.40) 1 0,99%

Quadro 30 — Reagentes que podem ser usados em ligas que contém Hafnio
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No terceiro reagente sao utilizados tempos de gravagao de 1 a 2 segundos.
Esse reagente é Util para ligas que nado sado gravadas satisfatoriamente pelo
reagente anterior. Na quarta e ultima opgao de reagente sdo necessarios tempos de
gravacao curtos (1-2 segundos), pois 0 mesmo é semelhante ao terceiro reagente,
mas é bem mais forte.

Comumente se encontra em meios laboratoriais, por forca de préaticas de

pesquisadores, o uso de dois reagentes (Vander Voort), expostos no Quadro 31.

Reagentes ] Composicoes Vol (ml) Percentual
Acido Cloridico (HCI) 30 40,00%
1 Acido Nitrico (HNO3) 15 20,00%
Acido Fluoridico (HF) 30 40,00%
H-O ou H,0, (perdxido de hidrogénio) ou glicerol 45 45,92%
2 Acido Nitrico (HNO3) 45 45,92%
Acido Fluoridico (HF) 8 (até 10) 8,16%

Quadro 31 — Reagentes usados costumeiramente por estudiosos em ligas que contém Hf

Para o primeiro reagente, descrito no Quadro 31, antes do ataque quimico,
geralmente se esfrega a amostra por 3 a 10 segundos ou mergulha-se a mesma por
120 segundos em agua quente. No entanto, para o reagente 2, usa luz polarizada.
Dilui-se a solucdo aquosa com 3-5 partes de agua para "dilatar" a estrutura ap6s o
polimento feito por esfregago. Usa-se cotonete para aplicar o reagente durante 5-20
segundos. Salienta-se o cuidado no uso do &cido hidrofluoridico porque o mesmo
pode produzir dano ésseo irreversivel e apresenta uma série de outros perigos.
Mesmo solugbes diluidas de acido hidrofluoridico devem ser tratadas com grande
cautela, pois 0 mesmo serve para atacar até mesmo vidros de laboratério.

Ha também aplicacdo de reagentes para estudo de microscopia eletrdnica de
transmissdo (TEM) realizado em amostras Nig4TisgeHf12 .at% usando um
microscopio FEI-F30, equipado com pistola de emissdo de campo. As amostras para
o estudo TEM foram preparadas por eletro-polimento com jato duplo utilizando HNO3
a 5% em Etanol a 95%, a 20 V. A temperatura do banho para aplicacdo do reagente
foi de -40 °C (Suresh et al., 2014).

Nos ensaios laboratoriais de MO e MEV/EDS realizados nesse trabalho, foi
usada a substancia quimica formada por 50 ml H-O + 30 ml de HNO3; + 20 ml de HF,
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preparada em temperatura ambiente e aplicada em superficie polida de todas as
amostras por um tempo maximo de 5 segundos.

Mas antes do ataque quimico, as etapas seguidas para a preparagcao das
amostras foram: corte, embutimento, 3 niveis de lixamento e polimento com alumina.
Foi usada a cortadeira metalografica do Lammea (UFCG). Os corpos de prova foram
embutidos a frio, conforme mostram a Figura 39 e Figura 40, seguindo os passos: 3
lixamentos com superficies porosas do tipo Wetordry 211Q , marca 3M, de nimeros

P220, 320, 600 e polimento molhado com lixa d’agua 1200, usadas nesta sequéncia.

Figura 39 — Exemplos de corpos de prova atacados das ligas Niso Tiso-xHfx .at%, obtidas por
fusdo a plasma, embutidos a frio com resina acrilica VIPIFlash em tubos de PVC

Figura 40 - Exemplos de corpos de prova atacados das fitas Nisq Tiso-xHfx .at%, obtidas por
por melt spinning e embutidas a frio com polimero vermelho em PVC: posicao vertical
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Sequenciou-se com as amostras obtidas por fusao a arco elétrico, embutidas
a quente. Foram coletados de cada amostra 30 dados referentes a quatro variaveis
dos contornos de graos: largura (um), comprimento (um), perimetro (um) e area
(um?). Todos os dados amostrais estdo organizados nas 12 tabelas, além da Figura
193 e da Figura 194, no Apéndice E. A metodologia manual é ilustrada na Figura 41
e, para tanto, foi usada a ferramenta do AutoCAD (versao estudantil) como sistema

auxiliado por computador.

Area
g
4,44 pm
Largura
—e Comprimento 1°©

Retificagao

2° 3

4° Perimetro

Figura 41 — Exemplo de um redesenho manual de um dos 30 contornos em cada amostra,
em escala apropriada, para contabilizar: largura, comprimento, perimetro e area (microns)
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A diferenciacdo entre as quatro variaveis medidas, exposta na Figura 41,
ilustra a diferenca entre a largura (dimensao menor) e o comprimento (dimenséao
maior). O perimetro é a curva retificada do contorno enquanto que o grao representa
a superficie plana limitada pelo contorno. Assim, em cada amostra houve a coleta de
120 dados. Foram feitos testes estatisticos de Andreson-Darling (n < 30) em cada

amostra de dados, de acordo com a equagao 22.

n
1-2i
Ap = ) —={in(Fo[Zo]) + In(1 = Fo[Zuer-0])} = 7 . (22)
i=1

Os resultados confirmaram uma distribuicao originaria de uma amostra normal
(com P > 0,05), em sua maioria. Todos os testes foram feitos no software Minitab.

Referenciado pelos dados coletados, fez-se o teste de correlagdo das
relacbes existentes entre Largura e Comprimento (L/C) e entre Perimetro e Area
(P/A). O coeficiente de Pearson (—1 < R < 1) em ambas as relagdes foi calculado
para as ligas NisoTiso.xHx .at% obtidas a arco elétrico e ao arco de plasma (PSPP),
de acordo com a equacao

nyx.y—Qx).Qy)

R = 23
e -Gy -Gy (@3)

e, dessa forma, todos os coeficientes obtidos estao préximos ou superiores a 0,95,
haja vista que se adotou inicialmente a = 0,05. Por causa disso, todos os valores R
foram validados. Assim, adotou-se 0 modelo de regressao linear simples, constituido
pelos parametros y; = B, + B1x; + €, (i =1,..n) em que y; = variavel dependente;
Bo = coeficiente linear; §; = coeficiente angular; x; = variavel independente; ¢; = erro

padrao do modelo regressivo. O coeficiente linear foi computado segundo a equacao

B nyxy— Xx.ny
Bo= ny.x?— X x)? (24)
enquanto que o coeficiente angular foi calculado pela equacéao
Yx2Yy— YxYx.
By = Y Y (25)

nYx?— (Xx)?
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Observacao Microscopica (MEV/EDS e MO)

O microscopio eletrénico de varredura (MEV) monocromatico, usado para
registro fotografico, conforme Figura 42, € o Tescan Vega 3, tipo vertical. Acoplado a
este microscopico estd o EDS (espectroscopia por energia dispersiva) da marca
Oxford Instruments X-act, cuja funcdo é calcular os teores percentuais dos
elementos contidos na liga por meio de andlise pontual, linear e superficial (de area).
Este aparelho tem uma resolucao que esta em consonancia com a ISO 15632:2002.

Nas micrografias que séo feitas ha o registro de todas as informacdes
instrumentais usadas no momento dos ensaios: magnificagéo, energia Kv, spot size,
work distance WD, detector SE (elétrons secundarios) etc.

A grande diferenca do microscépio optico (MO) para o MEV é que este
primeiro tem uma visualizagdo superficial enquanto que o ultimo, por ser penetrante,
permite uma visualizagao tridimensional com uma profundidade de campo maior.

O uso desses equipamentos (MEV/EDS), além de poder mensurar dimensoes
de grédos em ligas atacadas por substancias corrosivas apropriadas, serve também
para aferir a composi¢cdo quimica da amostra, comparando-a com a composi¢ao

nominal inicialmente adotada/teorizada.

Figura 42 - Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) usado no Lammea (UFCQG)
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A microscopia 6ptica (MO) foi usada nesse trabalho por meio do equipamento
Olympus, modelo BX51TRF, lente de ampliacdo SC30, fabricado no Japao, lotado
no Lammea (UFCG/CCT/UAEMec) sob nimero de série 9C13797, conforme Figura
43. As imagens sao armazenadas em software préprio na resolugéo de 300 dpi (dots
per inch) nos varios formatos: .jpg, .tiff, .gif, .omp etc. Com essa técnica é possivel
observar graos com dimensdes equivalentes a unidades de microns.

Nestes exames as amostras tiveram sua preparacao afim de deixa-las com
superficies planas polidas. Para este objetivo foram usadas politrizes metalograficas
da marca Arotec (modelos PLO2 E e PVV). Da mesma maneira, as amostras foram
atacadas com substancia quimica apropriada para oxidar as linhas amorfas, de
menor energia, a fim de se obter o tamanho do contorno de grao e, portanto, o gréo

propriamente dito (area cristalina na qual ocorre as transformacdes de fase).

Figura 43 — Microscépio Optico dotado de filtros de cores e de lentes com vérias
capacidades de ampliagdo analégica: 100X, 200X, 500X e 1000X
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Ligas NisoTiso-xHfx .at% obtidas por fusao ao Arco de Plasma (PSPP)

Caracterizacao Térmica (DSC)

De acordo com as curvas calorimétricas mostradas na Figura 45, os picos de
transformacao de fase s&o menos intensos nas ligas Hfg .at%, Hf{1 .at% e Hfy4 .at%
devido ao baixo teor de fases instaveis, mas ficaram mais acentuados nas ligas Hf7
.at% e Hfy .at% devido ao maior teor da fase H — martensita B19, a qual é
constituida de estrutura cristalina ortorrémbica.

Verificou-se ainda que o acréscimo do Hf como elemento substituto foi o fator
principal para o aumento gradual das TTs. Contudo, observou-se também que, no
geral, as TTs estao abaixo das que foram observadas na literatura. Isso ocorre, entre
outros motivos, porque a temperatura maxima de fusao do forno usado gira em torno
de 2500 °C. Como o hafnio tem o ponto de fusado igual a 2233 °C, a energia térmica
que ultrapassa esse patamar € muito préoxima para difundir integralmente este
terceiro elemento na interior da liga metélica Ni-Ti-Hf. Mesmo assim foi possivel
obter transformacéo de fase em todas as 5 amostras analisadas.

Diante da relatada capacidade térmica do forno Discovery All Metal - EDG, foi
feita analises DSC em duas séries de amostras para verificar as diferencas e
variagées nas temperaturas de transformagédo Austenitica e Martensitica, aléem das
medidas entalpicas (densidades energéticas) e histereses térmicas, conforme é
demonstrado na Tabela 1.

Conforme valores coletados, constatou-se que ha poucos resultados
préximos, porém ha muitos outros que se diferem consideravelmente ou totalmente.
Isso comprova a ndo-homogeneidade existente nessas amostras, o que é resultante,
em parte, do processamento que preservou 0 seu estado bruto de fusdo. Assim,
deve-se considerar que as amostras Ni-Ti-Hf ndo foram submetidas, antes dos
exames DSC, a processos de homogeneizacgao, solubilizacado ou tratamento térmico,
conforme era o objetivo deste trabalho.

Entretanto ha uma explicagdo mais plausivel para as diferenciacoes nas TTs
associadas as ligas Niso Tiso-xHfx .at% obtidas ao arco de plasma (PSPP), conforme é
ilustrado na Figura 23 do fluxograma (em retdngulos amarelos). Mais detalhadas na
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Figura 44 estdo as duas formas diferenciadas a partir das quais se obteve os corpos
de prova (pequenos pedacos cortados) para se fazer os ensaios térmicos DSC. Na
12 série de amostras, o pequeno pedago foi cortado do botdo de 20 g enquanto que
na 22 série o pedaco foi cortado da pastilha proveniente do tarugo que foi vertido
num molde de cobre e, que, portanto, sofreu influéncia diferenciada das
peculiaridades desta solidificagao.

I Omo O = a»

CORTE
Botao :
20 g Pastilha 1
Escala 1:1 pedago
cortado
1° série de amostras 2° série de amostras zm

Figura 44 — Formas distintas de obtencbes das pequenas amostras cortadas de ligas
Niso Tiso.xHfx .at% obtidas pelo mesmo método PSPP da maquina Discovery — marca EDG,
originarias de formas geométricas diferentes (botédo e pastilha)

Na 12 série houve apenas o cessar da tocha de plasma no eletrodo de
tungsténio. A liga liquefeita no cadinho, apenas se solidificou em forma de botao, na
mesma posi¢ao inicial por 4 vezes. No entanto, na 2% série de amostras, apos a
quinta fusdo, verteu-se a liga liquefeita no molde cuprico cujo material tem alta
condutividade térmica. Neste momento, ao transformar-se em tarugo, o material
sofreu influéncia de uma solidificacdo um pouco mais rapida que a primeira. Isso
explica, em tese, porque a maioria das temperaturas de transformagédo sao,
variavelmente, mais baixas na 22 série de amostras do que na 12 série de amostras,
embora sejam elas obtidas por meio do mesmo processamento — Fusdo ao arco de
Plasma. Isso ocorreu com mais nitidez no periodo martensitico. Mesmo assim,
contraditoriamente, ha TTs que se comportaram mais altas em amostras
provenientes das pastilhas (22 série de dados) durante o percurso austenitico,
notadamente em Hfyy .at% Hf7 .at% e Hfy .at%.No geral, é possivel afirmar entdo
que estas ligas sdo sensiveis a qualquer modificagdo no procedimento de obtencao,
ou seja, as variaveis de operacao sao definidoras de varias propriedades,
principalmente as propriedades térmicas, além das composigbes nominais adotadas.
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Figura 45 — Termogramas obtidos a partir dos ensaios DSC realizados para as cinco
composigoes NisoTiso-xHfx .at% fundidadas ao arco de plasma na 22 série de amostras
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Tabela 1 — Comparativo das Temperaturas de Transformagéao (TTs) registradas em testes DSC para a primeira e para a segunda série de

amostras de ligas brutas NisoTiso.xHfx .at% obtidas por fusdo ao arco de plasma no forno Discovery All Metal (LaMMEA, UAEMec, UFCG)

_ Série de Amostras Ms \ Mp \ Mf Histerese Parcial Entalpias parciais (J/g) Entalpia Total

g | Hoas (bulks) (PSPP) (°C) | Mf-Ms |, °C (Ms—Mp) | (Mp—Mf) | (M) szsro
& Hf 08%.at Série 01 -2,08 | -20,97 | -26,03 23,95 0,889 0,238 1,127
o -0 Série 02 7,77 -20,06 | -38,57 46,34 0,611 0,407 1,018
_§ HE 11%.at Série 01 64,6 41,33 1,54 63,06 2,969 5,076 8,045
2 - ' Série 02 64,53 | 31,55 19,36 45,17 2,567 0,949 3,516
% Hf 14%.at Série 01 85,89 56,5 28,98 56,91 7,442 6,968 14,41
s - ' Série 02 90,56 | 77,34 | 76,59 13,97 0,557 0,032 0,589
-§ H 17%.at Série 01 48,42 34,92 26,99 21,43 1,516 0,891 2,407
= - ' Série 02 80,09 | 71,12 | 64,78 15,31 3,958 2,798 6,756
o Hf 20%.at Série 01 124 86,04 | 43,35 80,65 6,048 6,802 12,85

- Série 02 122,87 | 91,32 | 62,08 60,79 3,276 3,037 6,313

i bulk Série de Amostras As Ap Af Histerese Parcial Entalpias parciais (J/g) Entalpia Total

@ '9as (bulks) (PSPP) (°C) | Af-As|, °C (As—Ap) | (Ap—Af) (A) p19—52
8 Hf 08%.at Série 01 20,42 | 44,87 | 58,27 37,85 0,908 0,498 1,406
o - Série 02 41,38 | 55,48 | 65,53 24,15 0,719 0,513 1,232
8 HE 11%.at Série 01 59,42 100,4 115,5 56,08 6,279 2,313 8,592
= - Série 02 37,53 | 99,88 | 113,84 76,31 5,1 1,142 6,242
*% Hf 14%.at Série 01 99,54 108,6 | 148,42 48,88 2,537 11,153 13,69
< - ' Série 02 116,08 | 128,7 | 140,94 24,86 0,132 0,128 0,2597
§ Hf 17%.at Série 01 97,69 103,9 | 149,97 52,28 0,322 2,392 2,714
S - ' Série 02 96,39 111,6 | 117,91 21,52 4,732 1,963 6,695
o HE 20%.at Série 01 130,63 | 163,9 | 196,41 65,78 6,696 6,544 13,24

- ' Série 02 118,6 | 149,19 | 176,64 58,04 3,434 3,082 6,516




116

A homogeneidade conjunta de uma série de ligas Ni-Ti-Hf com EMF também
pode ser observada a partir da histerese térmica total [AT = Af — Ms] ou com a
percentagem massica das fases existentes nas varias composigdes, que neste caso
sao: NixTi, B19 e B19’. Segundo a Figura 46, que registra a AT das duas séries de
dados (01 e 02), tanto as fragcdes massicas das 3 fases presentes quanto as
histereses, consideradas individualmente, ndo podem ser expressas por uma funcéao
cujo R? seja estatisticamente significativo, ou seja, ha uma flutuagdo desordenada
que nao se explica por uma correlagdo linear/nao-linear entre os eixos X e Y. Da
mesma forma, comparando ambas as variaveis sepadamente, ndo houve relacao
proporcional (direta ou inversa) constatada. Isso confirma ainda mais a
heterogeneidade das TTs nessas ligas, consideradas no contexto coletivamente.
Assim, partindo-se do geral para o particular, € possivel entender que, se no
conjunto, as TTs sao distoantes, é porque cada uma das amostras tém TTs
irregulares e, portanto, sdo heterogéneas em termos de composicao.
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Figura 46 - Evolugéo das fases NiTi, B19 e B19’ e sua disparidade com as histereses
térmicas totais (AT = As - Ms) nas duas séries de amostras: Série 01 e Série 02
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Caracterizacao Estrutural (DRX)

Em temperatura ambiente, os dados difratométricos gerados por meio tao
somente da 22 série de amostras, comprovaram a ocorréncia de 3 fases distintas: Ni-
Ti-Hf B19’ - monoclinica, Ni-Ti-Hf B19 - ortorrdbmbica (ortHorHombic — fase H) e um
composto estequiométrico Ni-Ti (fase HT — Hexagonal de eixo Trigonal). As duas
primeiras fases sao instaveis (martensiticas) enquanto que a terceira é um
precipitado. A identificagéo foi feita com base em dois dados: alinhamento do angulo
20 e a intensidade relativa (%). A Figura 47 destaca com legendas especificas a

analise qualitativa, considerando-se apenas as radiagdes Ka1.

#+ Ni-Ti-Hf - B19' monoclinico = Ni-Ti-Hf - B19 ortorrombico @ Ni,Ti - HT
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Figura 47 - Perfil difratométrico das 5 composicoes NisoTiso.xHfx .at% obtidas ao arco de
Plasma (método PSPP) na maquina Discovery All Metal, oriundas da 22 série de amostras
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Em relacdo a andlise quantitativa, baseada na 22 série de amostras, o método
de Refinamento Rietveld possibilitou o calculo do grau da cristalinidade relativa (Xc)
de todas as ligas obtidas ao arco de plasma (método PSPP). Os resultados
tabulados abaixo resumem uma meédia aritmética igual a 55,73 % e um uma
mediana igual a 55,31 % de cristalinidade. Esse valor ratifica que os tarugos obtidos
foram cristalizados uniformemente, pois o desvio padrdo € muito baixo: 1,59 %.
Porém, ndo se garante uma homogeneidade da difusdao dos elementos na liga. A
variancia € igual a 2,54 %. Assim, os valores X variam ligeiramente apenas em
funcao do controle manual empregado na duracdo de cada uma das 5 fusdes (£ 15
segundos). A diferenca entre os valores X, maximo e minimo foi de 4,36 %.

Geralmente, para medir o nivel de precisédo estatistica do refinamento onde
ha dados ruidosos, o valor GOF (Goodness Of Fit) é a referéncia principal. Conforme
Tabela 2, todos os valores obtidos nesta etapa do trabalho foram abaixo de 2, o que
(IUCr -

Esse valor numérico é gerado juntamente com todas as

é considerado ideal pela unido internacional de cristalografia

https://www.iucr.org).
variaveis globais atribuidas ao refinamento (Rwp — residuo ponderado pela
intensidade [%] e Rexp — residuo minimo teorico [%)]).

Tabela 2 - Dados concernentes ao calculo do grau relativo de cristalinidade - X.

Composicoes | Zlpack (integrada) |  Zlcaic integraday | Cristalinidade | Teor amorfo GOF
. Linha
Hf (.at%) Baseline cristalinha Xc [%] Fase [%] Rwp/Rexp
8 3294,459625| 4579,575152 | 58,16046388 | 41,83953612 1,45094
11 3496,866944 | 4072,787157 |53,80413824 | 46,19586176 1,87892
14 3847,881496 | 4923,652376 |56,13217081 | 43,86782919 1,58011
17 3478,974817 | 4299,000602 |55,27146038 | 44,72853962 1,31880
20 4035,657293 | 4996,546045 |55,31923782 | 44,68076218 1,79138
Para demonstrar a boa adequacdo entre as &reas das intensidades

integradas e as areas integradas da linha baseline (lcac € lback, respectivamente), sao
plotadas na Figura 48, as resultantes dos picos cristalinos e a curva background.
Esta ultima representa o conteudo amorfo. Nos cinco difratogramas apresentados a
seqguir, os perfis de posicionamento das linhas refinadas (calculadas) revelam um

6timo ajuste a linha experimental, oriunda dos ensaios laboratoriais.
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Figura 48 - Difratogramas (radiagées CuKa) constando os Graus de Cristalinidades relativas

nas 5 composi¢cées nominais NisgTiso.xHfx .at%: perfis observado, calculado e baseline

A fracdo maxima de cada fase foi também calculada e os resultados
confirmaram que a adicao gradual de hafnio na liga, no limite estudado (8 a 20 .at%),
favorece a formagéo de fases instaveis, conforme é verificado visualmente na Figura

49. Contudo, percebe-se um crescimento gradativo (.wt%) mais acentuado na fase

B19 do que na fase B19’. Além disso, observa-se uma diminuicdo na fragcdo massica

da fase estequiométrica Ni-Ti (2/1), em face do aumento progressivo em 3% do
elemento hafnio.
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Figura 49 - Porcentagem massica das fases presentes nas 5 composicoes de ligas NisqTiso.
xHfx .at% obtidas ao arco de Plasma (Discovery All): oriundas da 22 série de amostras

E importante perceber também que, de acordo com a Figura 49, a fragdo
massica de fase B19 aumenta conforme a fragdo massica de Ni,Ti diminui.
A estrutura ortorrémbica nas ligas Ni-Ti-Hf &€ geralmente denominada de fase

H (Saghaian et al., 2017). O precipitado da fase H é mais rico em Hf. Ao mesmo
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tempo, € menos rico em Ti e um pouco mais rico em Ni, em comparagdo com a
composi¢cao nominal da liga (Yang, F. et al., 2013) (Santamarta et al., 2013). Isso foi
comprovado por intermeédio do refinamento Rietveld, no que se refere a composi¢ao
atémica calculada em cada fase, de acordo como demonstra a Tabela 3.

Tabela 3 - Percentuais dos elementos em cada fase (liga NisTizoHf2 .at%)

Fases Nig 5 Tig167Hfo.33.B19" | NiyTiggHfy - B19' | NiggeTig.goHfo.o5 - B19 | NixTiy - HT
Lista | Totais (%) 98,21 0,12 0,07 1,61
Hf 60,38 60,34 0,02 0,02
Ni 31,00 29,77 0,06 0,02 1,15
Ti 8,62 8,10 0,04 0,02 0,46

A medida que o teor de Ni aumenta, ou seja, na medida em que a liga se
torna mais rica em Ni, a forca motriz da precipitacdo H aumenta. (Saghaian et al.,
2016) (Santamarta et al., 2013). Esse comportamento percentual se repetiu nas
outras composicdes nominais.

A analise quantitativa possibilitou também a indexacdo de 2233 picos
cristalinos nas 5 composi¢cdes nominais estudadas, conforme resumo organizado na
Tabela 4. O grafico apresentado na Figura 50 demonstra a evolu¢ao da quantidade
total de picos indexados, relacionando-a com o teor de hafnio e sua respectiva
composigdo nominal rica em niquel. No geral, houve crescimento do numero de
picos indexados de acordo com o aumento gradual do Hf.

O detalhamento dos indices de Miller consta no Apéndice F deste trabalho.
Tais resultados indicam que ha um bom nivel de regularidade na reflexdao dos picos,
0 que se traduz em repeticdo significativa e ordenada das estruturas cristalinas no
reticulo.

Toda a analise quantitativa esta representada na sequéncia da Figura 51 até
a Figura 55 e da Tabela 5 até a Tabela 9. Para cada uma das 21 fases foram
definidos, entre outros, os valores de densidades especificas (g/cm?®), fracdes
volumétricas e massicas (%), parametros de rede (a, b, c), angulos axiais (a, B e y),
volumes das estruturas cristalinas (A%), além do grupo espacial resultante (N2).

Dentre os dados coletados se destaca o Coeficiente de Atenuacao em Massa
(CAM) para raios X (Mcnaught e Mcnaught, 1997). O termo em inglés é conhecido
por MAC (Mass Absorption Coefficient). Este caracteriza a facilidade com que um



122

material ou fase especifica do material pode ser penetrado(a) por um feixe de fétons
(Hubbell e Seltzer, 1995).

O Coeficiente de Atenuacdo em Massa entra na equacdo da redugdo de
intensidade em fungdo do caminho Optico, 0 que é explicado a partir equacéo
exponencial de Beer (Swinehart, 1962), abaixo representada.

I, = Ipexp(—(kq + kg + kno, + ky + ko, + k;)m) (26)

Como o valor estd no expoente, torna-se pouco dificil de enxergar
linearmente. Nesse sentido, é aconselhavel calcula-lo somente para 1% de radiagédo
transmitida, que é a definicao operacional da penetracao analitica. Assim, o niumero
expresso comeca a fazer mais sentido. A unidade dele é estranha (cm?/g) por razio
matematica, mas geralmente o valor final € operado sendo multiplicado pelo
caminho 6ptico (cm) e pela densidade (g/cm®), gerando assim um nlGmero
adimensional necessario na exponenciagao.

Além do CAM, foi possivel calcular o fator de estrutura F(000) para cada fase
encontrada. O fator de estrutura € o numero de espalhadores percebidos através de
uma certa reflexdo. Ele é varidvel conforme composicado quimica, ligacdo, geometria,
posicéo dos atomos e reflexdo considerada. O fator de estrutura F(h k ) de ordem 0

€ expresso pela equacgao

F(000) = [(Z fr)2 + (Z fi)z]% (27)

na qual fr representa a real parte dos fatores de espalhamento em © = 0, fi é a
parte imaginaria dos fatores de espalhamento em © = 0 e a soma de ambos os
termos é formada sobre cada atomo da célula unitaria. Em fases estequiométricas o
valor F(000) nao pode ser inteiro. O fator de estrutura 000 significa que todos os
atomos estao espalhando em fase, ou seja, representa a soma de todos os fatores
de espalhamento em 0. Assim, o valor final calculado representa o somatério de
todos os elétrons na célula unitaria.

O F(000) é calculado por inversao de Fourier, sem os efeitos de dispersao no
calculo da densidade de elétrons. No geral, a fase ortorrombica B19 possui o0 maior
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fator de estrutura, seguida da fase Ni,Ti e da fase B19'. Assim, esta ultima foi a que
registrou menor fator de estrutura a partirdo pontoh=0,k=0e [ =0.

Foi possivel também calcular o parametro isotrépico de rede (B). Como é
isotrépico, o atomo vibra igualmente em todas as diregées. Caso contrario, seria
parametro térmico anisotropico, ou seja, o atomo estaria vibrando diferentemente
para as varias diregoes.

Os valores de B derivam da largura dos picos e sédo a vibragdo dos atomos
em torno de sua posicdo de equilibrio. Sao valores positivos diferentes de zero
porque os atomos estdo sempre vibrando em torno de uma posi¢cdo de equilibrio.
Além disso, possuem referéncias numéricas conforme o tipo de sistema de ligacao e
vizinhanga ao qual o &tomo esta submetido. Sdo dificeis de se obter via refinamento
pelo método de Rietveld, razdo pela qual em geral séo registrados iguais a zero por
efeito de simplificacdo ou por serem muito préximos de zero. Neste caso todas as
larguras dos picos sao refinadas através dos parametros de perfil.
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Tabela 4 - Quantidade parcial e total de picos indexados por meio do Refinamento Rietveld (provenientes da 22 série de amostras)

Estrutura Hexagonal | Monoclinico | Monoclinico | Monoclinico | Monoclinico Monoclinico Monoclinico | Monoclinico Monoclinico Ortorrémbica
Cadigo (referéncia) |99-004-0016| 99-004-0351 | 99-004-0374 | 99-004-0350 | 99-003-0005 | 99-004-0352 | 99-004-0343 | 99-003-0006 | 99-004-0353 99-004-0356
Ficha padréo (MOL) (21} (0.95/0.95/0 1) (1/0.76/024) | (0.6/1/0.4) |(0.9/059/051)|(0.86/0.89/0.25)| (1/0.9/0.1} (0.9/1/0.1) |[(0.79/0.75/0.46) | (0.5/0.167/0.333) | somatorio| Fases (Qtde)
Fases indexadas | NiTi-HT | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19' Mi-Ti-Hf - B19 2 10
Hi8% 46 43 54 252 395 4
Hf11% 39 42 58 214 353 4
Hf14% 42 34 58 306 440 4
Hf17% 46 40 55 79 344 564 5
Hf20% 55 41 39 346 481 4
2233
600
500 ..........................................
400 i S y=38,3x+ 331,7
....................... R?=0,5549
300
200
100
0
Hf8% Hf11% Hf14% Hf17% Hf20%

Figura 50 - Quantidade total de picos indexados nas composi¢cdes de ligas NisoTiso.xHfx .at% fundidas ao arco de plasma (22 série de amostras)
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Figura 51 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTisoHfg .at% obtida por fusdo ao
arco de plasma na Maquina Discovery All (método PSPP): identificacao de fases

Tabela 5 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado

na |Iga Ni50Ti42Hf8 .a

t% obtida em forno Discovery All Metal (22 série de amostras)

Hf8 .at%

Fase(s) B19 B19' B19' HT
Massa (g/mol) 18591,36 238,238 237,158 1157,856
Densidade (calculada), g/cm3 12,4898 9,2211 7,2145 7,8313
Fator de estrutlgra (Qtde elétrons) - 8000 109,4 108.8 546,42
(000)
Coeficiente de [‘;‘:tr‘;”éal‘gao emmassa | 4582063 | 121,373 1246866 | 90,8332
Fracao de Volume [%)] 0,4114 0,0307 2,8864 96,6715
Fragdo em Peso [%] 0,3857 0,036052 2,654051 96,9242
Grupo espacial (N°) Fddd P121/m1 P121/m1 R-3m
(70) (11) (11) (166)
a[A] 8,380106 2,4328 3,008078 2,549159
b [A] 11,99912 3,828912 4,006609 2,549159
c[A] 24,57786 4,621628 4,657908 43,61988
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 90 94,85787 103,5385 90
gammal°] 90 90 90 120
Volume [10° pm?] 2471,399 42,89572 54,57808 245,4759
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Figura 52 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTisgHf11 .at% obtida por fusdo ao
arco de plasma na Maquina Discovery All (método PSPP): identificacao de fases

Tabela 6 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na liga NisoTizeHf11 .at% obtida em forno Discovery All Metal (22 série de amostras)

Hf11 .at%

Fase(s) B19 B19' B19' HT
Massa (g/mol) 18591,36 238,238 309,032 1157,856
Densidade (calculada), g/cm3 12,1291 8,6259 6,4472 7,7928
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - 8000 109,4 135,2 546,42
F(000)
Coeficiente de ;ﬁ%ﬁ‘géo emmassa | 4582063 | 121,373 145054 | 90,8332
Fracao de Volume [%)] 11,4059 2,4727 4,5178 81,6036
Fragdo em Peso [%] 8,509703 2,468245 3,370636 85,65142
Grupo espacial (N°) Fddd P121/m1 P121/m1 R-3m
(70) (11) (11) (166)
a[A] 8,509429 2,78(2) 3,511992 2,553125
b [A] 12,01529 3,82(4) 4,314349 2,553125
c[A] 24,89058 4,39(5) 5,357475 43,69943
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 90 79,8(2) 101,3714 90
gammal°] 90 90 90 120
Volume [10° pm?] 2544,895 45,85564 79,58273 246,6894
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Figura 53 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTissHf14 .at% obtida por fusdo ao
arco de plasma na Maquina Discovery All (método PSPP): identificacao de fases

Tabela 7 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na liga Niso TizeHf14 .at% obtida em forno Discovery All Metal (22 série de amostras)

Hf14 .at%

Fase(s) B19 B19' B19' HT
Massa (g/mol) 18591,36 238,238 328,8068 1157,856
Densidade (calculada), g/cm3 10,326 10,5864 9,0358 8,1238
Fator de estrut#(rgo(oc))tde elétrons) - 8000 109,4 143,48 546,42
Coeficiente de ;ﬁ%ﬁ‘géo emmassa | 4582063 | 121,373 1356531 | 90,8332
Fracao de Volume [%)] 18,6022 0,0599 74,3191 7,0188
Fragdo em Peso [%] 20,84993 0,068869 72,89197 6,189224
Grupo espacial (N°) Fddd P121/m1 P121/m1 R-3m
(70) (11) (11) (166)
a[A] 9,646075 2,707561 3,199785 2,508972
b [A] 12,00731 3,59817 3,638098 2,508972
c[A] 25,80902 3,993874 5,356167 43,40688
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 90 106,2032 104,3106 90
gammal°] 90 90 90 120
Volume [10° pm?] 2989,289 37,36381 60,41705 236,6361
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Figura 54 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTissHf17 .at% obtida por fusdo ao
arco de plasma na Maquina Discovery All (método PSPP): identificacao de fases

Tabela 8 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na liga Niso TizsHf17 .at% obtida em forno Discovery All Metal (22 série de amostras)

Hf17 .at%

Fase(s) B19 B19' B19' B19' HT
Massa (g/mol) 18591,36 239,318 275,8832 344,2418 1157,856
Densidade (calculada), g/cm® 9,0884 4,3217 11,065 10,3584 7,7962
Fator de estru%(rgo(oc)ltde elétrons) - 8000 110 124 1498 546,42
Coeficiente de[i‘tnfz')g]agéo eMmMassa | 158 2063 | 118,0893 | 121,5984 | 130,8704 | 90,8332
Fragédo de Volume [%] 80,76911 0,0024 0,0804 7,4922 11,6659
Fragdo em Peso [%)] 81,2413 0,0035 0,098415 8,589961 10,06683
Grupo espacial (N°) Fddd P121/m1 P121/m1 P121/m1 R-3m
(70) (11) (11) (11) (166)
a [A] 9,9261 3,078009 2,406728 2,978599 2,557166
b [A] 14,61748 | 5,049196 4,077659 3,915501 2,557166
c [A] 23,40778 5,915827 4,248289 4,7771 43,54218
alpha[°] 90 90 90 90 90
beta[°] 90 90,13228 96,82844 97,95988 90
gammal°] 90 90 90 90 120
Volume [10° pm?] 3396,342 91,9404 41,39618 55,17714 | 246,5804
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Figura 55 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizoHf2o .at% obtida por fusdo ao
arco de plasma na Maquina Discovery All (método PSPP): identificacao de fases

Tabela 9 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na liga Niso TizoHf2 .at% obtida em forno Discovery All Metal (22 série de amostras)

Hf20 .at%

Fase(s) B19 B19' B19' HT
Massa (g/mol) 18591,36 239,318 275,471 1157,856
Densidade (calculada), g/cm3 9,1658 9,8088 11,3938 6,8351
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - 8000 110 123,32 546,42
F(000)
Coeficiente de [‘;‘;tr‘;”éa]‘gao emmassa | 158 2063 | 118,0893 129,8064 90,8332
Fracdo de Volume [%] 97,6899 0,1084 0,0544 2,1473
Fracdo em Peso [%)] 98,20566 0,116606 0,068006 1,609729
Grupo espacial (N%) Fddd P121/m1 P121/m1 R-3m
(70) (11) (11) (166)
a[A] 8,152696 2,339125 2,594191 2,711915
b [A] 14,13638 3,82712 3,847914 2,711915
c[A] 29,22045 4,527454 4,04389 44,15825
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 90 91,8698 96,0561 90
gammal°] 90 90 90 120
Volume [10° pm?] 3367,645 | 40,5087 40,14173 | 281,2513
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Além dos dados numéricos, o refinamento Rietveld gerou os parametros
estruturais capazes de estabelecer a modelagem tridimensional de cada uma das 21
fases em softwares tais quais o Vesta, o CaRlIne Crystallography e o Crystalimaker:
atomos tipicos, Indices de Wyckoff (coordenadas de translacéo), fator de ocupagéo
no sitio - S.O.F. (site occupancy fator), posicées atdmicas desde a posicao 0 (x, y, z)
e parametro térmico isotrépico B (geralmente iguais a 0 por efeito de simplicacao).
Para efeito de exemplificagao, estdo organizados na Tabela 10 até a Tabela 13 os
parametros estruturais determinados para as fases encontradas na liga NisoTizgHf14
.at%, apbés o término do refinamento. Um exemplo de visualizacdo 3D esta
reopresentada na Figura 56. Além disso, foram geradas fichas cristalograficas que
servem de referencial para futuros trabalhos. Uma dessas fichas esta representada
na Figura 57 (fase H) e na Tabela 14, onde foram gerados 953 picos com indices de

Miller-Bravais, considerando o intervalo de varredura maxima (0 ° < 26 < 180 °).

Tabela 10 - Ni-Ti-Hf (0.5/0.167/0.333) mol - fase B19 (ICSD 188214)

Atomos Wyckoff s.o.f. X y z B (10"4 pmA2)
Hf1 169 1,0000 | 0,1250 | 0,1250 | 0,4580 0,0000
Hf2 16f 1,0000 | 0,1250 | 0,3750 | 0,1250 0,0000
Hf3 32h 1,0000 | 0,3750 | 0,1250 | 0,0420 0,0000
Nit 32h 1,0000 | 0,1250 | 0,0000 | 0,0420 0,0000
Ni2 32h 1,0000 | 0,1250 | 0,5000 | 0,0420 0,0000
Ni3 32h 1,0000 | 0,1250 | 0,0000 | 0,3750 0,0000
Tit 8a 1,0000 | 0,1250 | 0,1250 | 0,1250 0,0000
Ti2 8b 1,0000 | 0,1250 | 0,1250 | 0,6250 0,0000
Ti3 169 1,0000 | 0,1250 | 0,1250 | 0,2920 0,0000

Tabela 11 - Ni-Ti-Hf (0.95/0.95/0.1) mol - fase B19' (ICSD 160491)

Atomos Wyckoff s.o.f. X y z B (10"4 pm~2)
Ni1 4f 0,4750 | 0,0300 | 0,2390 | 0,3100 0,0000
Hf1 4f 0,0250 | 0,0300 | 0,2390 | 0,3100 0,0000
Tit 4f 0,4750 | 0,4800 | 0,7310 | 0,1500 0,0000
Hf2 4f 0,0250 | 0,4800 | 0,7310 | 0,1500 0,0000

Tabela 12 - Ni-Ti-Hf (0.79/0.75/0.46) mol - fase B19' (ICSD 160493)

Atomos Wyckoff s.o.f. X y z B (10"4 pm~2)
Ni1 4f 0,4500 | 0,0400 | 0,2440 | 0,2900 0,0000
Hf1 4f 0,0500 | 0,0400 | 0,2440 | 0,2900 0,0000
Tit 4f 0,5000 | 0,4800 | 0,7340 | 0,1600 0,0000
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Tabela 13 - Ni-Ti (2/1) mol - fase HT (ICSD 105421)

Atomos Wyckoff s.o.f. X y z B (1074 pm*2)
Ni1 3a 0,6700 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
Ti1 3a 0,3300 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
Ni2 6c 0,6700 0,0000 0,0000 0,0476 0,0000
Ti2 6c 0,3300 0,0000 0,0000 0,0476 0,0000
Ni3 6c 0,6700 0,0000 0,0000 0,0952 0,0000
Ti3 6c 0,3300 0,0000 0,0000 0,0952 0,0000
Ni4 6¢c 0,6700 0,0000 0,0000 0,1429 0,0000
Ti4 6c 0,3300 0,0000 0,0000 0,1429 0,0000

Com os dados inseridos no software Mercury, foi possivel visualizar, por
exemplo, a estrutura ortorrémbica B19 (fase-H) presente na liga NisoTisoHfs .at%,

conforme se apresenta na figura 51.

Figura 56 - Visualizagao do reticulo na estrutura cristalina da Fase H (estrutura ortorrémbica)

Por fim, com base no processamento de fusdo ao arco de plasma, pode-se
afirmar que o hafnio é fundido, mas ndo é devidamente difundido na liga. Dessa
forma é possivel concluir que é necessaria uma energia térmica maior para que haja
uma difusdo homogénea do Hf na liga. Esse fator interferiu também nos valores das
TTs, que sdo mais baixos nessas ligas do que os valores que se observam na
literatura, cujos autores adotam processamentos que atingem temperaturas de fuséo

maiores que 2500 °C.
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Figura 57 - Difratograma da fase H presente na liga NisoTisoHfg .at%: carta cristalografica
gerada apos o refinamento Rietveld, com 257 picos indexados (12 ° <26 < 90 °)

Tabela 14 — Demonstracao de indexacao de 27 picos da fase H na liga NisoTisoHfg .at%
(39,72 ° < 206 < 50,76 °): zona onde ha maior intensidade relativa (unidades arbitrarias)

26 d 1/d"2 h| k| |
39,72709 2,26704 0,194573 |2 | 4 | 4
40,59184 2,22071 0,202776 11 5|3
40,88255 2,20559 0,205566 | 3| 3 | 3
41,42742 2,17783 0,210840 11319
41,97729 2,15057 0,216218 |3 | 1 | 7
42,06425 2,14632 0,217076 |0 | 4 | 8
42,51065 2,12481 0,221493 111 |11
42,61214 2,11998 0,222503 (2| 0 | 10
43,12979 2,09573 0,227682 |2 | 4 | 6
43,14505 2,09503 0,227835 |4 0 | O
43,28673 2,0885 0,229261 11515
43,56272 2,0759 0,232053 |3 ]| 3 | 5
44,18375 2,04815 0,238384 |0 | 0 |12
45,33305 1,99886 0,250285 |2 | 2 | 10
45,71784 1,98293 0,254323 (4| 0 | 4
45,9393 1,97389 0,256658 |0 | 6 | 2
46,46499 1,95277 0,262239 (4| 2 | 2
47,09514 1,9281 0,268993 115 |7
47,11374 1,92738 0,269194 |3 | 1 | 9
47,35361 1,91818 0,271782 |3 | 3 | 7
47,56136 1,91028 0,274035 (2| 4 | 8
47,83921 1,89983 0,277058 1] 3 |11
48,30054 1,88276 0,282105 (4| 2 | 4

49,995 1,82285 0,300953 1] 1 (13
50,21619 1,81534 0,303448 |3 | 5 | 1
50,52924 1,80482 0,306996 |2 | 6 | O

50,7611 1,79712 0,309632 |0 | 6 | 6
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Mesmo sendo convencional o uso das variaveis 26 (dngulo de Bragg) e das
unidades arbitrarias (u. a. ou cps ou cts) para plotagem de gréaficos DRX, existe uma
tendéncia atual em substituir no eixo X o angulo 26 pela variavel d (distancia
interplanar, [A]) (Carl et al., 2017), conforme ilustra a Figura 58. Isso ocorre porque o
valor angular 28 esta diretamente associado ao valor d assim como imediatamente
relacionado ao valor real do diametro ( & ) do cristalito num pico difratométrico. Além
disso, o valor d tem significado fisico do material enquanto o valor 26 é apenas uma
caracteristica do difratbmetro. Essa reciprocidade numérica sinaliza para uma
caracterizagdo matematica que demonstra o crescimento 20 face ao decrescimento
da distancia interplanar (d).

Apbs considerar os 78 picos que atenderam as condigdes de reflexdo
peculiares ao difratbmetro Shimadzu XRD-6000, com base em 6 iteragdes (R? =
0,9979), a equacéo geral que explica a relagéo entre d (A) e 26 ( ° ) em todas as
ligas NisoTiso-xHfx .at% obtidas por fusdo ao arco de plasma € expressa por f(28) =
1,1117 + 8,93061 x 2,71800518X _, R2 _ 09979. Essa funcdo estabelece uma
relagdo exponencial entre d x 26 nas 5 ligas. Mas além disso, também foi verificada
essa mesma relacdo de forma individual, ou seja, em cada uma das 5 ligas
estudadas (onde Hf = 8, 11, 14 17 e 20 .at%). As relagdes particulares estao
expostas na Tabela 15 e nos graficos da Figura 59. Ao final, foram registradas na(s)
Tabela 16 e na Tabela 17 as analises de varidncias e o resumo dos dados
estatisticos provenientes desses ajustes ndo-lineares.

Com essas fungdes definidas para cada composicdo, é possivel plotar os
difratogramas, em separado, com essa nova tendéncia de representacdo, conforme

é exemplificado na Figura 58, adaptada de (Carl et al, 2017).
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Figura 58 — Exemplo de difratograma com eixos X e Y representados por d versus 1
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Os residuos estatisticos das fungdes individuais estéo plotados na Figura 60.

Tabela 15 — Valores das fungdes exponenciais atribuidas a d em cada composicao da liga

f(x) = yo + Ae™*

Hf8%.at Hf11%.at Hf14%.at Hf17%.at Hf20%.at
Valor Erro Valor Erro Valor Erro Valor Erro Valor Erro
Yo | 1,0187 | 0,0276 | 1,0045 | 0,0201 | 1,1452 | 0,0514 | 1,1650 | 0,0356 | 1,0971 | 0,0221
A | 7,4245 | 0,2710 | 7,4806 | 0,1646 | 9,4122 | 0,4281 | 9,3740 | 0,2950 | 8,7814 | 0,2156
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distancias interplanares (d) em ligas NisqTiso.xHfx .at% obtidas por fuséo a plasma
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Figura 60 — Ordem de ocorréncia dos residuos e histogramas residuais de d nas fungdes
f (26) = y, + Ae™ referentes as ligas obtidas a plasma no forno Discovery All Metal (PSPP)
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Tabela 16 — Analises de Variancias dos ajustes exponenciais calculados para o valor de d
nas 5 composi¢cdes nominais de ligas NisoTisoxHfx .at% obtidas a plasma (PSPP)

f(x) = yo + Aefo*

ANOVAS GL SQ Qm Valor F Prob>F
32 Regressao 3 35,36145 11,78715 64760,20243 | 9,94E-14
g Residuos 6 0,00109 1,82E-04
T Total 9 35,36254
X Regressao 3 58,72809 19,57603 122548,0492 0
f Residuos 9 0,00144 1,60E-04
£ Total 12| 5872953
X Regressao 3 66,21319 22,07106 12869,50514 | 3,31E-13
;q Residuos 7 0,012 0,00171
£ Total 10|  66,22519
X Regressao 3 107,21685 35,73895 32971,23215 0
E Residuos 15 0,01626 0,00108
% Total 18 107,23311
X Regresséao 3 189,66333 63,22111 56791,72004 0
g Residuos 33 0,03674 0,00111
% Total 36 189,70007

Tabela 17 — Resumo dos itens que validam os modelos f (26) = y, + Ae"™* de ajuste em d

Plasma PSPP Hf8 .at% Hf11 .at% Hf14 .at% Hf17 .at% Hf20 .at%
Ndmero de
Pontos 9 12 10 18 29
Graus de
Liberdade 6 9 7 15 2r
Soma dos
Quadrados 0,00109 0,00144 0,012 0,01626 0,03674
dos Residuos
Valor R 0,99975 0,99984 0,99911 0,99905 0,99896
R? 0,9995 0,99968 0,99823 0,99811 0,99792
R? ajustado 0,99934 0,99961 0,99772 0,99786 0,99779
Iteracdes 5 5 6 6 6
Sfjtlljsstge Bem sucedido | Bem sucedido | Bem sucedido | Bem sucedido | Bem sucedido
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De acordo com os resultados DRX, ha ainda uma relacao quadratica entre a
fracdo 1/d? e o angulo 26 ( ° ). O valor 1/d? identifica as estruturas cristalinas em
cada pico difratado. De acordo com a Figura 61 essa relag&o pode ser geral, ou seja,
pode ser concebida como Unica para todas as composigdes nominais das 5 ligas
Niso Tiso-xHfx .at% PSPP (8, 11, 14, 17 e 20 .at%), de acordo com os 78 dados

experimentais, mas também pode ser individual para cada uma das composicoes.

0.8 v T v T v T v T
O Relagao quadratica 1/d” vs20 (°)
0,7~ Polinomial do 2° grau: y = |ti2 +Bx+B,
- 1 fx) =-0,04824x% + 0,00299x + 7,96842E-5 1

: R’ = 0,99982 ]

a5 Ni  Ti. Hf, .at%

' ] 5 ligas obtidas a plasma (PSPP) -
< 044 ]
O l |
~ 0,34

0,2 H
0,1+
0.0 T \ T \ T v T Y T v T \ T Y
20 30 40 50 60 70 80 90
Angulo 26 (%)

Figura 61 — Relagéo polinomial (grau 2) da relagao 1/d® x 26 ( °) nas 5 ligas PSPP

Quando consideradas individualmente, as curvas parabdlicas se expressam
de acordo com os ajustes elencados na Tabela 18. Para todos eles, o coeficiente R?
foi maior do que 0.999, ou seja, tiveram quase 100% de adequagdo matematica. As
ANOVAS e resumos de tais modelos estdo expostos(as) na(s) Tabela 19 e na
Tabela 20.

Tabela 18 — Relagdes polinomiais de 2° grau em cada uma 5 ligas obtidas ao arco de
plasma - método PSPP: f(x) = BoX® + B;X + B2 + € (baseadas na 22 série de amostras)

Intercepto By B B Ajuste

Ligas Valor Erro+ Valor Erro+ Valor Erro+ R?

Hf8 .at% -0,0673 | 0,01023 | 0,00369 | 3,99E-04 | 7,39E-05 | 3,69E-06 | 0,99989

Hf11 .at% | -0,05406 | 0,00486 | 0,0032 | 1,98E-04 | 7,78E-05 | 1,85E-06 | 0,99995

Hf14 .at% | -0,03836 | 0,00656 | 0,00257 | 2,93E-04 | 8,37E-05 | 2,97E-06 | 0,99985

Hf17 .at% | -0,03891 | 0,00489 | 0,00255 | 2,14E-04 | 8,44E-05 | 2,21E-06 | 0,99981

Hf20 .at% | -0,05233 | 0,00419 | 0,00318 | 1,74E-04 | 7,77E-05 | 1,65E-06 | 0,99981
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Tabela 19 - Anélises de Variancias dos ajustes quadraticos calculados para o valor de 1/df
nas 5 composi¢cdes nominais de ligas NisoTisoxHfx .at% obtidas a plasma (PSPP)

fX)=BoX*+PX+B, * ¢

ANOVAS GL SQ QM Valor F Prob>F
2 Regressao 2 0,23604 0,11802 27341,4336 1,32E-12
§| Residuos 6 2,59E-05 4,32E-06
T Total 8 0,23607
X Regressédo 2 0,40016 0,20008 94928,42444 0
g Residuos 9 1,90E-05 2,11E-06
fl Total 11 0,40018
X Regressao 2 0,28922 0,14461 23265,07965 417E-14
; Residuos 7 4,35E-05 6,22E-06
":El Total 9 0,28926
X Regressao 2 0,35479 0,17739 39662,08007 0
g Residuos 15 6,71E-05 4,47E-06
":El Total 17 0,35485
X Regressao 2 1,19925 0,59963 87363,49047 0
; Residuos 33 2,26E-04 6,86E-06
¥ Total 35 1,19948

Tabela 20 - Resumo estatistico-descritivo dos principais itens que validam os modelos de
ajustes f(x) = BoX?+ B1X + Bo+ € em 1/df nas ligas de composicdo nominal Nis,Tise.xHfx .at%
obtidas a plasma no forno Discovery All Metal (método PSPP)

Resumo estatistico Hf 8 .at% | Hf 11 .at% | Hf 14 .at% | Hf 17 .at% | Hf 20 .at%
Numero de Pontos 9 12 10 18 36
Graus de Liberdade 6 9 7 15 33
Soma dos Quadrados dos | 5 5oE.05 | 1,90E-05 | 4,35E-05 | 6,71E-05 | 2,26E-04
Valor R 0,99995 | 0,99998 0,99992 0,99991 0,99991
R? 0,99989 0,99995 0,99985 0,99981 0,99981

R? ajustado 0,99985 | 0,99994 0,99981 0,99979 0,9998
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Observacao Microscopica (MO e MEV/EDS)

Para as ligas obtidas pelo método a plasma PSPP foi aplicado o composto
quimico constituido por 50 ml H,O + 30 ml de HNO3; + 20 ml de HF, preparado e
aplicado sob temperatura ambiente, assim como foi estipulado o mesmo tempo
médio de exposicdo (= 5 segundos). As imagens feitas por microscépio optico,
organizadas da Figura 62 até a Figura 66, também demonstram algumas
irregularidades/diversidades dos contornos de gréos, dependo da area que foi
analisada. Isso mostra que as ligas tém um grau consideravel de heterogeneidade.

Esse heterogeneidade pode ser exemplificada de forma mais nitida na
composicao da liga substitucional NisgTizgH11 .at%, conforme ilustra a Figura 63. Na
primeira micrografia temos um grdo homogéneo, com formas regulares e de
tamanhos semelhantes. Entretanto, nas ultimas duas micrografias da mesma liga,
considerando uma outra area, vemos contornos que se diferenciam muito,
morfologicamente e dimensionalmente, em relagéo a primeira microfotografia.

Essa variabilidade no tamanho do grdo é constatada em todas as cinco
composi¢cdes nominas das ligas NisoTiso-xHx .at%, mesmo levando em consideracéo
que houve a fusao repetida, igualmente, por 5 vezes em cada amostra.

A explicagdo mais plausivel para ocorréncia dessas disparidades morfoldgica
e dimensional no grao sdo: ( i ) energia térmica considerada baixa para ligas tidas
como de altas temperaturas de transformacéo. No caso do hafnio, elemento terciario
da liga, o ponto de fusao € igual a 2.232,85 °C. O forno Discovery All Metal produz
uma temperatura média da tocha em torno de 2.500 °C, o que satisfaz a fusao, mas
nao satisfaz uma difuséo eficiente do hafnio no interior da liga.

Para efeito de coleta de dados, enfatizou-se as areas com graos mais
regulares. O tamanho do grao (matriz) foi medido considerando quatro variaveis:
largura, comprimento, perimetro e area. Para cada uma das variaveis foram
coletados 30 dados amostrais. Os resultados estdo apresentados na Tabela 21,
revelando uma proximidade nos valores comparados. Isso evidencia que ndo ha
influéncia do teor de hafnio na grandeza dos graos. Na Figura 67 até a Figura 71
foram representados os blox-plots, além das relagbées L/C e P/A, onde uma fungao
linear foi estabelecida em todos os graficos gerados, com valores R = 0,94
(Coeficientes de Pearson). As imagens obtidas por MEV estdo sequenciadas da
Figura 72 até a Figura 76. Nelas a ndao-homogeneidade dos grdos se apresenta

ainda de forma mais evidente.
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o o i o,

200 pm

200 pm 200 pm

Figura 62 — Imagens resultantes da observacgao feita por microscopia 6ptica nas ligas
Niso TisoHfg .at% atacadas obtidas a plasma (Método PSPP) na camara Discovery All Metal
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500 pm

Figura 63 - Imagens resultantes da observacao feita por microscopia éptica nas ligas
NisoTizgHf11 .at% atacadas obtidas a plasma (Método PSPP) na camara Discovery All Metal
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Figura 64 - Imagens resultantes da observagao feita por microscopia 6ptica nas ligas
NisoTizeHf14 .at% atacadas obtidas a plasma (Método PSPP) na camara Discovery All Metal
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Figura 65 - Imagens resultantes da observagao feita por microscopia 6ptica nas ligas
Niso TissHf7 .at% atacadas obtidas a plasma (Método PSPP) na camara Discovery All Metal
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Figura 66 - Imagens resultantes da observagao feita por microscopia 6ptica nas ligas
Niso TizoHfoo .at% atacadas obtidas a plasma (Método PSPP) na camara Discovery All Metal
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Tabela 21 - Estatistica descritiva do tamanho do grao nas 5 ligas NisoTiso.xHfx .at%

X Variaveis Média | Mediana | Desvio padréo | Variancia | Minimo | Mdximo | Amplitude
largura (um) 2,83 2,77 0,58 0,34 1,68 4,00 2,32
°\+£ comprimento (um) | 5,36 4,96 1,00 1,00 4,01 7,39 3,38
gé perimetro (um) 14,29 | 13,47 2,37 5,62 11,01 19,15 8,14
- area (um?) 11,26 | 10,22 3,63 13,15 7,17 21,06 13,89
o largura (um) 2,89 2,75 0,52 0,27 1,91 4,11 2,20
9:3 comprimento (um) | 5,09 4,99 0,69 0,47 3,35 6,81 3,46
= perimetro (um) 13,59 | 13,57 1,54 2,36 10,60 | 16,81 6,21
- area (um?) 10,93 | 10,63 1,91 3,67 6,50 14,81 8,31
o largura (um) 2,14 2,01 0,48 0,23 1,38 3,27 1,89
9\5 comprimento (um) | 4,26 4,22 0,93 0,87 3,06 7,18 4,12
?_"_ perimetro (um) 10,85 | 10,71 2,06 4,25 7,80 16,54 8,73
+ area (um?) 6,64 6,37 1,89 3,58 3,97 11,14 7,17
. largura (um) 3,21 3,13 0,73 0,54 2,08 5,21 3,13
9\5 comprimento (um) | 4,90 5,02 0,88 0,77 3,28 6,50 3,22
E perimetro (um) 14,41 14,37 2,73 7,44 10,34 19,60 9,26
* area (um?) 11,52 | 10,46 3,26 10,60 7,06 20,04 12,98
. largura (um) 2,22 2,18 0,40 0,16 1,62 3,16 1,54
9\&_ comprimento (um) | 3,27 3,34 0,63 0,40 2,38 4,71 2,32
8_ perimetro (um) 9,20 9,41 1,61 2,59 6,51 12,39 5,88
+ area (um?) 5,82 6,13 1,67 2,80 3,05 8,20 5,14

O fato de se ter analisado o tamanho do gréo considerando a largura (menor
dimensao linear) e o comprimento (maior dimensao linear) foi uma tentativa de se
encontrar uma diferenca numérica expressiva em relagdo a ambas as subvariaveis,
0 que nao foi concretizado na pratica devido a aproximacdo mutua dos referidos
valores em todas as composicdes. A tentativa se deu em virtude da irregularidade
das formas geométricas que linearizam os contornos de grao.

Se fosse considerar apenas a variavel tamanho do grao sem diferenciagdes
entre a menor e a maior dimenséao lineares, ou seja, como termo unico, fazendo-se
uma média das médias dessas subvariaveis (largura e comprimento,
respectivamente), teria-se a anotagdo dos seguintes valores resumidos (um): 4,10
(na liga Hfs .at%), 3,99 (na liga Hf1 .at%), 3,20 (na liga Hf4 .at%), 4,06 (na liga Hf7
.at%) e 2,75 (na liga Hfy .at%). Sao dimensdes que indicam que o tamanho do gréo

nao esta associado diretamente ao teor percentual do hafnio na liga.
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Figura 67 - Blox-plots da estatistica descritiva relativa aos tamanhos dos graos na liga
Nisq TisoHfg .at% obtida por fusao ao arco de plasma
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Figura 68 - Blox-plots da estatistica descritiva relativa aos tamanhos dos graos na liga

Niso TisgHf11 .at% obtida por fusdo ao arco de plasma
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Figura 69 - Blox-plots da estatistica descritiva relativa aos tamanhos dos graos na liga

Niso TissHf14 .at% obtida por fusdo ao arco de plasma
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Figura 70 - Blox-plots da estatistica descritiva relativa aos tamanhos dos graos na liga

Niso Tis3Hf47 .at% obtida por fusdo ao arco de plasma
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Figura 71 - Blox-plots da estatistica descritiva relativa aos tamanhos dos graos na liga

Niso TizoHf2o .at% obtida por fusdo ao arco de plasma
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Na sequéncia, em relacdo as 5 composicées nominais obtidas por fusdo ao
arco plasma — PSPP, tém-se registradas microfotografias MEV usadas apenas para
medicdo/mensuracdo do tamanho do grédo nas pastilhas NisoTiso-xHfx .at%. As
amostras foram embutidas a frio e atacadas quimicamente. As fotografias estao
ordenadas da Figura 72 até a Figura 76. Essas fotos MEV ajudaram no computo das
dimensdes dos grdaos porque a MO nao foi suficiente para tanto. O aspecto
morfolégico que se revela como particular em cada composicdo sugere uma
variacao de fases e ocorréncia de fragbes massicas diferenciadas dessas fases.
Ademais, a heterogeneidade superficial de determinadas areas sugere por vezes
uma solidificagdo defeituosa, onde ha tensdes residuais implicitas.

Em seguida, por auxilio de exames EDS, tem-se as fotos com as quais se fez
as medicoes dos percentuais atdmicos dos trés metais ocorrentes. Essas fotografias
estdo organizadas desde a Figura 77 até a Figura 81, enquanto que na(s) correlatas
Tabela 22 até a Tabela 26 estdo contidos os valores derivados dessa observacao
microscépica. Os valores médios resultantes mostram uma aproximagéao satisfatéri a
das medicdes feitas aos percentuais nominalmente pré-estabelecidos.

Nota-se também os valores das densidades especificas calculadas evoluem
na medida em que o teor de hafnio € aumentado paulatinamente. Isso ocorre devido
ao fato do Hf ter raio atbmico e massa molar superiores aos elementos Ni e Ti.

View field: 277 pm

SEMMAG: 500 x | Date(m/dly): 05/04/17 AMMEA-UFE i SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dly): 0504117

Figura 72 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente na liga
Niso TisoHfg .at% solidificada por fusao a plasma PSPP na maquina Discovery All Metal
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[ okv | m VEGA3 TESCAN VEGA3 TESCAN,
View field: 277 ym_ | Det: SE | 50Em View field: 277 ym Det: SE ‘5611:11

SEM MAG: 500 x | Date{midly): 0504117 | LAMMEA-UFCG SEMMAG: 500 | Date({midly): 050417 LAMMEA-UFEG

3 4 N
| s 0 k\ Wi VEGA3 TESCAN VEGA3 TESCAN
View field: 138 ym | Det: SE | 20pm View figld: 46.1 pm
SEM MAG: 1.00 kx| Date(midly): 05104117 | LAMMEA-UFCG SEM MAG: .00 kx| Date(m/dly): 0504117 | LAMMEA-UFCG

Figura 73 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente na liga
Niso TisgHf11 .at% solidificada por fuséo a plasma PSPP na maquina Discovery All Metal
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VEGA3 TESCAN
Det: SE
Date{m/dly): 050417 LAMMEA-UFEG

VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0KV | WD:15.33 mm VEGA3 TESCAN

View pm SE ‘ 10 pm View field: 46.2 pm -Del: SE
SEM MAG: 3.00kx | Date(m/dly): 0510417 ‘ LAMMEA-UFCG SEM MAG: 3.00 kx| Date(m/diy): 0510417 LAMMEA-UFCG

Figura 74 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente na liga
Niso TizsHf14 .at% solidificada por fuséo a plasma PSPP na maquina Discovery All Metal
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L g - ¢t :
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| SEMMAG: 3.00 kx| Date(m LAMMEAUFCG | SEMMAG: 10.0kx | Date(midy): 0512017 |

Figura 75 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente na liga
Niso TissHf7 .at% solidificada por fusédo a plasma PSPP na maquina Discovery All Metal
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VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WE:15.64 mm VEGA3 TESCAN
Vi Apm | Det: SE | 16um E 10um
SEM MAG:3.00 kx| Date{midiy; 0511217 | LAMMEA-UFCG LAMMEA-UFCE

| SEMHV: 20.0kV ] VEGA3 TESCAN W HV: 20. Wi i VEGA3 TESCAN
View

LAMMEA-UFCG LAMMEA-UFCG

VEGA3 TESCAN

LAMMEA-UFCG | SEMMAG: 3.00 kx| Date(mialy): 05217 |

Figura 76 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente na liga
Nisq TizoHf2o .at% solidificada por fuséo a plasma PSPP na maquina Discovery All Metal
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Figura 77 — Analise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TisoHfg .at% obtida por fusao a plasma PSPP no forno Discovery All Metal: micrografia,
picos keV x contagens (u. a.) e gréfico 2D de varredura para os trés elementos

Tabela 22 — Resultados da composi¢cédo quimica obtidos por meio de analise EDS na
pastilha atacada da liga nao-tratada de NisoTisHfg .at% obtida por fusédo a plasma, com o
método PSPP, sob atmosfera inerte de argbnio, no forno Discovery All Metal EDG
(UFCG/CCT/UAEMec/Lammea)

EDS Ni Ti Hf
Percentual nominal (.at%) 50 42 8

s 52,89 39,21 7,90

2 Percentuais medidos (.at%) 48,69 43,97 7,34

o 49,13 43,72 7,16

. Média (.at%) 50,18 42,23 7,60

5 Média (.wt%) 46,58 31,97 21,45

© Fragao molar 1 0,598464994 | 0,401535006

- Densidade especifica (o, g/cm®) 41493464 | 1,4408879 | 2,854995

Densidade da liga (Z = pNi + pTi + pHf) 8,44523 g/cm?®
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Figura 78 - Andlise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizgHf11 .at% obtida por fusdo a plasma PSPP no forno Discovery All Metal: micrografia,

picos keV x contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 23 - Resultados da composi¢ao quimica obtidos por meio de analise EDS na pastilha
atacada da liga ndo-tratada de NisqTisoHf11 .at% obtida por fuséo a plasma, com o método
PSPP, sob atmosfera inerte de argbnio, no forno Discovery All Metal EDG

(UFCG/CCT/UAEMec/Lammea)

Hf11 .at% - PLASMA

EDS Ni Ti Hf
Percentual nominal (.at%) 50 39 11
48,96 40,75 10,29
Percentuais medidos (.at%) 48,48 40,28 11,24
48,60 40,74 10,66
Média (.at%) 49,01 40,19 10,80
Média (.wt%) 42,76 28,59 28,65
Fracdo molar 1 0,499475891 | 0,500524109
Densidade especifica (o, g/cm®) 3,8090608 | 1,2885513 3,813315
Densidade da liga (Z = pNi + pTi + pHf) 8,9109271 g/cm?®
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Figura 79 - Andlise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizeHf14 .at% obtida por fuséo a plasma PSPP no forno Discovery All Metal: micrografia,
picos keV x contagens (u. a.) e grafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 24 - Resultados da composi¢ao quimica obtidos por meio de analise EDS na pastilha
atacada da liga ndo-tratada de NisqTizgHf14 .at% obtida por fuséo a plasma, com o método
PSPP, sob atmosfera inerte de argbnio, no forno Discovery All Metal EDG
(UFCG/CCT/UAEMec/Lammea)

EDS Ni Ti Hf
< Percentual nominal (.at%) 50 36 14
% 48,79 37,78 13,43
< Percentuais medidos (.at%) 48,86 37,08 14,06
o 49,12 37,20 13,68
2 Média (.at%) 49,19 37,02 13,79
T Média (.wt%) 40,55 24,88 34,57
;I_ Fracdo molar 1 0,418502944 | 0,581497056
L Densidade especifica (o, g/cm®) 3,612194 1,1213416 4,601267
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,3348026 g/cm?®
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Figura 80 - Andlise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso Tiz3Hf17 .at% obtida por fusdo a plasma PSPP no forno Discovery All Metal: micrografia,
picos keV x contagens (u. a.) e grafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 25 - Resultados da composi¢ao quimica obtidos por meio de andlise EDS na pastilha
atacada da liga ndo-tratada de NisqTis3Hf7 .at% obtida por fuséo a plasma, com o método
PSPP, sob atmosfera inerte de argbnio, no forno Discovery All Metal EDG
(UFCG/CCT/UAEMec/Lammea)

EDS Ni Ti Hf
< Percentual nominal (.at%) 50 33 17
% 49,41 31,88 18,71
< Percentuais medidos (.at%) 49,84 29,31 20,86
o 49,53 32,67 17,80
2 Média (.at%) 49,70 31,72 18,59
S Média (.wt%) 37,62 19,58 42,80
E Fracao molar 1 0,313882655 | 0,686117345
T Densidade especifica (o, g/cm®) 3,3511896 | 0,8824706 5,69668
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,9303402 g/cm?®
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Figura 81 - Andlise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizoHf2 .at% obtida por fusdo a plasma PSPP no forno Discovery All Metal: micrografia,
picos keV x contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 26 - Resultados da composicao quimica obtidos por meio de analise EDS na pastilha
atacada da liga ndo-tratada de NisqTizoHf2g .at% obtida por fuséo a plasma, com o método
PSPP, sob atmosfera inerte de argbnio, no forno Discovery All Metal EDG

(UFCG/CCT/UAEMec/Lammea)

Hf20 .at% - PLASMA

EDS Ni Ti Hf
Percentual nominal (.at%) 50 30 20
49,70 33,91 16,39
Percentuais medidos (.at%) 49,91 33,81 16,28
50,02 31,36 18,62
Média (.at%) 49,91 32,27 17,82
Média (.wt%) 38,27 20,18 41,55
Fragdo molar 1 0,3269075 0,6730925
Densidade especifica (o, g/cm®) 3,4090916 | 0,9095126 5,530305
Densidade da liga (X = pNi + pTi + pHf) 9,8489092 g/cm?®
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4.2 Fitas NisoTiso.xHfx .at% solidificadas rapidamente por Melt Spinning

Caracterizacao Térmica (DSC)

Analisando-se os termogramas da Figura 82, observou-se a presenca de dois
picos de transformacdo em 3 fitas: NisoTisgHf14 .at% - 40 Hz (Figura 82(e)),
Niso Tis3Hf17 .at% - 30 Hz (Figura 82(f)) e NisgTisoHf2o .at% - 40 Hz (Figura 82(h)).
Caso houvesse um teor massico consideravel da fase R, poder-se-ia indicar a
presenca de picos de transformacéo relacionados especificamente a essa fase, o
que é normalmente referenciado na literatura que discorre sobre ligas com EMF.
Contudo, o refinamento de estrutura mostra que nao ha presenca de fases Ni-Ti-Hf —
R e que os baixos teores da fase NiTi — R presente (< 6 .wt%) € insuficiente para
associa-los individualmente a uma fase R. Assim, o progresso da transformacao
martensita B2—B19’ ou da transformacédo austenita B19'—»B2 se inicia no primeiro
pico e termina no segundo. Ou seja, nao ha fase romboédrica nas fitas Ni-Ti-Hf.

No geral, os picos de transformacao ficaram bem mais definidos nos graficos
das fitas obtidas por uma velocidade menor da volante giratéria (1.800 rpm): 18,84
m/s ou frequéncia de 30 Hz. Isso pode ser constatado na Figura 82(a), Figura 82(d),
Figura 82(f) e Figura 82(g), as quais se referem, nesta ordem, as composicoes
nominais NisoTisoHfs .at%, NisoTizeHf14 .at%, NisoTissHf17 .at% e NisgTisoHf2o .at%.
Essa particularidade na acentuacdo das curvas calorimétricas esta associada aos
altos teores massicos da fase martensitica B19’ nas amostras citadas. Esses teores
foram calculados iguais a, respectivamente, 53.45 %, 76.30 %, 96.93 % e 81,74 %.
Nesse caso, pode-se concluir que o aumento de velocidade da roda de cobre, além
dos 20 m/s, inibe substancialmente os teores massicos (%.wt) das fases instaveis na
matriz das fitas melt spinning.

O detalhamento das temperaturas de transformacdo assim como das
histereses parciais e energias entalpicas (parciais e totais) esta contido na Tabela
27. Dividiu-se a mesma em dois periodos: austenitico (aquecimento) e martensitico
(arrefecimento). Notificou-se também as TTs de pico (Ap e Mp) para ambos o0s
periodos, além das TTs inicial (As e Ms) e final (Af e Mf).

Verificou-se ainda uma relagao proporcional entre o teor de hafnio na liga e as
temperaturas de transformacédo de fase. Conforme se aumenta paulatinamente o

teor de hafnio na composi¢cao nominal, observa-se um amento gradual das TTs. Isso
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geralmente independe do processamento usado. Porém, comparando-se com as
TTs registradas na literatura, esse processo de fabricacdo é o que mais tem

diminuido essa variavel. As baixas entalpias refletem uma baixa demanda de

energia devido ao pequeno tamanho do grao que compde a matriz.
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Figura 82 — Gréaficos DSC das fitas brutas NisoTiso.xHfx .at% obtidas pelo método de
solidificacao rapida Melt Spinning (no laboratério da UFSCar, Sao Carlos-SP)



163

Tabela 27 - Temperaturas de Transformacgéao (TTs) de fases registradas em exames DSC para as fitas brutas NisqTiso.xHfx .at% solidificadas
rapidamente pelo método Melt Spinning (Laboratério de Fundicao e Solidificacdo da Universidade Federal de Sao Carlos, SP)

Fitas brutas Ms | Mp ‘ Mf | Histerese Parcial (AP)| Entalpias parciais (J/Q) Entalpia Total - ET
g | Hf .at% | Vel (Hz) Fases (°C) (Ms—Mp) (Mp—Mf) >Ms—Mp—Mf (J/g)
:E 8 30 B2—-B19' -8,77 -11,42 | -40,09 31,32 0,347 3,759 4,106
2 8 70 B2—-B19' -6,41 -17,26 | -30,26 23,85 1,077 1,29 2,367
g 14 30 B2—-B19' | 54,18 48,76 44,48 9,70 2,351 1,856 4,207
8 14 40 B2—-B19' | 22,47 22,00 | -34,35 56,82 0,057 6,851 6,908
% 17 30 B2—-B19' | 54,44 49,44 | -17,37 71,81 0,259 3,454 3,713
o 20 30 B2—B19' | 100,8 96,31 86,89 13,91 2,233 4,685 6,918
20 40 B2—-B19' | 57,19 45,00 | -28,19 85,38 0,764 4,585 5,349
Fitas brutas As Ap Af Histerese Parcial (AP)| Entalpias parciais (J/g) Entalpia Total - ET
S Hf .at% | Vel (Hz) Fases (°C) (As—Ap) (Ap—Af) >As—Ap—Af (J/g)
= 8 30 B19'-B2 2,56 33,05 54,05 51,49 3,401 2,342 5,743
% 8 70 B19'-B2 5,11 36,82 57,56 52,45 2,142 1,401 3,543
= 14 30 B19'-B2 | 87,59 101,15 | 104,25 16,66 3,293 0,753 4,046
-§ 14 40 B19'-B2 | 26,38 60,41 75,93 49,55 5,720 2,609 8,329
S 17 30 B19'-B2 | 94,59 98,91 102,30 7,71 2,583 2,027 4,610
o 20 30 B19'-B2 | 129,19 | 136,18 | 139,65 10,46 4,815 2,390 7,205
20 40 B19'-B2 | 20,73 4524 | 103,94 83,21 1,699 4,070 5,769
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A histerese total (AT = Af — Ms) é um referencial para averiguacdo da
homogeneidade coletiva das ligas no processo (Suresh, 2014). Como as 8 fitas
foram obtidas em velocidades giratérias diferenciadas, a comparagao equitativa
entre as composigdes seria ponderavel mediante a escolha de uma velocidade fixa
que seja predominante entre as 8 amostras: 18,84 m/s (ou 30 Hz). Essa frequéncia
(30 cps) ocorre na metade das fitas: Hfg, Hf14, Hf17 € Ha .at%. Assim, para o calculo
da histerese térmica total (AT) considerou-se, a priori, apenas essas 4 composi¢cdes
cujas velocidades de obtengao foram iguais, pois elas s&o maioria.

A Figura 83 mostra essas fitas consideradas a parte. A fita NisoTisoHfs .at% -
70 Hz foi dispensada dessa analise porque foi a Unica obtida com essa velocidade:
43,98 m/s. As fitas NisgTizsHf14 .at% - 40 Hz e NisoTizoHf2o .at% - 40 Hz séo as
Unicas obtidas com essa mesma velocidade (25,13 m/s). Por serem minoritarias, nao

foram consideradas em separado.
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Figura 83 - Histerese total das ligas obtidas sob a velocidade de 18,84 m/s

De acordo com a Figura 83, as histereses totais das fitas obtidas com a
frequéncia de 30 Hz (18,84 m/s) correspondem a uma funcdo logaritmica
decrescente de 6timo ajuste ndo-linear (R® > 0,95). Isso indica uma relagdo
inversamente proporcional com o teor massico de fase martensitica B19’' nestas
composic¢oes. Ou seja, quanto maior € a fracdo de fase B19’, menor é a histerese
total (AT, °C). Ademais, é importante salientar que o crescimento no teor da fase
B19’ (monoclinica) est4 associado a uma diminuigao no teor da fase Ni-Ti. Portanto,
a influéncia da fase instavel B19’ varia na histerese total de acordo com o teor
flutuante da fase Ni-Ti.
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Contudo, conforme é mostrado na Figura 84, mesmo considerando amostras
de composi¢cdes nominais obtidas em velocidades diferenciadas, ainda se obtém um
bom ajuste polinomial (R® > 0,80). Isso indica uma boa homogeneidade das
composicoes resultantes, o que € consequéncia do processamento Melt Spinning.
Ou seja, o0 processo viabiliza boa difusdo do hafnio no interior da liga. Por isso, nao
houve necessidade de se usar, para efeito de registro das TTs, duas ou mais séries
de amostras.

y = 0,3128x3 - 3,2745x2 + 5,3984x + 60,834
R?=0,8314

Histere Total (AT, °C)
s s wn w o
o wn o 1% o

[
wn

Hf8 - 30 Hz Hf8 - 70 Hz Hf14 - 30 Hz Hf14 - 40 Hz Hf17 - 30 Hz Hf20 - 30 Hz Hf20 - 40 Hz

Figura 84 - Histerese total das 7 fitas Niso Tiso.xHfx .at% com EMF em quaisquer velocidades

Dessa forma, ao considerar conjuntamente ligas de composicdes diferentes,
percebe-se uma histerese térmica total (AT) que tem uma relacdo matematica
descrita por um R? estatisticamente significativo. Por isso, pode-se concluir, partindo-
se de uma situacdo geral para uma particular, que ha também uma regularidade
composicional sugerindo, por consequéncia, uma homogeneidade composicional em
cada amostra.
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Caracterizacao Estrutural (DRX)

Os exames de raios X foram feitos nas 8 fitas brutas NisoTiso-xHfx .at% obtidas
pelo processo de solidificacdo rapida melt spinning. A partir deles, foi possivel
calcular o grau de cristalinidade relativa (Xc, %). Por consequéncia desse calculo, foi
possivel também saber o grau amorfo (background) presente em cada amostra, de
acordo como ilustra a Figura 85, de forma exemplificativa. Igualmente foi feito em
todas as outras composicbes nominais e velocidades diferenciadas. Os dados
usados para o referido calculo estdo postos na Tabela 28, além do valor Goodness
Of Fit (GOF) — qualidade do ajuste.

3500 s obs [cts]

Icalc [cts]
Iback [cts]

3000 —

Ni50Ti30Hf20 .at%
Velocidade: 18,84 m/s
30 Hz

GOF =1,76969

Xc =59,73%

2500
2000 —

1500 ~

Intensidade [u. a.]

1000

500 +

0 20 40 60 80 100

Angulo 20 (°)

Figura 85 - Exemplo dos perfis difratométricos por meio dos quais foi feito o calculo da
cristalinidade relativa (Xc, %) na fita NisoTizoHf2o .at% - 30 Hz [velocidade de 18,84 m/s]

Tabela 28 - Resultados finais da cristalinidade Xc nas oito amostras de fitas NisgTizoHf2g .at%

Composicdes | Ipack (integrada) lcalc (integrada) Cristalinidade | Fase amorfa GOF
Hf (.at%) Baseline Linha cristalinha Xc [%] [%] Rwp/Rexp

Hf08% 30Hz | 3304,848926 | 4681,522905 | 58,61889484 | 41,38110516 | 2,11003
Hf08% 70Hz | 3798,376597 | 5926,287348 | 60,94079324 | 39,05920676 | 1,85785
Hf11%_ 30Hz | 4875,994631 12046,41407 71,18616671 | 28,81383329 | 5,75202
Hf14% 30Hz | 4243,734421 | 6252,355357 59,5684249 | 40,4315751 2,44347
Hf14% 40Hz | 3578,037716 5112,560136 58,82863553 | 41,17136447 | 2,06634
Hf17% 30Hz | 4509,278686 6154,748593 57,71504922 | 42,28495078 | 2,16279
Hf20% 30Hz | 4256,681605 6314,967685 59,73493361 | 40,26506639 | 1,76969
Hf20%_ 40Hz | 2870,755283 4058,518686 58,57061944 | 41,42938056 | 2,62318
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Fazendo-se uma andlise estatistica descritiva desses valores Xc, percebe-se
que a média igual a 60,64 %, a mediana igual a 59,19 % e o desvio padrao igual a
4,36 % fazem do melt spinning um processamento que uniformizou a cristalinidade
relativa dentre as amostras de fitas Ni-Ti-Hf analisadas. Isso é ratificado pelo baixo
valor do erro padréao: Xc = 1,54%.

Em seguida, os 8 difratogramas das fitas NisoTiso-xHfx .at% obtidas pelo
processo Melt Spinning foram submetidos ao refinamento Rietveld para analise
qualitativa e quantitativa. A analise qualitativa comprovou a existéncia de 5 fases
distintas: Ni Ti (fase HT — Hexagonal de eixo Trigonal), NiTi (1/1) — fase R, Ni-Ti
(B19’), Ni-Ti-Hf - B19 (ortHorHombic — fase H) e Ni-Ti-Hf - B19’ (monoclinica). Essas

fases estéo identificadas por simbologia na Figura 86.
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Figura 86 - Identificagdo das fases presentes nos difratogramas das 8 amostras de fitas
brutas solidificadas rapidamente por melt spinning (apenas radiagoes Ka1)
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As trés primeiras fases sdo compostos binarios de nitinol enquanto que as
ultimas fases sdo formagdes ternarias de carater estavel (B19) e instavel (B19’).
Assim, foi possivel resumir/juntar as trés primeiras citadas apenas numa fase NiTi
(com suas 3 modulagbes na composigdo quimica) e as outras 2 fases foram
consideradas individualmente. Considerando a porgao cristalina calculada, a fracao
massica de cada fase presente em todas as 8 amostras foi representada num unico

grafico bidimensional, de acordo com a Figura 87.
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Figura 87 - Percentual méssico das fases encontradas nas fitas Nisq Tiso-xHfx .at% brutas
solidificadas rapidamente por Melt Spinning (gréaficos juntos)

Tais graficos podem ser visualizados ainda de forma individual na Figura 88,
de acordo com a composicao nominal e frequéncia usada na volante giratéria de
cobre. A fita NisoTizgHf11 .at% foi a amostra na qual foi registrada o maior percentual
massico de fase B19 (estrutura ortorrobmbica). Como nessa amostra nao houve
mudanca de fase, segundo o grafico DSC presentes na Figura 82(c), concluiu-se que

esta fase n&o poderia ser matensitica, ou seja, instavel.
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A analise quantitativa gerou varias informagbes numéricas relativas aos
atributos geomeétricos e fisicos das fitas solidificadas por melt spinning. Foram 14
(quatorze) as variaveis que foram definidas para cada fase. Os resultados graficos
do refinamento de estrutura constam na Figura 91 até a Figura 98 e os dados
numeéricos estao organizados na(s) Tabela 30 até a Tabela 37.

Considerando-se apenas as fases metaestaveis B19’, tdo somente nas fitas
obtidas a 30 Hz, por serem mais ocorrentes entre as demais fases, € possivel fazer
uma observagdo variante dos valores obtidos em cada composi¢do nominal, de
acordo como € mostrado na Figura 89. Por suceder em 11 versdes, ha uma variagao

dos valores em virtude das particularidades estruturais de cada estrutura.

wn
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—— 2 [A]
- b[A]
c[A)

w

Distancias interatémicas [A]
(a,b, )
~

8 8 8 14 14 14 17 17 20 20 20
%.at de Hafnio

Figura 89 - Valores dos parametros cristalinos na fase martensita B19’ em 4 amostras NiTiHf

Além disso, foi possivel plotar os valores do volume da célula unitaria e do
angulo B, sendo este ultimo um item caracterizador presente obrigatoriamente nas
células monoclinicas da fase B19'. Conforme é mostrada na Figura 90, a variacao
aqui também ocorre em funcéo das particularidades geométricas dos parametros (a,

b, ¢), principalmente no volume (Vol = a.b.c.senp).
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6T g =—@= beta["]
_E E 50 ~—Volume [Ar3]
§° '>5 40
=4 30
20

8 8 8 14 14 14 17 17 20 20 20
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Figura 90 - Valores do angulo B e do volume encontrados nas 11 fases B19’ das quatro fitas
NiTiHf obtidas sob a velocidade giratéria de 18,84 m/s (30 cps)
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No geral, os valores encontrados nesse trabalho sdo muito semelhantes aos

documentados na literatura (Potapov, 1997). Na Tabela 29 consta o resumo

estatistico dos 11 valores de cada um dos parametros (a, b, c, B e Vol) encontrados
nas fitas obtidas sob a velocidade de 1800 rpm (30 Hz): Hfg, Hfy1, Hf14 € Hfyo .at%. A
média é préxima dos valores contidos nas cartas cristalograficas (Zarinejad, 2008).

Tabela 29 - Estatistica descritiva das 11 variagdes da fase B19’ ocorrente apenas nas 4 fitas
obtidas a uma velocidade giratéria de 18,84 m/s (frequéncia de 30 Hz)

Variaveis a[A] | b[A] | c[A] | Beta[°]|Volume [A?]
Média 3,0249 | 4,0388 | 4,9277 | 98,5550 | 59,0693

Erro padrao 0,12580,1020| 0,0734 | 1,8818 2,6989
Mediana 3,1073 | 4,0223 | 4,9383 | 98,6050 | 59,5489
Desvio padrao 0,4173|0,3384 | 0,2435 | 6,2411 8,9512
Variancia da amostra 0,1741|0,1145| 0,0593 | 38,9510 | 80,1245
Curtose 0,0910|0,4538| 0,1335 | 1,9695 -1,1414
Assimetria 0,35170,7960 |-0,2287 | 0,6085 0,0276
Intervalo 1,4128 |1,1217 | 0,8686 | 24,5754 | 25,9433
Minimo 2,4341 | 3,5329 | 4,4620 | 87,7372 | 47,0517
Maximo 3,8469 | 4,6546 | 5,3305 | 112,3126 | 72,9951

Nivel de confianca para a média (95,0%) | 0,2803 |0,2273 | 0,1636 | 4,1928 6,0135
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Figura 91 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTisHfs .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 18,84 m/s (1.800 rpm)

Tabela 30 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Niso TisoHfg .at% - 30 cps (velocidade: 18,84 m/s)

Hf8 .at% - 30 Hz

Fase(s) Ni-Ti - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19'
Massa (g/mol) 238,238 239,318 213,2
Densidade (calculada), g/cm?® 8,4066 8,0423 4,8493
Fator de estrutura (Qtde elétrons) -
F(000) 109,4 110 100
Coeficiente de E}t;gé?gao em massa 121,373 118,0893 114,8459
Fracdo de Volume [%)] 44,8383 19,0146 36,1471
Fracdo em Peso [%] 53,45534 21,68625 24,85841
Grupo espacial (N°) P 1(?11/)m 1 P 1(?11/)m 1 P1m1(6)
a[A] 2,468904 2,738509 3,107314
b [A] 4,025244 3,997378 4,654578
c[A] 4,745039 4,878578 5,059653
alpha[°] 90 90 90
beta|°] 93,80922 112,3126 94,06311
gammal®] 90 90 90
Volume [10° pm3] 47,05174 49,40648 72,99505
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Figura 92 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTisHfg .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 43,98 m/s (4.200 rpm)

Tabela 31 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Niso TisoHfg .at% - 70 cps (velocidade: 43,98 m/s)

Hf8 .at% - 70 Hz

Fase(s) Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19" | NiyTi - HT
Massa (g/mol) 238,238 237,158 1157,856
Densidade (calculada), g/cm® 4,0562 7,6478 6,9089
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - F(000) 109,4 108,8 546,42
Coeficiente de [actr?]r;/ugeilgao em massa 121,373 124,6866 90,8332
Fracdo de Volume [%)] 0,1631 0,2948 99,5421
Fracdo em Peso [%)] 0,095791 0,326476 99,57773
Grupo espacial (N°) P121/m1 P121/m1 R-3m
(11) (11) (166)
a[A] 3,658508 2,586007 2,725681
b [A] 4,686512 4,060061 2,725681
c[A] 5,688325 4,921632 43,24687
alpha[°] 90 90 90
beta[°] 89,08896 94,8848 90
gammal|°] 90 90 120
Volume [10° pm3] 97,51763 51,48624 278,2501
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Figura 93 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizeHf11 .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 18,84 m/s (1.800 rpm)

Tabela 32 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Nisg TizgHf11 .at% - 30 cps (velocidade: 18,84 m/s)

Fase(s) Ni-Ti— R (l\cl;rt-g IrrHétaniB;e?)
Massa (g/mol) 959,4 18591,36
Densidade (calculada), g/cm?® 5,9029 10,1362
Fator de estrutura (Qtde elétrons) -
F (00(0) ) 450 8000
N Coeficiente de [ac}rig/l;]?géo em massa 114.8459 128,2063
8' Fragéo de Volume [%] 7,2977 92,7023
X Fracédo em Peso [%)] 4,383503 95,6165
© Grupo espacial (N°) P -3 (147) Fddd (70)
% a [é] 7,447414 9,291247
b [A] 7,447414 12,02386
c [A] 5,617957 27,25861
alpha[°] 90 90
beta| °] 90 90
gammal|°] 120 90
Volume [10° pm3] 269,8485 3045,24
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Figura 94 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizHf4 .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 18,84 m/s (1.800 rpm)

Tabela 33 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Nisg TizsHf14 .at% - 30 cps (velocidade: 18,84 m/s)

-30 Hz

Hf14 .at%

Fase(s) Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti- R
Massa (g/mol) 307,2248 238,238 275,471 959.,4
Densidade (calculada), g/lcm® 7,3431 6,8711 9,7022 6,3087
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - F(000) 136 109,4 123,32 450
Coeficiente de atenuacdo em massa [cmz/g] 123,9414 121,373 129,8064 114,8459
Fracédo de Volume [%] 68,6573 0,0996 4,3399 26,9031
Fragdo em Peso [%] 70,34693 0,095498 5,875344 23,68223
Grupo espacial (N°) P121/m1(11)|P121/m1(11) [P 121/m1(11) | P -3 (147)
a[Al 3,846876 2,434064 2,833205 7,440918
b [A] 3,532875 4,614593 3,750148 7,440918
c[A] 5,115234 5,183463 4,461961 5,265762
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 87,73716 98,60503 96,09216 90
gammal°] 90 90 90 120
Volume [10° pm3] 69,46454 57,56636 47,14032 252,4904
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Figura 95 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizHf14 .at% obtida por Melt

Spinning sob velocidade giratéria igual a 25,13 m/s (2.400 rpm)

Tabela 34 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Niso Ti3sHf 14 .at% - 40 cps (velocidade: 25,13 m/s)
Fase(s) Ni-Ti-Hf - B19' Ni-Ti-H - B19' Ni-Ti - R Ni-Ti - B19' Ni-Ti-Hf -B19'
Massa (g/mol) 307,2248 238,238 959,4 213,2 313,352
Densidade (calculada), g/cm3 8,614 9,8695 6,1521 6,5393 9,0161
Fa‘:{é?fo‘;z;r“t;‘(rg‘ogc)’tde 136 109,4 450 100 137.6
Coeficiente de atenuagao em | 455 9414 121,373 | 114,845 | 114,845 | 134,696
N massa [cm /g]
g Fragcéo de Volume [%] 83,8149 0,0647 8,2265 0,0955 7,7985
N Fracao em Peso [%] 85,52588 0,075653 5,99532 0,07395 8,32918
% Grupo espaocial (N°) P12t/m1(11)| © 1511/)"1 1 (':4'% P1m1(6) P11 (ﬂ/)m
% a [/}] 3,535886 2,69253 7,42803 | 2,88602 | 3,022764
b [A] 4,234304 3,271044 7,42803 | 3,97766 | 4,084873
c[A] 4,022996 4,662455 | 541853 | 4,7345 | 4,777498
alpha [°] 90 90 90 90 90
beta[°] 100,5401 102,5828 90 95,1527 101,9932
gamma [°] 90 90 120 90 90
Volume [1 0° pm3] 59,21606 40,07776 258,916 54,1307 | 57,70302
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Figura 96 - Refinamento de estrutura realizado na liga NiseTizsHf7 .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 18,84 m/s (1.800 rpm)

Tabela 35 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Niso Ti33Hf{7 .at% - 30 cps (velocidade: 18,84 m/s)

Hf17 .at% - 30 Hz

Fase(s) Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti- R
Massa (g/mol) 344,2418 237,158 959,4
Densidade (calculada), g/cm® 9,3382 7,2038 6,4235
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - F(000) 149,8 108,8 450
Coeficiente de ;trigé?gao em massa 130,8704 124.6866 114,8459
Fracdo de Volume [%)] 60,7567 35,21 4,0333
Fracdo em Peso [%)] 66,99145 29,94948 3,05907
Grupo espacial (N°) P121/m1 P121/m1 P-3
) (11) (11) (147)
a[A] 3,319671 2,82731 7,327682
b [A] 3,799191 4,049072 7,327682
c[A] 4,966256 4,80615 5,332784
alpha[°] 90 90 90
beta[°] 102,2663 96,57378 90
gammal°] 90 90 120
Volume [10° pm3] 61,20482 54,65898 247,9807
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Figura 97 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizoHf2o .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 18,84 m/s (1.800 rpm)

Tabela 36 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Niso Ti3oHfo .at% - 30 cps (velocidade: 18,84 m/s)

Fase(s) Ni-Ti-Hf - Ni-Ti-I—'If - Ni-Ti-I—'|f - Ni-Ti-I—'|f -
B19 B19 B19 B19
Massa (g/mol) 18591,36 | 344,2418 309,032 344,2418
Densidade (calculada), g/cm?® 10,8379 8,4105 8,6162 9,1056
Fator de estrutlgra (Qtde elétrons) - 8000 149.8 135,2 149.8
(000)
n| Coeficiente de atenuacao em | 458 5055 | 1308704 | 145054 | 130,8704
T massa [cm“/g]
S Fracdo de Volume [%] 14,8534 61,9779 21,832 1,3367
o\'o Fracdo em Peso [%)] 18,24077 | 59,06511 21,31493 1,379187
© Grupo espacial (N°) Fddd P121/m1 | P121/m1 | P121/m1
9 o (70) (11) (11) (11)
T a[A] 8,773419 3,3521 3,121758 3,223946
b [A] 12,42506 | 3,867287 4,114513 4,022305
c[A] 26,12681 | 5,330514 4,719182 4,938345
alpha[°] 90 90 90 90
beta[°] 90 100,4489 100,7651 101,4316
gammal°] 90 90 90 90
Volume [10° pm3] 2848,091 | 67,95638 59,54887 62,76854
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Figura 98 - Refinamento de estrutura realizado na liga NisoTizoHf2o .at% obtida por Melt
Spinning sob velocidade giratéria igual a 25,13 m/s (2.400 rpm)

Tabela 37 - Resultados quantitativos obtidos por meio do Refinamento de estrutura realizado
na fita Nisg TizoHf2g .at% - 40 cps (velocidade: 25,13 m/s)

Hf20 .at% - 40 Hz

Fase(s) Ni-Ti-Hf - B19| Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti- R
Massa (g/mol) 18591,36 309,032 959,4
Densidade (calculada), g/cm?® 10,7874 9,1566 3,7819
Fator de estrutura (Qtde elétrons) - F(000) 8000 135,2 450
Coeficiente de atenuacdo em massa [cm?/g] 128,2063 145,054 114,8459
Fracdo de Volume [%)] 16,0484 83,5089 0,4427
Fracdo em Peso [%)] 18,42777 81,39401 0,178223
Grupo espacial (N°) Fddd(70) |P121/m1(11)| P 3(143)
a[A] 8,820548 3,198162 | 8,621424
b [A] 12,33571 3,960055 8,621424
c[A] 26,29788 4,42752 6,543184
alpha[°] 90 90 90
beta|°] 90 92,15803 90
gamma|°] 90 90 120
Volume [10° pm3] 2861,412 56,03432 421,1897
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Considerando as 8 amostras de fitas Niso Tiso-xHfx .at%, na analise quantitativa
foi possivel fazer a indexagéao de 2780 picos cristalinos. Essa parte complementar do
refinamento se refere aos posicionamentos dos planos cristalograficos na rede.

As menores e maiores indexagdes ocorreram nas fitas NisoTisoHfg .at% — 30
Hz e NisoTizgoHf2o .at% — 40 Hz com a quantidade de, respectivamente, 164 e 571
picos. A média foi igual a 347,5 picos indexados e a mediana foi igual a 332 picos. O
desvio padrao foi 142, 61. O erro padrao foi de 50,42 e o nivel de confianga para a
média, em termos de 95% (a = 0,05), foi de 119,23.

Os resultados numéricos estdo organizados na Tabela 38. Foram
contabilizadas 12 fases diferentes, as quais sintetizam estruturas, composicdes e
parametros de rede diferenciados. Conforme é mostrado na Figura 99, ha uma
tendéncia em se ter mais picos identificados conforme se aumenta o teor de Hf na
composicao, porém essas duas variaveis sdo insuficientes por si mesmas para
explicar essa relagdo. Por isso o valor R? = 0,54 da fungéo linear é baixo.

A discriminagao dos indices de Miller esta contida nas tabelas do Apéndice G
deste trabalho. As mesmas foram organizadas por fase. Considerando-se o grau de
cristalinidade relativa (Xc) calculado para cada amostra, os resultados demonstram
um alto grau de repeticdo dos cristalitos no reticulo cristalino.

A determinacao dos indices (h k {) € muito importante porque torna possivel o

célculo do angulo ¢ (phi) entre os planos cristalograficos subsequentes de uma
mesma fase. Embora ndo seja objetivo deste trabalho, as direcoes cristalograficas
permitem também o célculo das densidades linear e planar.

Observou-se que a quantidade de picos de uma determinada fase ndo indica,
necessariamente, alto teor massico da mesma. A interferéncia construtiva, portanto,
€ o parametro definidor de fracdo (massica ou volumétrica) das fases. Isso é
possivel de ser exemplificado na fita de composi¢cdo NisgTizoHf2o .at% — 40 Hz
(velocidade de obtencédo: 25,13 m/s). Foi demonstrado na Tabela 38 que embora a
fase B19 (célula ortorrobmbica) tenha 295 picos indexados no difratograma, o
percentual massico relativo a esta fase € igual a 18,42 %. Por outro lado, a fase Ni-
Ti (R) tem expressivos 224 picos com indices de Miller e s representa 0,18 .wt%
enquanto que a fase B19’ (estrutura ortorrémbica) tem apenas 52 picos indexados e

resume 81,40 .wt%. Da mesma forma ocorre com varios outras fases comparadas.
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Tabela 38 - Quantidade parcial e total de picos indexados por meio do Refinamento Rietveld (nas varias composi¢cdes nominais)

Estrutura Monoclinico | Hexagonal | Hexagonal | Monoclinico | Monoclinico | Monoclinico | Monoclinico | Monoclinico Monoclinico Monaclinico | Monoclinico Ortorrémbica
Cédigo (referéncia) |99-004-0046|99-004-0273|99-004-0262| 99-004-0351 | 998-004-0379 | 99-004-0354 | 99-004-0350 | 99-001-0004 | 99-001-0010 | 99-004-0343 | 98-001-0005 99-005-0002
Ficha padréo (MOL) (1/1) (1/1) (211) (0.85/0.95/0.1)| (1/0.64/0.36) | (0.8/0.8/0.4) (0.6/1/0.4) |(0.9/0.59/0.51)| (0.86/0.89/0.25)| (1/0.9/0.1) (0.9/1/0.1} | (0.5/0.167/0.333) | somatério | Fases (Qtde)
Fases indexadas | NiTi-B19' Ni-Ti- R NizTi- HT | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19' | Ni-Ti-Hf - B19'| Ni-Ti-Hf - B19'|  Ni-Ti-Hf - B19 z 12
Hf08%_30Hz 70 45 49 164 3
Hf08%_70Hz 54 96 50 200 3
Hf11%_30Hz 149 309 458 2
Hf14%_30Hz 140 54 70 48 32 4
Hf14%_40Hz 55 142 40 59 56 352 5
Hf17%_30Hz 140 59 55 254 3
Hf20%_30Hz 57 121 291 469 3
Hf20%_40Hz 224 52 295 571 3
2780

600

500

400

300

200

100

Hf08%_30Hz

Hf08%_70Hz

Hf11%_30Hz

Hf14%_30Hz

Hf14%_40Hz

Hf17%_30Hz

y=43,119x + 153,46

R?=0,5485

Hf20%_30Hz

Hf20%_40Hz

Figura 99 - Quantidade de picos indexados nas varias composi¢coes de fitas Nisq Tis0.xHfx .at% solidificadas rapidamente
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O método Rietveld também foi utilizado para determinar os parametros
estruturais de cada uma das fases identificadas nas varias composicdées nominais de
fitas Niso Tiso-xHfx .at%. Para exemplificagdo, adotamos aqui apenas as fases binarias
NiTi encontras em algumas das oito amostras brutas. Na(s) Tabela 39, Tabela 40 e
Tabela 41 foram discriminados os indices de Wyckoff (Muller, 2004), s.o.f. (fracdes
de ocupacgao no sitio), posi¢cdes atbmicas (X, y, z) € 0 parametro térmico isotrépico
(B). Este ultimo tem valores proximos a zero e descreve o grau maximo de ordem

estatica nas estruturas. Suas representagdes 3D estdo nos graficos da Figura 100.

Tabela 39 - Parametros estruturais dos d&tomos na fase estequiométrica Ni; Ti; — B19’
resultantes do refinamento de estrutura feito na fita NisoTisHfs .at% - 30 Hz

NiTi (1/1) - B19' - grupo espacial P 1 21/m 1 (11): soma da férmula quimica = Ni,Ti

Atom | Woyckoff s.o.f. X y z B [10%4 pm/2]
Ti1 1a 1,000000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,000000 0,000000
Ti2 1b 1,000000 | 0,000000 | 0,500000 | 0,625000 0,000000
Ni1 1a 1,000000 | 0,500000 | 0,000000 | 0,500000 0,000000
Ni2 1b 1,000000 | 0,500000 | 0,500000 | 0,125000 0,000000

Tabela 40 - Parametros estruturais dos atomos na fase estequiométrica Ni Ti; — HT
resultantes do refinamento de estrutura feito na fita NisoTisHfg .at% - 70 Hz

NiTi (2/1) - HT - grupo espacial R -3 m (166): soma da férmula quimica = Niy4,07Tis 03

Atom | Woyckoff s.o.f. X y z B [107"4 pm"2]
Ni1 3a 0,670000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,000000 0,000000
Ti1 3a 0,330000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,000000 0,000000
Ni2 6C 0,670000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,047600 0,000000
Ti2 6C 0,330000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,047600 0,000000
Ni3 6C 0,670000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,095200 0,000000
Ti3 6C 0,330000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,095200 0,000000
Ni4 6C 0,670000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,142900 0,000000
Ti4 6c 0,330000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,142900 0,000000

Tabela 41 - Parametros estruturais dos atomos na fase estequiométrica Ni; Ti; — R
resultantes do refinamento de estrutura feito na fita NisoTiseHf11 .at% - 30 Hz

NiTi (1/1) - R - grupo espacial P -3 (147): soma da férmula quimica = NigoTig

Atom | Woyckoff s.o.f. X y z B [1074 pm”"2]
Ti1 1b 1,000000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,500000 0,000000
Ti2 2d 1,000000 | 0,333333 | 0,666667 | 0,541000 0,000000
Ti3 69 1,000000 | 0,342000 | 0,012000 | 0,156000 0,000000
Ni1 1a 1,000000 | 0,000000 | 0,000000 | 0,000000 0,000000
Ni2 2d 1,000000 | 0,333333 | 0,666667 | 0,075000 0,000000
Ni3 69 1,000000 | 0,317000 | 0,345000 | 0,359000 0,000000
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Figura 100 - Padrao DRX criado em fungéo das cartas geradas por meio dos refinamentos

de estruturas realizados nas fitas Niso Tiso-xHfx .at% obtidas por melt spinning
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Todas as cartas geradas com extensdao .CIF (arquivo de informacéao
cristalogréfica), em fungdo dos refinamentos oriundos deste trabalho, podem ser
enviados/armazenados para o banco de dados da unido internacional de
cristalografia (IlUCr - International Union of Crystallography) a fim de serem
disponibilizados gratuitamente na rede mundial de computadores. O Unico requisito
a ser preenchido € que a referida carta seja associada a um trabalho publicado em
periddico com alto fator de impacto. Isso possibilita a men¢gdo do numero da carta
que estara sempre associada a uma referéncia bibliografica.

Esses arquivos .cif (Crystallographic Information File) determinados para as
fases binarias mencionadas na Figura 100 (a, b, c) foram usados para extrair os
dados de indexagéo (h k I) e visualizagcao espacial no software Mercury 3.10.3 (Build
206425) - Copyright CCDC 2001-2018, Todos os direitos reservados -
http://www.ccdc.cam.ac.uk/mercury. Além de se poder calcular o difratograma
padrao, em temperatura ambiente, para o intervalo maximo de varredura 0 ° < 20 <
180 ¢, fez-se neste caso apenas o referente célculo para o intervalo adotado nos
experimentos laboratoriais da difragéo de raios x: 12 ° <206 <90 °.

As ferramentas interativas do aplicativo Mercury ndo se restringem apenas a
visualizacdo da estrutura no espaco, para geracdo de imagens 2D em altas
resolucbes. Com elas é possivel gerar animagdes ou videos, mas também
possibilitam uma impressédo tridimensional com a geracdo de arquivos VRML
(colorido) e STL (monocromatico). Para tanto, basta ter um hardware conectado ao
sistema operacional e filamentos PLA (plastico de poliacido lactico) comercial. A
escala de saida de dados est4 sempre atrelada ao angstrom (A). Assim, é possivel
determinar a escala de ampliacdo pela relacdo mm/A, ou seja, o estabelecimento da
quantidade de mm indica a saida de uma real distancia.

Os resultados da indexacdo dessas cartas criadas por meio desse estudo
estdo expostos na Tabela 42, na qual é possivel perceber 70 indices para a fase
NiTi (B19’), 54 indices para a fase NixTi (HT) e 149 indices para a fase NiTi (R). De
forma semelhante foi feito também para as fases Ni-Ti-Hf B19 (fase H — estrutura
ortorrdmbica) e Ni-Ti-Hf B19’' (fase martensita — estrutura monoclinica). Ou seja,
tratando-se de fitas solidificadas rapidamente, o mesmo processo de otimizacao
estrutural foi adotado em todas as 12 fases encontradas e suas 26 modulagoes.
Nessa instancia se descreveu apenas 3 fases tipicas para efeito de simplificacéo

demonstrativa.



185

Tabela 42 - indices dos planos cristalograficos associados a cada um dos 273 picos das 3
fases binarias Ni-Ti encontradas nas fitas Niso Tiso.xHfx .at% melt spinning. Os valores aqui
descritos estdo contidos nas novas cartas cristalograficas criadas em funcéo dos
refinamentos de estrutura Rietveld realizados nas amostras aqui estudadas

NisoTi42Hf8 .at% - 30 Hz

Ni5oTi42Hfs .at% - 70 Hz

Ni5oTi39Hf11 .at% - 30 Hz

NiTi (1/1) - B19' NiTi (2/1) - HT NiTi (1/1) - R

Picos [h | k| | d Picos [h| k | | d Picos |h| k | | d Picos [h| k | | d

1 0({0| 1|5,04694 1 0|0| 6 |7,20781 1 1/0|0(6,44965| 76 |1|0 |-4|1,37233
2 |0|1]|0|4,65458 2 |0|0| 9 |4,80521 2 |0|0|1|561796| 77 |5|-1| 1 |1,36524
3 |0|1|1]| 34216 3 |00 12 |3,60391 3 1/0|1(423623| 78 |5|-1|-1]|1,36524
4 1/0| 0| 3,0995 4 |0|0| 15 |2,88312 4 1/0|-1[4,23623| 79 |(5|-4|1|1,36524
5 1|0]|-1]2,72882 5 |0|0| 18| 2,4026 5 |2|-110|3,72371| 80 |5|-4]|-1]1,36524
6 111]0 |257985 6 1(0] 1 2,357 6 |2|0|0|3,22482| 81 |4|-2| 3 |1,32033
7 1101256149 7 110 -2 | 2,34657 7 21-111|3,10381 82 |4(-2|-3|1,32033
8 |0|0]|2|252347 8 10| 4 |230618 8 |[2|-1]-1]3,10381| 83 |2|-1|4 |1,31412
9 111]-1]2,35409 9 110 -5 |2,27723 9 |(0]0]2|280898| 84 |2|-1|-4|1,31412
10 [0]|2|0|2,32729| 10 |10 | 7 |2,20504| 10 [(2| 0| 1| 2,7968 85 |5|-2|2]1,30913
11 11111224412 11 110] -8 |2,16327 11 210 -1] 2,7968 86 |5(-2|-2|1,30913
12 |0[1]2|221842 12 |10 | 10 |2,07196 12 |1]0|2]|257533 87 |5(-3|2]1,30913
13 |0]|2]|1]2,11341| 13 |00 |21 |2,05937| 13 |1]|0|-2|2,57533| 88 |5(-3|-2]|1,30913
14 [1|0(|-2|2,02855| 14 |1|0|-11]2,02376 | 14 |3|-1|0|2,43774| 89 |4|-1|3 | 1,2935
15 |1]0| 2 |1,89237 15 |10 | 13| 1,92511 15 |3|-2|01(2,43774| 90 |4|-1|-3| 1,2935
16 |1]2| 0 |1,86106 16 [1] 0 |-14]1,87559 16 |2 |-1| 2 | 2,24249 91 41-3| 3| 1,2935
17 |1]1]-2|1,85962 17 |0 0| 24 |1,80195 17 |2|-1|-2]2,24249 92 |(4(-3|-3| 1,2935
18 [1|2|-1|1,77076 | 18 |10 |16 |1,77795| 18 [3|-1|1|2,23628| 93 |5|0 | 0 | 1,28993
19 (1|12 |1,75302| 19 |1|0|-17|1,73035| 19 [3|-1|-1|2,23628| 94 |2|0 | 4 | 1,28767
20 (1|21 ] 1,7225 20 (11019 (1,63849| 20 |3|-2| 1 |2,23628 95 (2|0 |-4|1,28767
21 0(2(2| 1,7108 21 00|27 |1,60174 | 21 3|-2|-1|2,23628 96 |5(-1|2|1,25832
22 |0(0|3|168231| 22 [1|0|-20|1,59447| 22 |3|0 |0 [2,14988| 97 |5|-1]|-2]|1,25832
23 |0(1]3(158214| 23 [(1|0|22|151056| 23 |2|0 (2 |2,11811| 98 |[5|-4| 2 | 1,25832
24 |0(3|0|155153| 24 [(1|0|-23|1,47073| 24 |2|0(-2|{2,11811| 99 |[5|-4|-2]| 1,25832
25 [2/0[0|1,54975| 25 |0|0 |30 |1,44156| 25 (3|0 |1 |2,00788| 100 |5|0 |1 |1,25722
26 |(1|2|-2|11,52919| 26 |1|0 | 25 | 1,39531 26 |30 |-1|2,00788 | 101 |5|0 |-1]|1,25722
27 |1|/0(-3|1,62454 | 27 |(2|-1| 0 |1,36284| 27 |0|0 |3 (1,87265| 102 [6|-3| 0 | 1,24124
28 [2|0|-1|151184| 28 |1|0|-26|1,35968 | 28 (4|-2|0|1,86185| 103 |4|0 | 3 |1,22188
29 |0(3]1]1,48303| 29 |2|-1| 3 [1,35679| 29 |[3|-1|2 | 1,8411 104 (4|0 |-3]|1,22188
30 [2(1/0|1,47039| 30 |2|-1| 6 [1,33911| 30 |[3|-1|-2| 1,8411 105 (6|-2| 0| 1,21887
31 112]2]1,46825| 31 21-11 9 |1,31113 | 31 3|22 1,8411 106 |[6|-4| 0 |1,21887
32 |2|0|1|1,45287| 32 |0|0|33|1,31051| 32 |3|-2|-2| 1,8411 107 (3|-1|4|1,21696
33 [1(1]-3|1,44881| 33 |1|/0|28|1,29244| 33 (1|0 |3|1,79838| 108 |3|-1|-4|1,21696
34 |2|1|-1]| 1,4379 34 (21|12 |1,27474| 34 |1]|0|-3|1,79838| 109 |3|-2| 4 | 1,21696
35 |[1]/0|3| 1,4365 35 |1|/0|-29|1,26075| 35 |4|-1|0|1,78881 | 110 [3|-2|-4|1,21696
36 |1(3|0|1,38741 36 [(2|-1]15|1,23212| 36 |4|-3|0(1,78881| 111 |6|-3| 1| 1,21201
37 |2(1]1)1,38688| 37 |0|0| 36| 1,2013 37 |4]-211(1,76733| 112 |6|-3|-1]| 1,21201
38 [1(1]3]1,37262| 38 |1|0| 31 1,201 38 |4]-2|-1]1,76733| 113 [6|-2| 1 |1,19116
39 (2|0(-2]|1,36441 39 [(2]-1| 18 | 1,18541 39 |3(0|2|1,70724 | 114 |6 |-2|-1|1,19116
40 (0|23 | 1,3634 40 (2|0 -1 |1,17982| 40 |3|0|-2|1,70724| 115 |6|-4| 1| 1,19116
41 113(-1]1,34876 | 41 210 2 1,1785 41 41-111(1,70449 | 116 (6 |-4|-1|1,19116
42 | 131132707 | 42 (2|0 | -4 |1,17328 | 42 |4 |-1(-1[1,70449 | 117 (3|0 | 4 | 1,17582
43 |0(3|2(1,32169| 43 (1|0 |-32|1,17284 | 43 |4|-3|1[1,70449 | 118 (3| 0 |-4| 1,17582
44 12(1]-2|11,30932| 44 |2|0| 5 [1,16942| 44 |4|-3|-1|1,70449 | 119 |5|0 |2 |1,17224
45 220128993 | 45 |2|0| -7 |1,15929 | 45 |2|-1|3|1,67301| 120 |5|0 |-2|1,17224
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46 |2|0(2|1,28075| 46 |2|0| 8 |1,15309| 46 |2|-1|-3|1,67301| 121 |5|-2| 3 | 1,16098
47 |112(-3]1,27528 | 47 |2 -101,13861 | 47 |2|0|3|1,61941 | 122 |5|-2|-3|1,16098
48 |2|2|-1]1,26782| 48 |2|-1|21|1,13651| 48 |2|0|-3|1,61941| 123 |5|-3| 3 | 1,16098
49 0|04 (126173 | 49 |2|0 | 11 |1,13042| 49 |4|0 |0 |1,61241| 124 |5|-3|-3| 1,16098
50 |2|1(2]1,23485| 50 |10 |34 |1,11975| 50 |4|-2|2 | 1,5519 | 125 [6|-1| O | 1,15839
51 |2|2|1]123244| 51 |2|0|-13|1,11232| 51 |4|-2|-2| 1,6519 | 126 |6 |-5| 0 | 1,15839
52 |11]3(-21,23239| 52 |00 |39|1,10889| 52 |4|0 |1 |154984 | 127 |6|-3|2 | 1,13533
53 |1]2(3(1,22239| 53 |2|0| 14 |1,10252 | 53 |4|0 |-1|1,54984 | 128 |6|-3|-2| 1,13533
54 1014121779 | 54 |1]0|-35|1,09471| 54 |4|-1|2|1,50884 | 129 |6 |-1| 1| 1,13452
55 |1|3|2]1,19981 55 |4|-1]|-2|/1,50884 | 130 |6 |-1|-1|1,13452
56 |1]0(-4]|1,19865 56 |4|-3|2 (150884 | 131 |6|-5| 1 | 1,13452
57 12]0(-3]1,18234 57 |4|-3|-2|1,50884 | 132 |6 |-5|-1|1,13452
58 |2]2(-2]1,17704 58 |3|-1|3]1,48505| 133 |5|-1| 3 |1,12509
59 |0(4|0|1,16364 59 |3|-1|-3|1,48505| 134 |5|-1|-3|1,12509
60 |1]1(-4]1,16078 60 |3|-2|3|1,48505| 135 |5|-4| 3 | 1,12509
61 |2|1(-3]1,14594 61 |3|-2|-3|1,48505| 136 |5|-4|-3| 1,12509
62 |1]0|4|1,14073 62 |5|-2|0|1,47965| 137 |0| 0 | 5| 1,12359
63 |[0|3|3|1,14053 63 |5|-3|0|1,47965| 138 |4 |-2| 4 |1,12125
64 [0(4] 1| 1,1339 64 |5|-2|1|1,43086| 139 |4 |-2|-4|1,12125
65 |2|2|2|1,12206 65 |5|-2|-1|1,43086| 140 |6 |-2| 2 |1,11814
66 |0|2|4|1,10921 66 |5|-3|1(1,43086| 141 |6|-2|-2|1,11814
67 |1]1|4]1,10794 67 |5|-3|-1|1,43086| 142 |6 |-4|2|1,11814
68 [2|0|3|1,10159 68 |3|0|3|1,41208 | 143 |6|-4|-2|1,11814
69 23| 0 |1,09647 69 |3 -311,41208 | 144 (1|0 | 5| 1,10692
70 |1]4|0 | 1,0894 70 |5|-1|0|1,40743| 145 |1|0 |-5]| 1,10692
71 |5|-4|10|1,40743 | 146 |4 |-1| 4 | 1,10468
72 |0 0|4 |1,40449 | 147 |4 |-1|-4|1,10468
73 |4|0|2| 1,3984 | 148 |4 |-3| 4| 1,10468
74 14|10 |-2| 1,3984 | 149 |4 |-3|-4|1,10468
75 |1]0|4|1,37233

Em relacdo a caracterizacdo matematica, a equagcédo genérica que relaciona
os valores d (A) versus 28 ( ° ) nas oito fitas NiseTiso.xHfx .at% obtidas pelo método
de solidificacao rapida melt spinning é representada por f(x) = 1,22438 + 11,76312e"
0.06197X (RZ = 0,99606) assim como os valores 1/d? vs 20 s&o representados pela
-0,03312X? + 0,00248X + 8,33037° (R? = 0,99954). Ambas as funcdes

representam todas as composi¢des simultaneamente. As correspondentes equacgdes

funcéo f(X)

exponenciais e polinomiais que tratam as fitas de forma individual estao
representadas nos graficos da Figura 101 e também notificadas na(s) Tabela 43 até
a Tabela 46. Além disso, as ANOVAS derivadas de tais funcdes estao organizadas,
respectivamente, na(s) Tabela 45 e Tabela 48. Ademais, os resumos estatisticos
estdo, ainda nesta ordem, contidos na(s) Tabela 44 e Tabela 47. Todos os modelos
aqui descritos possibilitam o tragado grafico de difratogramas que podem apresentar
a distancia interplanar (d, [A]) no eixo X e as intensidades (L, [u. a.]) no eixo Y.
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Figura 101 — Ajustes n&o-lineares da distancia interplanar (d) e relagao cristalografica (1/d?)
com o angulo de Bragg 26 ( °) nas 8 fitas NisoTiso xHf .at% solidificadas rapidamente por MS



188

Tabela 43 - Valores dos parametros nos modelos de ajuste exponencial calculados para a
distancia interplanar d nas 8 fitas amostras de composi¢des substitucionais NisoTiso-xHfx .at%
solidificadas rapidamente por meio do processo melt spinning

f() = yo + Ach*

Modelos para d Yo A Ro Ajuste
Teor Veloc | Valor Erro Valor Erro Valor Erro R? ajustado
Hf8%.at | 30 Hz | 1,00948 | 0,05759 | 7,5839 | 0,5301 | -0,04489 | 0,00308 0,99914
Hf8%.at | 70 Hz | 1,00726 | 0,05726 | 7,5490 | 0,5289 | -0,04474 | 0,00307 0,99915
Hf11%.at | 30 Hz | 1,01385 | 0,03205 | 6,8375 | 0,3363 | -0,04274 | 0,00184 1
Hf14%.at | 30 Hz | 1,28256 | 0,06287 | 11,9472 | 0,3718 | -0,0638 | 0,00257 0,99795
Hf14%.at | 40 Hz | 1,16531 | 0,03641 | 12,0496 | 0,2778 | -0,06118 | 0,00162 0,99673
Hf17%.at | 30 Hz | 1,20684 | 0,04807 | 11,0284 | 0,2894 | -0,0593 | 0,00192 0,99867
Hf20%.at | 30 Hz | 1,05889 | 0,02001 | 8,0157 | 0,1436 | -0,04748 | 8,92E-04 | 0,99968
Hf20%.at | 40 Hz | 1,20852 | 0,03213 | 10,6346 | 0,2981 | -0,05845 | 0,00148 0,99532

Tabela 44 - Resumo estatisticos dos itens que validam os modelos de ajuste nao-linear
exponencial f (20) = y, + Ae™ calculados para a variavel dependente d (distancia
interplanar) nas 8 fitas de composi¢des substitucionais NisoTiso-xHfx .at%

4 Hf8%.at Hf11%.at Hf14%.at Hf17%.at Hf20%.at
30 Hz 70 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz
Pontos 4 4 4 16 29 12 14 32
GL 1 1 1 13 26 9 11 29
Soma dos
q”aggzdos 5,61E-4 | 5,43E-4 | 1,62E-08 | 0,07575 |0,21963 | 0,02236 | 0,00163 | 0,08282
residuos
Valor R | 0,99986 | 0,09986 1 0,99911[0,99848 | 0,99945 | 0,99986 | 0,99781
R2 0,99971 | 0,99972 1 0,99822(0,99697 | 0,99891 |0,99973 | 0,99563
R? Ajustado | 0,99914 | 0,99915 1 0,99795|0,99673 | 0,99867 | 0,99968 | 0,99532
Iteracdes 6 6 24 6 6 5 5 6
Status Bem sucedido
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Tabela 45 — Analise de Variancia dos modelos de ajuste exponencial adotados para a
variavel dependente d (distancia interplanar) nas 8 fitas solidificadas rapidamente pelo
método melt spinning na UFSCar

f(x) =y, + Aefo*

Fita bruta d GL SM QM F-Valor Prob>F
Regressao 3 | 17,95102 | 5,98367 | 10661,31749 | 0,00685
Hf8 .at% - 30 Hz Residuos 1 5,61E-04 | 5,61E-04
Total 4 | 17,95158
Regressao 3 | 17,79031 5,9301 10915,69861 | 0,00677
Hf8 .at% - 70 Hz Residuos 1 5,43E-04 | 5,43E-04
Total 4 | 17,79085
Regressao 3 | 13,92585 | 4,64195 2,86E+08 4,18E-05
Hf11 .at% - 30 Hz Residuos 1 1,62E-08 | 1,62E-08
Total 4 | 13,92585
Regressao 3 | 189,77142 | 63,25714 | 10855,49419 0
Hf14 .at% - 30 Hz Residuos 13| 0,07575 0,00583
Total 16 | 189,84717
Regresséo 3 | 245,69269 | 81,89756 | 9695,08857 0
Hf14 .at% - 40 Hz Residuos 26 | 0,21963 0,00845
Total 29 | 245,91232
Regressao 3 | 102,52985 | 34,17662 | 13756,21174 | 2,22E-16
Hf17 .at% - 30 Hz Residuos 9 0,02236 0,00248
Total 12 | 102,55221
Regressao 3 | 85,65804 | 28,55268 | 192591,2492 0
Hf20 .at% - 30 Hz Residuos 11| 0,00163 | 1,48E-04
Total 14 | 85,65967
Regressao 3 | 174,84951 | 58,28317 | 20407,04453 0
Hf20 .at% - 40 Hz Residuos 29 | 0,08282 0,00286
Total 32 | 174,93234
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Tabela 46 — Valores dos parametros nos modelos de ajuste polinomial quadraticos
calculados para a variavel dependente 1/ (fragdo de identificacao da estrutura cristalina)
nas 8 fitas substitucionais NisyTiso-xHfx .at% solidificadas rapidamente por melt spinning (ou
melt spun): f(x) = BoX?+ B1X + o + €

1/d"2 Intercepto By B Ajuste

Fitas Valor Erro Valor Erro Valor Erro R?
Hf08.at% 30 Hz | -0,05743 | 0,01838 | 0,00338 | 7,62E-04 | 7,62E-05 | 7,15E-06 | 0,99993
Hf08.at% 70 Hz | -0,05818 | 0,01852 | 0,00341 | 7,65E-04 | 7,59E-05 | 7,16E-06 | 0,99993
Hf11.at% 30 Hz | -0,05691 | 0,01334 | 0,0031 | 5,38E-04 | 8,12E-05 | 5,24E-06 1
Hf14.at% 30 Hz | -0,02114 | 0,00328 | 0,00187 | 1,70E-04 | 9,04E-05 | 1,99E-06 | 0,99976
Hf14.at% 40 Hz | -0,03116 | 0,0047 | 0,00252 | 2,05E-04 | 8,20E-05 | 1,97E-06 | 0,99961
Hf17.at% 30 Hz | -0,02442 | 0,00487 | 0,00201 | 2,31E-04 | 8,92E-05 | 2,54E-06 | 0,99976
Hf20.at% 30 Hz | -0,04488 | 0,0048 | 0,00281 | 2,13E-04 | 8,19E-05 | 2,17E-06 | 0,9999
Hf20.at% 40 Hz | -0,04548 | 0,00546 | 0,00293 | 2,24E-04 | 7,97E-05 | 2,18E-06 | 0,99952

Tabela 47 — Resumo estatistico dos itens que validam os modelos de ajuste ndo-linear
polinomial f(26) = BoX? + B;X + B calculados para a variavel dependente 1/c¢f (fragéo de
identificacdo da estrutura cristalina) nas 8 fitas substitucionais Nisq Tiso-xHfx .at%

1/dr2 Hf8.at% Hf11.at% Hf14.at% Hf17.at% Hf20.at%
30Hz 70Hz 30Hz 30Hz 40Hz 30Hz 30Hz 40Hz

Pontos 4 4 4 16 29 12 14 32

GL 1 1 1 13 26 9 11 29
res?cﬁos 1,14E-05|1,13E-05| 3,9E-10 | 1,0E-4 |6,92E-4| 8,17E-5 | 3,08E-5 | 3,72E-4
Valor R 0,99997 | 0,99997 1 0,9998 | 0,9998 | 0,99988 |0,99995 | 0,9997
R? 0,99993 | 0,99993 1 0,9997 | 0,9996 | 0,99976 | 0,9999 | 0,9995
R? Ajustado | 0,9998 | 0,9998 1 0,99972| 0,9995 | 0,9997 |0,99989| 0,9994
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Tabela 48 - Analise de Variancia dos modelos de ajuste polinomial (quadraticos) calculados
para a variavel dependente 1/ (fragdo de identificagdo da estrutura cristalina) nas 8 fitas
substitucionais NisoTiso-xHfx .at% solidificadas rapidamente pelo método melt spinning

fOX)=BoX?>+ P X+, t¢

Fita bruta 1/d®> |GL |Soma dos Quadrados | Quadrado Médio F-Valor Prob>F
8 ot Modelo| 2 0.17201 0.08601 7535.88845 | 0,00815
at% e T 1.14E-05 1.14E-05
30 Hz
Total | 3 0.17202
e oo, | Modelo] 2 0.17199 0,086 7612,00119 | 0,0081
8.at% E T 1.13E-05 1.13E-05
70 Hz
Total | 3 0.17201
11 oo, | Modelo| 2 0,04617 0.02308 5,81E+07 |9,28E-05
A% e T 3.97E-10 3.97E-10
30 Hz
Total | 3 0,04617
12 oo |Modelo| 2 0.4347 0,21735 | 26543,69058] 0
14 .at% g 3 1.06E-04 8 19E-06
30 Hz
Total | 15 0.43481
12 oo, | Modelo| 2 178732 0.89366 33593,9761 | 0
at% e 26 6.92E-04 2 66E-05
40 Hz
Total | 28 1,78801
17 ot |Modelo] 2 0.33607 0.16803 18508,2172 | 0
A% e g 8 17E-05 9.08E-06
30 Hz
Total | 11 0.33615
20 ot |Modelo] 2 0.3202 0.1601 57222,63062] 0
A% e T 3.08E-05 2.80E-06
30 Hz
Total |13 0.32023
20 oo | Modelo| 2 0.77494 0,38747  |30199,19734] 0
20 .at% [TEL T g 3.72E-04 1,28E-05
40 Hz
Total | 31 0,77531
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Observacao Microscopica (MO e MEV/EDS)

Antes de se analisar os contornos e grdos em fitas Ni-Ti-Hf .at%, fez-se
inspegdes dimensionais em cada uma das 8 amostras brutas por meio das quais
foram coletados 30 dados para as duas variaveis consideradas: espessura (um) e
largura (mm). Para tanto se usou um paquimetro digital de precisdo. Os dados
numéricos foram plotados nos formatos de histogramas, curvas de normalidade e
blox-plots (diagramas de caixas), conforme sdao mostrados da Figura 104 até a Figura
111, bem como também sintetizados na Tabela 50.

Observou-se que geralmente, sob as mesmas condicoes de ensaios
(composicdo nominal, diametro do furo no container de quartzo, distancia do furo a
volante giratéria, uso do Nitreto de Boro (BN) no interior do container de quartzo para
evitar contaminacdo da amostra, etc), a espessura das fitas, bem como a largura,
diminuem conforme se aumenta a velocidade giratéria da volante cilindrica de cobre.
Esse efeito se repete nas areas de secgdo transversal. Houve apenas uma
discrepancia em relagéo a isso na fita NisgTisoHfs .at% - 70 Hz em diante porque a
partir dela se usou, e em todas as subsequentes, o BN no interior do container de

quartzo, diferentemente da primeira fita, de acordo como € mostrado na Tabela 49.

Tabela 49 — Area transversal média calculada a partir da coleta de 30 dados para cada fita

Area Hf08 Hf08 Hf11 Hf14 Hf14 Hf17 Hf20 Hf20
.at% .at% .at% .at% .at% .at% .at% .at%
30 Hz 70 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz
mm? 0,07977 | 0,24668 | 0,08739 | 0,26789 | 0,09537 | 0,26137 | 0,1243 | 0,08679
pm2 79,767 | 246,684 | 87,392 | 267,887 | 95,37 | 261,371 | 124,301 | 86,793

Nas micrografias organizadas na Figura 102 e Figura 103, as fitas brutas néo-
atacadas apresentam duas superficies horizontais distintas: uma porosa, a qual ndo
teve contato com a roda volante; a outra lisa, a qual apresenta sulcos (ou baixo-
relevos), resultante do contato imediato da liga fundida com a superficie curva
cilindrica da volante giratéria. Estes sulcos sdo, na realidade, cépias inversas
(negativos) dos microdefeitos acumulados ao longo do tempo na superficie cuprica
da roda. As dezesseis fotos representadas na Figura 102 e Figura 103 possuem duas

escalas graficas de referéncia: 200 um e 500 um.



193

(a) Hf _08.at% - Vel 30 Hz - superficie porosa (a ) Hf_08.at% - Vel 30 Hz - superficie lisa

(b) Hf 08.at% -

Vel 70 Hz - superﬁme porosa

(c) Hf 11.at% - Vel 30 Hz - superﬁme lisa

o 6-rx

L

C I 200 um

(d’) Hf _14.at% - Vel 30 Hz - superﬁcue lisa

Figura 102 — Fotografias de 4 amostras das fitas brutas, feitas por meio de Microscopia
Optica, sem nenhum tipo de lixamento/polimento ou ataque quimico: superficie porosa (ndo-
resultante do contato da volante giratéria) e lisa (resultante do contato da volante giratéria)
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(e) Hf _14.at% - Vel 40 Hz - superflme porosa (e”) Hf 14 t% - Vel 40 Hz - superflcle lisa

e AR }‘h
e L P e

Figura 103 - 4 amostras de fitas brutas, fotografadas por meio de Microscopia Optica, sem
nenhum tipo de lixamento/polimento ou ataque quimico: superficie porosa (nao-resultante do
contato da volante giratoria) e lisa (resultante do contato da volante giratéria)
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Tabela 50 — Resumo dos valores descritivos relativos as medidas de espessura (um) e largura (mm) medidos a partir das fitas solidificadas

rapidamente pelo método Melt Spinning nos laboratérios de fundigao da Universidade Federal de Sao Carlos-SP

Nivel de
Fitas Medidas Estimadores estatisticos pontuais resultantes de 30 dados amostrais (em cada fita) confianga para
a média
Corpos de prova Dimensdes Média Erro Mediana | Moda Desv_io Variancia | Curtose | Assimetria | Minimo | Maximo 95,00%
padréo padréo ;
HiS ato 30 Hy |ooPessura(um) | 41,33 3,06 40 30 16,76 280,92 | 1,75 1,28 20 90 6,26
.at% z
Largura (mm) | 1,93 0,04 1,93 | 1,94 0,21 0,05 7,83 -1,55 1,1 2,4 0,08
Hi8 at% 70 H Espessura (um) | 75,67 4,54 70 70 24,87 618,51 -0,52 0,65 40 130 9,29
.at% z
Largura (mm) 3,26 0,16 3,08 2,95 0,88 0,77 -0,37 -0,07 1,52 5,02 0,33
HH1 at% 30 H Espessura (um) | 38,33 2,50 40 40 13,67 186,78 0,90 -0,46 10 70 5,10
at% z
Largura (mm) | 2,28 0,04 2,34 | 243 0,22 0,05 1,65 -1,61 1,73 | 25 0,08
A4 at% 30 Hz |_ooPessura (um) | 120,67 5,73 110 | 110 31,40 985,75 | 184 1,35 80 | 210 11,72
.at% V4
Largura (mm) | 222 | 0,03 217 | 21 0,17 003 | 157 | 119 | 1,9 | 2,71 0,06
Espessura (um) | 51,00 2,00 50 50 10,94 119,66 -0,71 0,30 30 70 4,08
Hf14 .at% 40 Hz
Largura (mm) 1,87 0,03 1,86 1,81 0,16 0,03 -0,57 0,19 1,6 2,22 0,06
Hf17 .at% 30 H Espessura (um) | 80,67 2,99 80 70 16,39 268,51 4,94 1,90 60 140 6,12
.at% V4
Largura (mm) | 3,24 0,05 3,38 | 3,48 0,29 0,08 -0,95 -0,63 261 | 357 0,11
Hi20 at% 30 Hz |CoPessura (um) | 52,67 1,97 o0 50 10,81 116,78 | 0,34 0,30 30 80 4,04
.at% V4
Largura (mm) 2,36 0,04 2,37 2,31 0,20 0,04 9,86 -2,48 1,55 2,62 0,07
Espessura (um) | 41,33 2,66 40 30 14,56 211,95 8,69 2,55 30 100 5,44
Hf20 .at% 40 Hz
Largura (mm) 2,10 0,03 2,12 2,26 0,15 0,02 -1,36 -0,19 1,84 2,34 0,05




200

7

No caso das fitas solidificadas rapidamente nos laboratérios da UFSCar, é
importante salientar que a bom ba mecanica de vacuo acoplada a camera melt spun
chega inicialmente a 9,7 x 102 mbar. No entanto, apés atingir esse patamar, é
acionado automaticamente o turbo-eletro para que possa ser atingido um nivel de
vacuo na ordem de 5 x 10 mbar ou 5 x 10®° mbar. Além disso, sdo feitas trés
purgas sucessivas com gas arg6nio para que o ambiente interno do equipamento
Blihler seja o mais inerte possivel. Essa peculiaridade do processo melt spinning
proporciona uma atmosfera que inviabiliza qualquer tipo de oxidagao.

O resultado final proporcionado pelas condigées da camera interna é uma fita
brilhosa com um bom acabamento e de comprimento longo (Figura 195: Apéndice 1).

No que se refere a preparagcdo das amostras submersas em polimero
concentrado nos tubos de PVC, deve-se ressaltar a dificuldade de posiciona-las por
causa da maleabilidade que dificultou o posicionamento horizontal e, principalmente
0 posicionamento vertical, tanto no embutimento a frio (tentativa feita com sucesso)
quanto no embutimento a quente (tentativa feita sem sucesso).

No caso das fitas, ndo se referiu sobre aos diametros lineares dos graos
quanto a largura, o comprimento, o perimetro e a area. Isso se deu dessa forma
devido as dificuldades tais quais: imprecisdo em focar corretamente areas contaveis;
variabilidade do paralelismo das éareas observadas em relacdo a lente do
microscdpio; eficacia indeterminada do ataque quimico apenas em areas pequenas;
imprecisdo dos contrates entre o contorno e o gréo, etc. Assim, resumiu-se essa
contagem unidimensional apenas ao tamanho do gréo.

Fez-se algumas microfotografias dessas fitas atacadas quimicamente,
embutidas a frio, conforme ilustram a(s): Figura 112, Figura 115, Figura 117, Figura
119, Figura 121 (posicdo horizontal: largura) e a Figura 124 (posicao vertical:
espessura). Nao se considerou aqui a amostra de composicao NisgTizgHf11 .at%
porque nao houve mudanca de fase detectado em testes DSC.

Os graos observados no sentido da largura sdo mais retilineos e expansivos,
atingindo os maiores valores de tamanho, considerando os trés processamentos.
Enquanto isso, no sentido da espessura (Figura 124) os graos se tornam curvilineos
e regulares/uniformes e, atingem, ao mesmo tempo, o menor tamanho observado
em todas as 18 amostras (considerando os trés processamentos).

Nas duas ultimas imagens da Figura 124 é possivel perceber que ha, ao meio

da espessura, uma divisdo que sugere um contorno menor ainda na area que é
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solidificada diretamente ao toque na volante giratéria de cobre. A outra metade
sugere um contorno um pouco maior do que 0 ocorrente na area vizinha (area de
nao-contato). Assim, pode-se concluir que as fitas solidificadas por melt spinning
apresentam dois tipos de contornos de graos, tanto quanto a forma quanto as
dimensdes. Essa diferenca se da em torno da posi¢do a partir da qual a amostra
ataca € obervada: horizontalmente (largura) e verticalmente (espessura). Nessa
ultima ha, portanto, duas zonas de tamanhos de gréos (no sentido da espessura).

Os box-plots, os graficos de colunas e as tabelas que resumem os valores
estatisticos calculados em funcao dos 30 dados colhidos para cada amostra,
segundo a posicao horizontal (no sentido da largura da fita), estao expostos de
acordo com a composi¢do nominal e a frequéncia da volante giratéria (em Hz), nas:
Figura 113 e Tabela 51 (para a composi¢ao Hfs .at% - 30 Hz); Figura 114 e Tabela
52 (para a composicao Hfg .at% - 70 Hz); Figura 116 e Tabela 53 (para a
composicao Hf4 .at% - 30 Hz); Figura 118 e Tabela 54 (para a composicao Hf4 .at%
- 40 Hz); Figura 120 e Tabela 55 (para a composicao Hf7 .at% - 30 Hz); Figura 122
e Tabela 56 (para a composicao Hfyy .at% - 30 Hz); e Figura 123 e Tabela 57 (para a
composicao Hfyy .at% - 40 Hz). No geral, os maiores valores médios dos tamanhos
dos graos foram encontrados nas fitas analisadas sob posicdo horizontal,
considerando os trés processos. Isso se deve provavelmente a forma peculiar de
como a liga foi vertida em volante giratéria, em funcdo da forga centrifuga, o que
propicia o espalhamento massico pela tangente do toque/contato, num plano
imaginario tido como horizontal normal. O valor médio geral registrado foi de 27,61
UM enquanto que os valores minimos e maximos foram, respectivamente, 19,35 um
e 50,33 um.

De forma semelhante, na Figura 125 e na Tabela 58, segundo a posicao
vertical (no sentido da espessura), os graficos com curvas de probalidade normal e
histogramas exprimem a estatistica descritiva calculada em funcdo dos 30 dados
colhidos em cada uma das fitas melt spun atacadas quimicamente. Foi excluida
dessa analise do tamanho de gréo a fita Hfyy .at% por nédo ter apresentado mudanca
de fase. Segundo essa analise vertical, foram registrados aqui os menores tamanhos
de graos, considerando-se os trés processos adotados. A média geral registrada
para o tamanho do gréo, em todas as 7 amostras, foi de 2,97 microns.
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Figura 112 - Microfotografias feitas por microscopia 6ptica nas fitas atacadas quimicamente
Niso TisoHfg .at% - Velocidades de 18,84 m/s e 43,98 m/s, obtidas por meio do processo de
solidificacao rapida Melt Spinning (ou mel spun)
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Figura 113 — Gréfico-caixa e grafico de coluna para a fita NisoTisoHfg .at% - 30 Hz (18,84 m/s)
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Figura 114 - Grafico-caixa e grafico de coluna para a fita NisoTigoHfg .at% - 70 Hz (43,98 m/s)
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Tabela 51 — Estatistica descritiva gerada para o tamanho do grao na fita melt spinning
Nisq TisoHfg %.at - 30 Hz, em posicao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Hf8 %.at - 30 Hz

Tamanho do grdo, um

Média 21,2487
Erro padréo () 1,0361
Mediana 21,4469
Desvio padrao 5,6749
Variancia da amostra 32,2042
Curtose -0,4028
Assimetria 0,2816
Intervalo 22,4720
Minimo 12,4065
Maximo 34,8785
Contagem 30
Nivel de confianc¢a (95,0%) 2,1190

Tabela 52 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do grdo na fita melt spinning
Niso TisoHfg %.at - 70 Hz, em posicao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Hf8 %.at - 70 Hz

Tamanho do gréo, um

Média 19,3536
Erro padrédo ( t) 0,7066
Mediana 18,5022
Desvio padrao 3,8704
Variancia da amostra 14,9800
Curtose 1,0472
Assimetria 1,0111
Intervalo 16,4418
Minimo 13,4565
Maximo 29,8982
Contagem 30
Nivel de confianga(95,0%) 1,4452
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Figura 115 - Micrografias feitas por microscopia éptica nas fitas atacadas NisoTizgHf14 .at% -

Vel 18,84 m/s obtidas por meio do método de solidificagao rapida Melt Spinning
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Figura 116 - Grafico-caixa e grafico-coluna para a fita NisoTizeHf14 .at% - 30 Hz (18,84 m/s)

Tabela 53 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do grdo na fita melt spinning
NisoTizeHf14 %.at - 30 Hz, em posicao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Média — 50,3316 Assimetria — 0,3691
Erro padrao — 1,6799 Intervalo — 31,7754
Mediana — 48,9581 Minimo — 35,6640
Desvio padréao — 9,2013 Maximo — 67,4394
Variancia da amostra — 84,6645 Contagem — 30
Curtose — -0,9794 Confianga (95,0%) — 3,4358
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Figura 117 - Micrografias feitas por microscopia éptica nas fitas atacadas NisoTizgHf14 .at% -
velocidade de 25,13 m/s, obtidas por meio do método de solidificagao rapida Melt Spinning
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Figura 118 - Grafico-caixa e grafico-coluna para a fita NisoTizeHf14 .at% - 40 Hz (25,13 m/s)

Tabela 54 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do gréo na fita melt spinning
NisoTizeHf14 %.at - 40 Hz, em posicao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Média — 25,8215 Assimetria — -0,6507

Erro padrao — 1,2836 Intervalo — 26,1071

Mediana — 26,5564 Minimo — 10,2440

Desvio padréo — 7,0307 Maximo — 36,3511
Variancia da amostra — 49,4305 Contagem — 30

Curtose — -0,2220 Confianga (95,0%) — 2,6253
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Figura 119 - Micrografias feitas por microscopia éptica nas fitas atacadas NisoTizzHf7 .at% -
velocidade de 18,84 m/s, obtidas por meio do método de solidificacao rapida Melt Spinning
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Figura 120 - Grafico-caixa e grafico-coluna para a fita NisoTizsHf7 .at% - 30 Hz (18,84 m/s)

Tabela 55 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do grdo na fita melt spinning
Nisq Tis3Hf17 %.at - 30 Hz, em posi¢ao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Média 21,9090
Erro padrdo 0,9219
Mediana 21,1225
Desvio padrao 5,0496
Varidncia da amostra 25,4980
Curtose -0,3718
Assimetria 0,5534
Intervalo 17,7963
Minimo 14,9627
Maximo 32,7590
Contagem 30
Nivel de confianga (95,0%) 1,8855
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Figura 121 - Microfotografias feitas por microscopia 6ptica nas fitas atacadas quimicamente
Niso TizoHf2 .at% - velocidades de 18,84 m/s e 25,13 m/s, obtidas por meio do processo de
solidificacao rapida Melt Spinning (ou melt spun)
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Figura 122 - Grafico-caixa e grafico-coluna para a fita NisoTizoHf2o .at% - 30 Hz (18,84 m/s)
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Figura 123 - Grafico-caixa e grafico-coluna para a fita NisoTizoHf2o .at% - 40 Hz (25,13 m/s)
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Tabela 56 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do grdo na fita melt spinning
Nisq TizoHf2o %.at - 30 Hz, em posicao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Medidas (Hf20 .at% - 30 Hz)

Tamanho [um]

Média amostral 32,5892
Erro padrdo ( ) 1,3388
Mediana 31,7630
Desvio padrao 7,3331
Variancia da amostra 53,7739
Curtose -0,6896
Assimetria 0,4373
Intervalo (amplitude) 25,8020
Minimo 20,9670
Maximo 46,7690
Contagem de dados 30
Nivel de confianga (95,0%) 2,7382

Tabela 57 - Estatistica descritiva gerada para o tamanho do gréo na fita melt spinning
Nisq TizoHf2o %.at - 40 Hz, em posic¢ao horizontal, com base nos 30 dados coletados por MO

Medidas (Hf20 .at% - 40 Hz)

Tamanho [um]

Média amostral 22,0848
Erro padréo ( +) 0,8517
Mediana 22,1522
Desvio padrao 4,6650
Variancia da amostra 21,7624
Curtose 0,0468
Assimetria 0,4956
Intervalo (amplitude) 19,3027
Minimo 14,9553
Maximo 34,2580
Contagem de dados 30
Nivel de confianca (95,0%) 1,7419
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Hf8 .at% - 30 Hz Hf8 .at% - 70 Hz
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Figura 124 — Visualizagcao das espessuras (posi¢cao vertical) através das micrografias feitas
por microscopia Optica nas fitas atacadas Nisq Tiso.xHfx .at% obtidas por meio do método de
solidificacao rapida Melt Spinning, nos laboratérios da UFSCar
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Figura 125 — Histogramas das frequéncias dos tamanhos dos graos e suas respectivas
curvas probabilidade normal em cada uma das fitas Nisq Tiso-xHfx .at% melt spun observadas
por microscopia éptica na posicao vertical, de acordo com a ordem da Figura 124
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Tabela 58 — Estatistica descritiva das 7 amostras brutas de fitas NisoTiso.xHfx .at% com efeito
memodria de forma obtidas por melt spinning, considerando-se o tamanho do grao [, um] na

posicao vertical em relagdo ao microscépio opitico (MO)

Medidas Hf8%.at | Hf8%.at | Hf14%.at | Hf14%.at | Hf17%.at | Hf20%.at | Hf20%.at
Freqiiéncias (Hz) 30 70 30 40 30 30 40
Velocidades (m/s) 18,84 43,98 18,84 25,13 18,84 18,84 25,13

Média amostral 1,6164 1,5915 1,7475 1,1694 1,5442 8,6597 4,5048
Erro padréo () 0,0565 | 0,0547 0,0454 0,0327 0,0349 0,3233 0,1805
Mediana (Md) 1,5866 1,5966 1,7848 1,1465 1,5253 8,5619 4,5806
Desvio padrao 0,3097 | 0,2995 0,2487 0,1790 0,1910 1,7707 0,9889
Variancia 0,0959 | 0,0897 0,0619 0,0320 0,0365 3,1354 0,9779
Curtose (k) 0,2492 | -0,8476 0,0510 -0,8872 -0,5862 0,0143 0,4659
Assimetria 0,7401 0,0856 0,0540 0,3308 -0,2640 0,3903 -0,2111
Intervalo (amplitude) 1,2530 1,0505 1,0837 0,6649 0,7347 7,5324 4,3401
Minimo (Min) 1,1286 1,0793 1,2706 0,8543 1,1227 5,4019 1,8938
Maximo (Max) 2,3816 | 2,1298 2,3543 1,5192 1,8574 12,9343 6,2339
Confianga (95,0%) 0,1156 | 0,1118 0,0929 0,0668 0,0713 0,6612 0,3693

Foram feitas ainda fotos superficiais com o MEV (microscopio eletrénico de
varredura), de acordo com a Figura 126 até a Figura 130, apenas para registro do
aspecto microporoso e defeitos pontuais de solidificacdo rapida, pois para os
exames MEV/EDS, nenhuma das fitas foram atacadas por substancias quimicas.

A analise feita por meio de Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) serviu para
calcular os percentuais atébmicos dos 3 elementos quimicos contidos nas 8 fitas
NisoTiso-xHfx .at%. Foram feitas 3 anadlises dos seguintes tipos: pontual, linear e
superficial (ou de area). As médias de cada analise foram anotadas e comparadas
entre si a partir da composigdo nominal adotada inicialmente. Nota-se que, embora
os valores medidos tenham erros menores que *2 .%at, em relacdo ao teor
teoricamente adotado, as diferencas sdo consideradas pequenas, pois estdo nesse
cbmputo as impurezas infimas dos metais usados. Isso comprova a precisdo do
método adotado para preparacao das cargas.

Para as fitas obtidas por melt spinning, os valores experimentais EDS foram
organizados na(s) Tabela 59 e Tabela 60, contendo as médias de: percentual
atdbmico (.at%), percentual massico (.wit%) e fragdo molar. Como os elementos Ti e
Hf sdo substitutivos, a soma de ambas as fragbes molares é sempre igual a 1.
Assim, a soma das trés fracbes molares é igual a 2. As microfotos e graficos que
serviram de base para a detecgdes percentuais citadas nesse paragrafo estédo

sequenciados a partir da Figura 131 até a Figura 154.
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SEM HV: 20.0 kV ‘ W 6.76 mm : 5 SEM HV: 20.0 kV ‘ WD: 12.85 mm

View field: 138 pm Det SE

Date{m/diyk 0417117 = SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/d/y): 0411717

SEMHV: 200KV | WD » VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV

View field: 27.7 pm View fiekd: 138 pm Det: SE

SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dly): 0411717 LAMMEA-UFCG SEM MAG: 1.00 kx| Date{m/d/y): 0502117

Figura 126 — Microfotografias feitas em duas amostras de fitas solidificadas rapidamente por
melt-spinning: (a) fita Niso Ti4oHfg .at% - velocidade de 18,84 m/s (escala 1:500); (b) fita
Nisq TisoHfg .at% - velocidade de 18,84 m/s (escala 1:1000); (c) fita NisoTigHfg .at% -
velocidade de 18,84 m/s (escala 1:5000); (d) fita NisoTisoHfg .at% - velocidade de 43,98 m/s
(escala 1:1000). As fitas brutas fotografadas nao tiveram qualquer tipo de ataque quimico
feito para eventuais contrastes ou destaques dos contornos de grao
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SEM HV: 20.0 kV ‘ WE: 15.55 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV ‘ WD 15.55 mm
View Tiekl: 138 pm View field: 138 pm
SEM MAG: 1.00 kx| Date{m/diy): 0502117 LAMMEA-UFCG SEM MAG: 1.00 kx | Date{mkily): 05102117

Figura 127 - Microfotografias feitas em uma amostra bruta de fita NisoTisoHf11 .at%
solidificada rapidamente por melt-spinning sob velocidade de 18,84 m/s. A fita fotografada
nao teve qualquer tipo de ataque quimico para destaque de contornos de grao
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SEM HV: 20.0 kV ‘ WD 16.56 mm ! VEGAJ TESCAN

View field: 138 pm Det SE

SEM MAG: 1.00 kx | Date{midly): 0510217 LAMMEA-UFCG

SEMHV: 200KV | WD:1564mm : g SEMHV:200kV | WD 1560 mm

View fickl: 138 pm View fiekd: 138 pm
SEMMAG:1.00 kx | Date(midiy): 050217 1 SEMMAG: 100 kx | Date{médly): 0502117

Figura 128 - Microfotografias feitas em duas amostras de fitas solidificadas rapidamente por
melt-spinning: (a) fita NisoTizsHf14 .at% - velocidade de 18,84 m/s (escala 1:1000); (b) fita
Niso TizsHf14 .at% - velocidade de 18,84 m/s (escala 1:1000); (c) fita Niso TizgHf14 .at% -
velocidade de 25,13 m/s (escala 1:1000); (d) fita NisoTissHf14 .at% - velocidade de 25,13 m/s
(escala 1:1000). As fitas brutas fotografadas nao tiveram qualquer tipo de ataque quimico
feito para eventuais contrastes ou destaques dos contornos de gréo
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Wik 16.16 mm
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SEM MAG:-1.00 kx |Date{midiyl 0502A7

Figura 129 - Microfotografia feita em uma amostra de fita NisoTissHf17 .at% solidificada
rapidamente por melt-spinning sob velocidade de 18,84 m/s. A fita bruta fotografada nao
teve qualquer tipo de ataque quimico para eventuais destaques dos contornos de grao

View fleld: 138 pm Det SE View field: 138 pm Det: SE
SEMMAG: 1.00 kx | Date{midfy): 05/02/17 | SEM MAG: 1.00 kx | Date{mid/y): 0502117

Figura 130 - Microfotografias feitas em duas amostras de fita Niso TizoHf2o .at% solidificada
rapidamente por melt-spinning: (a) fita Niso TizoHf2o .at% - velocidade de 18,84 m/s (escala
1:1000); (b) fita NisgTizgHf2o .at% - velocidade de 25,13 m/s
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Tabela 59 — Resultados da composicao quimica feita por meio de EDS nas 4 amostras

Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fracdo nominal (.at%) 50 42 8
EDS pontual ( - ) 48,81 43,77 7,42
T EDS linear (—) 48,94 43,83 7,23
3 EDS superficial (o) 46,37 46,58 7,05
2 Média (.at%) 48,530 | 44,045 | 7425
© Média (.wt%) 45,81 32,44 21,75
% Fracdo molar 1 0,59863 | 0,40137
Densidade especifica (o, g/cm®) 4,08075 | 1,46207 | 2,89493
Densidade da liga (X = pNi + pTi + pHf) 8,437 g/cm®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fracdo nominal (.at%) 50 42 8
EDS pontual ( - ) 48,9 43,85 7,25
T EDS linear () 48,79 43,83 7,38
R EDS superficial ( o ) 48,21 43,8 7,99
o\l° Média (.at%) 48,975 43,37 7,655
© Média (.wt%) 45,5 32,87 21,63
% Fracdo molar 1 0,60312 | 0,39688
Densidade especifica (p, g/cm®) 4,05314 1,48145 | 2,87895
Densidade da liga (= = pNi + pTi + pHf) 8,413 g/cm?®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fragdo nominal (.at%) 50 39 11
N EDS pontual ( - ) 48,92 40,86 10,22
g EDS linear (—) 48,87 40,54 10,59
® EDS superficial (o) 48,76 40,68 10,56
3 Média (.at%) 49,14 40,27 10,59
© Média (.wt%) 43,03 28,77 28,20
- Fracao molar 1 0,505 0,495
T Densidade especifica (p, g/cms) 3,83311 1,29666 3,75342
Densidade da liga (= = pNi + pTi + pHf) 8,883 g/cm?®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fragdo nominal (.at%) 50 36 14
N EDS pontual ( - ) 49,06 37,82 13,12
g EDS linear (=) 49,36 37,24 13,40
© EDS superficial (o) 49,42 37,55 13,03
X Média (.at%) 49,46 37,1525 | 13,3875
j Média (.wt%) 41,05 25,16 33,79
% Fracdao molar 1 0,4268 0,5732
Densidade especifica (o, g/cm?®) 3,65673 | 1,13396 | 4,49745
Densidade da liga (Z = pNi + pTi + pHf) 9,288 g/cm®
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Tabela 60 - Resultados da composi¢ao quimica feita por meio de EDS nas 4 amostras

Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fragdo nominal (.at%) 50 36 14
N EDS pontual ( - ) 49,06 37,82 13,12
g EDS linear (-) 49,36 37,24 13,40
~ EDS superficial (o) 49,21 37,47 13,32
X Média (.at%) 49,41 37,13 13,46
2 Média (.wt%) 40,96 25,11 33,93
% Fracdao molar 1 0,4253 0,5747
Densidade especifica (p, g/cm®) 3,64872 1,13171 4,51608
Densidade da liga (X = pNi + pTi + pHf) 9,296 g/cm®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fragdo nominal (.at%) 50 33 17
N EDS pontual ( - ) 49,29 34,74 15,97
T EDS linear () 49,36 34,92 15,72
« EDS superficial (o) 49,56 34,36 16,08
N Média (.at%) 49,55 34,26 16,19
"\‘? Média (.wt%) 39,1 22,05 38,85
% Fracdao molar 1 0,36207 0,63793
Densidade especifica (o, g/cm®) 3,48303 | 0,99379 | 5,17094
Densidade da liga (= = pNi + pTi + pHf) 9,647 g/cm?®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fragdo nominal (.at%) 50 30 20
. EDS pontual ( - ) 49,81 31,37 18,82
g EDS linear (-) 49,84 31,69 18,48
© EDS superficial (o) 49,78 31,39 18,83
N Média (.at%) 49,86 31,11 19,03
g Média (.Wt%) 37,46 19,07 43,48
N Fracao molar 1 0,30488 | 0,69512
- Densidade especifica (o, g/cm®) 3,33694 | 0,85948 | 5,78719
Densidade da liga (= = pNi + pTi + pHf) 9,983 g/cm?®
Energy Dispersive Spectroscopy Ni Ti Hf
Fracdo nominal (.at%) 50 30 20
N EDS pontual ( - ) 49,60 31,49 18,91
g EDS linear (-) 49,77 31,54 18,69
~ EDS superficial (o) 49,81 31,62 18,57
X Média (.at%) 49,80 31,16 19,04
g Média (.wt%) 37,41 19,10 43,49
N Fracao molar 1 0,30516 | 0,69484
- Densidade especifica (o, g/cm®) 3,33248 | 0,86084 | 5,78852
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,981 g/cm®
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Figura 131 - Andlise pontual feita por EDS na fita bruta NisqTi;oHfg%.at - 30 Hz (n&o-atacada)
e Grafico Tensao (keV) versus Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 132 - Analise linear feita por EDS na fita bruta NisoTisoHfg%.at - 30 Hz (n&o-atacada)
obtida por solidificacao rapida melt spinning e gréafico de varredura unidimensional

Electron Image 1 TiKal NiKal HfLa1

Figura 133 — Analise superficial (&rea quadrada) feita por EDS na fita bruta Niso TisoHfs%.at -
30 Hz (nao-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Figura 134 - Analise pontual feita por EDS na fita bruta NisoTis,Hfs%.at - 70 Hz (ndo-atacada)
e Grafico Tensao (keV) versus Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 135 - Andlise linear feita por EDS na fita bruta NisoTisoHfs%.at - 70 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificacao rapida melt spinning e gréafico de varredura unidimensional
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Figura 136 - Andlise superficial (drea quadrada) feita por EDS na fita bruta NisgTisHfs%.at -
70 Hz (ndo-atacada) obtida por solidificagao rapida melt spinning
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Figura 137 - Andlise pontual feita por EDS na fita bruta NisqTizoHf11%.at - 30 Hz (nado-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 138 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq TizgHf11%.at - 30 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificacao rapida melt spinning e gréafico de varredura unidimensional

TiKal NiKa1 HfLal

Figura 139 - Andlise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizgHf1%.at -
30 Hz (nao-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Spectrum 3
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Figura 140 - Analise pontual feita por EDS na fita bruta NisoTizsHf14%.at - 30 Hz (n&o-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 141 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq TizgHf14%.at - 30 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificacao rapida melt spinning e grafico de varredura unidimensional
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Figura 142 - Analise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizeHf14%.at -
30 Hz (nao-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Spectrum 1
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Figura 143 - Andlise pontual feita por EDS na fita bruta NisgTizsHf14%.at - 40 Hz (nao-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 144 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq TizsHf14%.at - 40 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificagao rapida melt spinning e grafico de varredura unidimensional
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Figura 145 - Andlise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizeHf14%.at -
40 Hz (nao-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Figura 146 - Analise pontual feita por EDS na fita bruta NisoTizsHf17%.at - 30 Hz (n&o-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 147 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq Tiz3Hf17%.at - 30 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificagao rapida melt spinning e grafico de varredura unidimensional
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Figura 148 - Andlise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizzHf17%.at -
30 Hz (ndo-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Figura 149 - Andlise pontual feita por EDS na fita bruta NisgTizoHf20%.at - 30 Hz (nado-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 150 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq TizoHf2%.at - 30 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificagcao rapida melt spinning e grafico de varredura unidimensional
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Figura 151 - Andlise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizgHf20%.at -
30 Hz (ndo-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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Figura 152 - Analise pontual feita por EDS na fita bruta NisoTizoHf20%.at - 40 Hz (n&o-
atacada) e Grafico Tensao (keV) vs Contagens (unidades arbitrarias) do ponto Spectrum 1
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Figura 153 - Analise linear feita por EDS na fita bruta Nisq TizgHf2%.at - 40 Hz (ndo-atacada)
obtida por solidificacao rapida melt spinning e gréafico de varredura unidimensional
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Figura 154 - Andlise superficial (area quadrada) feita por EDS na fita bruta NisoTizgHf20%.at -
40 Hz (nado-atacada) obtida por solidificacao rapida melt spinning
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A Figura 155 apresenta os termogramas de Calorimetria Diferencial de

Varredura (DSC) para as ligas em estudo. A forma pela qual as composi¢coes sao

ordenadas mostra que as TTs séo diretamente proporcionais ao acréscimo gradual

de Hf; .at%, em substituicdo ao Ti.
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Figura 155 — Termogramas gerados para as 5 composicdes nominais de ligas NisoTiso.xHfx

.at% obtidas por fusdo ao arco elétrico (arc melting)
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Apesar dos resultados DSC apresentarem apenas um pico de transformacgéao
no aquecimento e também no resfriamento, os baixos valores de histerese total (AT
= Af — Ms), adjuntos aos difratogramas, revelam que ha forte indicio de que existam
duas etapas de transformacdo nas ligas Ni-Ti-Hf, as quais sdo: B2 - R —» B19’
(Suresh et al., 2014).

Considerando-se apenas a matriz martensitica (R + B19’), de acordo como
mostra a Figura 156, os valores percentuais de ambas as fases instaveis séo
inversamente proporcionais e estabelecem relagcdes logaritmicas. Os valores
decrescentes das histereses térmicas totais estabelecem uma funcédo linear e

indicam que a fase R (romboédrica) € mais instavel que a fase B19’ (monoclinica).

£ 1007 gy;50 o
S8 904 e 5266 79,98 78.72 7707 ~ —%= Fase B19' (%)
2T 809 i ¢ # s — —&- Fase - R (%)
%2 70 A ; 60,9 - . . o
8 : &6 o 56,12 =& Histereses térmicas totais ("C)
53 ig ] 3898 & Vi = -6,043In(x) + 87,154 (R* = 0,9866)
B
- 30 4 20,02 21,28 22,03
=g 50 1 1250 17,34 i — e ® YR = 6,0433In(x) + 12,846 (R* = 0,9866)
L W
g2 5] w—m
i:'g pe A Yar =-7,725x + 77,165 (R*= 0,9861)
8 1 14 17 20
Hf (.at%)

Figura 156 - Porcao martensitica (R + B19’) e sua relagdo com a histerese total (AT)

A presenca dos precipitados produz uma maior resisténcia para que aconteca
a transformagdo B2 — B19 enquanto tem uma menor resisténcia a transformacéo
B2 — R (Moshref-Javadi et al., 2013). Na medida em que se aumenta a quantidade
de Hf, as ligas vao se enriquecendo de niquel e consequentemente diminuindo a
formagéo de precipitados nos contornos de gréo, de acordo como € verificado nos
difratogramas. Diante disso é possivel concluir que nas ligas a base de Ni-Ti-Hf, a
transformacao B2 — R é mais influenciada pela quantidade de niquel na liga do que
pelo efeito dos precipitados (Moshref-Javadi et al., 2013).

Os valores das temperaturas de transformacédo estdo resumidos na Tabela
61. A elevacao das TTs em ligas HSTMA de sistemas Ni-Ti estdo provavelmente,
também, relacionadas em fungéao de o terceiro elemento ter o raio atdmico e ponto

de fusdao maiores do que no Ni e no Ti. Em nosso caso isso é observado, pois o
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hafnio tem o raio atémico igual a 1,55 A e tem o ponto de fusdo igual a 2.232,85 °C,

enquanto que o Ni que possuir = 1,24 A e T, = 1454,85 °C, da mesma forma que o
Titemr = 1,40 A e T, = 1667,85 °C (Lide, 1999). Além disso, alguns autores
(Potapov et al., 1997), (Firstov et al., 2004) e (Evirgen et al., 2015) atribuem o

aumento das temperaturas de transformacédo nas ligas Ni-Ti-Hf associadas ao

aumento no volume da célula unitaria da transformacdo martensitica B19’, o que

provoca um aumento da energia elastica armazenada.

Tabela 61 — Resumo das TTs medidas para as ligas NisyTiso-xHfx .at% arc melting

Composicoes | Temperaturas de Transformagéo (°C)| Af - Ms (°C) Enthalpias (J/g)
Hfy .at% Ms Mf As Af Histerese Total | Ms — Mf | As — Af
Hfgs .at% 45,58 5,77 55,30 | 115,00 69,42 10,36 10,75
Hf,; .at% 93,55 | 31,08 | 80,30 | 154,45 60,90 11,63 11,40
Hf, .at% 131,98 | 90,35 | 145,32 | 188,10 56,12 11,85 12,21
Hf; .at% 179,78 | 115,68 | 157,29 | 224,31 44,53 12,76 12,38
Hf,o .at% 24717 | 171,54 | 216,46 | 286,15 38,98 13,41 13,18

As entalpias totais (4 = 12 J/g), relacionadas na ultima coluna da Tabela 61,

tém valores muito proximos que indicam densidades energéticas coerentes com as

que normalmente sdo demandadas no cisalhamento de blocos atémicos da rede

cristalina (>10 J/qg).
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Caracterizacao Estrutural (DRX)

A Figura 157 apresenta os difratogramas padronizados para as ligas
estudadas, em temperatura ambiente (23 +2 °C). Os picos difratados revelam a
presenca da matriz Ni-Ti-Hf formada pelas fases B19 (estrutura monoclinica) e R
(romboédrica), além da fase (Ti, Hf)> Ni precipitada (cubica).

+ NiTiHf - B19"' monoclinico * Fase-R % ( Ti,Hf ), Ni
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Figura 157 - Difratogramas das 5 ligas NisoTiso xHfx at.% (apenas com radiagdes CuKa1)

A fase B19’ é predominante em toda a matriz martensitica. Os parametros de
rede dessa estrutura monoclinica foram calcudos por meio de refinamento Rietveld
(Rietveld, 1969). Os resultados estdo expostos na Tabela 62 e demonstram que o
volume da referida célula cristalina (grupo espacial P 1 21/m 1) evolui conforme o
teor de Hf aumenta. A fase B19’ cuja férmula molar é Nig g Tio sgHfo 25 — presente na
liga Hfi7 .at% como um das 5 estruturas — foi excluida da Tabela 62 para simplificar
os dados, mas ela esta indexada na Tabela 121 do Apéndice H.
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Tabela 62 - Parametros de rede das varias fases B19’ presentes em ligas NisoTiso.xHfx .at%

Fases B19' | Hf8 .at% | Hf11 .at% | Hf14 .at% Hf17 .at% Hf20 .at%

Ni/Ti/Hf mol | 1/0.64/0.36 | 1/0.64/0.36 | 1/0.64/0.36 | 0.9/0.59/051 | 1/0.64/0.36 | 0.79/0.75/0.46 | 0.6/1/0.4 | 0.67/0.91/0.42 | 1/0.64/0.36 | 0.79/0.75/0.46
alA] 2,9767 | 3,0017 | 3,0137 3,615 3,15 3,2094 3,2111 3,2800 (2) 3,5428 2,8872
b[A] 4,1235 | 4,1059 | 4,0923 4,1768 4,0232 4,0362 4,0944 | 3,7300 (2) 4,0075 4,1084
c[A] 4,7587 | 4,7663 | 4,8008 4,917 4,7079 4,7445 4,8418 | 5,2700 (2) 5,1107 4,6912
BL°] 99,3566 | 99,55 | 101,278 | 115,277 | 100,505 | 105,3204 | 101,761 | 104,2900 (6) | 112,0121 98,443

Volume [ A°] | 57,6313 | 57,929 | 58,0649 | 67,1347 | 58,6629 | 59,2758 |62,3218 62,5972 67,2703 | 55,0421

GOF (X?) 2,00 1,69 1,09 1,96 2,47

A caracterizagdo da fase majoritaria B19’, refinada em grande parte por meio
da Ficha 99-003-0004, possibilitou o calculo dos indices de Miller (h k ), de acordo
como consta na Tabela 63. A quantidade de picos indexados, somente com fases
martensita B19', foi de: 77 picos (na liga Hf8 .at%), 73 (na liga Hf11 .at%), 20 (na liga
Hf14 .at%), 233 (na liga Hf17 .at%) e 194 (na liga Hf20 .at%). Para exempilificar,
escolheu-se a liga de NisgTizggHf14 .at% para mostrar a indexagao dos 20 planos.

Tabela 63 - Indexagao de 20 picos da fase B19’ na liga NisoTissHf14 .at% arc melting

20 FWHM | indices Area d Altura | Intrelativa | Largura integral
[°] [°26] |h| k| | | [cts*°20] [A] [cts] [%] [°26]
18,87 | 0,1442 |0 |0 | 1 3,53 4,69938 | 23,72 3,13 0,148749
28,93 | 0,2047 |0 |1 | 1 140,39 | 3,08386 | 526,82 69,52 0,266489
30,5 | 06554 |10 | O 15,52 2,92831 | 17,77 2,34 0,87338
37,58 10,2923 (1|10 57,22 2,39177 | 117,66 15,53 0,486335
38,23 | 0,2401 |[0| 0| 2 | 162,64 | 2,35241 | 515,05 67,97 0,315776
39,35 | 0,4647 |1 |1 |-1| 186,14 | 2,28775 | 256,68 33,87 0,725185
4433 | 0,3063 (0| 1| 2| 337,81 | 2,04167 | 757,78 100 0,445784
4511 ] 0,388 (1|11 115,64 | 2,00826 | 226,3 29,86 0,510999
49,79 | 0,7931 |1 |1 |-2| 27,44 1,8298 | 31,21 4,12 0,879182
59,89 | 0,3125 |0 |2 | 2 | 338,74 | 1,54313 | 755,79 99,74 0,448191
61,99 | 0,7052 |2 |0 |-1| 100,42 | 1,49592 | 105,41 13,91 0,952691
63,36 | 0,8196 |0 |1 |-3| 34,16 1,4668 | 31,44 415 1,086674
64,38 | 0,3846 |1 |2 |-2| 10,69 1,44599 | 26,04 3,44 0,410604
65,65 | 0,7134 1|1 |-3| 11,28 1,42101 10,5 1,39 1,074187
70,27 | 0,1112 |2 |0 | 1 3,72 1,33855 | 16,25 2,14 0,229179
73,64 | 05942 |1 |0 | 3 14,75 1,28529 | 24,07 3,18 0,612757
78,05 | 0,3785 | 1|3 | -1 20,48 1,2233 | 31,05 4,1 0,659502
79,28 | 0,6652 |2 |2 | -1 17,98 1,20741 | 14,89 1,97 1,207022
81,79 10,9219 |0 |0 | 4 24,72 1,17661 | 26,01 3,43 0,950725
85,82 | 1,3669 [0 |1 | 4 49,44 1,13135 | 17,55 2,32 2,817182
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A indexacdo completa de todas as fases B19’ presentes nas 5 amostras
consta no Apéndice H. A cristalinidade relativa calculada foi de 58.16% (Hf8 .at%),
63.88% (Hf11 .at%), 63.58% (Hf14 .at%), 67.47% (Hf17 .at%) e 65.08% (Hf20 .at%).
Esses valores proximos mostram que o processo de fusdo usado homogeneizou
uniformemente as 5 composicoes, além de expressar um bom nivel de cristalizacdo
do processamento. Como exemplo, a Figura 158 apresenta em detalhes a forma

pela qual se calculou os valores X; (%) na liga cujo teor de hafnio € 11 .at%.

700

" 1 [~~~ 1lobs [cts] Areas integradas (obs) = somatério
% 600 - - -Icalc [cts] l Areas integradas (calc) = somatdério
m_‘_ __ Iback [cts] | Areas integradas (back)= somatério
Y 1)
T, 500+ i :

D i

=i i )

Z 400 - H d

T 300- ({3

o Pontos experimentais i |d ?" I

© 1 : i ! { Picos cristalinos

‘s 200 . ]!l (Xc = 63,88%)

© i

@ i

B !

[ 100 );

.

= : i :

0 Linha da base amorfa (=36,12%)”
b I ¥ I L I X T .
0 20 40 60 80 100

Angulo 20 ()

Figura 158 - Separacao visual das 3 Intensidades: experimentais, calculadas e background

Em relacdo as fases minoritarias, a nucleacéo da fase R nas ligas de Ni-Ti
tem sido associada com a presenca da fase precipitada NisTiz (Khalil Allafi et al.,
2002), (Khalil-Allafi et al., 2002) e (Wu et al., 2010). Também foi observado por (Wu
et al., 2010) que o precipitado TioNi pode também induzir a formacédo de fase R. No
presente trabalho, a formacao da fase R esta relacionada com a presenca da fase
(Ti, Hf)2 Ni precipitada (Yi et al., 2017). A Figura 157 apresenta um padrao de
difracdo de raios X distintamente legendado mostrando a coexisténcia da fase-R
junto com (Ti, Hf)> Ni. Isso indica que a precipitacdo da fase (Ti, Hf)oNi pode

desempenhar um papel preponderante na sequéncia de transformacao em ligas Ni-
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Ti-Hf. Segundo a literatura (Suresh et al., 2014), o aumento da quantidade de Hf na
liga favorece a diminuicao da quantidade da fase (Ti, Hf)> Ni, de acordo como mostra
a Figura 159. Essa precipitagdo no contorno de grao forma uma interface
coerente/semicoerente entre o precipitado (Ti, Hf)2. Ni e a fase matriz, o que pode
intensificar uma forca motriz para a formacédo da fase R. De acordo com a Figura
159, considerando-se apenas a cristalinidade relativa (X;) de cada composicao, esse
aumento da fase R foi observado experimentalmente e estd relacionado com o
aumento de Hf e também com o enriquecimento da liga por Ni (Karaca et al., 2011).

w

<

=

= ® (Ti,HH)2 Ni
W

5 B9
é ® Fase R
o

]

L

=

8 11 14
Hf (.at%)

Figura 159 - Fracdes cristalinas das trés fases identificadas

O refinamento Rietveld possibilitou a criagcdo de varias cartas cristalograficas
com extensdo CIF que podem ser disponibilizadas posteriormente no banco de
dados COD, ICDD ou ICSD. Nestas cartas estdo descritos, segundo resultados
obtidos para a liga Hf17 .at%, os dados contidos na Tabela 64: atomos tipicos,
indices de Wyckoff, fatores de ocupagéo no sitio (s.o.f.), posi¢cées atbmicas (x y z) e
parametros isotrépicos de rede (B). Com base nesses dados cristalograficos, além
dos parametros de rede, € possivel calcular os difratogramas no intervalo méaximo da
ficha (0 °© < 26 < 180 ?), o que pode ser referéncia para futuros trabalhos. Aqui
restringiu-se ao intervalo 12 ° < 26 < 90 °, conforme é mostrado da Figura 160 até a
Figura 163. Outros dados foram obtidos, conforme Tabela 65, mediante analise dos
ensiaos laboratoriais via DRX. Além disso € possivel indexar todos os picos onde ha
uma intensidade significativa da mesma fase, de acordo como mostra a Tabela 66.
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Tabela 64 — Parametros estruturais de 4 das 5 fases B19’ ocorrentes em Nisy TigsHf 17 .at%

Atomo | Wyckoff |

s.of. |

X

|

y

z

| B [1074 pm*2]

Cédlgo ICSD 160486 - Férmula estrutural Nio,gTio_5ngo_51

Ni1 4f 0,45000 | 0,05000 | 0,24100 | 0,27000 0,00000
Hf1 4f 0,05000 | 0,05000 | 0,24100 | 0,27000 0,00000
Ti1 4f 0,29500 | 0,43000 | 0,73500 | 0,24000 0,00000
Hf2 4f 0,20500 | 0,43000 | 0,73500 | 0,24000 0,00000
Cédlgo ICSD 160485 - Férmula estrutural Ni1Ti0.54Hf0.36
Ni1 4f 0,50000 | 0,49000 | 0,73900 | 0,26000 0,00000
Ti1 4f 0,32000 | 0,05000 | 0,24000 | 0,22000 0,00000
Hf1 4f 0,18000 | 0,05000 | 0,24000 | 0,22000 0,00000
CédlgO ICSD 160493 - Férmula estrutural Nio_79Ti0_75Hf0_4e
Ni1 4f 0,39500 | 0,00000 | 0,23400 | 0,19000 0,00000
Hf1 4f 0,10500 | 0,00000 | 0,23400 | 0,19000 0,00000
Ti1 4f 0,37500 | 0,48000 | 0,22600 | 0,71000 0,00000
Hf2 4f 0,12500 | 0,49000 | 0,22600 | 0,71000 0,00000
Cédigo ICSD 160490 - Férmula estrutural NiggTi1Hfp 4
Ni1 4f 0,30000 | 0,08000 | 0,23100 | 0,34000 0,00000
Hf1 4f 0,20000 | 0,08000 | 0,23100 | 0,34000 0,00000
Ti1 4f 0,50000 | 0,42000 | 0,74700 | 0,21000 0,00000

Tabela 65 — Célculo feito pelo software X Pert HighScore Plus sobre os atributos relativos a
maioria das fases martensitas B19’ presentes nas ligas brutas NisoTiso.xHfx .at% obtidas por
fusédo ao arco elétrico (arc melting), em temperatura ambiente: = 23-25 °C

';'IZ/(O forsr::?: (‘;':'ol) ("gf;ila) (Bglncﬂg;g()a, F(000) atem L?ae;gg(}nr;er::ssa
) g/cm [em*/g]
8 | NipooTirsHfoss | 307,2248 8,8508 136,00 123,9414
11 | NipooTiisHfore | 307,2248 8,8054 136,00 123,0416
14 | NipooTiisHfors | 308,2367 8,8166 136,00 123,522
Nis soHf1 0oTin 15 | 344,2418 8,5134 149,80 130,8704
17 | NiooThasHfore | 307,248 8,6952 136,00 123,9414
Nir ssHfoooTir 50 | 328,8068 9,2098 143,48 135,6531
Nis 2oHfosoTig | 309,032 8,2329 135,20 145,054
Ni aeHfosTirao | 315,7676 8,3753 138,04 141,4483
20 | NisooTirssHfore | 307,2248 7,5826 136,00 123,9414
Nir ssHfoooTir 50 | 328,8068 9,9182 143,48 135,6531
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Figura 160 - Difratograma 12 ° < 26 < 90 ° gerado por meio do refinamento de estrutura
Rietveld feito na liga bruta de composicao nominal Niso TiszsHf7 .at% obtida por fusdo ao arco
elétrico, com 65 posigdes de Bragg para a fase B19’ (0.9/0.59/051) — monoclinica
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Figura 161 - Difratograma 12 ° < 26 < 90 ° gerado por meio do refinamento de estrutura
Rietveld feito na liga bruta de composicao nominal Nisq Tis3Hf17 .at% obtida por fusdo ao arco
elétrico, com 56 posigdes de Bragg para a fase B19’ (1/0.64/0.36) - monoclinica
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Figura 162 - Difratograma 12 ° < 26 < 90 ° gerado por meio do refinamento de estrutura
Rietveld feito na liga bruta de composicao nominal Niso TiszsHf7 .at% obtida por fusdo ao arco
elétrico, com 56 posigdes de Bragg para a fase B19’ (0.79/0.75/0.46) - monoclinica
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Figura 163 - Difratograma 12 ° < 26 < 90 ? gerado por meio do refinamento de estrutura
Rietveld feito na liga bruta de composicao nominal Nisq TissHf7 .at% obtida por fusdo ao arco
elétrico, com 57 posigdes de Bragg para a fase B19’ (0.6/1/0.4) - monoclinica
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Tabela 66 - Indices de Miller-Bravais restritos ao intervalo 12 ° < 26 < 90 ¢, associados as

20 de 4 das 5 fases B19' discriminadas nos difratogramas criados pds-refinamento

posicdes

para a liga bruta de composi¢cao nominal NisoTiz3Hf17 .at% arc melting
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Com base nos resultados dos experimentos de difracdo de raios X, os
modelos exponenciais usados para descrever a relacao entre o angulo 26 (%) e a
distancia interplanar d ( A ) estdo plotados nos graficos da Figura 164.
Considerando-se as composi¢des nominais individualmente, os modelos
matematicos f(d) sdo decrescentes e estdo representados na(s) Figura 164(a),
Figura 164(b), Figura 164(c), Figura 164(d) e Figura 164(e). Considerando todos os
pontos experimentais das 5 ligas, o modelo geral é plotado na Figura 164 (f).

Da mesma forma, estdo representados nesses graficos os modelos néo-
lineares quadraticos que descrevem a relacéo entre o angulo 26 ( %) e a fracéao 1/d2'
Na Figura 164(a)(b)(c)(d)(e) estdo expostas as funcdes quadraticas crescentes
relativas as 5 amostras individuais (Hf = 8, 11, 14, 17 e 20 .at%), respectivamente.
Em separado, na Figura 164(f) esta plotado o grafico relativo a fungao geral f (d—lz)
relativa as 5 ligas simultaneamente.

Tanto na fungdo f(d) quanto na funcéo f(d—lz) € notoria a adequacgao dos
pontos experimentais a mesma linha curva resultante do ajuste matematico. Isso é
evidenciado pela geracdo de equacdes individuais que tém valores numéricos
praticamente iguais a funcao geral. Os parametros de tais fungdes estdo elencados
na Tabela 67. O parametro e é constante porque representa o numero de Euler, ou

seja, 2,71828. As Andlises de Variancias e os Resumos Estatisticos das func¢des
criadas para a variavel d estdo expostas na(s) Tabela 68 e Tabela 69. Da mesma
maneiras, as ANOVAS e os Resumos Estatisticos concernentes as funcbes geradas
para a variavel 1/d"2 estao organizadas na(s) Tabela 70 e Tabela 71. Em ambos os

casos houve a evidéncia numérica que comprova um ajuste final proximo de 100%.
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Figura 164 — Modelos estatisticos de ajustes ndo-lineares da distancia interplanar (d) e
fracdo de identificacao cristalografica (1/d?) com o angulo 26 ( °) em cada uma das 5 ligas
Niso Tiso-xHfx .at% (Hf = 8, 11, 14, 17 e 20 .at%) obtidas pelo método de fuséo a arco elétrico



239

Tabela 67 — Modelos estatisticos estabelecidos para descrever a relacao matematica
existente entre distancia interplanar (d) e fracéo de identificacéo cristalogréafica (7/aF) com o
angulo 26 ( °) em cada uma das 5 composicdes da liga NisoTisoxHfx .at% e na liga geral
Niso Tiso.xHfx .at% para as 5 composicoes simultaneas (obtida por fusao a arco elétrico)

Ajustes nao-lineares

Exponencial

f(x) = yo + Aefo*

Quadratica

fOX) =BoX*>+ P X+ Pt e

d Valor Erro padrao | 1/d"2 Valor Erro padrdo
Yo | 1,07011 0,01721 Bo | -0,06638 0,00632
Hi8 .at% A | 9,40186 0,2262 B4 0,00382 2,37E-04
Ro | -0,05177 9,88E-04 B> | 7,11E-05 | 2,04E-06

d Valor Erro padrdao | 1/d"2 Valor Erro padréao
yo | 1,04807 0,01835 Bo | -0,06556 0,00693
HiT1 at% A | 9,27366 0,21858 B+ 0,00385 2,46E-04
Ro | -0,05045 9,93E-04 B> | 7,05E-05| 2,05E-06

d Valor Erro padrdao | 1/d"2 Valor Erro padréao
yo | 1,09787 0,02293 Bo -0,0562 0,00672
Hi14 at% A | 9,51822 0,24119 B+ 0,00343 2,52E-04
Ro | -0,05237 0,00118 B> | 7,47E-05 | 2,25E-06

d Valor Erro padrdao | 1/d"2 Valor Erro padréao
Yo | 0,97783 0,01906 Bo | -0,08391 0,00694
Hi17 at% A | 7,16489 0,19647 B+ 0,00439 2,49E-04
Ro | -0,04284 0,00104 B. | 6,70E-05| 2,13E-06

d Valor Erro padrdao | 1/d"2 Valor Erro padréao
Yo | 0,9975 0,01411 Bo | -0,07612 0,00498
Hi20 .at% A | 7,42135 0,13593 B+ 0,0041 1,86E-04
Ro | -0,04415 7,28E-04 B> | 6,93E-05| 1,63E-06

d Valor Erro padrao | 1/d"2 Valor Erro padrdo
5 Ligas NisoTisoxHfx .at% | Yo | 1,07036 0,00934 Bo | -0,06822 0,00294
(arco elétrico) A | 9,16429 0,11696 B+ | 0,00388 | 1,08E-04
Ro | -0,05093 5,21E-04 B> | 7,07E-05 | 9,24E-07
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Tabela 68 — ANOVAS das exponenciais de d nas ligas NisoTiso.xHfx .at% (arco elétrico)

f(x) = yo + Aefo*

d DF SQ QM F-Valor Prob>F

2 Regressao 3 169,75709 56,5857 | 29662,61353 0
z Residual 40 0,07631 0,00191

T Total 43 169,8334

R Regressao 3 126,39047 42,13016 | 23972,81293 | 0
i Residual 33 0,05799 0,00176

E Total 36 126,44846

N Regressao 3 111,07767 37,02589 | 22738,92155 | 0
g Residual 25 0,04071 0,00163

= Total 28 111,11838

N Regressao 3 69,65483 2321828 | 8280251794 | 0
f Residual 18 0,00505 2,80E-04

= Total 21 69,65987

N Regressao 3 144,57288 48,19096 | 168540,4648 | 0
2 Residual 34 0,00972 2,86E-04

< Total 37 144,5826

* Regressao 3 621,36991 207,1233 122997,1192 0
<, Residual 162 0,2728 0,00168

© Total 165 |  621,64271

Tabela 69 - Resumo estatistico dos itens que validam os modelos exponenciais de d nas
ligas de composi¢cao nominal Nisg Tiso-xHfx .at% obtidas por fusdo ao arco elétrico

f(x) = yo + AeRo¥

d Hf8 .at% | Hf11 .at% | Hf 14 .at% | Hf17 .at% | Hf20 .at% | Ligas NisoTiso.xHfx .at%
Pontos 43 36 28 21 37 165
GL 40 33 25 18 34 162
SQ residuos | 0,07631 | 0,05799 | 0,04071 | 0,00505 | 0,00972 0,2728
ValorR |0,99829 | 0,9983 | 0,99856 | 0,9995 | 0,99953 0,99804
R? 0,99659 | 0,9966 | 0,99712 | 0,99899 | 0,99906 0,99607
R? ajustado | 0,99642 | 0,99639 | 0,99689 | 0,99888 0,999 0,99603
IteracOes 6 6 5 6 5 6
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Tabela 70 - ANOVAS dos modelos de ajuste ndo-linear encontrados para os valores de 1/f
nas 5 ligas de composigao nominal NisoTiso.xHfx .at% (obtidas ao arco elétrico)

fX)=BoX?>+ P X+ P, te

2 1/d"2 GL SQ QM F-Valor Prob>F
S Modelo 2 2,33737 1,16869 62436,83066 0
® Erro 40 7,49E-04 1,87E-05
= Total 42 2,33812
2 1/d"2 GL SQ QM F-Valor | Prob>F
© Modelo 2 1,87442 0,93721 49933,03754 0
E Erro 33 6,19E-04 1,88E-05
I Total 35 1,87504
2 1/d"2 GL SQ QM F-Valor | Prob>F
© Modelo 2 1,02721 0,51361 34688,41237 0
= Erro 25 |  3,70E-04 1,48E-05
I Total 27 1,02758
2 1/d"2 GL SQ QM F-Valor | Prob>F
© Modelo 2 0,75289 0,37644 64008,56373 0
= Erro 18 |  1,06E-04 5,88E-06
I Total 20 0,753
2 1/d"2 GL SQ QM F-Valor | Prob>F
© Modelo 2 1,28164 0,64082 100396,2865 0
& Erro 34 2,17E-04 6,38E-06
T Total 36 1,28186
1/d"2 GL SQ QM F-Valor Prob>F
§ Modelo 2 7,45397 3,72698 265951,7064 0
;_T_) Erro 162 0,00227 1,40E-05
Total 164 7,45624

Tabela 71 - Resumo estatistico dos itens que validam os modelos quadraticos de 1/d° nas
ligas de composi¢cao nominal NisqTiso-xHfx .at% obtidas por fusdo ao arco elétrico

fOX)=BoX?>+ P X+ P, % ¢

modelo Hf08 Hf11 Hf14 Hf17 Hf20 5 Ligas
quadratico at% at% .at% at% .at% Niso Tiso-xHfx .at%
Pontos 43 36 28 21 37 165
GL 40 33 25 18 34 162
Soma dos
quadrados dos | 7,49E-4 | 6,19E-04 | 3,70E-04 | 1,06E-04 | 2,17E-04 0,00227
residuos
Valor R 0,99984 | 0,99983 | 0,99982 | 0,99993 | 0,99992 0,99985
R? 0,99968 | 0,99967 | 0,99964 | 0,99986 | 0,99983 0,9997
R? ajustado 0,99966 | 0,99965 | 0,99961 | 0,99984 | 0,99982 0,99969
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Observacao Microscopica (MO e MEV/EDS)

A observacado microscépica se deu mediante o ataque quimico de todas as
amostras, as quais foram embutidas a quente. A visualizagao dos graos (matriz) esta
registrada na(s) Figura 167, Figura 169, Figura 171, Figura 173 e Figura 175. Para
as quatro variaveis observadas nos contornos de graos (largura, comprimento,
perimetro e area), contou-se 30 dados em cada uma das 5 composicoes de ligas
Niso Tiso-xHfx .at% (X = 8, 11, 14, 17 e 20 .at%). Assim, foi possivel organizar as
frequéncias absolutas (total e acumulada) e percentagens (relativa e acumulada)
organizadas na(s) Tabela 75, Tabela 76, Tabela 77, Tabela 78 e Tabela 79, oriundas
da observacdo por microscopia 6ptica (MO). Para tanto, usou-se as amplitudes
descritas na Tabela 72.

Tabela 72 - Critério numérico para estabelecimento de intervalos na contagem de dados

Intervalo bésico | Largura (um) Comprimento (um) Perimetro (um) | Area (um?
Inicio 4 6 20 20
Meio 5 7 22,5 30
Fim 6 8 25 40

Amplitude Total 2 2 5 20

Observou-se que as maiores ocorréncias em cada variavel, segundo mostra a
Tabela 73, estdo com um frequéncia igual ou maior que 30 pontos percentuais.

Todavia, ocorre com percentuais iguais em todas as composigoes.

Tabela 73 — Resumo das maiores frequéncias dos valores computados por MO

Dimensodes Entre Hf8 .at% | Hf11 .at% | Hf14 .at% | Hf17 .at% | Hf20 .at%

Largura 6e8 (um) 56,67% | 56,67% 56,67% 56,67% 56,67%

Comprimento 8e 10 (um) 33,00% | 33,00% 33,00% 33,00% 33,00%

Perimetro 9e 14 (um) | 30,00% | 30,00% 30,00% 30,00% 30,00%

Area 11e15 (um® | 36,66% | 36,66% 36,66% 36,66% 36,66%

Na(s) Figura 168, Figura 170, Figura 172, Figura 174 e Figura 176 foram
plotados os graficos referentes a ordem natural da coleta de dados, os resultados
expressos em box-plots com pontos outliers e a relacdo linear existente entre

Largura/Comprimento (L/C = X < 1) e Perimetro/Area (P/A =1 < X < 1). A estatistica
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descritiva resultante esta organizada na Tabela 80. Como a temperatura ambiente (=
23 °C), na qual se fez os ensaios de microscopia (MO e MEV), tem distancias
térmicas diferenciadas em relagdo as TTs de cada liga, ndo foi evidenciada uma
relacdo nitida entre o percentual de Hf e as dimensdes das quatro variaveis
observadas (L, C, P e A). Contudo, ha um crescimento de grdo que comeca na liga
de composicdo nominal NisgTisgoHfs .at% e termina na liga NisgTizsHf14 .at%, onde
essa variavel atinge o seu apogeu. Depois, ha um decréscimo no tamanho do gréo
que se inicia na liga de composi¢ao NisgTisgHf14 .at% e termina na liga NisoTizoHf20
at%.

Os 5 botbées (10 gramas cada) fundidos ao arco elétrico foram embutidos a
quente e atacados novamente para serem submetidos aos exames MEV/EDS.
Usou-se os seguintes métodos para medicdo: ponto, linha e area (superficie). Foram
feitas inicialmente, para efeito de visualizacdo do grdo, nas amostras de ligas
Niso Tiso-xHfx .at% com EMF, microfotografias que foram sequenciadas, neste
trabalho, da Figura 177 até a Figura 181. Com elas foi possivel registrar com mais
nitidez a diferenciacédo do gréo e do contorno, assim como da area e do perimetro.

Os exames EDS, que sao feitos em paralelo com as imagens armazenadas
por MEV, registraram teores atdmicos dos 3 elementos Ni, Ti e Hf. Os resultados
obtidos comprovaram uma aproximacao composicional entre a férmula estabelecida
inicialmente e o valor semiquantitativo registrado por afericao EDS, conforme é
mostrado na(s) Tabela 81, Tabela 82, Tabela 83, Tabela 84 e Tabela 85. Assim, a
diferenca entre o percentual atbmico médio (calculado através das medicdes) e o
percentual atdmico adotado (nominal) foi, geralmente, menor que 1 .at%. Isso valida,
na pratica, o uso do Método de Roniere (Soares, 2016) como ferramenta de precisao
na preparacao das cargas metalicas.

Nos ensaios EDS se percebeu que a densidade de cada amostra aumenta
conforme se acrescenta o Hf em 3 .at%. Ha portanto, uma relacéao direta entre as
densidades calculadas e as propriedades estruturais do Hf. Tais valores foram
mensurados com base na(s) Figura 182 até a Figura 186.

Ao final, péde-se observar nas micrografias de MEV da Figura 165 que a
microestrutura consiste de fase (Ti,Hf)> Ni precipitada, formada preferencialmente
nos contornos de grao da fase matriz de Ni-Ti-Hf. A regidao dos contornos de grao
age como sitios de nucleacao preferencial para a nucleagcédo da fase precipitada por

causa da minimizacao da energia interfacial entre a matriz e a fase precipitada.
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Hf20 .at% - - -

matriz Ni-Ti-Hf
(fases R + B19')

SEMHV. 300KV | W 10.02 mm
Vierw Tiod: 48.2 pumy Det: SE
SEM MAG: 3.00 kx  Datelmidyk 080717

SEMIV 200KV | WD 2810 mm
View Frld: 45.1 g Dut SE
SEM MAG: 3.00 kx  DateimidiyL 051517

Figura 165 - Identificagcdo da fase matriz (R + B19’) e da fase precipitada (Ti, Hf), Ni

Uma precipitacao lenticular heterogénea da fase (Ti, Hf)2 Ni ocorre devido a
sua nucleagao preferencial nos contornos de gréao. Desde que a difusividade no
contorno de gréo seja maior do que a difusividade na rede, a precipitacdo no
contorno de grao é perfeitamente natural. Em virtude do gradiente de concentracao
gerado nos contornos de graos como resultado da rejeicdo de soluto durante a
formagéo da fase (Ti, Hf)2 Ni, os atomos de soluto difundem na rede para os
contornos de grdo. Interfaces planares coerentes ou semicoerentes surgem quando
a energia interfacial entre a matriz e o precipitado € minima. Portanto, a ocorréncia
de tais interfaces depende fortemente da orientagdo dos contornos de grédo. No
entanto, a formagéo de tal interface planar pode intensificar uma for¢ga motriz para
promover a transformagao da fase R na liga (Suresh et al., 2014).

A diminuicdo da histerese de transformacdo devido a redistribuicdo da
quantidade de Ni foi relatada na literatura (Meng et al., 2001). Entretanto, nas ligas
aqui estudadas, apenas a mudanga na composi¢cao nao parece ser a unica razao
para os baixos valores de histereses observadas na Tabela 61. O enriquecimento
das ligas por Ni afeta mais drasticamente a temperatura Ms do que as temperaturas
As ou Af (Meng et al., 2002), como mostra os resultados da Tabela 61.

O precipitado (Ti, Hf)> Ni é rico em Ti no contorno de grdo, comparando-se
com o Hf. Por outro lado, a quantidade de Hf na fase (Ti, Hf)> Ni, presente na matriz,
€ sempre maior do que a quantidade de Ti, de acordo como € mostrado na Figura
166(a) e na Figura 166(b). Assim, considerando-se apenas a fase precipitada (Ti,
Hf)> Ni, a maior quantidade de Hf na matriz compensa a perda em Ti. A quantificacao
atdmica desses elementos esta organizada nas duas primeiras linhas da Tabela 74.
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Figura 166 - Medicbes da fase (Ti, Hf)> Ni presente no contorno (160a) e grao (160b)

Em relacdo a fase matriz martensita Ni-Ti-Hf (grdo), foram quantificados os
valores dos elementos por EDS. Os resultados estao expostos nas ultimas 5 linhas
da Tabela 74 e se mantém muito préximos dos valores adotados como nominais.
Isso reforga a certeza de que o preparo das ligas teve um nivel aceitavel de preciséo
devido a proximidade dos valores medidos por EDS com os valores teéricos.

Tabela 74 - Quantificagdo dos elementos contidos nas fases precipitada e martensita (por
EDS - resultados semiquantitativos)

Posicao Composicao Ni .at% Ti .at% Hf .at%
Contorno (Ti, Hf)2 Ni 31,45 38,79 29,76
Matriz (grao) (Ti, Hf), Ni 34,28 23,45 44,17
Niso TisoHfs .at% 48,3 44,38 7,32

Niso TizoHf 11 .at% 49,55 39,9 10,55

Matriz (gréo) Niso TizgHf14 .at% 50,02 36,94 13,04
Niso TissHf17 .at% 49,89 33,85 16,26

Niso TisoHf2o .at% 49,58 32,13 18,29
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Tabela 75 — Organizacao tabular das frequéncias totais e cumulativas + frequéncias
relativas e acumuladas dos dados dimensionais relativos aos contornos de gréos da liga
atacada, de composi¢cao nominal NisoTisoHfg .at%, obtida por fusdo ao arco elétrico,
observada por microscopia 6ptica no LaMMEA (Laboratério Multidisciplinar de Materiais e
Estruturas Ativas, Unidade Académica de Engenharia Mecénica - UFCG)

Contagem das frequéncias (ligas Hf8 .at% arc melting)

Centro | Fim | Contagem | Acumulo | Frequéncia relativa Frequéncia cumulativa
5 6 3 3 0,1 0,1
€ 7 8 17 20 0,56667 0,66667
=2 9 10 6 26 0,2 0,86667
g 11 12 1 27 0,03333 0,9
% 13 14 2 29 0,06667 0,96667
— 15 16 1 30 0,03333 1
17 18 0 30 0 1
7 8 2 2 0,06667 0,06667
TE:: 9 10 10 12 0,33333 0,4
: 11 12 7 19 0,23333 0,63333
*GEJ 13 14 3 22 0,1 0,73333
kS 15 16 4 26 0,13333 0,86667
s 17 |18 0 26 0 0,86667
8 19 20 3 29 0,1 0,96667
21 22 1 30 0,03333 1
22,5 25 5 5 0,16667 0,16667
~1 27,5 | 30 9 14 0,3 0,46667
EEI; 32,5 35 4 18 0,13333 0,6
o| 375 | 40 6 24 0,2 0,8
g 42,5 | 45 2 26 0,06667 0,86667
5 L 475 50 1 27 0,03333 0,9
Q| 525 | 55 2 29 0,06667 0,96667
57,5 | 60 1 30 0,03333 1
30 40 4 4 0,13333 0,13333
50 60 11 15 0,36667 0,5
NTE‘ 70 80 7 22 0,23333 0,73333
=2 90 100 5 27 0,16667 0,9
© | 110 |120 1 28 0,03333 0,93333
< | 130 |140 1 29 0,03333 0,96667
150 | 160 0 29 0 0,96667
170 | 180 1 30 0,03333 1
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Tabela 76 - Organizacao tabular das frequéncias totais e cumulativas + frequéncias relativas
e acumuladas dos dados dimensionais relativos aos contornos de gréaos da liga atacada, de
composi¢cao nominal NisgTisgHf{1 .at%, obtida por fusdo ao arco elétrico, analisada por
microscopia optica no LaMMEA (Laboratério Multidisciplinar de Materiais e Estruturas
Ativas, Unidade Académica de Engenharia Mecanica - UFCQ)

Contagem das frequéncias (ligas Hf11 .at% arc melting)
Centro | Fim | Contagem | Acumulo | Frequéncia relativa Frequéncia cumulativa
5 6 3 3 0,1 0,1
o 7 8 17 20 0,56667 0,66667
=2 9 10 6 26 0,2 0,86667
g 11 12 1 27 0,03333 0,9
% 13 14 2 29 0,06667 0,96667
- 15 16 1 30 0,03333 1
17 18 0 30 0 1
. 7 8 2 2 0,06667 0,06667
g 9 10 10 12 0,33333 0,4
: 11 12 7 19 0,23333 0,63333
‘qc‘J 13 14 3 22 0,1 0,73333
£ 15 16 4 26 0,13333 0,86667
g 17 | 18 0 26 0 0,86667
8 19 20 3 29 0,1 0,96667
21 22 1 30 0,03333 1
22,5 | 25 5 5 0,16667 0,16667
o 27,5 30 9 14 0,3 0,46667
2| 325 | 35 4 18 0,13333 0,6
o| 37,5 40 6 24 0,2 0,8
g 42,5 | 45 2 26 0,06667 0,86667
S 47,5 50 1 27 0,03333 0,9
Q| 525 | 55 2 29 0,06667 0,96667
57,5 60 1 30 0,03333 1
30 40 4 4 0,13333 0,13333
50 60 11 15 0,36667 0,5
f\’g 70 80 7 22 0,23333 0,73333
2| 9 100 5 27 0,16667 0,9
| 110 |120 1 28 0,03333 0,93333
< | 130 |140 1 29 0,03333 0,96667
150 | 160 0 29 0 0,96667
170 | 180 1 30 0,03333 1
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Tabela 77 - Organizacao tabular das frequéncias totais e cumulativas + frequéncias relativas
e acumuladas dos dados dimensionais relativos aos contornos de gréaos da liga atacada, de
composicao nominal NisgTizgHf14 .at%, obtida por fusdo ao arco elétrico, analisada por
microscopia optica no LaMMEA (Laboratério Multidisciplinar de Materiais e Estruturas
Ativas, Unidade Académica de Engenharia Mecanica - UFCQ)

Contagem das frequéncias (ligas Hf14 .at% arc melting)
Centro | Fim | Contagem | Acumulo | Frequéncia relativa Frequéncia cumulativa
5 6 3 3 0,1 0,1
o 7 8 17 20 0,56667 0,66667
=2 9 10 6 26 0,2 0,86667
g 11 12 1 27 0,03333 0,9
% 13 14 2 29 0,06667 0,96667
- 15 16 1 30 0,03333 1
17 18 0 30 0 1
. 7 8 2 2 0,06667 0,06667
g 9 10 10 12 0,33333 0,4
: 11 12 7 19 0,23333 0,63333
‘qc‘J 13 14 3 22 0,1 0,73333
£ 15 16 4 26 0,13333 0,86667
g 17 | 18 0 26 0 0,86667
8 19 20 3 29 0,1 0,96667
21 22 1 30 0,03333 1
22,5 | 25 5 5 0,16667 0,16667
o 27,5 30 9 14 0,3 0,46667
2| 325 | 35 4 18 0,13333 0,6
o| 37,5 40 6 24 0,2 0,8
g 42,5 | 45 2 26 0,06667 0,86667
S 47,5 50 1 27 0,03333 0,9
Q| 525 | 55 2 29 0,06667 0,96667
57,5 60 1 30 0,03333 1
30 40 4 4 0,13333 0,13333
50 60 11 15 0,36667 0,5
f\’g 70 80 7 22 0,23333 0,73333
2| 9 100 5 27 0,16667 0,9
| 110 |120 1 28 0,03333 0,93333
< | 130 |140 1 29 0,03333 0,96667
150 | 160 0 29 0 0,96667
170 | 180 1 30 0,03333 1
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Tabela 78 - Organizacao tabular das frequéncias totais e cumulativas + frequéncias relativas
e acumuladas dos dados dimensionais relativos aos contornos de gréaos da liga atacada, de
composi¢cao nominal NisgTiz3Hf¢7 .at%, obtida por fusdo ao arco elétrico, analisada por
microscopia optica no LaMMEA (Laboratério Multidisciplinar de Materiais e Estruturas
Ativas, Unidade Académica de Engenharia Mecanica - UFCQ)

Contagem das frequéncias (ligas Hf17 .at% arc melting)
Centro | Fim | Contagem | Acumulo | Frequéncia relativa Frequéncia cumulativa
5 6 3 3 0,1 0,1
o 7 8 17 20 0,56667 0,66667
=2 9 10 6 26 0,2 0,86667
g 11 12 1 27 0,03333 0,9
% 13 14 2 29 0,06667 0,96667
- 15 16 1 30 0,03333 1
17 18 0 30 0 1
. 7 8 2 2 0,06667 0,06667
g 9 10 10 12 0,33333 0,4
: 11 12 7 19 0,23333 0,63333
‘qc‘J 13 14 3 22 0,1 0,73333
£ 15 16 4 26 0,13333 0,86667
g 17 | 18 0 26 0 0,86667
8 19 20 3 29 0,1 0,96667
21 22 1 30 0,03333 1
22,5 | 25 5 5 0,16667 0,16667
o 27,5 30 9 14 0,3 0,46667
2| 325 | 35 4 18 0,13333 0,6
o| 37,5 40 6 24 0,2 0,8
g 42,5 | 45 2 26 0,06667 0,86667
S 47,5 50 1 27 0,03333 0,9
Q| 525 | 55 2 29 0,06667 0,96667
57,5 60 1 30 0,03333 1
30 40 4 4 0,13333 0,13333
50 60 11 15 0,36667 0,5
f\’g 70 80 7 22 0,23333 0,73333
2| 9 100 5 27 0,16667 0,9
| 110 |120 1 28 0,03333 0,93333
< | 130 |140 1 29 0,03333 0,96667
150 | 160 0 29 0 0,96667
170 | 180 1 30 0,03333 1
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Tabela 79 - Organizacao tabular das frequéncias totais e cumulativas + frequéncias relativas
e acumuladas dos dados dimensionais relativos aos contornos de gréaos da liga atacada, de
composicao nominal NisgTizgHf2 .at%, obtida por fusdo ao arco elétrico, analisada por
microscopia optica no LaMMEA (Laboratério Multidisciplinar de Materiais e Estruturas
Ativas, Unidade Académica de Engenharia Mecanica - UFCQ)

Contagem das frequéncias (ligas Hf20 .at% arc melting)
Centro | Fim | Contagem | Acumulo | Frequéncia relativa Frequéncia cumulativa
5 6 3 3 0,1 0,1
o 7 8 17 20 0,56667 0,66667
=2 9 10 6 26 0,2 0,86667
g 11 12 1 27 0,03333 0,9
% 13 14 2 29 0,06667 0,96667
- 15 16 1 30 0,03333 1
17 18 0 30 0 1
. 7 8 2 2 0,06667 0,06667
g 9 10 10 12 0,33333 0,4
: 11 12 7 19 0,23333 0,63333
‘qc‘J 13 14 3 22 0,1 0,73333
£ 15 16 4 26 0,13333 0,86667
g 17 | 18 0 26 0 0,86667
8 19 20 3 29 0,1 0,96667
21 22 1 30 0,03333 1
22,5 | 25 5 5 0,16667 0,16667
o 27,5 30 9 14 0,3 0,46667
2| 325 | 35 4 18 0,13333 0,6
o| 37,5 40 6 24 0,2 0,8
g 42,5 | 45 2 26 0,06667 0,86667
S 47,5 50 1 27 0,03333 0,9
Q| 525 | 55 2 29 0,06667 0,96667
57,5 60 1 30 0,03333 1
30 40 4 4 0,13333 0,13333
50 60 11 15 0,36667 0,5
f\’g 70 80 7 22 0,23333 0,73333
2| 9 100 5 27 0,16667 0,9
| 110 |120 1 28 0,03333 0,93333
< | 130 |140 1 29 0,03333 0,96667
150 | 160 0 29 0 0,96667
170 | 180 1 30 0,03333 1
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200 pm

Figura 167 — Fotografias dos contornos de gréo na liga NisoTisoHfg .at% obtida por fusdo ao
arco elétrico na UFSCar (em escalas diferentes) feitas pelo microscopio dptico
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Figura 168 — Box Plot montado a partir de 30 dados colhidos na microscopia 6ptica do
contorno de grao da liga NisoTisoHfg .at% obtida por arco elétrico (tamanho do grao (largura e
comprimento), perimetro e area). Determinagéo dos fatores de relacdo L/C e P/A
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Figura 169 - Fotografias dos contornos de grao na liga NisoTisgHf11 .at% obtida por fusdo ao
arco elétrico na UFSCar (em escalas diferentes) feitas pelo microscopio dptico

micrens (ptm)

P (um)

12 12
= Largura Hf11 .at% - arco elétrico =
119 |—=— Comprimento, | 11
L]
104 | L
» . [ ] | L]
a9 / \ b L] Lo
oL e N \
&4 s e - [ \ Le
B ] {
i " » | .
74 il o [l LA .
[ " =
6 L] * . 6
= N -
N "a - &
- - - "
54 ., e ® s
L ]
4 L4
T T T T T T T
] 5 10 15 20 25 30
Ordem da coleta de dados
70 70
= Perimetro| Hf11 .at% - arco elétrico
80+ | = Area | L so
nres - d
50+ " m L5
"
] "y
404 u A e L I 40
" . L]
\F - e [ ] 5w L]
b WS . Ly W
L - b wom A ne
204 L .- LI o 30
104 10
a T T T T T T T o
0 5 10 15 20 25 30

Ordem da coleta de dados

Y =0,51668X + 0,0137

03+

02 Coeficiente de ajuste R = 0,98791

0‘1 4 Barras de erros (origem: 5% dos dados)
0,0+ m L/C

01 (E=hjuste lineiar|
-0.2

T T T T T T

0 5 10 15 20 25 30
Ordem crescente da relagée L/C

A (um’)

microns (pm)

Perimetro (um)

= L | Liga Ni, Ti Hf  .at%

“Zl C| Fuséo por Arca Elétrico

T

L

Liga Ni,, Ti, Hf , .at%

Fus&o por Arco Elétrico

1P
A

Y =0,5029X + 0,00757
Coeficiente de ajuste R = 0,98354
Barras de erros (origem: 5% dos dados)
 P/A
—— Ajuste linear

5 10 15 20 2‘5
Ordem crescente da relagéo P/A

30

Figura 170 - Box Plot montado a partir de 30 dados colhidos na microscopia éptica do
contorno de grao da liga Nisq TisgHf11 .at% obtida por arco elétrico (tamanho do gréo (largura
e comprimento), perimetro e area). Determinacao dos fatores de relagéo L/C e P/A
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Figura 171 - Fotografias dos contornos de grao na liga NisoTizeHf14 .at% obtida por fusdo ao
arco elétrico na UFSCar (em escalas diferentes) feitas pelo microscopio dptico
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Figura 172 - Box Plot montado a partir de 30 dados colhidos na microscopia éptica do
contorno de grao da liga Nisq TizsHf14 .at% obtida por arco elétrico (tamanho do gréo (largura
e comprimento), perimetro e area). Determinacao dos fatores de relagéo L/C e P/A
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Figura 173 - Fotografias dos contornos de grao na liga NisoTissHf7 .at% obtida por fusdo ao
arco elétrico na UFSCar (em escalas diferentes) feitas pelo microscopio dptico
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Figura 174 - Box Plot montado a partir de 30 dados colhidos na microscopia ¢ptica do
contorno de grao da liga Nisq Tis3Hf7 .at% obtida por arco elétrico (tamanho do gréo (largura
e comprimento), perimetro e area). Determinacao dos fatores de relagéo L/C e P/A
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Figura 175 - Fotografias dos contornos de grao na liga NisoTizoHf2 .at% obtida por fusdo ao
arco elétrico na UFSCar (em escalas diferentes) feitas pelo microscopio dptico
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Figura 176 - Box Plot montado a partir de 30 dados colhidos na microscopia éptica do
contorno de grao da liga NisoTizgHf2o .at% obtida por arco elétrico (tamanho do grao (largura
e comprimento), perimetro e area). Determinacao dos fatores de relagéo L/C e P/A
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Tabela 80 — Resumo da estatistica descritiva das dimensdes bidimensionais coletadas a partir das amostras brutas-atacadas de ligas
metalicas NisgTiso.xHfx .at% com EMF obtidas pelo método de fusdo ao arco elétrico (arc melting) na UFSCar, Estado de Sao Paulo

erro

Dimensodes X + Md S s? K | Assimetria| Intervalo | Min Max | Confianca (95%)
° Comprimento (um)| 11,883 | 0,671 | 10,720 | 3,675 13,503 |-0,253| 0,851 13,667 | 6,588 | 20,254 1,372
© Largura (um) 7,870 | 0,441 | 7,364 2,414 5,827 3,225 1,568 11,694 | 4,213 | 15,907 0,901
®© | Perimetro (um) | 33,509 | 1,716 | 31,562 | 9,401 88,379 0,283 | 0,943 37,098 | 20,671 | 57,769 3,510
- Area (um?®) 68,351 | 5,816 | 58,571 | 31,855 | 1014,757 | 2,987 1,456 145,928 | 29,141 | 175,069 11,895
2 Comprimento (um)| 8,356 | 0,222 | 8,231 1,214 1,474 0,164 0,546 5,031 6,449 11,480 0,453
© Largura (um) 6,023 | 0,177 | 5,835 0,972 0,944 0,138 | 0,670 4,135 4,289 8,424 0,363
— | Perimetro (um) | 23,579 | 0,557 | 22,874 | 3,051 9,310 0,951 0,892 14,011 | 18,296 | 32,308 1,139
T Area (um®) 38,922 | 1,709 | 35,845 | 9,362 87,644 0,425 | 0,911 40,005 | 23,538 | 63,543 3,496
52 | Comprimento (um) | 32,986 | 2,025 | 29,283 | 11,091 123,013 |-0,222| 0,689 43,546 | 14,569 | 58,115 4,141
© Largura (um) 20,624 | 1,373 | 19,105 | 7,521 56,569 4,120 1,600 36,485 | 10,686 | 47,171 2,808
Y | Perimetro (um) | 94,465 | 6,449 | 79,434 | 35,320 | 1247,526 | 1,463 1,188 153,565 | 44,309 | 197,874 13,189
T Area (um®) 503,352 | 65,091 | 386,492 | 356,518 | 127104,980 | 3,148 1,826 | 1473,809 138,796 | 1612,605 133,126
¢ | Comprimento (um)| 14,153 | 0,556 | 13,471 | 3,045 9,272 0,187 | 0,631 12,671 9,337 | 22,008 1,137
kS Largura (um) 11,368 | 0,594 | 11,089 | 3,252 10,577 |-0,364| 0,466 11,795 | 6,271 18,066 1,214
™~ | Perimetro (um) | 41,543 | 1,866 | 39,223 | 10,222 104,490 |-0,155| 0,726 35,763 | 27,135 | 62,898 3,817
T Area (um?®) 116,070| 9,710 | 102,097 | 53,181 | 2828,253 |-0,012| 0,853 199,545 | 50,432 | 249,977 19,858
° Comprimento (um)| 14,486 | 0,933 | 13,291 | 5,110 26,112 0,155 | 0,777 20,811 6,788 | 27,599 1,908
© Largura (um) 9,512 | 0,642 | 8,586 3,514 12,347 1,285 1,314 14,199 | 4,727 | 18,926 1,312
8_ Perimetro (um) | 65,661 | 6,740 | 52,735 | 36,916 | 1362,761 | 2,663 1,631 156,307 | 27,752 | 184,059 13,785
T Area (um?) 91,316 [ 10,546 | 72,440 | 57,761 | 3336,288 | 2,860 1,678 246,430 | 31,915 | 278,344 21,568
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| wDTa7mm | | VEGA3 TESCAN I I 6 VEGA3 TESCAN
| Det: SE | 20m
SEM MAG: 1.00 kx| Date(midiy}: 08/15/17 LAMMEA-UFCG LAMMEA-UFCG

Figura 177 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente numa liga
substitucional NisgTisoHfs .at% solidificada por fusédo ao arco elétrico (na UFSCar)
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I VEGA3 TESCAN I | ) ; Ll ~ VEGAZ TESCAN
| 20 pm View field: 46.1 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 1.80 kx | Date(midly}: 0612917 LAMMEA-UFCG SEM MAG: 3.00 kx | Date(m/dfy): 06120117 LAMMEA-UFCG

L V| WD 1569 mm _7 VEGA3 TESCAN _SE ! | nm VEGA3 TESCAN
w fiel 8 ym \ Det SE 20 pm View field: 46.1 ym 10 pm
SEM MAG: 1.00 kx. | Date(m/dly): 06/29117 LAMMEA-UFCG SEM MAG: 3.00 kx | Date(m/dly): 06129117 LAMMEA-UFCG

Figura 178 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente numa liga
substitucional NisoTisgHf11 .at% solidificada por fusdo ao arco elétrico (na UFSCar)



259

. 3 * . e
 SEMHV:30.0kV VEGA3 TESCAN i o n VEGA3 TESCAN
View field: 138 pm Det: SE
Date{m/dly); 080717 LAMMEA-UFCG LAMMEA-UFCG

L

| SEM HV:30.0 KV | wD: mi VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0kV 3 VEGA3 TESCAN

View field: 138 ym | Det: SE 20pm View field: 46.1 pm |
SEM MAG:1.00kx | Date(midy): 0810717 | LAMMEA-UECS SEM MAG:3.00 kx| Date(m/diy): 0810717 | LAMMEA-UFCG

Figura 179 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente numa liga
substitucional Nisq TizsHf14 .at% solidificada por fusdo ao arco elétrico (na UFSCar)
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SEMHVZ00KV | WD1z25mm i VEGAS TESCAN CSEmRVZOoRY | woetzzomm |00 0 ~ VEGA3 TESCAN

View field: 138 pm View field: 461 ym | Det: SE 7.
SEM MAG: 1.00 kx| Dale(midly): 05151 T LAMMEA-UECG SEM MIAG: 3.00 kx| Date(midly): 0515M7 LAMMEA-UFCG

Figura 180 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente numa liga
substitucional NisoTissHf17 .at% solidificada por fusdo ao arco elétrico (na UFSCar)
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VEGA3 TESCAN 5 i VEGA3 TESCAN

LAMMEA-UFCG SEN MAG: 3. | Date(midiy): 051517 | LAMMEA-UFCG

VEGA3 TESCAN K\ v mimn VEGA3 TESCAN

um | | :
SEM MAG: 3.00 kx| Date(midy): 05115117 | LAMMEA-UFCG SEM MAG: .00 kx| Date(m/dly): 05115117 | LAMMEA-UFCG

Figura 181 - Microfotografias feitas por MEV em amostra atacada quimicamente numa liga
substitucional NisoTizgHf2g .at% solidificada por fuséo ao arco elétrico (na UFSCar)
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Figura 182 - Analise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TisoHfg .at% obtida por fusao ao arco elétrico (arc melting) : micrografia, picos keV vs
contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 81 - Resultados da composi¢ao quimica obtidos por meio de andlise EDS no botao
atacado da liga ndo-tratada de NisoTisoHfg .at% obtida por fuséo ao arco elétrico (arc melting)
nos laboratérios de solidificacdo da Universidade Federal de Sao Carlos - SP

EDS Ni Ti Hf
3 Percentual nominal (.at%) 50 42 8
% 47,37 45,16 6,88
© Percentuais medidos (.at%) 48,08 44 97 6,95
8 47,73 45,37 7,16
¢ Média (.at%) 48,30 44,38 6,39
> Média (.wt%) 46,48 34,82 18,70
© Frag@o molar 1 0,6505979 | 0,349402
T Densidade especifica (o, g/cm?®) 4,1404384 | 1,5693374 | 2,48897

Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 8,1987458 g/cm?®
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Figura 183 - Andlise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizgHf11 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc melting) : micrografia, picos keV vs
contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 82 - Resultados da composi¢do quimica obtidos por meio de analise EDS no botao
atacado da liga ndo-tratada de NisoTizgHf11 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc
melting) nos laboratérios de solidificagdo da Universidade Federal de S&o Carlos - SP

EDS Ni Ti Hf
8 Percentual nominal (.at%) 50 39 11
= 49,22 39,99 10,79
E Percentuais medidos (.at%) 49,57 40,43 10,00
g 49,41 40,17 10,42
é Média (.at%) 49,55 39,90 10,55
= Média (.wt%) 43,4 28,5 28,1
:' Fracdo molar 1 0,5035336 | 0,496466
T Densidade especifica (o, g/cm?®) 3,866072 1,284495 3,74011

Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 8,890677 g/cm?
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Figura 184 - Analise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TissHf14 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc melting): micrografia, picos keV vs
contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 83 - Resultados da composicao quimica obtidos por meio de analise EDS no botao
atacado da liga ndo-tratada de NisoTizsHf14 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc
melting) nos laboratorios de solidificagdo da Universidade Federal de Sao Carlos - SP

EDS Ni Ti Hf

8 Percentual nominal (.at%) 50 36 14
= 50,05 36,97 12,98
g Percentuais medidos (.at%) 49,91 37,77 12,32
% 50,13 37,01 12,86

s Média (.at%) 50,02 36,94 13,04
E> Média (.wt%) 41,75 25,14 33,1

1<_r' Fragdo molar 1 0,4316621 | 0,568338
T Densidade especifica (o, g/cm?®) 3,71909 1,1330598 | 4,40561
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,2577598 g/cm?®
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Figura 185 - Analise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizgHf7 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc melting) : micrografia, picos keV vs
contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

Tabela 84 - Resultados da composi¢ao quimica obtidos por meio de andlise EDS no botao
atacado da liga ndo-tratada de NisoTis3Hf7 .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc
melting) nos laboratorios de solidificagdo da Universidade Federal de Sao Carlos - SP

EDS Ni Ti Hf
8 Percentual nominal (.at%) 50 33 17
= 49,79 34,35 15,86
g Percentuais medidos (.at%) 49,85 34,30 15,85
% 49,92 33,74 16,34
s Média (.at%) 49,89 33,85 16,26
E» Média (.wt%) 39,3 21,74 38,95
1::' Fracdo molar 1 0,3582139 | 0,641786
T Densidade especifica (o, g/cm?®) 3,500844 | 0,9798218 | 5,184245
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,6649108 g/cm?®
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Figura 186 - Analise pontual feita por Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) na liga atacada
Niso TizoHf2o .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc melting) : micrografia, picos keV vs

contagens (u. a.) e gréafico 2D de varredura linear para os trés elementos

] 10 20 30 40

pm

ke’ Nickel Kal, #afmum La) TRanmm Kal

Tabela 85 - Resultados da composi¢cao quimica obtidos por meio de andlise EDS no botéao
atacado da liga ndo-tratada de NisoTizoHf2o .at% obtida por fusdo ao arco elétrico (arc
melting) nos laboratorios de solidificagdo da Universidade Federal de Sao Carlos - SP

EDS Ni Ti Hf
8 Percentual nominal (.at%) 50 30 20
= 49,39 32,81 17,80
g Percentuais medidos (.at%) 49,71 32,19 18,10
% 49,21 33,50 17,29
s Média (.at%) 49,58 32,13 18,30
E> Média (.wt%) 37,72 19,93 42,34
8' Fracdo molar 1 0,3200578 | 0,679942
T Densidade especifica (o, g/cm?®) 3,3600976 | 0,8982451 | 5,635454
Densidade da liga (£ = pNi + pTi + pHf) 9,8937967 g/cm?®
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5. CONCLUSOES

Com base nos resultados apresentados, considerando-se o0s trés
processamentos adotados nesta pesquisa, foi possivel formular algumas conclusdes
relativas as propriedades térmicas e (micro)estruturais. Elas estdo divididas, a

seqguir, em trés itens e respectivos subitens:

e Fusao por ARCO DE PLASMA (método PSPP) — forno Discovery All Metal - EDG

o As TTs estdo associadas diretamente ao teor atdmico de hafnio inserido
paulatinamente nas composigdes nominais;

o As TTs nao sao semelhantes com as descritas na literatura como ligas HSTMA;

o As TTs sao sensiveis as peculiaridades ou particularidades do processamento.
Isso foi possivel ser demonstrado porque as duas seéries de amostras
apresentaram diferentes resultados térmicos devido ao vertimento dos botdes, os
quais foram solidificados em forma de tarugos;

o A irregularidade das histereses térmicas totais (AT) mostraram que as amostras
tinham composi¢des heterogéneas;

o As entalpias foram, em geral, pequenas. Entretanto, notou-se o crescimento
delas nas composi¢cdes com maiores teores de hafnio devido ao aumento na
percentagem da massa martensitica B19 (fase H) - grupo espacial Pmma —
ortorrobmbico, #51;

o Os graus de cristalinidade relativa [Xc, %] tiveram uma meédia registrada igual a
55,73 %. No geral, houve uma cristalizacdo uniforme das amostras em suas
varias composicoes;

o O registro da fase estequiométrica NioTi —HT (estrutura hexagonal de eixo
trigonal) em todas as amostras esta relacionado com a formagédo do contorno de
grao;

o A quantidade total de 2233 picos indexados esta relacionado com um bom indice
de repeticdo em estruturas de longo alcance;

o O fator de estrutura F(000) € sempre maior na fase B19 e sempre menor nas
fases B19'. Isso esta relacionado diretamente com as densidades [ p ] registradas

assim como com os Coeficientes de Atenuagdao em Massa (CAM) destas fases;
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Houve a constatacdo de fungdes n&o-lineares que relacionam o angulo 26 [ °]
com distancia interplanar — d (funcado exponencial negativa) assim como com a
fracdo 1/d® (funcdo parabélica positiva), a qual identifica a estrutura cristalina,
independentemente das fases. Em todos os casos houve Otimos ajustes
estatisticos (R? > 0,98);

Devido a semelhanca numérica encontrada nos tamanhos dos graos, nao foi
verificada relagdo desta variavel com o acréscimo gradual do Hf na liga.
Considerando todos os valores de comprimento de largura, a média geral do
tamanho linear do gréo foi observado igual a 3,62 pum;

SOLIDIFICACAO RAPIDA pelo método MELT SPINNING (ou MELT SPUN)

As TTs estdo relacionadas progressivamente com os percentuais de Hf
acrescentados nas composigoes;

As TTs sao consideradas baixas e, por causa disso, nao podem ser consideradas
como sendo ligas HSTMA. O aumento das velocidades/frequéncias (30 Hz — 40
Hz — 70 Hz) na volante giratéria diminui ainda mais as Temperaturas de
Transformacéo;

A regularidade das histereses térmicas totais (AT) mostraram que as amostras de
mesmas composicdes e velocidades tinham composi¢cdes homogéneas;

As entalpias observadas nas transformacgdes endotérmicas e exotérmicas foram
consideradas baixas, pois todos os valores sdo menores que 10 J/g;

Os graus de cristalinidade relativa [X;] registraram uma média igual a 60,64 %.
Entdo houve um bom nivel de cristalizagdo em todas as amostras;

Associados aos contornos de gréos, houve o registro de trés fases
estequiométricas binarias: Ni2Ti — B19’ (monoclinico), NiTi — R (romboédrico) e
Ni>Ti — HT (hexagonal trigonal);

Houve a indexacédo de 2780 picos difratados em 12 fases diferentes registradas.
Isso comprova uma boa repeticdo de estruturas de longo alcance;

No que se refere a observagdo microscopica (em posigcdo horizontal),
considerando-se as 7 amostras em que houve mudanca de fase, foi registrado
um tamanho médio do grao igual a 27,61 um;
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No que se diz respetio a observacdo microscédpica em posicao vertical,
considerando-se as sete amostras (com todas as composicoes e velocidades), foi
computado o tamanho média do grao igual a 2,97 um,;

Na observacao microscopica vertical foram observadas duas zonas de tamanhos
de graos. A superficie que toca a volante de cobre apresenta graos relativamente

menores do que 0s graos observados no lado inverso/reciproco;

Fusdo por ARCO ELETRICO (ou ARC MELTING)

As TTs sao diretamente proporcionais ao teor (.at%) de hafnio acrescentado em
cada composicdo nominal. Foram observadas TTs consonantes com ligas
HSTMA catalogadas em literatura;

As histereses térmicas totais (AT) foram representadas por uma funcao linear
cujo R? é igual a 0,98. Isso comprova que as cinco amostras tém composicées
homogéneas;

As densidades energéticas (entalpias) foram consideradas altos, pois todos os
valores foram notificados maiores que 10 J/g;

Os graus de cristalinidade relativa registraram uma média igual a 63,63 %. Assim
houve um 6timo nivel de cristalizagdo nas 5 composi¢oes de Ni-Ti-Hf;

A matriz martensitica esta concentrada no grao. Ela esta formada pelas fases R
(grupo espacial P3) — trigonal, #143 e pela fase B19’ (grupo espacial P2:/m) —
monoclinico, #11. Os contornos sé&o formados pelo precipitado estequiométrico
(Ti, Hf)2 Ni (grupo espacial Fd-3m) — estrutura cubica, #227;

Nao houve ocorréncia da fase Austenita B2 (grupo espacial Pm-3m) — cubico,
#221. Isso ocorreu por causa que os ensaios DRX se realizaram em temperatura
ambiente, onde ha predominancia clara de fases martensitas B19’ em ligas Ni-Ti-
Hf. Ou seja, ndo ha proximidade da TT Af na linha térmica préxima a 23 °C;
Considerando-se as 5 amostras, foram indexados 613 picos da fase martensita
B19’. Isso mostra um bom nivel de repeticao cristalina na rede de alcance longo;
As microscopias (MO e MEV) mostraram um tamanho de grdo médio igual a:
16,37 um para o comprimento e 11,07 um para a largura;

Os percentuais atbmicos (.at%) dos elementos encontrados por EDS nas ligas
Ni-Ti-Hf correspondem aos valores estabelecidos nas férmulas nominais. Isso
comprova a eficiéncia do método usado para preparacao das cargas metalicas.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
A partir desta tese € possivel indicar a realizagéo futura de alguns estudos:
e Sobre ligas de memodria de forma intersticiais (Niso-xTisoHfx .at%: ricas em
titdnio). Exemplos: teores de hafnio iguais a 10, 13, 16, 19 e 22 .at%. Composi¢des

resultantes: Ni4oTi50Hf10 .at%, Ni37Ti50Hf13 .at%, Ni34Ti50Hf16 .at%,
Ni31Ti50Hf19 .at% e NiggTi50Hf22 .at%;

nominais

e Sobre ligas de memoéria de forma (LMF) equiatémicas (Niigo-x/2Ti100-x2Hfx
.at%: onde 5 < X < 20). Exemplos: teores de hafnio iguais a 9, 12, 15 e 18 .at%.
Composicdées nominais resultantes: NigssTisssHfg  .at%,  NiggTiggHf12  .at%,
Nig25Tigo 5Hf 15 .at% e Nig1 Tig1Hf 15 .at%;

e Sobre tamanhos médios de cristalitos e microdeformacao (micro-strain) nas
composicdes nominais aqui documentadas. Sugere-se uma comparacao de célculos
feitos sob o auxilio das equagdes de Debye-Scherrer e Williamson-Hall, conforme

exemplifica a Figura 187 (grafico de W-H);

B (estrutural)*Cos® = 0,4(2)+0,1(5)*Send

Qui-quadrado: 1,46846 Williamson-Hall
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Figura 187 — Gréfico Williamsom-Hall calculado para liga NiseTizeHf14 .at% arc melting
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e Sobre a investigacao da existéncia do EMF em ligas ternarias Ni-Ti-Lu. Nesse

trabalho de doutoramento, percebeu-se que na obtencdo do Zr em minerais, o Hf

esta frequentemente associado ao Lutécio. As semelhancgas entre os dois elementos

sao expostas no Quadro 32 a fim de justificar essa suposta possibilidade.

Caracteristicas Hf Lu
Sistema cristalino hexagonal hexagonal
Ponto de fusao (°C) 2231 1663
Numero atémico 72 71
Massa atémica 178,49 174,97
Particularidade Metal de transicdo | Metal de transicéo
Raio atémico 155 pm 175 pm

Quadro 32 — Semelhancgas fisico-quimicas entre os dois elementos hafnio e lutécio

e Sobre ligas HSTMA inéditas Ni-Ti-Hf-Pt e Ni-Ti-Hf-Au. Sabe-se que ja existem
na literatura estudos sobre ligas quaternarias Ni-Ti-Hf-Pd, Ni-Ti-Hf-Zr e Ni-Ti-Hf-Ta;

e Sobre determinacao de TTs por meio de ensaios de Resisténcia Elétrica [Q]

vs Temperatura [°C] em fitas melt spinning, haja vista a constatagdo do sucesso

neste tipo de ensaio feito em banho térmico (I = 1,30 A e V = 0,645 mA), conforme é

exemplificado na Figura 188. Isso também propicia estudos de planejamento

experimental, com alteracdes das variaveis do tratamento térmico (temperatura e

tempo de exposi¢cao) que deve ser executado em forno a vacuo.

4 | —— Hf14%.at BRUTA (30 Hz)
—— Hf14%.at BRUTA (40 Hz)

Resisténcia Elétrica (A, %)

Hi14

.at%

30 Hz

40 Hz

Fases

TTs

T(C)

TCC)

Martensita

74,29

50,44

50,27

Austenita

92,53

88,85

111,83

102,39

0 30

60 90

Temperatura ( °C )

150

Figura 188 — Ensaio R x T em fitas brutas de composicao Niso TizsHf14 .at% com EMF
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e Sobre a ocorréncia da fase austenita B2 em ligas Ni-Ti-Hf com efeito meméria
de forma. Para tanto, é preciso realizar ensaios em difratdmetros que tenham forno a
vacuo acoplado. Os respectivos experimentos DRX devem ser feitos acima da TT Af
para determinar caracteristicas microestruturais sob regime superelastico. Neste
trabalho foi possivel gerar a carta da fase B2 da seguinte forma: Na ficha
cristalografica ICDD N® 00-050-1147 (cédigo 0716041, de 01/01/1970), onde ocorre
tdo somente a estrutura cubica de corpo centrado (Baker, 1970) determininou-se que
a liga de composicao NiTig 76Hfp24 mol (tratada por 5 dias sob 960 °C constantes)
possui parametro a = 3,0330 A - grupo espacial Pm3m (#221). Entretanto, as
coordenadas atébmicas ndo foram apresentadas nessa carta e, portanto, ndo pdde
ser usada para fins de refinamento de estrutura. Mesmo assim, o referido autor
apresentou uma fase similar NiTipgZrp2 mol (carta 00-050-1149) referenciada em
PDF N? 04-019-8395 com coordenadas atdbmicas. Neste caso, usou-se esta ultima
para substituir o Zr pelo Hf e alterar a ocupacéo de 0,8 para 0,76 assim como 0,2
para 0,24, referindo-se a Ti e Hf, respectivamente. Assim, foi possivel gerar em
nosso trabalho o arquivo CIF da liga NiTig z6Hfo 24 mol (NisoTizgHf12 .at%), de acordo
como mostra a Figura 189, adotando dados de uma outra carta CIF de (Baker,

1970). As demais caracteristicas constam no Apéndice J deste trabalho.
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Figura 189 — Difratograma da fase B2 gerada neste trabalho para liga NisoTizgHf2 .at%
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A. Tabelas geradas em funcao do uso do Método de Roniere
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Tabela 86 - Uso do Método de Roniere® para preparo de 20 g da liga NiseTisHfs at.%

Terminologia Simbologia Ni Ti Hf 2
Percentagem %.aty/100 0,50 0,42 0,08 1
atbmica nominal
Massa molar M, (K) 58,69 47,86 178,49
Massa Proporcional Mp 29,345 20,1012 14,2792 63,7254
de cada elemento
Quantidade
Proporcional de | QtdePROP4omes | 3,0115E+23 |2,52966E+23 | 4,8184E+22 | 6,023E+23
Atomos
Percergt;%zm em %Wt (100 | 0,460491421 | 0,315434662 | 0,224073917 1
Percentagem em
massa %. Wi, 46,05 31,54 22,41 100
(arredondada)
Massas reais Mrp 9,208 6,310 4,480 Mrt =20 g
parciais (calculadas)
Quantidade Real de | 4o REAL omos | 9,44961E+22 | 7,9409E+22 |1,51174E+22 | 1,89022E+23

Atomos

Tabela 87 - Uso do Método de Roniere para preparo de 20 g da liga NisoTizgHf¢1 at.%

Terminologia Simbologia Ni Ti Hf 2
Percentagem
Atrmica nominal %.aty/100 0,50 0,39 0,11 1
Massa molar M, (K) 58,69 47,86 178,49
Massa Proporcional Mp, 29,345 18,6654 19,6339 67,6443
de cada elemento
Quantidade
Proporcional de | QtdePROPgomes | 3,0115E+23 | 2,34897E+23 | 6,6253E+22 | 6,023E+23
Atomos
Percenq;asgs‘;m em %Wt 11100 | 0,433813344 | 0,275934558 | 0,290252098 1
Percentagem em
massa %. Wty 43,38 27,59 29,03 100
(arredondada)
Massas reais Mrp 8,676 5,520 5,804 Mrt =20 g
parciais (calculadas)
Quantidade Real de | 4o REAL ,omos | 8,90365E+22 | 6,94671E+22 | 1,95851E+22 | 1,78089E+23

Atomos

® Direitos Autorais Reservados: #DEP636081068651693361 © Md5:EmRpUR7Bv9kcgrbjX3tmcQ==
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Tabela 88 - Uso do Método de Roniere* para preparo de 20 g da liga NisoTissHf14 at.%

Terminologia Simbologia Ni Ti Hf 2
Percentagem o
atbmica nominal %.at/100 0,50 0,36 0,14 1
Massa molar M, (K) 58,69 47,86 178,49
Massa Proporcional
de cada elemento Mp, 29,345 17,2296 24,9886 71,5632
Quantidade
Proporcional de QtdePROP4iomos | 3,0115E+23 | 2,16828E+23 | 8,4322E+22 | 6,023E+23
Atomos
Perce;;%zm em %Wt (100 | 0,410057124 | 0,240760614 | 0,349182261 1
Percentagem em
massa %. Wi, 41,01 24,08 34,92 100
(arredondada)
Massas reais
parciais (calculadas) Mrp 8,200 4,816 6,982 Mrt=20g
Q“a”tft%dnfoiea' 98 | QtdeREALsomos(n | 8,41516E+22 | 6,06075E+22 | 2,35602E+22 | 1,68319E+23

Tabela 89 - Uso do Método de Roniere para preparo de 20 g da liga NisoTizsHf¢7 at.%

Terminologia

Simbologia

Ni

Ti Hf z
Percentagem
atémica nominal %.at/100 0,50 0,33 0,17 1
Massa molar M, (K) 58,69 47,86 178,49
Massa Proporcional
de cada elemento Mpn, 29,345 15,7938 30,3433 75,4821
Quantidade
Proporcional de QtdePROP4omos | 3,0115E+23 | 1,98759E+23 | 1,02391E+23 | 6,023E+23
Atomos
Percenq;asizm em %.Why 1100 | 0,388767668 | 0,209239012 | 0,40199332 1
Percentagem em
massa %o. Wt 38,88 20,92 40,20 100
(arredondada)
Massas reais Mrp 7,774 4,186 8,040 Mrt =20 g
parciais (calculadas)
Q“amf;dn?oiea' 9 | QtdeREALsomos(n | 7.97799E+22 | 5,26792E+22 | 2,71303E+22 | 1,59589E+23

* Método reconhecido em 16/05/2017 pelo Escritério de Direitos Autorais do Rio de Janeiro-RJ sob
certidao de registro N® 732.084, Livro 1.417, Folha 275. Protocolo do Requerimento: 2016RJ18067.

Conteudo: 5 paginas. Ambientado e catalogado na Fundagédo BIBLIOTECA NACIONAL do Ministério
da Cultura, da Republica Federativa do Brasil.
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Tabela 90 - Uso do Método de Roniere para preparo de 20 g da liga NisoTizoHf2o at.%

Terminologia Simbologia Ni Ti Hf 2
Percentagem %.aty/100 0,50 0,30 0,20 1
atdbmica nominal
Massa molar M, (K) 58,69 47,86 178,49
Massa Proporcional Mp, 29,345 14,358 35,698 79,401
de cada elemento
Quantidade
Proporcional de | QtdePROPsiomos | 3,0115E+23 | 1,8069E+23 | 1,2046E+23 | 6,023E+23
Atomos
Percer:tjsizm em %Wty 1100 | 0,369579728 | 0,180828957 | 0,449591315 1
Percentagem em
massa %. W, 36,96 18,08 44,96 100
(arredondada)
Massas reais Mrp 7,392 3,618 8,992 Mrt =20 g
parciais (calculadas)
Q“a”tf;drﬁoiea' 9 | QtdeREAL somostn | 7,58596E+22 | 4,55312E+22 | 3,03428E+22 | 1,51734E+23

Tabela 91 — Relagao de igualdade proporcional entre 0 NUmero de Avogadro e a quantidade
real de atomos, assim como entre a massa atémica total proporcional e a massa real (20 g)

- NA > Mp
at.% Nominais =
QtdeREAL, .. MassaREAL,,
Ni Ti Hf Proporcoes: atbmica e de massa
6,02214179 x 1023 63,7254
50 | 42 08 1,89022 x 1023 3,186 = —2
23
50 39 1 1 6,02214179 x 1203 - 3,382 _ 67,6443
1,78089 x 10 20
23
50 36 14 6,02214179 x 1203 _ 3,578 _ 71,5632
1,68319 x 10 20
23
50 | 33 17 6,02214179x1203 3,774 = 75,4821
1,59589 x 10 20
6,02214179 x 1023 79,4010
50 30 20 1,51734 x 1023 3,969 = 20
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B. Intensidades (u. a.) para as ligas Ni-Ti-Hf obtidas por fusao a plasma
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Figura 190 — Grafico de comparacao entre as 3 intensidades (unidades arbitrarias)
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observadas experimentalmente nas ligas brutas Nisq Tiso.xHfx .at% solidificadas por fusédo a
plasma na maquina Discovery All Metal (método PSPP): intensidade individual (contagem
das radiacdes Ka1), intensidade Ka (contagem das radiagdes Ka1 e Ka2 por meio de média

ponderada) e intensidade integrada (em fungcao do movimento angular em torno de Y)



C. Intensidades (u. a.) para as fitas Ni-Ti-Hf solidificadas rapidamente
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Figura 191 — Separacgéo grafica dos 3 tipos de intensidades encontradas nos exames DRX
feitos nas 8 amostras de fitas Nisy Tiso-xHfx .at% solidificadas rapidamente por melt spinning:
intensidade individual (contagem das radiagdes Ka1), intensidade Ka (contagem das
radiagbes Ka1 e Ka2 por meio de média ponderada) e intensidade integrada (gerada em
fungdo do movimento angular w em torno de Y)



D. Intensidades (u. a.) para as ligas Ni-Ti-Hf obtidas ao arco elétrico
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Figura 192 — 5 graficos a esquerda, primeira coluna, com 3 intensidades DRX separadas: *
(radiacbes Ka1); ¢ (radiagcdes Ka = (2.Ka1 + Ka2)/3; « (intensidade integrada: gerada em

funcdo do movimento angular w em torno de Y, conforme ilustra as figuras do Anexo B)
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E. Dados amostrais para calculos dos tamanhos dos graos nas ligas e

fitas NisoTiso.xHfx .at% obtidas pelos trés processamentos distintos

Tabela 92 — Dados da amostra coletada para o cémputo das dimensdes dos graos na liga
NisoTigoHfg .at% com EMF obtida por fusédo ao arco de plasma por meio da maquina
Discovery All Metal (marca EDG), em 2015, na Universidade Federal de Campina Grande

Hf8 .at% - Bulk de liga rica em niquel (método PSPP)

Dados | Largura Comprimento L/C Perimetro Area P/A
1 2,733 4,8295 0,5659 13,6264 12,4217 1,09698
2 4,0028 7,3881 0,54179 19,1514 19,3072 0,99193
3 3,7032 7,12 0,52011 18,7256 21,0561 0,88932
4 2,6654 7,1175 0,37449 18,4048 15,9822 1,15158
5 2,7864 5,4535 0,51094 14,9975 12,3535 1,21403
6 3,2155 4,8563 0,66213 13,3406 10,2684 1,29919
7 3,228 5,1877 0,62224 14,9353 11,8085 1,26479
8 2,5566 4,0119 0,63725 12,4197 7,1663 1,73307
9 2,2837 41257 0,55353 11,0114 7,3777 1,49252
10 2,0218 4,9156 0,4113 12,5723 8,3337 1,50861
11 1,681 4,8402 0,3473 11,8359 7,6948 1,53817
12 3,4429 5,2834 0,65164 13,568 11,7164 1,15803
13 2,6681 6,6925 0,39867 16,4998 11,813 1,39675
14 2,3892 4,6295 0,51608 11,7476 8,4149 1,39605
15 2,4025 5,6989 0,42157 15,6021 10,2206 1,52653
16 2,8487 4,5317 0,62862 12,6499 10,1635 1,24464
17 25649 5,0438 050853 | 13,373 | 10,0945 | 1,32478
18 2,745 6,1022 0,44984 16,278 11,7929 1,38032
19 3,8049 6,9176 0,550083 18,0623 17,3794 1,03929
20 2,4847 5,0005 0,49689 13,256 10,1918 1,30065
21 2,0578 4,8945 0,42043 11,8654 7,2497 1,63667
22 1,7935 4,7196 0,38001 12,8058 7,2931 1,75588
23 2,6101 4,5317 0,57596 11,5807 7,8883 1,46809
24 2,7955 4,8513 0,57624 12,4748 10,2228 1,22029
25 3,2456 4.6177 0,70286 12,4252 9,7966 1,26832
26 3,2378 4,3934 0,73697 12,16 8,8185 1,37892
27 2,9797 5,7468 0,5185 14,8469 11,2546 1,31919
28 2,9885 6,214 0,48093 15,2301 13,0188 1,16985
29 3,7281 4,1062 0,90792 15,7013 9,704 1,61802
30 3,2361 6,8934 0,46945 17,6213 16,9543 1,03934
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Tabela 93 - Dados da amostra coletada para o computo das dimensdes dos graos na liga
NisoTizgHf11 .at% com EMF obtida por fusdo ao arco de plasma por meio da maquina
Discovery All Metal (marca EDG), em 2015, na Universidade Federal de Campina Grande

Hf11 .at% - Bulk de liga rica em niquel (método PSPP)

Dados | Largura Comprimento L/C Perimetro Area P/A
1 2,1844 5,6043 0,38977 13,6449 10,3626 1,31674
2 3,6552 5,4387 0,67207 14,6721 14,8055 0,99099
3 2,6196 5,1936 0,50439 13,543 10,0604 1,34617
4 2,9809 5,4436 0,5476 15,0234 12,8201 1,17186
5 2,555 4,999 0,5111 13,1495 10,3704 1,26798
6 2,6251 5,0928 0,51545 13,9393 10,5875 1,31658
7 3,2832 5,823 0,56383 15,2239 13,816 1,1019
8 3,2585 5,5996 0,58192 14,3238 12,3751 1,15747
9 2,3531 5,3665 0,43848 13,3734 10,5745 1,26468
10 2,9802 4,9818 0,59822 14,5188 10,564 1,37437
11 2,1723 5,5538 0,39114 13,5952 10,6081 1,28159
12 3,0506 4,7047 0,64842 13,0785 9,5965 1,36284
13 2,7297 4,8787 0,55951 12,4753 9,6976 1,28643
14 2,7267 6,809 0,40046 16,8059 11,833 1,42026
15 2,5737 4,9215 0,52295 12,8983 11,0204 1,1704
16 3,2076 6,0909 0,52662 15,7889 13,535 1,16652
17 2,5817 6,2262 0,41465 15,7483 10,7686 1,46243
18 2,7925 3,8076 0,7334 10,9083 8,3126 1,31226
19 2,5915 4,5422 0,57054 12,1989 8,2206 1,48394
20 2,8579 3,3532 0,85229 10,599 8,3471 1,26978
21 3,3365 4,4982 0,74174 12,4811 10,8656 1,14868
22 2,3474 4,5558 0,51526 11,5879 8,9662 1,2924
23 2,7506 5,4709 0,50277 14,3097 11,8489 1,20768
24 2,6636 4,9372 0,5395 12,602 9,3211 1,35199
25 1,9117 4,4927 0,42551 10,8518 6,4989 1,66979
26 3,891 4,7125 0,82568 14,0643 12,8471 1,09475
27 3,3681 5,2289 0,64413 15,6205 11,9135 1,31116
28 4,1083 4,5494 0,90304 13,507 13,1638 1,02607
29 3,6628 4,9192 0,74459 14,5704 13,5807 1,07288
30 2,7518 4,8586 0,56638 12,4739 10,656 1,1706
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Tabela 94 - Dados da amostra coletada para o computo das dimensdes dos graos na liga
NisoTizeHf14 .at% com EMF obtida por fusdo ao arco de plasma por meio da maquina
Discovery All Metal (marca EDG), em 2015, na Universidade Federal de Campina Grande

Hf14 .at% - Bulk de liga rica em niquel (método PSPP)

Dados | Largura Comprimento L/C Perimetro Area P/A

1 2,8503 4,5026 0,63303 11,8755 7,5121 1,58085
2 2,1882 6,4212 0,34078 15,9918 11,1433 1,4351
3 2,0993 4,7752 0,43963 11,5596 6,4082 1,80388
4 2,4248 3,0565 0,79333 8,9856 4,7142 1,90607
5 1,9985 5,7546 0,34729 13,5624 8,2988 1,63426
6 1,3831 4,4322 0,31206 10,9119 5,5368 1,9708
7 2,0767 5,2584 0,39493 13,1043 9,9889 1,31189
8 3,2124 4,2228 0,76073 11,7388 9,1083 1,2888
9 2,5607 4,2726 0,59933 11,302 7,6862 1,47043
10 1,7619 4,2442 0,41513 9,8633 4,8184 2,04701
11 1,5698 4,098 0,38306 9,5546 4,593 2,08025
12 2,6982 4,3045 0,62683 11,6686 9,3222 1,2517
13 1,9854 4,6419 0,42771 11,3245 7,084 1,5986
14 2,0019 3,7583 0,53266 9,223 5,4817 1,68251
15 1,8331 3,3571 0,54604 8,4588 4,334 1,95173
16 1,7586 3,3042 0,53223 8,6586 3,969 2,18156
17 1,6959 3,8081 0,44534 9,7844 5,6989 1,71689
18 1,8334 4,0701 0,45046 10,233 4,5872 2,23077
19 1,9382 4,6223 0,41932 11,3731 6,6999 1,6975
20 2,4272 3,3337 0,72808 9,2435 6,2158 1,4871
21 2,009 4,2652 0,47102 10,9158 7,1671 1,52304
22 2,2051 4,2242 0,52202 12,0033 8,0432 1,49235
23 1,9001 3,5566 0,53425 8,6462 4,9315 1,75326
24 1,7502 7,1764 0,24388 16,5373 8,5663 1,93051
25 2,2634 3,3986 0,66598 9,4271 6,3364 1,48777
26 1,5949 4,07 0,39187 9,5851 5,2887 1,81237
27 1,6901 3,1044 0,54442 7,8031 4,0286 1,93693
28 2,8676 3,5865 0,79955 10,5065 7,7071 1,36322
29 2,2087 3,6284 0,60873 9,2186 5,6734 1,62488
30 3,2707 4,473 0,73121 12,5621 8,3735 1,50022
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Tabela 95 - Dados da amostra coletada para o computo das dimensdes dos graos na liga
Niso TissHf7 .at% com EMF obtida por fusdo ao arco de plasma por meio da maquina
Discovery All Metal (marca EDG), em 2015, na Universidade Federal de Campina Grande

Hf17 .at% - Bulk de liga rica em niquel (método PSPP)

Dados | Largura Comprimento L/C Perimetro Area P/A
1 3,0942 5,6538 0,54728 15,2657 14,9537 1,02086
2 2,6909 5,1671 0,52078 14,0485 11,7302 1,19764
3 3,2102 5,7355 0,55971 15,5221 11,255 1,37913
4 3,1849 5,687 0,56003 16,153 12,536 1,28853
5 5,2063 5,651 0,92131 18,4528 18,5414 0,99522
6 3,7905 5,2092 0,72765 15,4445 10,5612 1,46238
7 3,5227 5,9027 0,59679 19,6003 15,1764 1,2915
8 2,8906 4,0141 0,72011 10,9076 8,5341 1,27812
9 3,0393 5,9157 0,51377 15,9932 13,5216 1,18279
10 2,0788 5,8808 0,35349 14,2636 10,1002 1,41221
11 2,5124 4,3393 0,57899 11,4328 8,4679 1,35013
12 2,2712 4,8111 0,47207 14,47 8,4701 1,70836
13 4,0212 6,4965 0,61898 19,5764 20,0381 0,97696
14 3,7531 5,58 0,6726 17,5774 12,9145 1,36106
15 2,2484 3,7603 0,59793 16,9519 8,9669 1,8905
16 2,387 41777 0,57137 11,7896 9,2883 1,2693
17 2,4867 4,1094 0,60512 10,997 7,6539 1,43678
18 2,972 4,9995 0,59446 13,942 10,1631 1,37183
19 3,4006 4,1575 0,81794 11,7461 9,9949 1,17521
20 3,6348 4,6963 0,77397 17,5658 12,0925 1,45262
21 2,7229 3,2786 0,83051 10,6564 8,0891 1,31738
22 3,5391 5,9234 0,59748 16,3079 15,6115 1,04461
23 2,541 5,0399 0,50418 12,5793 9,6949 1,29752
24 4,0463 5,1529 0,78525 15,0975 14,1359 1,06803
25 4,8401 5,7151 0,8469 16,7886 16,0957 1,04305
26 3,1609 3,3385 0,9468 10,3355 7,0588 1,4642
27 3,712 3,931 0,94429 12,0078 10,9247 1,09914
28 3,6071 4,0324 0,89453 11,9656 10,359 1,15509
29 2,9801 4,7377 0,62902 12,4722 8,6802 1,43686
30 2,8261 3,9656 0,71265 12,3573 9,9041 1,2477
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Tabela 96 - Dados da amostra coletada para o computo das dimensdes dos graos na liga
Niso TizoHf2o .at% com EMF obtida por fusdo ao arco de plasma por meio da maquina
Discovery All Metal (marca EDG), em 2015, na Universidade Federal de Campina Grande

Hf20 .at% - Bulk de liga rica em niquel (método PSPP)

Dados | Largura Comprimento L/C Perimetro Area P/A

1 2,251 4,3883 0,51295 11,3692 7,4571 1,52461
2 2,3513 3,3288 0,70635 9,2821 6,3707 1,457

3 2,4893 3,3912 0,73405 10,1995 6,375 1,59992
4 2,343 3,3952 0,69009 9,55 6,0876 1,56876
5 3,1629 3,4488 0,9171 10,1819 7,876 1,29278
6 1,9596 2,5352 0,77296 7,6383 4,2185 1,81067
7 1,7883 2,656 0,67331 7,4645 3,9898 1,8709
8 2,1146 4,1044 0,5152 10,0681 6,7268 1,49671
9 1,7796 2,9394 0,60543 7,7834 4,197 1,85452
10 1,6216 2,4495 0,66201 6,5105 3,1007 2,09969
11 1,8395 2,497 0,73668 6,7253 3,0521 2,2035
12 2,9523 3,4301 0,8607 10,0532 7,6807 1,30889
13 2,4091 3,3564 0,71776 11,641 7,4274 1,5673
14 2,2838 2,657 0,85954 7,6912 4,4204 1,73993
15 2,6146 3,437 0,76072 10,8186 7,922 1,36564
16 2,3627 3,2613 0,72447 10,3894 7,2737 1,42835
17 2,0019 2,5107 0,79735 7,5334 4,1492 1,81563
18 2,5713 2,8808 0,89256 8,9636 6,1821 1,44993
19 1,9727 3,3746 0,58457 9,0795 5,3623 1,69321
20 1,8336 2,7451 0,66795 7,6827 4,1231 1,86333
21 2,6205 3,9831 0,6579 10,6487 8,023 1,32727
22 2,1114 2,5895 0,81537 7,4325 4,1389 1,79577
23 2,0661 4,2439 0,48684 10,4258 6,8091 1,53116
24 2,7761 4,1061 0,67609 10,8331 7,4832 1,44766
25 2,5269 4,7056 0,537 12,3861 7,7163 1,60519
26 2,5155 3,6264 0,69366 10,6554 8,196 1,30007
27 1,6346 3,4146 0,47871 9,5455 5,0719 1,88204
28 1,739 2,3829 0,72978 6,8555 3,4915 1,96348
29 1,7798 3,2138 0,5538 8,5036 4,9782 1,70817
30 2,0621 2,9579 0,69715 8,2187 4,6846 1,75441
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Tabela 97 — Dados amostrais coletados por meio de microscopia éptica para o tamanho
linear dos graos nas fitas Niso Tiso.xHfx .at% com EMF obtidas por melt spinning, em posi¢ao
horizontal. Os valores (um) abaixo relacionados foram medidos por meio de ferramentas

CAD e comandos especificos: inserir, anexar, escala, polilinha, lista, etc.

Tamanhos do grao nas fitas melt spun (microns) - medidos na posigao horizontal

Composicao | Hf8%.at | Hf8%.at | Hf14%.at | Hf14%.at | Hf17%.at | Hf20%.at | Hf20%.at
Velocidade |18,84 m/s|43,98 m/s | 18,84 m/s|25,13 m/s | 18,84 m/s |18,84 m/s | 25,13 m/s
Frequéncia 30 Hz 70 Hz 30 Hz 40 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz

1 27,0660 | 15,4045 | 42,9548 | 24,6815 | 14,9627 | 46,1530 | 24,2346
2 25,8178 | 15,1801 | 39,3910 | 26,7668 | 21,0213 | 46,6130 | 24,6834
3 22,7684 | 20,3100 | 66,5954 | 21,2277 | 20,3085 | 33,7540 | 15,3802
4 12,4065 | 17,6140 | 41,2140 | 21,2714 | 19,0142 | 37,1660 | 19,6350
5 15,3506 | 28,0653 | 38,4034 | 10,2440 | 25,1234 | 38,5250 | 34,2580
6 13,5633 | 19,7254 | 67,4394 | 24,8508 | 23,2499 | 31,7480 | 22,9622
7 28,2006 | 29,8982 | 65,4160 | 21,1192 | 24,6181 | 35,2230 | 14,9553
8 12,7419 | 24,3421 | 45,4534 | 20,0314 | 25,6142 | 38,3280 | 28,5070
9 26,9489 | 17,7327 | 35,6640 | 31,8329 | 16,7553 | 35,0870 | 20,3034
10 34,8785 | 20,7350 | 41,5640 | 34,6024 | 28,8470 | 26,5470 | 20,3118
11 30,4971 | 25,2911 | 40,4610 | 30,2169 | 32,5557 | 23,0960 | 17,6053
12 24,2629 | 18,0821 | 46,4760 | 31,7180 | 15,1636 | 20,9670 | 17,8311
13 19,4708 | 21,1458 | 42,7050 | 26,3459 | 26,0029 | 25,8430 | 28,7185
14 20,9076 | 22,0537 | 57,6560 | 25,0363 | 19,0046 | 25,7990 | 17,6642
15 18,6956 | 22,4886 | 58,7260 | 23,5933 | 32,7590 | 32,5670 | 15,7665
16 13,5857 | 20,5461 | 52,3710 | 12,9460 | 22,9610 | 42,6260 | 24,2544
17 15,4948 | 21,7496 | 44,0270 | 12,6080 | 16,1903 | 38,8050 | 18,2465
18 14,9885 | 16,4704 | 54,0440 | 13,6488 | 30,1868 | 25,0380 | 18,4343
19 21,9059 | 18,5499 | 57,2130 | 36,3511 | 16,9234 | 25,9820 | 19,4767
20 21,9855 | 16,8882 | 63,4560 | 30,7125 | 26,8108 | 28,6840 | 20,4540
21 25,9857 | 19,1076 | 59,8673 | 32,4299 | 20,7357 | 25,5540 | 21,3421
22 24,5855 | 15,9384 | 49,8576 | 21,2529 | 22,9676 | 26,3410 | 23,9543
23 17,4948 | 14,4549 | 61,9684 | 29,8743 | 17,4797 | 22,9200 | 25,0997
24 16,4855 | 13,4565 | 50,0933 | 28,6344 | 15,0035 | 31,7780 | 24,0568
25 22,9878 | 17,3434 | 54,0986 | 27,9843 | 17,0711 | 31,7320 | 25,0986
26 20,9878 | 16,9048 | 39,8957 | 26,9045 | 17,5722 | 35,4210 | 29,0993
27 26,8475 | 18,3455 | 45,6967 | 25,9878 | 21,2237 | 46,7690 | 25,0568
28 23,5576 | 19,3437 | 47,8766 | 32,9343 | 20,5555 | 30,0950 | 16,0458
29 19,9454 | 18,4545 | 48,0585 | 33,9034 | 22,8324 | 28,7110 | 26,0985
30 17,0454 | 14,9873 | 51,3034 | 34,9345 | 23,7559 | 39,8040 | 23,0089
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Tabela 98 - Dados amostrais coletados por meio de microscopia éptica para o tamanho
linear dos graos nas fitas Niso Tiso.xHfx .at% com EMF obtidas por melt spinning, em posicao
vertical. Os valores (um) abaixo relacionados foram medidos por meio de ferramentas CAD

e comandos especificos: inserir, anexar, escala, polilinha, lista, etc.

Fitas ndo-tratadas Nis, Tiso.xHfx .at% com EMF obtidas por solidificagdo rapida Melt Spinning
(analisadas a partir de amostras embutidas em posi¢ao vertical)

Composicoes Hf8%.at | Hf8%.at | Hf14%.at | Hf14%.at | Hf17%.at | Hf20%.at | Hf20%.at
Velocidades (m/s) | 18,84 | 43,98 18,84 25,13 18,84 18,84 25,13
Frequéncias 30Hz | 70 Hz 30 Hz 40 Hz 30 Hz 30 Hz 40 Hz

1 1,4392 | 1,8037 | 1,5422 | 1,1403 | 1,1995 | 9,8021 | 6,2339
2 1,6528 | 1,8885 | 1,6824 | 1,0646 | 1,6526 9,867 4,7912
3 1,2674 | 1,2638 | 1,8782 | 0,9417 | 1,3769 | 9,3326 | 4,5469
4 1,3781 | 2,0301 | 1,9031 1,0735 | 1,5488 | 8,9778 | 4,0042
5 2,2324 | 1,1345 | 1,7481 1,1527 1,5116 7,0385 5,4516
6 1,581 | 1,2812 | 1,8073 | 0,9671 1,3674 | 9,7055 | 3,5032
7 1,6064 | 1,4257 | 2,0226 1,194 1,6651 9,373 3,4008
8 1,69 | 1,1323 | 1,3972 | 1,0074 | 1,8574 6,085 4,5486
9 1,5007 | 1,3274 | 1,9123 | 1,4029 | 1,7254 | 8,4039 | 3,9917
10 1,3844 | 1,1912 | 1,9315 1,317 1,7134 7,2532 3,9246
11 2,3816 | 1,8482 | 1,3656 | 1,3393 | 1,4403 8,92 4,6622
12 1,7913 | 1,7709 | 1,7443 1,0776 1,4144 11,946 3,1964
13 1,5921 | 1,4599 | 1,6273 0,9884 1,7974 7,15 6,1037
14 2,1515 | 1,3821 | 2,1265 | 0,9957 | 1,7618 | 8,4974 4,902

15 2,0674 | 2,0709 | 1,608 1,0642 | 1,6871 8,5557 | 3,8003
16 1,9229 | 1,7541 1,5549 1,1545 1,4237 7,3992 1,8938
17 1,7603 | 1,6383 | 2,3543 | 0,9588 | 1,6953 | 8,8699 | 3,5842
18 1,1444 | 1,0793 | 1,9361 0,8543 | 1,3282 | 11,0593 | 4,1293
19 1,771 | 1,8356 | 1,8502 | 1,3878 | 1,4592 | 10,5808 | 4,7485
20 1,5285 | 1,4316 | 1,2706 | 1,2226 | 1,6528 | 6,6806 | 4,6126
21 1,4375 | 1,5459 | 1,8943 | 1,2818 | 1,8496 | 7,5556 | 5,3263
22 1,7413 | 1,4317 | 2,0475 | 1,0914 | 1,7406 | 6,1608 4,543

23 1,8408 | 2,0973 | 1,7622 1,3752 1,4766 8,1667 6,1822
24 1,4257 | 1,5549 | 1,3258 | 1,5192 | 1,2662 | 8,5681 | 4,6645
25 1,1286 | 1,4827 | 1,4715 0,9929 1,4714 5,4019 3,6297
26 1,3175 | 1,641 1,8498 | 1,1913 | 1,1227 | 6,8591 | 5,0334
27 1,6065 | 1,7275 | 1,6075 | 1,4764 1,506 8,0986 | 5,0999
28 1,454 | 1,6707 | 1,8209 1,4526 1,4105 9,5131 6,0934
29 1,2828 | 2,1298 | 1,8213 | 1,1116 | 1,6637 | 11,0343 | 3,5845
30 1,413 | 1,7151 | 1,5626 | 1,2841 1,5389 | 12,9343 | 4,9566
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Tabela 99 — Amostra de dados nao-agrupados contendo as medicdes feitas nos graos da
liga ndo-tratada Niso TisoHfs .at% com EMF obtida pelo método de fuséo ao arco elétrico (arc
melting) na Universidade Federal de Sao Carlos, UFSCar — no ano 2016

Hf8%.at - arco elétrico (arc melting)

Comprimento | Lagura L/C Perimetro (P) | Area (A) P/A

(Mm) (Mm) adimensional (um) (um?) adimensional

1 14,8047 6,1716 0,41687 36,2542 77,8823 | 0,465499863
2 8,4324 6,1866 0,73367 24,6088 42,1259 | 0,584172682
3 19,0251 15,9068 0,83610 57,769 175,0694 | 0,329977712
4 8,8076 6,642 0,75412 25,2244 44,4778 | 0,567123374
5 7,6666 7,0416 0,91848 22,4176 33,8274 | 0,662705381
6 15,0491 8,5696 0,56944 41,284 86,356 0,478067534
7 9,3291 4,2133 0,45163 23,1959 29,1413 | 0,795980275
8 10,6712 6,1352 0,57493 28,1236 50,934 0,552157694
9 15,4229 7,6025 0,49294 38,8788 79,8689 | 0,486782715
10 18,4192 7,3633 0,39976 47,204 91,0081 0,518679107
11 20,2544 8,293 0,40944 50,1399 115,557 | 0,433897557
12 10,924 10,8107 0,98963 35,242 78,2904 0,45014459
13 13,0659 12,1005 0,92611 39,0316 66,8098 0,58421968
14 8,5534 7,9035 0,92402 26,5968 50,0393 | 0,531518227
15 9,4057 8,2687 0,87912 28,2814 53,2726 | 0,530880791
16 10,7685 7,3647 0,68391 31,2635 63,8684 | 0,489498719
17 8,9736 6,9747 0,77725 26,0413 48,2373 0,53985816
18 11,5429 6,0009 0,51988 31,8602 39,7717 | 0,801077148
19 13,8067 9,6424 0,69839 38,3872 99,516 0,385738977
20 10,2766 9,7999 0,95361 32,3793 79,0357 | 0,409679423
21 8,805 6,6784 0,75848 24,9902 40,772 0,612925537
22 13,603 7,6058 0,55913 35,5153 81,7293 | 0,434547953
23 10,4958 9,0899 0,86605 32,8008 75,7667 | 0,432918419
24 18,2179 5,1333 0,28177 51,6925 96,4124 | 0,536160286
25 8,8902 6,5652 0,73848 26,3045 49,2148 | 0,534483529
26 10,9095 5,7758 0,52943 28,6975 45,3313 | 0,633061483
27 9,5403 7,7973 0,81730 28,566 52,7256 | 0,541786153
28 9,3071 6,0029 0,64498 27,969 49,4984 | 0,565048567
29 6,5876 6,3006 0,95643 20,6714 32,0484 | 0,645005679
30 14,9391 12,1666 0,81441 43,8685 121,9525 | 0,359717923
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Tabela 100 - Amostra de dados nao-agrupados contendo as medigdes feitas nos graos da
liga ndo-tratada Niso TizgHf11 .at% com EMF obtida pelo método de fusdo ao arco elétrico (arc
melting) na Universidade Federal de Sao Carlos, UFSCar — no ano 2016

Hf11%.at - arco elétrico (arc melting)

Comprimento | Lagura L/C Perimetro (P) | Area (A) P/A

(Mm) (Mm) adimensional (um) (um?) adimensional
1 8,064 5,8131 | 0,720870536 23,4674 39,5784 0,59293453
2 7,9348 5,9681 | 0,752142461 21,8052 35,3372 | 0,617060774
3 6,5178 5,6219 | 0,862545644 19,5952 29,0363 | 0,674851823
4 8,6941 4,8882 | 0,56224336 22,8333 33,238 0,686963716
5 7,6652 5,5148 | 0,719459375 20,8992 31,0727 | 0,672590409
6 7,3356 4,753 | 0,647936092 20,9198 30,3558 | 0,689153308
7 8,4401 4,2889 | 0,508157486 22,3277 33,3076 | 0,670348509
8 8,4477 5,9413 | 0,703303858 23,7531 41,2771 | 0,575454671
9 9,4216 5,6995 | 0,604939713 23,893 37,7573 | 0,632804782
10 8,1404 5,2685 | 0,647204069 22,114 32,9393 0,6713561
11 7,8135 6,0479 | 0,774032124 21,9971 34,2929 | 0,641447647
12 9,4601 8,4236 | 0,890434562 28,2569 56,2749 | 0,502122616
13 7,9794 5,4971 | 0,688911447 22,9144 34,9973 | 0,654747652
14 8,7104 5,6849 | 0,652656594 23,5517 39,5401 | 0,595640881
15 6,7789 5,1145 | 0,75447344 20,0306 29,1005 | 0,688324943
16 6,4491 4,9896 | 0,773689352 18,2964 23,5376 0,77732649
17 8,6089 5,1382 | 0,596847449 22,0365 32,0363 | 0,687860333
18 8,2095 6,778 | 0,825628845 23,5441 40,6385 | 0,579354553
19 8,2533 5,3561 | 0,648964657 22,2083 34,3786 | 0,645991983
20 8,758 7,3591 | 0,840271752 25,46 47,1921 | 0,539497077
21 6,851 5,6725 | 0,827981317 20,8833 32,6174 | 0,640250296
22 7,0666 6,8964 | 0,975914867 22,4435 36,3525 | 0,617385324
23 9,663 5,857 | 0,606126462 25,7149 44,404 0,579112242
24 9,074 7,8973 | 0,870321799 27,954 55,5023 | 0,503654803
25 11,4804 6,5668 | 0,572000976 32,3077 63,5425 | 0,508442381
26 7,0308 6,2858 | 0,894037663 21,1252 29,7444 | 0,710224446
27 10,4273 7,5445 | 0,723533417 27,6235 51,0738 | 0,540854606
28 9,7077 6,0408 | 0,622268921 25,3336 44,1484 0,57382827
29 7,4569 7,0948 | 0,951440947 26,1994 43,6625 | 0,600043516
30 10,2347 6,6936 | 0,654010376 27,8714 50,7162 | 0,549556158
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Tabela 101 - Amostra de dados nao-agrupados contendo as medigdes feitas nos graos da
liga ndo-tratada Niso TizeHf14 .at% com EMF obtida pelo método de fusdo ao arco elétrico (arc
melting) na Universidade Federal de Sao Carlos, UFSCar — no ano 2016

Hf14%.at - arco elétrico (arc melting)

Comprimento | Lagura L/C Perimetro (P) Area (A) P/A

(Mm) (Mm) adimensional (um) (um?) adimensional

1 36,32 24,5738 | 0,67659141 105,1055 583,4137 | 0,180156037
2 31,1109 18,281 | 0,587607559 82,5084 397,7327 | 0,207446861
3 38,5939 24,4726 | 0,63410539 102,0788 532,7752 | 0,191598258
4 52,6436 26,3959 | 0,501407579 197,8744 1.408,8394 | 0,140452063
5 25,205 18,134 | 0,719460425 76,2774 363,2576 | 0,209981567
6 58,1154 47,171 | 0,811678144 162,568 1.612,6051 | 0,100810794
7 25,7437 19,802 | 0,769197901 76,8391 403,6674 | 0,190352503
8 37,0775 20,3209 | 0,548065538 117,6115 615,3152 | 0,191140248
9 23,5576 19,7799 | 0,839639861 67,0053 298,7419 | 0,224291604
10 24,0494 18,4291 | 0,766301862 76,6372 320,7414 | 0,238937661
11 30,578 26,5013 | 0,866678658 88,8547 495,228 0,179421802
12 43,0151 30,7987 | 0,715997406 121,7917 826,562 0,147347325
13 19,3888 10,6858 | 0,551132613 51,0815 173,35 0,294672628
14 39,6252 24,104 | 0,608299769 111,0213 661,0184 | 0,167954931
15 26,9397 13,5598 | 0,503338938 72,5622 265,6637 | 0,273135547
16 26,9895 19,8549 | 0,735652754 80,5196 382,1583 | 0,210696981
17 441317 29,0583 | 0,658445063 121,1735 897,4216 | 0,135024051
18 35,7913 16,909 | 0,472433245 104,2501 390,8251 0,266743615
19 24,2985 17,6106 | 0,724760788 66,2817 239,2928 | 0,276989947
20 25,4154 12,9458 | 0,509368336 65,7638 243,1146 0,27050535
21 14,5694 12,7017 | 0,871806663 44,3091 138,7964 | 0,319238107
22 31,931 10,8494 | 0,339776393 77,5676 234,2159 | 0,331179907
23 27,9875 17,6565 | 0,630870925 74,3239 350,0043 | 0,212351391
24 49,5271 15,0686 | 0,304249593 119,192 470,3073 | 0,253434297
25 43,2098 23,8775 | 0,55259455 126,7528 554,1412 | 0,228737369
26 18,3311 15,3293 | 0,836245506 50,488 160,0367 | 0,315477637
27 26,7801 19,7949 | 0,739164529 78,3483 301,6557 | 0,259727564
28 27,4351 17,2042 | 0,627087199 77,3279 323,8306 | 0,238791208
29 54,5464 31,6961 | 0,581085095 161,953 1.152,7261 | 0,140495648
30 26,6764 15,1406 | 0,567565339 75,8928 303,1256 | 0,250367504
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Tabela 102 - Amostra de dados nao-agrupados contendo as medi¢des feitas nos graos da
liga ndo-tratada Niso Tis3Hf47 .at% com EMF obtida pelo método de fusdo ao arco elétrico (arc
melting) na Universidade Federal de Sao Carlos, UFSCar — no ano 2016

Hf17%.at - arco elétrico (arc melting)

Comprimento | Lagura L/C Perimetro (P) | Area (A) P/A

(Mm) (Mm) adimensional (um) (um?) adimensional

1 13,3937 13,3351 | 0,995624809 41,3559 122,7209 | 0,336991499
2 12,1779 11,6397 | 0,955805188 37,7923 99,232 0,380847912
3 11,3916 10,826 0,95034938 32,9203 70,0493 | 0,469959015
4 12,3471 11,9898 | 0,971062031 36,9736 95,4825 | 0,387229073
5 9,3703 6,7783 | 0,723381322 27,1351 50,4317 | 0,538056421
6 17,3838 16,1577 | 0,929468816 62,6743 192,3935 | 0,325761005
7 14,609 13,4865 | 0,923163803 44,5463 134,1759 | 0,331999264
8 16,7435 9,3352 | 0,557541733 43,9228 119,2746 | 0,368249401
9 13,1481 10,8925 | 0,828446696 38,4978 104,9623 | 0,366777405
10 22,0077 18,0656 | 0,82087633 62,7146 249,9768 | 0,250881682
11 12,4214 8,1431 | 0,655570226 32,84 74,1877 0,44266098
12 16,5422 14,8143 | 0,895545937 50,176 163,4441 | 0,306991809
13 14,8279 13,6201 | 0,918545445 45,1563 139,8381 | 0,322918432
14 9,3368 7,5775 | 0,811573558 28,1338 56,861 0,494782012
15 13,5486 7,4056 0,54659522 35,356 73,0634 | 0,483908496
16 16,9288 16,9128 | 0,999054865 52,0314 177,3976 | 0,293303855
17 18,563 9,938 0,535366051 49,4341 140,7493 | 0,35122093
18 13,6885 10,9694 | 0,801358805 39,4458 105,6156 | 0,373484599
19 12,5584 8,7342 | 0,695486686 32,8896 73,7406 | 0,446017526
20 12,364 7,4954 | 0,606227758 31,634 67,9605 | 0,465476269
21 14,1404 11,0383 | 0,780621482 40,2492 112,5946 | 0,357470074
22 12,9908 11,2596 | 0,86673646 39,0004 93,6314 | 0,416531206
23 14,5197 11,1395 | 0,767199047 43,5999 97,9891 0,444946428
24 12,6053 10,185 | 0,807993463 35,8472 90,4963 | 0,396117852
25 10,2125 7,6067 | 0,744842105 31,2383 51,6568 | 0,604727742
26 12,6956 11,1979 | 0,882029995 36,1345 79,4261 0,454944911
27 10,3123 6,2711 0,60811846 27,6769 50,859 0,544188836
28 18,3975 18,0203 | 0,979497214 54,8293 208,7838 | 0,262612808
29 15,9953 13,3437 | 0,834226304 49,1809 175,4589 | 0,280298691
30 19,3539 12,854 | 0,664155545 62,8977 209,6414 | 0,300025186
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Tabela 103 - Amostra de dados nao-agrupados contendo as medicdes feitas nos graos da
liga ndo-tratada Niso TizoHf2o .at% com EMF obtida pelo método de fusdo ao arco elétrico (arc
melting) na Universidade Federal de Sao Carlos, UFSCar — no ano 2016

Hf20%.at - arco elétrico (arc melting)

Comprimento | Lagura L/C Perimetro (P) | Area (A) P/A

(Mm) (Mm) adimensional (um) (um?) adimensional

1 9,1388 6,6147 | 0,723804001 34,4477 42,6043 | 0,808549841
2 15,4941 9,1956 | 0,593490425 70,8353 91,5322 | 0,773883945
3 9,395 6,387 0,679829697 49,6084 48,9506 | 1,013438038
4 6,7879 6,468 0,952872022 31,7179 34,8713 | 0,909570334
5 12,093 9,641 0,797238072 37,3195 74,256 0,502578916
6 16,5581 6,4534 | 0,389742784 55,8434 68,3622 | 0,816875408

7 10,3612 7,8128 | 0,754043933 47,699 50,1747 0,9506584
8 9,4193 8,5057 | 0,903007654 48,9514 48,5956 | 1,007321651
9 13,3703 10,5426 | 0,788508859 48,1024 83,8206 | 0,573873248
10 14,6324 8,2762 | 0,565607829 60,7991 78,2261 0,777222692
11 13,0392 10,2052 | 0,782655378 62,946 89,4039 | 0,704063246
12 19,5107 14,1537 | 0,725432711 121,0319 202,2849 | 0,598323948
13 18,1547 8,6669 | 0,477391529 61,7515 70,5783 | 0,874936064
14 27,5986 18,9263 | 0,685770293 184,0588 278,3441 | 0,661263522
15 14,5615 12,6264 | 0,867108471 71,5949 108,123 | 0,662161612
16 9,3633 4,7274 | 0,504886098 27,7515 31,9145 | 0,869557725
17 10,0958 8,7801 0,86967848 34,3592 57,4603 0,59796416
18 8,4846 6,8836 | 0,811305188 34,5116 38,3756 | 0,899311021
19 22,3067 6,9922 | 0,313457392 94,0026 128,5621 | 0,731184385
20 19,233 8,7802 | 0,456517444 69,6565 110,6762 | 0,629371988
21 13,212 8,2477 0,62425825 45,1864 70,6248 | 0,639809245
22 19,1866 13,7083 | 0,714472601 88,8138 156,6227 | 0,567055733
23 15,7912 7,9791 | 0,505287755 60,3661 90,2146 0,66913892
24 18,2935 18,1313 | 0,991133463 115,9907 159,6307 | 0,726619002
25 10,7277 9,9134 | 0,924093701 49,6273 60,0753 0,82608493
26 12,7959 6,2029 | 0,484756836 44,6219 41,2843 | 1,080844292
27 24,8368 15,3636 | 0,618582104 143,7156 202,2497 | 0,710584985
28 18,6964 11,0628 | 0,591707494 106,1213 105,7411 | 1,003595574
29 11,1468 6,4619 | 0,579708975 35,2101 59,6807 | 0,589974648
30 10,2904 7,6466 0,74308093 33,1864 56,2344 | 0,590144111
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Figura 193 — Print Screen das telas do Programa AutoCAD 2015 Student PT, onde foram contabilizados os 30 dados de cada variavel para
cada amostra de liga Ni-Ti-Hf com EMF, com base nas imagens microscépicas: processos Plasma (PSPP) e Arco Elétrico (arc melting)
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Figura 194 — Print Screen das telas do Programa AutoCAD 2015 Student PT, onde foram contabilizados os 30 dados de cada variavel para
cada amostra de liga Ni-Ti-Hf com EMF, com base nas imagens microscopicas: fitas Melt Spinning (posicoes horizontal e vertical)
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F. indices de Miller calculados para todos os picos difratados nas varias

fases das amostras obtidas por meio do processamento de fusao ao arco de

plasma (forno EDG)

Tabela 104 - Indexagéao completa das fases encontradas na liga Niso TisoHfg .at% obtida ao
arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

Ni.Ti - H (hexagonal)

Ni-Ti-Hf B19 — Ortorrombica (fase H)

NiTiHf B19' (monoclinica)

Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo indices d Pico | Posicdo | indices d
N° [°26] h|k| I [A] N° [°26] h| k|| Al N° [°26] h k|l Al
1 12,2028 |0 |0 | 6 7,2473 2 18,4127 |1 | 1 1 6,59611 7 19,320 00| 1] 45907
6 18,3479 |0 |0| 9 | 4,8315 3 14,449 00| 4 6,12528 8 19,649 0|0]|1] 45143
11 245467 |0|0| 12| 3,6236 4 16,4805 |0 2 | 2 5,37452 19 29,845 0f(1]1]| 29914
26 30,8195 |0 |0 | 15| 2,8989 5 16,8811 1] 1 3 | 5,24788 22 30,432 0(1]1] 29350
35 37,1885 |0 |0 | 18 | 2,4158 9 222894 | 1| 1 5 | 3,98525 24 30,641 110(0]| 2,9154
51 41,0316 |1 (0| 1 2,1979 10 22,4708 |2| 0 | 2 3,95348 27 32,397 -110(1] 2,7613
52 41,1957 |1 |0 -2 | 2,1896 12 249913 (1] 3 1 3,56018 34 37,177 1100 2,4165
54 418466 |1 |0| 4 | 2,1570 13 25,9985 (2| 2 | 0 | 3,42449 38 38,188 1110 2,3548
57 423295 |1|0| -5 | 2,1335 14 26,4071 02 |6 3,37242 39 39,217 0({0]|2]| 22953
63 435958 |1 |0| 7 | 2,0744 15 27,0137 |2| 2 | 2 3,29806 43 39,649 1)1 (1] 22718
64 43,679 00|21 | 2,0707 16 27,0566 | 1| 3 | 3 3,29292 46 39,908 0(0]|2]| 22572
69 443726 |1 |0 -8 | 2,0399 17 28,6177 | 1| 1 7 3,11674 47 40,542 1101 2,2233
77 46,1944 |1 |0 | 10 | 1,9636 18 29,1343 |0| 0 | 8 3,06264 48 40,661 -110(1] 22171
80 47,2318 1]10(-11] 1,9229 20 29,8542 (0| 4 0 2,99041 66 43,752 1]10(1] 2,0674
89 495407 |1|0| 13| 1,8385 21 29,8679 (2| 2 | 4 | 2,98907 68 44,331 1110 2,0417
93 50,3206 |0 |0 |24 | 1,8118 23 30,5918 (2| 0 | 6 | 2,91996 70 44612 -110(2] 2,0295
97 50,805 1]10|-14| 1,7957 25 30,8036 [ 1| 3 | 5 | 2,90037 71 45,377 0(2]|0] 1,9971
112 53,5369 | 1|0 16 | 1,7103 28 33,208 3| 1 1 2,69566 75 46,108 0f(1]|2] 1,9671
119 54,9988 | 1|0 |-17| 1,6683 29 33,3148 (0| 4 | 4 2,68726 76 46,157 0f(1]|2] 1,9651
131 57,1483 |0 |0 |27 | 1,6105 30 34,1431 21 2| 6 2,62394 79 46,722 1]1(1] 1,9426
136 58,1023 | 1|0 | 19| 1,5863 31 34,8277 | 3| 1 3 | 2,57391 83 47,381 1)1 (1] 1,9172
145 59,7398 | 1|0 |-20| 1,5467 32 35,4546 | 1| 1 9 2,52983 85 47,609 20| 1,9085
166 63,1788 | 1|0 |22 | 1,4705 33 35,7589 | 1| 3 | 7 2,50899 90 49,894 2|11 1,8263
176 64,2056 | 0|0 | 30 | 1,4495 36 376863 |2| 4 | 2 2,38498 91 50,142 111 1,8179
178 64,9781 110(-23| 1,4341 37 37,8852 | 3| 1 5 | 2,37292 95 50,395 11112 1,8093
205 68,7331 11025 | 1,3646 40 39,3156 | 1| 5 | 1 2,28982 | 102 51,839 0f(2|1| 1,7623
219 70,6884 1/0|-26| 1,3316 41 39,4404 | 2| 2 8 2,28286 106 52,572 1102 1,7394
227 71,5472 (0|0 ]| 33| 1,3177 42 39,616 3| 3 1 2,27315 123 55,749 11210 1,6476
246 74,6374 1(1] 0 1,2706 44 39,7235 (0| 2 | 10| 2,26724 127 56,852 11211 1,6182
247 74,7565 | 1|0 |28 | 1,2689 45 39,8569 |2 | 4 | 4 2,25996 129 57,111 110(2] 1,6115
252 749728 (11| 3 1,2658 49 40,7247 |1| 5 | 3 2,21378 133 57,636 1102 1,5980
258 75,9758 |1 |1]| 6 1,2515 50 41,0165 |3 3 | 3 2,1987 138 58,244 10112 1,5828
263 76,8708 |1 |0(|-29| 1,2392 53 415633 |1 3 | 9 2,17103 150 60,449 00|83 1,5302
268 776379 |11 9 1,2288 55 421152 | 3| 1 7 2,14385 154 61,581 0({0]|3]| 1,5048
287 79,2452 | 0|0 | 36| 1,2079 56 422024 (0| 4 | 8 2,13962 155 61,904 1120 1,4977
292 79,9476 | 1|1 |12 | 1,1990 58 426504 (1| 1 | 11| 2,11818 157 61,997 0(2]|2]| 1,4957
308 81,2668 |1 |0 | 31| 1,1829 59 42,7523 |2| 0 | 10| 2,11337 160 62,055 11112 1,4944
322 82,8036 |1 (1|15 | 1,1637 60 432718 |2| 4 | 6 2,08919 161 62,115 2101 1,4931
326 83,5524 | 1|0 |-32| 1,1562 61 432871 [4| 0 | O | 2,08849 | 163 62,423 -110(3]| 1,4865
360 86,4696 | 1|1 |18 | 1,1245 62 43,4293 (1| 5 | 5 | 2,08198 | 164 62,460 1121 1,4857
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367 | 87,3983 | 0|0|39| 1,1150 | 65 43,7063 | 3| 3 | 5 | 2,06942 | 165 63,010 1112 1,4741
377 | 88,3125 | 10|34 | 1,1058 | 67 44,3296 | 0| 0 (12| 2,04176 | 168 63,325 0(2|2]| 1,4675
380 | 88,8956 |2 |0 -1 | 1,1000 | 72 45,4831 |2| 2 | 10| 1,99262 | 171 63,800 2(0|0| 1,4577
384 | 89,0035 |2 |0| 2 | 1,0990 | 73 45,8693 |4 | 0 | 4 | 1,97674 | 177 64,357 |-1|2|1]| 1,4464
389 | 89,4351 |2 |0| -4 | 1,0948 | 74 46,0916 |0| 6 | 2 | 1,96772 | 182 65,523 |-1|2|2]| 1,4235
393 | 89,7587 |2 |0| 5 | 1,0017 | 78 46,6193 |4 | 2 | 2 | 1,94667 | 184 65,686 0(1]3] 1,4203
81 47,2518 | 1| 5 | 7 | 1,92208 | 189 66,327 0(1]3] 1,4082
82 47,2704 |3| 1 | 9 | 1,92137 | 193 66,639 11211 1,4023
84 47,5112 |3 3 | 7 | 1,91219 | 195 66,839 |-2|1|1]| 1,3986
86 47,7197 |2| 4 | 8 | 1,90432 | 199 67,136 |-1|1 3| 1,3931
87 47,9986 | 1| 3 | 11| 1,8939 201 67,825 |-2|0|2]| 1,3807
88 48,4617 |4| 2 | 4 | 1,87688 | 203 68,463 2110 1,3693
92 50,1626 | 1| 1 [ 13| 1,81716 | 212 69,860 |-1|0|3| 1,3453
94 50,3846 |3 | 5 | 1 1,80967 | 233 72,359 |-2|1|2]| 1,3049
96 50,6989 |2| 6 | 0 | 1,79919 | 235 72,613 2(0|1] 13010
98 50,9316 |0| 6 | 6 | 1,79151 | 240 73,624 |-1|2|2| 1,2856
99 51,2819 |2| 6 | 2 | 1,78009 | 243 74,201 0(3|1] 12770
100 | 51,4217 |4| 2 | 6 | 1,77558 | 248 74,760 |-1|1|3]| 1,2688
101 51,6511 | 3| 5 | 3 | 1,77142 | 256 75,791 1122 1,2541
103 | 52,0104 | 1| 5 | 9 | 1,75686 | 259 76,372 1]10|3] 1,2460
104 | 52,1107 |2 | 2 | 12| 1,75371 | 264 77,030 2(1]1] 12370
105 | 52,2522 |3 | 3 | 9 | 1,74929 | 269 77,843 0(3]|1] 1,2261
107 | 53,0085 |2| 6 | 4 | 1,72626 | 270 77,899 1]10]|3| 1,2254
108 | 53,0161 | 2| 4 | 10| 1,72588 | 271 77,909 1122 1,2252
109 | 53,0292 |4 | 0 | 8 | 1,72548 | 282 78,996 1130 1,2111
110 | 53,1685 |3 | 1 | 11| 1,72129 | 286 79,217 2(0|0]| 1,2083
111 53,4715 | 4| 4 | 0 | 1,71225 | 290 79,726 0(2|3]| 1,2018
113 | 53,8298 |3 | 5 | 5 | 1,70169 | 291 79,930 |-1|3|1] 1,1993
114 | 54,0333 |4 | 4 | 2 | 1,69576 | 294 80,171 2|03 1,1963
115 | 54,3645 |0 | 4 | 12| 1,68621 | 295 80,204 |-2|2|1| 1,1958
116 | 54,5946 | 0| 2 | 14| 1,67965 | 296 80,365 0(2|3] 1,1939
117 | 549276 |1| 7 | 1 1,67025 | 297 80,385 |-2|0|1| 1,1936
118 | 54,9522 | 1| 3 |13 | 1,66956 | 301 80,481 11213 1,1924
120 55,373 |4| 2 | 8 | 1,65786 | 307 81,132 1113 1,1845
121 55,6245 |5| 1 | 1 1,65096 | 312 81,724 2(2|0]| 1,1774
122 | 55,6954 |4 | 4 | 4 | 1,64903 | 314 82,227 1113 1,1715
124 | 55,7899 |2| 6 | 6 | 1,64646 | 330 83,936 2(1]0] 1,1519
125 | 56,0274 | 1| 7 | 3 | 1,64004 | 334 84,318 0(0|4]| 1,1477
126 | 56,7153 | 5| 1 | 3 | 1,62177 | 335 84,401 0(3|2]| 1,1468
128 | 57,0084 |2| 0 | 14| 1,61413 | 336 84,403 |-1|0|4| 1,1467
130 | 57,1295 |3 | 5 | 7 | 1,61099 | 337 84,472 |-2|1|3]| 1,1460
132 | 57,5581 | 1| 5 | 11| 1,60001 | 339 84,575 2 (0|1 1,1448
134 57,784 | 3| 3 |11 ] 1,59429 | 340 84,812 31 1,1422
135 | 58,0008 | 1| 1 | 15| 1,58885 | 344 85,091 2111 1,1392
137 | 58,1858 | 1| 7 | 5 | 1,58424 | 346 85418 |-2|2|2]| 1,1357
139 | 58,3954 |4| 4 | 6 | 1,57905 | 356 86,084 0({0|4]| 1,1286
140 | 58,8574 |5| 1 | 56 | 1,56775 | 357 86,349 113|0| 1,1258
141 59,0287 | 2| 4 |12 | 1,56361 | 369 87,571 11312 1,1132
142 | 59,2469 |2 | 2 | 14| 1,55837 | 371 87,612 0(3|2]| 1,1128
143 59,544 (2| 6 | 8 1,5513 372 87,725 2(02]| 1,1117
144 | 59,6969 |3 | 1 |13 | 1,54769 | 374 88,033 |-2|0|2]| 1,1086
146 59,753 | 0| 6 |10 | 1,54637 | 378 88,539 |-1|3|1]| 1,1035
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147 | 60,1149 |5| 3 | 1 | 1,53793 | 379 88,674 |-1|1 |4 1,1022
148 60,194 | 4| 2 | 10| 1,53609 | 381 88,940 |-1|2|3| 1,0996
149 | 60,4013 |0| O | 16| 1,53132 | 383 88,994 | 0|14 1,0991
151 61,1546 | 5| 3 | 3 | 1,51425 | 387 89,250 1]1] 1,0966
152 | 61,3328 | 1| 7 | 7 | 1,51028 | 394 89,927 2 (1] 1,0901
153 | 61,3484 |3 | 5 | 9 | 1,50993
156 | 61,9835 |5| 1 | 7 | 1,49597
158 | 62,0188 |0 | 8 | 0 | 1,49521
159 | 62,0499 |4 | 4 | 8 | 1,494583
162 | 62,3833 | 1| 3 | 15| 1,48734
167 | 63,2038 |5| 3 | 5 1,47
169 63,688 | 4| 0 | 12| 1,45998
170 | 63,7969 | 1| 5 | 13| 1,45775
172 | 63,9871 |3 | 7 | 1 | 1,45388
173 | 64,0095 |3 | 3 | 13| 1,45342
174 | 64,0522 |0| 8 | 4 | 1,45256
175 | 64,1695 |2 | 6 | 10 | 1,45018
179 | 64,9911 | 3| 7 | 3 | 1,43382
180 | 65,0749 |4 | 6 | 2 | 1,43218
181 65,3886 | 1| 7 | 9 | 1,42607
183 | 65,6813 | 2| 4 | 14 | 1,42042
185 65,79 412 |12| 1,41833
186 66,017 | 5| 1 | 9 | 1,41401
187 | 66,2099 | 1| 1 |17 | 1,41035
188 | 66,2108 |5| 3 | 7 | 1,41034
190 | 66,3964 |3 | 5 | 11| 1,40684
191 66,5648 | 4| 6 | 4 | 1,40369
192 | 66,5758 | 4| 4 | 10 | 1,40349
194 | 66,8045 |3 | 1 | 15| 1,39924
196 | 66,8428 |2| 8 | 2 | 1,39853
197 | 66,8756 |2| 2 |16 | 1,39792
198 | 66,9752 |3 | 7 | 5 | 1,39608
200 | 67,6708 |6| 0 | 2 | 1,38342
202 | 68,3132 |2| 8 | 4 | 1,37197
204 | 68,5581 |5| 5 | 1 | 1,36766
206 68,825 | 0| 4 |16 | 1,36301
207 | 69,0119 |4| 6 | 6 | 1,35977
208 | 69,2274 |6| 2 | 0 | 1,35606
209 | 69,5284 | 5| 5 | 3 | 1,35093
210 | 69,5905 |2 | 6 | 12| 1,34987
211 69,7112 |6 | 2 | 2 | 1,34783
213 | 69,8985 |3 | 7 | 7 | 1,34468
214 | 69,9609 |0 | 8 | 8 | 1,34363
215 | 70,1162 | 5| 3 | 9 | 1,34103
216 | 70,2822 |1 | 7 | 11| 1,33827
217 | 70,3036 |1 | 3 |17 | 1,33792
218 | 70,6796 |1 | 5 | 15| 1,33172
220 | 70,7315 | 2| 8 | 6 | 1,33087
221 70,8818 | 3| 3 | 15| 1,32842
222 | 70,8895 |5 1 | 11| 1,32829
223 | 70,9544 | 0| 2 | 18| 1,32723
224 | 71,1538 [6| 2 | 4 1,324




225 | 71,4512 |5| 5 | 5 | 1,31922
226 | 71,5385 |6| 0 | 6 | 1,31783
228 | 71,7026 | 0| 6 | 14 | 1,31521
229 | 71,9074 |4 | 4 | 12| 1,31197
230 | 71,9889 (1| 9 | 1 1,31069
231 72,1043 | 4| 2 | 14| 1,30887
232 | 72,2107 | 3| 5 | 13| 1,30721
234 | 72,3728 | 4| 6 | 8 | 1,30468
236 | 72,9392 | 1| 9 | 3 | 1,29594
237 | 72,9504 | 2| 4 |16 | 1,29576
238 | 73,0535 | 2| 0 | 18| 1,29419
239 | 73,5313 |6| 2 | 6 | 1,28696
241 73,7144 | 3| 7 | 9 | 1,28421
242 | 74,0592 | 2| 8 | 8 | 1,27908
244 74296 | 5| 5 | 7 | 1,27559
245 | 74,4933 |3 | 1 |17 | 1,2727
249 | 74,8257 |1| 9 | 5 | 1,26787
250 | 74,8674 |1 | 1 |19 | 1,26727
251 74,8683 | 5| 3 | 11| 1,26725
263 | 75,0307 | 2| 2 |18 | 1,26491
254 | 75,6867 |6| 4 | 2 | 1,25557
265 | 75,7631 | 2| 6 | 14| 1,25449
257 75966 | 1| 7 | 13| 1,25165
260 | 76,5556 |5 | 1 | 13| 1,24347
261 76,6055 | 4| 6 | 10 | 1,24279
262 | 76,8124 |6| 2 | 8 | 1,23995
265 | 77,0853 |6 | 4 | 4 | 1,23624
266 | 77,1823 | 4| 0 | 16 | 1,23493
267 | 77,6248 |1| 9 | 7 | 1,22899
272 | 77,9213 | 0| 0 | 20 | 1,22506
273 | 78,0091 |4 | 4 | 14| 1,2239
274 | 78,0295 |5| 5 | 9 | 1,22363
275 | 78,2097 |1| 5 |17 | 1,22126
276 | 78,2597 | 2| 8 | 10| 1,2206
277 | 78,3841 |3 | 7 | 11| 1,21898
278 | 78,4046 |3 | 3 |17 | 1,21871
279 | 78,6321 |4| 8 | 0 | 1,21575
280 | 78,7662 |3 | 5 | 15| 1,21402
281 78,7727 | 1| 3 | 19| 1,21394
283 | 79,0385 |6 | 0 | 10| 1,21052
284 | 79,0039 | 4| 8 | 2 | 1,20981
285 | 79,1246 |4 | 2 | 16| 1,20942
288 | 79,3673 | 0| 8 | 12| 1,20633
289 | 79,3993 |6| 4 | 6 | 1,20592
293 | 80,0281 (3| 9 | 1 1,19802
298 | 80,4156 |5 7 | 1 1,19322
299 80,436 |5 3 | 13| 1,19297
300 80,475 4| 8 | 4 | 1,19249
302 80,637 (0|10 2 1,1905
303 | 80,8643 |2 | 4 | 18| 1,18773
304 | 80,9469 |3| 9 | 3 | 1,18673
305 | 80,9688 |6 | 2 | 10| 1,18646
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306 | 80,9959 |7 | 1| 1 | 1,18613
309 | 81,3121 |1| 9 | 9 | 1,18232
310 | 81,3333 |5| 7 | 3 | 1,18206
311 81,6817 |4| 6 |12 | 1,1779
313 | 81,9122 | 7| 1 | 3 | 1,17517
315 | 82,4268 | 1| 7 | 15| 1,16913
316 | 82,6106 |[6| 4 | 8 | 1,16699
317 | 82,6267 |5| 5 | 11| 1,16681
318 | 82,6853 |2 | 6 | 16| 1,16613
319 | 82,7649 |4 | 8 | 6 | 1,16521
320 | 82,7777 |3| 9 | 5 | 1,16506
321 82,8183 | 3| 1 | 19| 1,16459
323 | 83,0042 |5| 1 | 15| 1,16246
324 | 83,1624 |5| 7 | 5 | 1,16065
325 | 83,3102 |2 | 8 | 12| 1,15896
327 | 83,7389 | 7| 1 | 5 | 1,15412
328 | 83,7965 | 2| 2 |20 | 1,15347
329 | 83,8887 |3 | 7 | 13| 1,15244
331 84,0936 | 1| 1 |21 | 1,15015
332 | 84,1124 | 2|10 | 0 | 1,14994
333 | 84,2937 |0 |10| 6 | 1,14793
338 | 84,5677 | 2|10 | 2 | 1,14491
341 84,8276 | 7| 3 | 1 | 1,14206
342 | 84,8796 (6| 6 | O 1,1415
343 | 84,8856 |4 | 4 | 16| 1,14143
345 | 85,3343 |[6| 6 | 2 | 1,13657
347 | 855106 |3 | 9 | 7 | 1,13468
348 | 85,6097 |0 | 4 |20 | 1,13362
349 | 85,7368 | 7| 3 | 3 | 1,13226
350 | 85,8724 | 1| 9 | 11| 1,13082
351 85,8935 |5| 7 |7 1,1306
352 | 859316 |2 (10| 4 1,1302
3563 | 859522 |4 | 8 | 8 | 1,12998
354 | 859865 |6 | 2 | 12| 1,12962
355 86,084 3| 5 |17 | 1,12859
358 | 86,4456 |1 | 5 | 19| 1,12479
359 | 86,4675 |7 | 1 | 7 | 1,12456
361 86,5079 | 0| 6 | 18| 1,12414
362 | 86,6368 |3 | 3 | 19| 1,1228
363 | 86,6968 |6 | 6 | 4 | 1,12218
364 | 86,7069 |6 | 4 | 10| 1,12207
365 | 86,8216 | 5| 3 | 15| 1,12088
366 | 86,8904 |4 | 2 |18 | 1,12017
368 | 87,5523 | 7| 3 | 5 1,1134
370 87,6 416 |14 | 1,11292
373 | 87,9058 | 1| 3 |21 | 1,10984
375 | 88,0834 |5| 5 |13 | 1,10805
376 88,2 2110| 6 | 1,10689
382 | 88,9639 |6| 6 | 6 | 1,09935
385 | 89,1396 |3 | 9 | 9 | 1,09764
386 | 89,2151 | 2| 8 | 14 | 1,09691
388 | 89,4258 | 0| 2 | 22| 1,09487
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390 | 89,5112 | 2| 4 | 20 | 1,09404
391 89,5215 | 5| 7 | 9 | 1,09394
392 | 89,6978 |1 | 7 |17 | 1,09225
395 | 89,9788 |6 | 0 | 14| 1,08957

313

Tabela 105 - Indexagéo completa das fases encontradas na liga Nisg TisgHf11 .at% obtida ao
arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

Ni2Ti1 - HT NiTiHf B19 NiTiHf B19' NiTiHf B19'
Hexagonal de eixo trigonal Ortorrombica (0.5/0.167/0.333) Monoclinica (0.6/1/0.4) Monoclinica (0.95/0.95/0.1)
Pico | Posigdo | indices d Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo | indices d
N° | 261 [n]k] 1 [ (A1 [N 2] [h] k| 1] (A1 [ N] 200 [h[k[1] [Al [ N[ 261 [n|k] 1] [Al
1 12,997 (0| 0| 6 |6,806 2 14,157 [ 1| 1 1 |6,251 6 18,058 | 0 [0 |1]4,908| 8 21,206 | 0 |0 | 1 |4,186
7 19,548 (0|0 | 9 | 4,538 3 15,224 (0| O | 4 (5815 15 | 27,703 |1 |0|0[3,218| 9 22,371 {0 |0]| 1 |3,971
12 | 26,165 |0 |0 | 12 | 3,403 4 17,527 (0| 2 | 2 [ 5056 | 18 | 28629 | O |1 |1 |3,116 | 23 | 30,684 | O |1 |-1|2911
22 | 30,305 |0|0| 15 |2947| 5 17,809 [ 1| 1 3 (4,976 | 20 | 30,032 |-1|0|1]|2973| 30 | 34,160 | 0 |1 | 1 | 2,623
29 | 32,871 |0]|0| 15 (2,723 | 10 | 23,510 |1 | 1 513,781 | 35 | 35672 (1 |1]|0]|2515]| 32 | 35062 (1 |0| O |2557
44 | 39,696 (0|0 | 18 | 2,269 | 11 23,629 2| 0| 2 |3,762| 37 | 36,246 |1 (0|1|2476| 33 | 35453 |1 |0 | 1 |2530
58 | 43,835 |1|0| 1 (2,064 | 13 | 26,578 |1| 3 | 1 [3,351| 38 | 36,586 |0 (0|2 |2,454 | 43 | 38,466 |1 (0| 1 |2,338
60 | 44,012 |1|0| -2 |2,056| 14 | 27,466 |2 | 2 | O | 3,245 | 41 37,558 [-1|1]1[2393| 49 | 41,798 | 0 |0 | 2 | 2,159
63 | 44,711 |1|0| 4 |2,025| 16 | 27,946 |0| 2 | 6 | 3,190 | 47 | 41617 |-1]|0|2|2,168 | 59 | 43,842 |1 (1] 0 | 2,063
68 45230 (10| -5 | 2,003 | 17 28,537 (2| 2 | 2 | 3,125 | 54 42,821 11112110 69 45,287 (-1 10| 1 | 2,001
75 | 46,593 |1|0| 7 [1,948| 19 | 28,744 |1| 3 | 3 | 3,103 | 55 | 43,117 | 0 |1 |2 | 2,096 | 71 45,657 | 0 |0 | 2 | 1,985
76 46,671 (0|0 | 21 | 1,945 | 21 30,192 (1| 1 7 12,958 | 65 44929 [0 ]2]|0|2,016| 77 46,709 (1 |1]| 1 [1,943
79 | 47,429 |1|0| -8 |1,915| 24 | 30,725 |0| O | 8 |2,908 | 80 | 47,577 |-1|1[2|1910| 95 | 52,343 [ 0 (2| 0 | 1,746
86 | 49,391 |1]|0| 10 (1,844 | 25 | 31549 |2| 2 | 4 |2,834| 83 | 48,797 |0 (2|1|1,865| 96 | 52,678 |-1 (1| 1| 1,736
90 | 50,510 |10 |-11|1,805| 26 | 31,854 |[0| 4 | O (2,807 | 93 | 51,018 |1 (0|2 [1,789| 98 | 53,009 |0 (1|2 | 1,726
97 | 53,002 |1|0| 13 |1,726 | 27 | 32,224 |2| 0 | 6 | 2,776 | 102 | 53,605 |1 |2 |0 1,708 | 100 | 53,352 | 1 (0| 2 | 1,716
103 | 53,834 |0|0| 24 (1,702 | 28 | 32,681 |1| 3 | 5 (2,738 | 110 | 54,989 |-1 (2|1 [1,669| 126 | 57,611 | 0 (2| 1 | 1,599
106 | 54,368 |1 [0 |-14| 1,686 | 31 34,965 (3| 1 1 12564| 115 | 56,174 | 0 |0 |3 | 1,636 | 141 | 60,025 [ 1 [1]| 2 | 1,540
125 | 57,324 |1|10| 16 | 1,606 | 34 35481 (0| 4 | 4 |2528| 117 | 56,215 |1 |1]|2]|1,635| 144 | 60,860 [ 1 |2 | 1 | 1,521
134 | 58,909 |1|0|-17|1,567| 36 | 36,067 |2| 2 | 6 | 2,488 | 119 | 56,531 |-2| 0|1 |1,627 | 167 | 64,020 [-1 (0| 2 | 1,453
146 | 61,233 |0 |0 | 27 | 1,513 | 39 | 36,683 |3 | 1 3 (2448|122 | 57,215 |2 |0|0| 1,609 | 170 | 64,567 | 1 |2 | 0 | 1,442
155 | 62,279 | 1|0 | 19 | 1,490 | 40 37,424 (1| 1 9 |2,401|129 | 57,931 (-1 |0|3|1,591| 178 | 66,802 [ 1 |2 | 1 | 1,399
168 | 64,061 |1[0|-20|1,452| 42 | 37,904 |1| 3 | 7 |2,372| 135 | 59,038 | 1 |2 |1 1,563 | 198 | 70,075 |[-1 (1] 2 | 1,342
182 | 67,812 |1 |0 | 22 | 1,381 | 45 39,927 (3| 1 512,256 | 137 | 59,273 [ 0 |2|2|1,558 | 207 | 71,177 [ 0 |0 | 3 | 1,324
189 | 68,926 |0 |0 | 30 | 1,361 | 46 | 40,043 |2 | 4 | 2 |2,250| 145 | 61,074 | 0 |1 |3 1,516 | 210 | 71,670 (-1 (2| 1 | 1,316
194 | 69,780 | 1|0 |-23 | 1,347 | 48 41677 (2| 2 | 8 |2,165| 149 | 61,413 [-2|1|1]1,508| 212 | 71,948 [0 |2 ]| 2 | 1,311
222 | 73,900 |1]|0| 25 |1,281 | 50 41910 (3| 3 | 1 | 2,154 | 152 | 62,064 | 2 |1]|0| 1,494 | 220 | 73,844 |2 |0 | 1 | 1,282
243 | 76,053 |1 |0 |-26 | 1,250 | 51 41,950 |1 | 5| 1 |2,152| 156 | 62,420 [-2 (0|2 | 1,487 | 225 | 74,091 |2 |0 | O | 1,279
254 | 76,992 |0|0| 33 |1,238| 52 42011 (0| 2 | 10| 2,149 | 158 | 62,746 |[-1|1|3|1,480| 231 | 74913 | 1 |0 | 3 | 1,267
276 | 80,437 |1|1| O (1,193 | 53 | 42333 |2 | 4 | 4 [ 2,133 | 160 | 62,897 |-1 |2 |2|1,476| 249 | 76,712 | 2 |0 | -1 | 1,241
278 | 80,551 |1|0| 28 | 1,192 | 56 | 43,394 3| 3 | 3 | 2,084 | 169 | 64,344 | 2 |0 |1 | 1,447 | 252 | 76,975 | O |1 | 3 | 1,238
281 | 80,808 |1|1| 3 (1,188 | 57 | 43,433 |1 | 5 | 3 [ 2,082 | 180 | 67,047 |-2|1|2|1,395| 262 | 78,005 |1 |2 | 2 | 1,224
292 | 81,922 |1 (1| 6 [1,175| 61 44,040 |1 3|9 |2,055| 188 | 68,902 |2 [1|1[1,362|270 | 79,572 |2 |1 | 1 |1,204
297 | 82,900 |1]0|-29| 1,164 | 62 44421 (3| 1 7 12,038 190 | 69,320 (1 |0|3]1,354| 273 | 79,814 [ 2 |1]| 0 | 1,201
305 | 83,771 |1 |1| 9 (1,154 | 64 | 44844 |0| 4 | 8 [ 2,020 | 201 | 70,302 | 1 |2|2|1,338| 280 | 80,617 |1 |1 | 3 | 1,191
317 | 85,539 |0|0| 36 | 1,134 | 66 | 45055 (1| 1 [11]|2,011 | 213 | 72920 | 0 |3 |1 |1,296 | 296 | 82,421 |2 |0| 2 | 1,169
324 | 86,349 |1 |1| 12 (1,126 | 67 | 45,122 |2 | 0 (10 |2,008 | 219 | 73,731 | 1 |1 [3]1,284| 299 | 83,141 |-2|0| 1 | 1,161
335 | 87,810 |10 | 31 | 1,111 | 70 | 45594 (4| O | O | 1,988 | 223 | 73,981 |-2|0|3|1,280| 330 | 87,172 | 0 |3 | 1 | 1,117
352 | 89,654 |1|1| 151,093 | 72 45943 (2| 4 | 6 | 1,974 | 228 | 74653 [ 0|2|3|1,270| 331 | 87,192 |-1|2| 2 | 1,117
73 | 46,247 |3 | 3 | 5 |1,962| 232 | 74,961 |-2|2|1|1,266 | 336 | 88,016 |2 (1] 2 | 1,109
74 46,284 (1| 5| 5 |1,960| 240 | 75554 |2 |2|0| 1,257 | 343 | 88,730 |-2|1| 1 | 1,102
78 | 46,831 |0| O [ 121,938 | 245 | 76,177 |-1 |2 |3 | 1,249 | 344 | 88,737 |-1 (0| 3 | 1,102
81 48,091 (2| 2 | 101,890 | 250 | 76,801 [ 1 |3 | 0| 1,240
82 | 48,345 |4| 0 | 4 |1,881 | 251 | 76,942 | 2 |0|2| 1,238
84 | 49,208 |4| 2 | 2 |1,850| 257 | 77,539 |-1|0|4 | 1,230
85 49279 (0| 6 | 2 |1,848| 260 | 77,768 | 0 |0 | 4| 1,227
87 | 49,907 | 3| 1 9 (1,826 | 261 | 77,953 |-1 (3|1 |1,225
88 50,289 (3| 3| 7 |1,813| 264 | 78,291 [-2|1|3]| 1,220
89 |50,324 |1| 5|7 |1812| 275 | 80,156 |-2|2|2| 1,196
91 50,657 (2| 4| 8 |1,801| 283 | 81,203 [2 |1|2]|1,184
92 | 50,867 | 1| 3 [11]1,794| 285 | 81,405 | 1 |3 |1 1,181
94 | 51,171 |4| 2 | 4 |1,784| 288 | 81,609 | 0 |3|2]| 1,179
99 | 53,048 |1| 1 [13|1,725| 289 | 81,792 | -1 |1 |4 | 1,177
101 | 53,587 |3| 5 | 1 |1,709| 291 | 81,897 |2 2|1 | 1,175
104 | 54,121 |2| 6 | 0 | 1,693 | 293 | 82,018 | 0 (1|4 | 1,174




314

105 | 54,329 (4| 2 | 6 | 1,687 | 314 | 84,804 |1 3|2 1,142
107 | 54,396 |0 6 | 6 | 1,685| 326 | 86,495 [ 1 |23 |1,124
108 | 54,739 |2 6 | 2 | 1,676 | 350 | 89,543 [-3 |0 |1 1,094
109 | 54,827 (3| 5| 3 | 1,673
111 | 55,149 (2| 2 | 12 | 1,664
112 | 55,338 (3| 3 | 9 | 1,659
113 | 55,371 (1| 5 | 9 | 1,658
114 | 55,988 4| 0 | 8 | 1,641
116 | 56,200 (3| 1 |11 /1,635
118 | 56,289 (2| 4 | 101,633
120 | 56,565 (2| 6 | 4 | 1,626
121 | 56,692 (4| 4 | 0 | 1,622
123 | 57,251 (3| 5 | 5 | 1,608
124 | 57,291 (4| 4 | 2 | 1,607
127 | 57,754 [0 | 4 | 12| 1,595
128 | 57,829 (0| 2 | 14| 1,593
130 | 58,275 [1| 3 | 131,582
131 | 58,553 (4| 2 | 8 | 1,575
132 | 58,719 |5 1 | 1 | 1,571
133 | 58,814 (1| 7 | 1 | 1,569
136 | 59,066 |4 | 4 | 4 [ 1,563
138 | 59,528 (2| 6 | 6 | 1,552
139 | 59,888 5| 1 | 3 | 1,543
140 | 59,982 |1 7 | 3 | 1,541
142 | 60,328 (2| 0 | 14| 1,533
143 | 60,770 |3 | 5 | 7 [1,523
147 | 61,250 (3| 3 |11 1,512
148 | 61,280 1] 5 | 11| 1,511
150 | 61,424 (1| 1 | 151,508
151 | 61,954 (4| 4 | 6 | 1,497
153 | 62,186 | 5| 1 | 5 [ 1,492
154 | 62,278 (1| 7 | 5 | 1,490
157 | 62,710 (2| 4 |12 |1,480
159 | 62,781 (2| 2 |14 | 1,479
161 | 63,191 (3| 1 |13 1,470
162 | 63,531 |2 | 6 | 8 [ 1,463
163 | 63,645 |[5| 3 | 1 | 1,461
164 | 63,720 (4| 2 | 10| 1,459
165 | 63,780 (0| 6 | 10 | 1,458
166 | 63,992 | 0| 0 |16 | 1,454
171 | 64,761 |[5| 3 | 3 | 1,438
172 | 65,284 (3| 5 | 9 | 1,428
173 | 65,546 5| 1 | 7 | 1,423
174 | 65,635 [1| 7 | 7 | 1,421
175 | 65,873 (4| 4 | 8 | 1,417
176 | 66,233 (1| 3 | 151,410
177 | 66,572 (0| 8 | 0 | 1,404
179 | 66,965 |5| 3 | 5 [ 1,396
181 | 67,425 (4| 0 |12 |1,388
183 | 67,931 |3| 3 |13 [ 1,379
184 | 67,961 (1| 5 |13 1,378
185 | 68,427 3| 7 | 1 |1,370
186 | 68,485 |2 | 6 | 10 | 1,369
187 | 68,746 (0| 8 | 4 | 1,364
191 |1 69,383 |4| 6 | 2 [ 1,353
192 | 69,504 (3| 7 | 3 | 1,351
193 | 69,742 |4 | 2 | 121,347
195 | 69,853 (2| 4 | 14| 1,345
196 | 69,893 (5| 1 | 9 | 1,345
197 1 69,980 |1 7 | 9 [1,343
199 | 70,205 (5| 3 | 7 | 1,340
200 | 70,248 | 1| 1 |17 ] 1,339
202 | 70,707 |3 | 5 |11 [ 1,331
203 | 70,743 |4 | 4 | 10] 1,331
204 | 70,841 |3 | 1 | 15| 1,329
205 | 70,986 |4 | 6 | 4 | 1,327
206 | 70,987 |2 | 2 | 16| 1,327
208 | 71,600 |6 0 | 2 | 1,317
209 | 71,636 |3| 7 | 5 | 1,316
211 | 71,714 |2 8 | 2 | 1,315
214 | 72942 |5 5 | 1 | 1,296
215 | 73,268 |0 | 4 | 16| 1,291
216 | 73,295 |2 | 8 | 4 | 1,291
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217 | 73,336 |6 2 | 0 | 1,290
218 | 73,625 |4 | 6 | 6 | 1,286
221 | 73,860 |6 2 | 2 | 1,282
224 | 73,991 |5 5 | 3 | 1,280
226 | 74321 |2 | 6 | 12| 1,275
227 | 74,427 |51 3 | 9 | 1,274
229 | 74,773 | 1| 3 |17 ] 1,269
230 | 74,787 |3 | 7 | 7 | 1,268
233 | 75,095 |0 | 8 | 8 | 1,264
234 | 75,165 |5 1 | 11| 1,263
235 | 75249 |1 | 7 |11 ]1,262
236 | 75,352 |3 | 3 | 15| 1,260
237 | 75379 |1 5 | 15| 1,260
238 | 75422 |0 | 2 | 18| 1,259
239 | 75424 |6 2 | 4 | 1,259
241 | 75,791 |6 0 | 6 | 1,254
242 | 75903 |2 | 8 | 6 | 1,253
244 | 76,072 |5| 5 | 5 | 1,250
246 | 76,509 |4 | 4 | 12| 1,244
247 | 76,574 |4 | 2 | 14| 1,243
248 | 76,629 |0 | 6 | 14| 1,242
253 | 76,990 |3 | 5 | 131,238
255 | 77,261 |4 6 | 8 | 1,234
256 | 77,489 |19 |1 [1,231
258 | 77,626 |2 | 0 | 18| 1,229
259 | 77,711 |2 | 4 | 16| 1,228
263 | 78,006 |6 2 | 6 | 1,224
265 | 78517 |1 9 | 3 | 1,217
266 | 78917 |3 | 7 | 9 | 1,212
267 | 79,161 |5 5 | 7 | 1,209
268 | 79,175 |3 | 1 [17]1,209
269 | 79,505 |2 | 8 | 8 | 1,205
271 | 79,587 | 5| 3 | 11 ] 1,204
272 | 79,629 |1 1 | 191,203
274 | 79,826 |2 | 2 |18 | 1,201
277 | 80,500 |[6] 4 | 2 | 1,192
279 1 80562 |19 | 5 [ 1,191
282 | 81,014 |2| 6 | 14| 1,186
284 | 81,329 |5 1 | 131,182
286 | 81,411 |1 7 [ 13| 1,181
287 | 81,582 |6 2 | 8 | 1,179
290 | 81,862 |4| 6 | 10| 1,176
294 | 82,026 |6 4 | 4 | 1,174
295 | 82,054 |4 0 |16 | 1,174
298 | 82,954 0] 0 {201,163
300 | 83,152 |4 | 4 |14 | 1,161
301 | 83231 |55 | 9 |1,160
302 | 83,540 |3 | 3 [17] 1,156
303 | 83,567 |1 5 |17 ] 1,156
304 | 83,607 |1] 9 | 7 |1,156
306 | 83,968 |6 0 | 10| 1,152
307 | 83,989 |1] 3 [19]1,151
308 | 84,002 |3] 7 [11]1,151
309 | 84,077 |2| 8 | 10| 1,150
310 | 84,129 |3 | 5 [15] 1,150
311 | 84,227 |4 | 2 | 16| 1,149
312 | 84,414 |4 8 | 0 | 1,147
313 | 84,557 |6 4 | 6 | 1,145
315 | 84919 |48 | 2 [ 1141
316 | 85311 |0]| 8 [12]1,137
318 | 85673 |5 3 | 131,133
319 | 86,052 |7 1 |1 ]1,129
320 | 86,133 |5 7 | 1 | 1,128
321 | 86,134 |6]| 2 [ 10] 1,128
322 | 86,187 |3 9 | 1 |1,128
323 | 86,348 |2 | 4 | 18| 1,126
325 | 86431 |4 8 | 4 |1,125
327 | 87,069 |71 |3 |1,118
328 | 87,136 |0 10| 2 | 1,118
329 | 87,140 |5 7 | 3 | 1,118
332 | 87,195 |3 9 | 3 | 1,117
333 | 87,418 |4 | 6 | 12| 1,115
334 | 87641 |19 | 9 | 1,113
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337 | 88,084 |6 4 | 8 |1,108
338 | 88273 |5| 5 |11 ] 1,106
339 | 88,287 |3 | 1 |19 1,106
340 | 88,400 |5| 1 | 15| 1,105
341 | 88,481 |1| 7 |15]1,104
342 | 88,591 |2 | 6 | 16| 1,103
345 | 88,947 |4 8 | 6 | 1,100
346 | 89,071 |7 1 | 5 |1,098
347 | 89,152 |5 7 | 5 | 1,098
348 | 89,206 |3| 9 | 5 | 1,097
349 | 89,430 |2 | 2 | 20| 1,095
351 | 89,617 |2 | 8 | 12| 1,093
353 | 89,739 | 1] 1 | 211,092

Tabela 106 - Indexacéao completa das fases encontradas na liga Niso TizsHf14 .at% obtida ao
arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

NiTi (2/1) - HT NiTiHf - B19 (fase H) NiTiHf - B19' NiTiHf - B19'
(Hexagonal de eixo trigonal) Ortorrombica (0.5/0.167/0.333) Monoclinica (0.79/0.75/0.46) Monoclinica (0.95/0.95/0.1)

Pico | Posigéo | indices d | Pico | Posigdo | indices d | Pico | Posicdo | indices d | Pico | Posicdo | indices d
N° | [°20] |h|k]| I (Al | N | 260 [h| k|1 | [Al | NO| 260 [h|k|[I] [A] | N | [26] |h|k]|!I]| [A]

1 12,216 |0 |0 | 6 | 7,239 2 12,241 (1| 1 17,225 6 17,059 | 0 (O |1[5194| 10 23,157 {0 |0 |1 (3,838

7 18,368 [0|0| 9 [4826| 3 13,704 (0| O | 4 | 6,457 | 21 28,751 |1 (0|0[3,103 | 33 | 34,117 [0 (1|1 | 2,626
13 | 24574 |00 | 12 | 3,620 | 4 15628 (1| 1 | 3 | 5666 | 23 | 29,642 (-1 [0 |1|3,011| 35 | 34443 | 1 |00 | 2602
28 | 30,854 [0|0| 15 |2,896 | 5 16,259 (0| 2 | 2 | 5447 | 26 | 29,949 11112981 37 | 35860 [-1]0|1]2502
43 37,230 [0[0]| 18 | 2,413 8 19,620 (2| 0 | 2 [ 4,521 | 36 34,511 0122597 | 70 42848 (1 |1|0(2,109
61 41552 [1 (0] 1 |2,172 9 20,842 (1| 1 514,259 | 41 37220 (1|0 |1 |2414 | 74 44,035 (-1 |1 |1 [2055
62 41,714 (10| -2 | 2,164 | 11 23,627 (2| 2 | 0 3,763 | 48 38,077 (1110|2361 88 47328 (1|0 |1[1,919
64 42360 (10| 4 | 2,132 | 12 24286 (1| 3 113,662 | 50 38,776 (-1 ]1]1|2320 | 89 47,334 (0|0 |2 (1,919
69 | 42,839 (1|0]| -5 [2,109| 14 | 24624 (2| 2 | 2 | 3,612 | 51 39,326 |-1(0|2|2289| 110 | 50,575 (-1 (0|2 | 1,803
73 | 43,728 (0|0 | 21 [2,068| 15 | 25435 (0| 2 | 6 [ 3,499 | 68 | 42,737 (0 (1]|2|2,114| 111 | 50,664 | O |2 |0 | 1,800
75 44097 (10| 7 |2,052| 16 26,198 (1| 3 | 3 (3,399 | 77 45,026 (1 |1]1|2012| 130 | 54,108 |1 |1| 1| 1,694
76 44868 (10| -8 | 2,019 17 26,891 (1| 1 7 13,313 | 84 46,842 (-111]12|1,938 | 132 | 54,113 | 0 |1]|2| 1,693
83 | 46,679 [1|0| 10 (1,944 | 18 | 27,413 (2| 2 | 4 [ 3,251 | 103 | 50,070 [ O (2|0 | 1,820 | 143 | 56,407 | 0 |2 |1 | 1,630
90 | 47,710 (1|0 |-11|{1,905| 19 | 27,608 (0| O | 8 [3,228 | 113 | 51,103 (1 (0|2 | 1,786 | 146 | 57,075 |-1 |1 2| 1,612
102 | 50,007 (1|0 | 13 (1,822 | 20 | 27,748 2| 0 | 6 | 3,212 | 120 | 52,841 031,731 (191 | 62,706 | 1 |2 |0 | 1,480
106 | 50,379 (0|0 | 24 {1,810 | 22 | 28,911 (3| 1 1 |3,086 | 123 | 53,283 2|1(1,718 | 197 | 63,621 -1 |2 |1 | 1,461
114 | 51,266 [1|0|-14|1,781 | 24 | 29680 (1| 3 | 5 | 3,008 | 127 | 53,845 (-1 (0|3 | 1,701 | 230 | 68,299 [ 1 |0 |2|1,372
129 | 53,987 [1|0| 16 [ 1,697 | 25 | 29,717 0| 4 | O | 3,004 | 151 | 57,426 (1 (1|2 | 1,603 | 241 | 69,460 [-2 |0 |1 ] 1,352
139 | 55,444 (1|0 |-17|1,656 | 27 | 30,555 (3| 1 | 3 |2,923 | 153 | 57,608 (-2 (0|1 |1599| 257 | 71,841 [ 1 |2|1]1,313
147 | 57,216 (0|0 | 27 {1,609 | 29 | 31,556 |2| 2 | 6 (2833 | 159 | 58,763 | 1 |2|0| 1,570 | 258 | 71,845 | 0 |2 |2 1,313
157 | 58,538 (10| 19 | 1,576 | 30 | 32,858 |0 | 4 | 4 [2,724 | 160 | 59,036 | 0 | 1|3 | 1,563 | 266 | 72,616 [ 2 [0 |0 | 1,301
169 | 60,172 |1|0|-20 {1,537 | 31 [ 33,391 |1 | 1 | 9 [2,681| 162 | 59,270 (-1 |2 |1|1,558 | 267 | 72,629 |-1 [0 |3 | 1,301
195 | 63,604 (10|22 |1,462 | 32 | 33,626 |3 | 1 |5 (2663 | 166 | 59,543 | 2 |0|0| 1,551 | 277 | 73,845 [ 1 | 1|2 1,282
202 | 64,283 |0 |0 | 30 |1,448 | 34 | 34299 (1| 3 | 7 | 2,612 | 168 | 59,971 |-1 |1 |3 |1,541| 280 | 74,045 [ 0 |0 |3 | 1,279
205 | 65,401 |1 |0 (|-23|1,426 | 38 35,863 2| 4 | 2 2502|178 | 61,541 [-2|0|2| 1,506 | 285 | 74,399 |-1|2|2|1,274
238 | 69,153 |1 |0 | 25 | 1,357 | 39 35,942 (3| 3 112497 (185 | 62234 |0 |2|2|1,491 291 | 74970 |-2|1|1|1,266
250 | 71,107 |1|0|-26 1,325 | 40 | 36,649 |2| 2 | 8 [2,450 | 193 | 63,502 |-2 |1 |1 | 1,464 | 300 | 76,007 (-2 (0|2 | 1,251
256 | 71,636 (0|0 | 33 (1,316 | 42 | 37230 |4| 0 | O (2,413 | 199 | 64,013 |1 |2 |1 (1,453 | 321 | 78,0839 (2 (1|0 | 1,224
293 | 75,175 |1|0| 28 (1,263 | 44 | 37,309 |3| 3 | 3 [2,408 | 204 | 65,333 | 2 |1|0| 1,427 | 322 | 78,052 |-1 1|3 1,223
295 | 75,702 |1 |1| O | 1,255 | 45 37,817 (3| 1 7 12,377 | 207 | 65,455 |-1|2|2|1,425| 337 | 79,435 | 0 1|3 ] 1,205
302 | 76,0837 |1|1| 3 (1,251 | 46 | 37,888 |0| 2 |10 (2,373 | 220 | 67,041 |2 |0 |1 (1,395 | 360 | 81,357 |-2 1|2 1,182
312 | 77,037 |1 |1 | 6 | 1,237 | 47 37,901 (2| 4 | 4 |2372| 222 | 67,232 |[-2|1]|2|1,391 | 384 | 84513 | 0 |3 |1 1,146
314 | 77,290 |1|0|-29 1,233 | 49 | 38,740 |1| 5| 1 2323|229 | 68,190 |1 |0 |3 | 1,374 | 393 | 85,092 (2 (0|1 ]1,139
328 | 78,696 |1|1| 9 (1,215| 52 | 39,543 |2| 0 |10 (2,277 | 249 | 70,770 |-2 | 0|3 | 1,330 | 438 | 89,792 |1 (2|2 | 1,091
335 | 79,347 |0|0| 36 | 1,207 | 53 | 39,720 |1 | 8 2,267 | 254 | 71,433 | -1 |0 |4 | 1,320
354 | 81,002 |1 (1|12 |1,186| 54 | 39,848 |4 | O 2,260 | 264 | 72,510 | 2 |1 |1 1,303
364 | 81,689 |1|0| 31 [1,178 | 55 | 39,922 |3 | 3 2,256 | 270 | 72,779 041,298




380 | 83,947 (11|15 (1,152 | 56 | 40,025 (1| 5 | 3 [2,251 | 274 | 73,621 | 1 |1|3| 1,286
381 | 83,977 [1|0|-32 (1,151 | 57 | 40,202 (1| 1 |11 [2,241 | 284 | 74,349 |1 |2|2| 1,275
416 | 87,516 (0| 0| 39 (1,114 | 58 | 40,868 (4| 2 | 2 [ 2,206 | 296 | 75,766 | 0 |2 |3 | 1,254
417 | 87525 (11|18 (1,114 | 59 | 41,008 (0| 4 | 8 (2,199 | 304 | 76,124 | -2 |1 |3 | 1,249
427 | 88,745 (1|0 | 34 {1,101 | 60 | 41,106 (2| 4 | 6 [2,194 | 310 | 76,595 |-1 |2 |3 | 1,243

63 | 41,943 |0 0 [12|2,152 | 311 | 76,769 |-1 |1 |4 | 1,241

65 | 42,416 |2 | 2 [10|2,129 | 323 | 78,082 | 0 |1 |4 | 1,223

66 | 42,499 |1| 5 |5 (2125|333 | 79,323 | 2 |0 |2 1,207

67 | 42,704 |4 | 2 | 4 | 2,116 | 340 | 79,772 |-2 |2 |1 | 1,201

71 | 42,858 |3 | 1 | 9 |2,108 | 361 | 81,363 3|1]1,182

72 | 43,596 |3 | 3 | 7 | 2,074 | 362 | 81,446 2|0|1,181

78 | 45277 |2| 4 | 8 | 2,001 | 375 | 83,201 [-2|2|2 1,160

79 | 45630 {4| 2 | 6 | 1987|383 | 84,506 |2 |1|2]|1,146

80 | 45732 |1| 3 [11]1982| 385 | 84,594 [-2 |0 (41,145

81 | 45815 |0 6 | 2 | 1,979 | 402 | 85,935 | 1 |3 |0 1,130

82 | 46,005 |1 | 5 | 7 |1971| 407 | 86,370 [-1 |3 |1 1,126

85 | 46,972 4| 0 | 8 | 1933|421 | 88,170 [ 2 |2 |1 1,107

86 | 47,283 | 1| 1 [13 1921|423 | 88,444 |1 |0 |4 1,104

87 | 47,305 |3 | 5 | 1 |1920| 430 | 88,958 | 0 |3 |2 1,099

91 | 47810 |5 1 [ 1 |1901| 433 | 89,233 |1 |23 1,097

92 | 48,142 {3 3 | 9 | 1,889 | 436 | 89,733 |-2 |1 |4 ]| 1,092

93 | 48,341 (4| 4 | 0 | 1,881

94 | 48,405 (3| 5 | 3 | 1,879

95 | 48,557 (3| 1 [11]|1,873

96 | 48,701 |2 | 2 | 12| 1,868

97 | 48,884 |4 | 4 | 2 | 1,862

98 | 48,901 (5| 1 | 3 | 1,861

99 | 49,221 (2| 6 | 0 | 1,850

100 | 49,498 (4| 2 | 8 | 1,840

101 | 49,757 |2| 6 | 2 | 1,831

104 | 50,205 (0| 6 | 6 | 1,816

105 | 50,236 (2| 4 10| 1,815

107 | 50,382 |1 | 5 | 9 | 1,810

108 | 50,488 |4 | 4 | 4 | 1,806

109 | 50,550 |3 | 5 | 5 | 1,804

112 | 51,032 |5| 1 | 5 | 1,788

115 | 51,341 (2| 6 | 4 | 1,778

116 | 51,800 |0 | 2 | 14 | 1,764

117 | 52,221 | 1| 3 | 13| 1,750

118 | 52,245 |0 | 4 | 12| 1,750

119 | 62,711 | 5| 3 | 1 | 1,735

121 | 53,083 |4 | 4 | 6 | 1,724

122 | 53,105 |2 | 0 |14 | 1,723

124 | 53,407 |3 | 3 | 11| 1,714

125 | 53,651 (3| 5 | 7 | 1,707

126 | 53,729 (5| 3 | 3 | 1,705

128 | 53,907 (2| 6 | 6 | 1,699

131 | 54,113 (5| 1 | 7 | 1,693

133 | 54,167 |4 | 2 | 10| 1,692

134 | 54,358 (1| 7 | 1 | 1,686

135 | 54,638 (1| 1 (15| 1,678

136 | 54,797 |3 | 1 | 13| 1,674

137 | 55,355 (1| 7 | 3 | 1,658

138 | 55,426 (2| 2 |14 | 1,656

140 | 55,494 (1| 5 11| 1,655

141 | 55,727 |5| 3 | 5 | 1,648

142 | 55,851 |2 | 4 | 12| 1,645

144 | 56,575 |4 | 4 | 8 | 1,625

145 | 57,006 |0 | O | 16| 1,614
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148 | 57,315 | 4| 0 |12 | 1,606
149 | 57,315 1| 7 | 5 | 1,606
150 | 57,365 |2| 6 | 8 | 1,605
152 | 57,604 |3| 5 | 9 | 1,599
154 | 57,699 | 6| 0 | 2 | 1,596
155 | 58,044 |5| 1 | 9 | 1588
156 | 58,252 |0 | 6 |10 | 1,583
158 | 58,639 |5| 3 | 7 | 1573
161 | 59,137 | 1| 3 | 15 | 1,561
163 | 59,288 | 3| 3 | 13 | 1,557
164 | 59,429 |6| 2 | 0 | 1,554
165 | 59,526 |4 | 2 |12 | 1,552
167 | 59,901 |6| 2 | 2 | 1,543
170 | 60,177 |1| 7 | 7 | 1,536
171 | 60,449 |4 | 6 | 2 [ 1,530
172 | 60,870 |4 | 4 |10 | 1,521
173 | 61,243 |1| 5 |13 | 1,512
174 | 61,261 |3| 7 | 1 [1,512
175 | 61,305 | 6| 2 | 4 [ 1,511
176 | 61,482 |6| 0 | 6 | 1,507
177 | 61,520 |3 | 1 |15 | 1,506
179 | 61,625 | 2| 6 | 10 | 1,504
180 | 61,685 |5| 5 | 1 | 1,503
181 | 61,710 |0 | 8 | 0 | 1,502
182 | 61,846 |4 | 6 | 4 | 1,499
183 | 62,042 |2 | 4 |14 | 1,495
184 | 62,187 |3| 7 | 3 | 1,492
186 | 62,298 | 1| 1 |17 | 1,489
187 | 62,315 | 3| 5 | 11 | 1,489
188 | 62,387 | 5| 3 | 9 | 1,487
189 | 62,566 | 2| 2 | 16 | 1,483
190 | 62,607 |5| 5 | 3 | 1,483
192 | 62,736 | 5| 1 |11 | 1,480
194 | 63,546 |0| 8 | 4 | 1,463
196 | 63,605 |6 | 2 | 6 | 1,462
198 | 63,871 |1| 7 | 9 | 1,456
200 | 64,015 [3| 7 | 5 | 1,453
201 | 64,135 (4| 6 | 6 | 1,451
203 | 64,430 [5| 5 | 5 | 1,445
206 | 65425 (2| 8 | 2 | 1,425
208 | 65,504 [4| 2 |14 | 1,424
209 | 65,605 |0 | 4 | 161,422
210 | 65,726 [3| 3 |15 1,420
211 | 65,889 |4 | 4 |12 1,416
212 | 66,243 (6] 4 | 2 | 1,410
213 | 66,477 [1| 3 |17 | 1,405
214 | 66,612 [2| 6 |12 1,403
215 | 66,707 [3| 7 | 7 | 1,401
216 | 66,750 6| 2 | 8 | 1,400
217 | 66,764 [2| 8 | 4 | 1,400
218 | 66,900 5| 3 [ 111,397
219 | 67,003 [0 | 2 | 181,396
221 | 67,113 [5| 5 | 7 | 1,394
223 | 67,267 [4| 6 | 8 | 1,391
224 | 67,573 [6] 4 | 4 | 1,385
225 | 67,575 [1| 5 | 151,385
226 | 67,715 [3| 5 | 131,383
227 | 68,118 [5| 1 | 131,375
228 | 68,123 [2| 0 181,375
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23168332 (1| 7 | 111,372
232 |1 68536 (7| 1| 1 |1,368
233 | 68,680 (6| 0 | 10 | 1,366
234 | 68,716 |3 | 1 |17 | 1,365
235 | 68,772 |2 | 4 | 16 | 1,364
236 | 68,895 (0| 8 | 8 | 1,362
237 | 68,965 [2| 8 | 6 | 1,361
239 | 69,183 (0| 6 | 14 | 1,357
240 | 69,410 (7| 1 | 3 [ 1,353
242 |1 69,762 (6| 4 | 6 | 1,347
243 | 70,077 |4 0 | 16 | 1,342
244 |1 70,139 (2| 2 |18 | 1,341
2451 70,215 (3| 7 | 9 | 1,339
246 | 70,319 |1 1 |19 |1,338
247 | 70,610 5| 5| 9 [ 1,333
248 | 70,689 (6| 2 | 10 | 1,332
251 | 71,142 |7 1 | 5 | 1,324
252 | 71,192 |4 6 | 10 | 1,323
263 | 71,356 (1| 9 | 1 [1,321
255 | 71,579 (4| 4 |14 | 1,317
2569 | 71,993 (2| 8 | 8 [ 1,311
260 | 72,068 (4| 2 | 16 | 1,309
261 | 72,125 | 5| 3 | 13| 1,309
262 | 72214 (1] 9 | 3 [ 1,307
263 | 72,276 |2 | 6 | 14| 1,306
265 | 72,533 | 7| 3 | 1 |1,302
268 | 72,709 |3 | 3 |17 | 1,299
269 | 72,776 |6| 4 | 8 | 1,298
271 | 73,241 |0 | 0 |20 | 1,291
272 | 73,386 | 7| 3 | 3 | 1,289
273 | 73,511 |1 7 |13 | 1,287
275 73,709 |7 1| 7 |1,284
276 | 73,765 |3 | 5 | 15| 1,283
278 | 73916 |5| 7 | 1 [ 1,281
279 | 73919 (1| 9 | 5 [ 1,281
281 | 74,153 |5 1 | 151,278
282 | 74,275 |1 3 |19 | 1,276
283 | 74,326 (4| 8 | 0 1,275
286 | 74,478 |1 5 |17 1,273
287 | 74,494 | 3| 7 |11 [1,273
288 | 74,749 |4 8 | 2 | 1,269
289 | 74,763 |5 7 | 3 | 1,269
290 | 74,881 |5| 5 | 11 | 1,267
292 | 75,081 |7 3 | 5 | 1,264
294 | 75,379 |6 2 | 12 | 1,260
297 | 75,784 |6 6 | 0 | 1,254
298 | 75,813 |2 | 8 | 10| 1,254
299 | 75,870 |4 | 6 | 12| 1,258
301 | 76,014 (4| 8 | 4 | 1,251
303 | 76,048 |2 | 4 | 18| 1,251
305 | 76,204 |6 | 6 | 2 | 1,248
306 | 76,415 |3 | 1 | 19| 1,245
307 | 76,447 |5| 7 | 5 | 1,245
308 | 76,450 |1 | 9 | 7 | 1,245
309 | 76,581 | 6| 4 | 10| 1,243
313 | 77,080 (7| 1| 9 |1,236
315 | 77,420 (3| 9 | 1 [1,232
316 | 77,423 (0| 8 | 12| 1,232
317 | 77,460 |6 | 6 | 4 | 1,231
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318 | 77,598 | 7| 3 | 7 | 1,229
319 | 77,922 4| 4 [ 161,225
320 | 78,035 |5| 3 |15 | 1,224
324 | 78,106 |4 | 8 | 6 | 1,223
325 | 78,198 2| 2 |20 | 1,221
326 | 78,255 (3| 9 | 3 | 1,221
327 | 78598 2| 6 | 161,216
329 | 78,787 1| 1 |21 [ 1,214
330 | 78,885 6| 0 |14 | 1,212
331 | 78951 [5| 7 | 7 [ 1,212
332 | 79,228 4| 2 [ 181,208
334 | 79,346 [8| 0 | 0 [ 1,207
336 | 79,386 1| 7 |15 1,206
338 | 79517 |3| 7 [ 13| 1,204
339 | 79541 |6| 6 | 6 | 1,204
341 | 79,784 [1] 9 | 9 | 1,201
342 | 79,897 |5| 5 | 13| 1,200
343 | 79,916 [3| 9 | 5 [ 1,199
344 | 80,159 0|10 | 2 | 1,196
345 | 80,263 3| 3 [ 191,195
346 | 80,291 7|5 | 1 [ 1,195
347 | 80,398 2| 8 [ 121,193
348 | 80,461 3| 5 |17 [ 1,193
349 | 80,799 |6 | 2 |14 | 1,189
350 | 80,839 |5| 1 |17 [ 1,188
351 | 80,919 7| 3 | 9 [ 1,187
352 | 80,977 |0| 4 201,186
353 | 81,002 (8| 0 | 4 [ 1,186
355 | 81,008 |4 | 8 | 8 [ 1,186
356 | 81,117 |7| 5 | 3 [ 1,185
357 | 81,154 6| 4 [12]1,184
358 | 81,233 [7| 1 [11]1,183
359 | 81,280 4| 6 |14 [ 1,183
363 | 81,670 [8| 2 | 2 [ 1,178
365 | 81,981 1| 5 [19 1,174
366 | 82,258 5| 7 | 9 | 1,171
367 | 82,392 [3] 9 | 7 [ 1,170
368 | 82,431 |6| 6 | 8 | 1,169
369 | 82,606 1| 3 |21 1,167
370 | 82,666 |0| 6 |18 1,166
371 | 82,699 |2 (10| 0 [ 1,166
372 | 82,765 |7| 5 | 5 | 1,165
373 | 82,904 (8| 2 | 4 | 1,164
374 | 83,110 [2|10| 2 | 1,161
376 | 83,455 (0|10 | 6 | 1,157
377 | 83,904 [1| 9 [11]1,152
378 | 83,914 [0 2 |22 1,152
379 | 83,921 |2 4 [20]1,152
382 | 84,340 [2|10| 4 | 1,147
386 | 84,638 |5| 3 |17 | 1,144
387 | 84,689 [3| 1 211,144
388 | 84,707 |4 | 8 [ 101,143
389 | 84,936 4| 4 | 181,141
390 | 84,954 [2| 0 |22 1,141
391 | 84,955 (8| 2 | 6 | 1,141
392 | 85028 7| 3 | 111,140
394 | 85149 4| 0 201,139
395 | 85225 [7| 5 | 7 [ 1,138
396 | 85279 3| 7 | 151,137
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397 | 85600 (2| 6 | 18 | 1,134
398 | 85653 5| 5 | 151,133
399 | 85672 (3| 9 | 9 [1,133
400 | 85,740 (2| 8 | 14 1,132
401 | 85928 (8| 0 | 8 1,130
403 | 85967 (1| 7 |17 | 1,130
404 | 86,120 (6| 6 | 10 | 1,128
405 | 86,157 | 7| 1 |13 |1,128
406 | 86,356 (5| 7 |11 [ 1,126
408 | 86,386 (2| 10| 6 | 1,125
409 | 86,487 (6| 4 |14 | 1,124
410 | 86,842 |2 | 2 |22 | 1,121
411 | 86,942 (8| 4 | 0 | 1,120
412 | 86,953 (6| 2 | 16 | 1,120
413 | 87,037 |4 2 |20 | 1,119
414 | 87,350 (8| 4 | 2 1,115
415 | 87,429 (4| 6 |16 | 1,115
418 | 87,815 |8 | 2 | 8 [ 1,111
419 | 87,829 (1| 1 |23 | 1,111
420 | 87,844 |3 | 5 |19 | 1,110
422 | 88,217 |5 1 |19 1,107
424 | 88,464 (3| 3 |21 1,104
425 | 88,492 (7| 5 1,104
426 | 88,574 (8| 4 1,103
428 | 88,808 |1 9 |13 1,101
429 | 88,941 | 0| 8 | 16| 1,100
431 | 89,197 |5 9 | 1 | 1,097
432 | 89,200 (4| 8 | 12 | 1,097
434 | 89,243 (2| 10| 8 | 1,097
435 | 89,524 |6 8 | 2 | 1,094
437 | 89,753 |3 | 9 | 111,092
439 | 89,927 | 7| 3 | 13| 1,090
440 | 89,993 | 0|10 |10 | 1,089

321

Tabela 107 - Indexagéao completa da fase binaria Ni>Ti; — HT na liga NisoTizsHf7 .at% obtida

ao arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

NiTi (2/1) - HT

(Hexagonal de eixo trigonal)

Pico o Indices d
N° [°28] h k I [A]
1 12,22600 0 0 6 7,23356
6 18,38300 0 0 9 4,82237
17 24,59400 0 0 12 3,61678
32 30,87940 0 0 15 2,89342
50 37,26160 0 0 18 2,41119
69 40,90270 1 0 1 2,20456
71 41,06780 1 0 -2 2,19608
76 41,72290 1 0 4 2,16310
79 42,20870 1 0 -5 2,13932
86 43,48270 1 0 7 2,07955
88 43,76610 0 0 21 2,06673
93 44,26390 1 0 -8 2,04464
107 46,09600 1 0 10 1,96755




116 47,13900 1 0 -11 1,92642
129 49,45970 1 0 13 1,84132
138 50,42270 0 0 24 1,80839
141 50,73020 1 0 -14 1,79815
156 53,47510 1 0 16 1,71214
166 54,94360 1 0 -17 1,66980
183 57,26670 0 0 27 1,60746
190 58,06060 1 0 19 1,58736
206 59,70500 1 0 -20 1,54750
235 63,15800 1 0 22 1,47095
253 64,34200 0 0 30 1,44671
257 64,96440 1 0 -23 1,43435
294 68,73380 1 0 25 1,36459
317 70,69650 1 0 -26 1,33144
330 71,70390 0 0 33 1,31519
360 74,37390 1 1 1,27445
363 74,71100 1 1 1,26953
364 74,77970 1 0 28 1,26854
376 75,71900 1 1 1,25512
386 76,90180 1 0 -29 1,23873
395 77,38910 1 1 1,23215
417 79,42530 0 0 36 1,20559
419 79,70960 1 1 12 1,20201
442 81,31390 1 0 31 1,18230
468 82,66860 1 1 15 1,16632
480 83,60800 1 0 -32 1,156559
513 86,25950 1 1 18 1,12674
530 87,60620 0 0 39 1,11286
542 88,38570 1 0 34 1,10504
545 88,55710 2 0 -1 1,10335
547 88,66540 2 0 1,10228
553 89,09860 2 0 -4 1,09804
558 89,42350 2 0 1,09489
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Tabela 108 - Indexagédo completa das fases ternarias B19 e B19’ na liga NisoTizsHf17 .at%
obtida ao arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

NiTiHf - B19 (fase H)

NiTiHf - B19'

NiTiHf - B19'

NiTiHf - B19'

Ortorrémbica 0.5/0.167/0.333

Monoclinica (0.95/0.95/0.1)

Monoclinica (1/0.76/0.24)

Monoclinica (1/0.9/0.1)

Pico °26] Indices d Pico [-26] Indices d Pico -26] Indices d Pico -26] Indices d
N° h]l k|1 [A] N° h k]|l [A] N° h k]|l [A] N° h | k]|l [A]
2 14,322 |0 | 2 2 6,179 7 18,802 (| 0 |0 |1 (4,716 | 10 | 21,113 [ 0 [0 [ 1| 4,205 3 15,012 (| 0 |0 | 15,897
4 [15177 0| 0 | 4 | 5833 | 26 [29689 | 0 [1|1]3,007| 30 (30567 |0 [1|1]2922| 14 [ 23217 |0 [1]|1]3,828
5 [15705 1|1 | 3 |5638| 29 [30375| 1 |0|0]|2940| 54 [37,737 |1 |0|0]|2382| 24 [29,082| 1 [0 | 03,068
8 [19475|2| 0 | 2 |4554| 39 [33584|-1[0|1]|2666| 72 (41,246 -1 [0 |1]2,187 | 28 [30,290 | 0 [0 |2 |2,948
9 [20,709 |1 | 3 | 1 |4286| 57 (38,136 |0 [0|2]|2358 | 85 (42989 |0 [0|2]|2102| 36 [32,849|-1[0|1]|2724
11 (21698 2| 2 | 0 | 4093 | 59 [38217 |1 [0|1]2353| 90 [44,028 | 1 [1]|0]2055| 37 [32913 |1 [0 |1]2719
12 121,907 |1 | 1 | 5 4054 | 60 38295 |1 |1[0]|2348| 95 44549 |0 [2]|0]|2032| 44 |34,201 |1 [|1]0]2620
13 | 23011 2] 2 2 13862 | 70 |40,960 | -1 )1 |1[2202| 105 | 45931 |1 |0 |1 |1974| 46 |35251 |0 |1]|2]2544
15 [ 23372 1| 3 | 3 | 3803 | 99 (44876 |0 [1]|2]2018 | 117 [ 47153 |1 [1|1]1926 | 47 [35650| 0 [2|0|2516
16 | 24417 (0| 4 | O [ 3,643 | 101 [ 44947 | 1 [1[1]2015| 125 (48,727 | 0 (1|2 [1,867 | 52 [37510|-1[1[1[2396
18 [ 25952 |0 | 2 | 6 | 3,431 | 103 [ 45838 |-1|0|2|1978 | 131 [ 49,795 | 0 |2 |1]1,830| 53 [37567 | 1 [1]|1]2392
19 [ 26585 |2 | 2 | 4 | 3350 | 112 [ 46,499 | 0 [2|0]1,951 | 143 [ 51,414 |1 [1|1]1,776 | 63 [38880| 0 [2|1]|2314
20 | 27,978 |3 | 1 | 1 | 3,186 | 140 | 50,580 | 0 |2 |1 [ 1,803 | 162 | 54,643 |-1 |0 |2 [1,678 | 80 |42438 |-1|0|2]|2128
21 | 27,985 |1 | 83 | 5 | 3,186 | 145 | 51,773 | -1 |1 |2 [ 1,764 | 203 | 59,547 | -1 |1 |2 [ 1551 | 81 |42540 |1 |0|2]|2123
22 128874 0] 4 | 4 | 3,090 | 152 | 52,995 | 1 |0 |2 [1,727 | 207 | 59,769 | 1 |2 | 0 [ 1,546 | 108 | 46,145 | 0 | 0 | 3 | 1,966
23 | 28,899 |1 ]| 1 | 7 |3087| 176 | 56,557 | 1 |2 |0 [1,626| 224 | 62,228 | 1 | 0|2 [ 1491|109 | 46,278 | -1 | 1|2 | 1,960
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25 29,187 |2 0 | 6 [ 3,057 | 193 | 58,401 | 1 [1[2]1579|227 |62,320 | -1 [2[1]1,489 | 110 | 46,374 |1 [ 1|2 | 1,956
27 130,039 3|1 |3 (2972|194 |58571 |-1[{2[1]1575]|243 163632 |0 [2[2|1,461| 113 |46645 (1 [2|0|1,946
31 (30,629 |0 | 0 | 8 [2917 | 196 | 58,686 | O [0 |3 |1,572| 265 65909 | 1 [2|1]1,416 | 118 | 47462 | 0 [2|2|1,914
33 [31422 2| 4 | 2 |[2845] 219 | 61646 | 0 [2|2|1,503 | 271 | 66,682 | 0 [0 |3 |1,402| 127 | 49,255 | -1 [2 |1 ]1,849
34 [31,7156|2| 2 | 6 (2819|220 | 61,703 | 1 [2|1]1,502| 274 166,789 | 1 [1[2]1,400 | 128 | 49,301 [ 1 [2 |1 |1,847
35 (382227 |1 |5 |1 |2775| 233 | 63,026 |-1|0|3|1474|322 | 71,095 |0 [1[3|1,325| 130 | 49,761 | 0 [1[3 | 1,831
38 (33,028 3|3 |1 [2710| 236 |63,195|2 [0 [0 |1,470| 343 | 73,063 |-1[2[2]1,294 | 169 | 55412 -1 [0 |3 |1,657
40 (33818 |3 | 1 |5 2648|242 | 63577 |-2 |0 |1]1,462| 347 | 73,361 | 0 [3[1]1,290| 170 | 55539 | 1 |0 |3 | 1,653
41 (33,824 |13 | 7 (2648|246 63,780 | 0 (1|3 |1,458 | 358 | 74,265 | -1 [0 [3|1,276 | 177 | 56,591 [ -1 [2 |2 | 1,625
42 34,054 |15 |3 2631|277 67353 |-1|2|2|1,389| 405 | 78501 |-1[1[3]1217| 179 | 56,674 | 1 [2 |2 | 1,623
43 (34,189 |2 | 4 | 4 [ 2621|287 | 67934 |-1[1[3[1379|420 | 79,711 |1 [2[2]1,202 | 181 |57,029 [ 0 [3 |1 |1,614
45 (348193 | 3 | 3 2575|288 | 68,096 |2 [1]|0|1376| 431 | 80,600 | 2 [0 [0 |1,191 | 195 | 58,613 |-1 |1 |3 |1,574
48 (36,290 |4 0 | O 2474|293 | 68,464 |-2 |1 |1]1,369| 441 81,225 |-2 |0 |1|1,183 | 197 |58,735 |1 [1[3|1,571
49 136,321 |11 |9 (2471|308 69501 |2 [0[1]1,351|448 81,703 |1 [3 [0 | 1,178 | 205 | 59,640 | O [ 2 | 3 | 1,549
51 |37474 1|5 |5 [2398| 315 |70591 |-2 |0 |2|1,333| 481 |83772| 0 [2[3|1,154 | 212 | 60,284 | 2 [0 | 0| 1,534
556 | 37811 |0| 6 | 2 2377|332 | 71,859 |1 [0 [3|1,313| 484 83952 |-1[3[1]1,152 | 229 |62,472 |-2 |0 |1]1,485
56 [37,849 2| 2 | 8 2375|345 | 73128 | 1 [2|2|1,293 | 486 | 84,138 | 1 |0 [3 | 1,150 | 230 | 62,550 | 2 [ 0 | 1| 1,484
58 (38,179 3| 3 | 5 (2355|355 | 74,200 | 2 [1[1]1,277| 492 184,750 | 2 [1[0|1,143 | 232 | 63,004 [ 0 [0 |4 |1474
61 (38,410 |2 | 4 | 6 [ 2342|370 | 75262 |-2 1|2 |1,262| 497 | 85126 | 0 [3 |2 | 1,139 | 234 | 63,111 [ 1 [3 |0 | 1,472
62 (38878 3| 1 |7 (2315379 | 75791 |0 [3|1]1,254| 502 |85370 -2 |1[1]1,136| 239 63,330 |2 [1|0]1467
64 139,199 4| 2 | 2 2,296 | 383 | 76,500 | 1 |13 /1,244 | 523 | 87,191 | 1 [3 |1 [1,117 | 245 | 63,780 | 0 | 3 | 2| 1,458
65 (39542 4| 0 | 4 2277|402 | 77,989 | 0 [2|3|1,224|532 |87716 |2 [0 [1]1,112 | 260 | 65,264 | -1 [ 3 | 1 | 1,428
66 39552 0] 4 |8 2277|432 80,703 | 1 |3 [0 1,190 | 540 | 88,264 | 1 |1 ]3| 1,106 | 261 | 65,302 | 1 |3 | 1] 1,428
67 (40,448 |1 3 | 9 [ 2,228 | 445 | 81594 | 0 [0 [4 [1,179 | 559 | 89,569 | -2 [0 [ 2| 1,093 | 262 | 65,460 | -2 [ 1 | 1| 1,425
68 |40,567 |0 | 2 | 10| 2,222 | 451 | 81,797 | 2 [0 |2 | 1,177 263 | 65536 | 2 | 1|1]1,423
73 [41,387 12| 6 | 0 {2,180 | 452 | 81,840 -1 [2[3|1,176 266 | 65979 | 0 | 141,415
74 (41,499 |3 | 5 | 1 [ 2,174 | 455 |81992 |2 [2[0 1,174 284 | 67,650 | -1 |2 |3 [1,384
75 4151414 2 | 4 [2,174 | 464 | 82336 -2 (2|1 1,170 285 | 67,763 | 1 | 2]3]1,382
77 42,137 12| 6 | 2 | 2,143 | 465 | 82,421 |-1 [3 |1 |1,169 297 168,875 |-2 |0 |2]1,362
78 42,157 |1 | 5 | 7 | 2,142 | 477 | 83,517 |-2 |0 |3 | 1,157 299 (69,024 | 2 [ 0] 21,360
82 42,797 |3 | 3 | 7 [ 2,111 | 485 | 84,045 |-1 [0 |4 | 1,151 318 | 70,788 | -1 | 0 | 4 [ 1,330
83 42,818 2| 0 | 10]2,110 | 496 | 85,103 | 0 |3 |2 | 1,139 321 [ 70,935 |1 [0 ]|4]1,328
84 (42,986 |3 | 5 | 3 [2,102| 499 | 85153 | 1 [3[1 1,139 326 | 71,557 | -1 |3 |2 [ 1,318
87 43,734 |2 ]| 4 | 8 | 2,068 | 508 | 86,085 | 0 | 1[4 | 1,129 328 | 71,631 | 1 [3 ]2 1,316
89 (43,922 10| 6 | 6 [2,060| 514 86286 |2 [1[2]1,126 331 | 71,727 | -2 |1 | 2 [ 1,315
91 [44,068 |1 ]| 1 |11 2,053 | 534 87791 |2 [2[1]1,111 333 | 71,873 | 2 | 1|2 [1,313
92 44,226 | 4| 4 | 0 [ 2,046 | 537 | 87,994 | -2 |1 [3]1,109 336 | 72,043 | 2 |2 |0 [1,310
94 144,325 (2| 6 | 4 {2,042 | 543 | 88,520 [-1 |1 [4]1,104 349 | 73,608 | -1 [1]4 1,286
96 44,620 1] 7 | 1 2,029 | 550 | 88,815 |-2 |22 1,101 351 | 73,753 | 1 | 1|4 [1,284
97 44,671 12| 2 |10 | 2,027 353 | 74,051 | -2 |2 |1[1,279
98 44,868 [3| 1 | 9 | 2018 354 | 74123 | 2 |2 |1[1,278
100 [ 44,938 4| 4 | 2 | 2,016 359 | 74,266 | 0 |3 |3 [1,276
102 | 45,155 [ 4| 2 | 6 | 2,006 361 | 74543 | 0 |2 |4 [1,272
104 (45842 |3 | 5 | 5 | 1,978 372 | 75,500 | 0 |4 |0 [1,258
106 | 46,025 1| 7 | 3 | 1,970 397 | 77511 | 0 |4 |1[1,231
111 [ 46,437 |5 | 1 1 11,954 412 79,027 | -2 |0 | 3 [ 1,211
114 [ 46,679 [0 | 0 | 12| 1,944 416 [ 79,239 | 2 | 0| 3| 1,208
115 (47,022 | 4| 4 | 4 | 1,931 424 180,038 | -2 |2|2[1,198
119 | 47,639 [ 1] 3 | 11 ]1,907 426 80,179 | 2 |2 |2 [1,196
120 (47,795 |2 | 6 | 6 | 1,902 444 181,561 | 0 |0 |5 ([1,179
121 {47,800 | 5] 1 | 3 | 1,901 446 181,604 | -1 |3 |3 [1,179
122 {47,813 |1 ] 5 | 9 [ 1,901 449 181,710 | 1 |3 |3 [ 1,178
123 [ 48,201 [ 4| 0 | 8 | 1,886 450 | 81,749 | -2 |1 |3 [1,177
124 148,394 (3| 3 | 9 | 1,879 453 | 81,856 | -1 [2]|4]1,176
126 (48,741 |1 | 7 | 5 | 1,867 454 181,960 | 2 |1 |3 [1,175
132 149,876 [5| 3 | 1 |1,827 456 81,996 | 1 |2 |4 [1,174
133 [ 49,885 |3 | 5 | 7 | 1,827 472 182,859 | 1 |4 |0 1,164
134 149,897 (4| 2 | 8 | 1,826 476 83,462 | 0 |4 |2 [1,157
135 [ 49,904 |2 | 4 | 10 | 1,826 487 184,266 | 0 | 1|5 1,148
136 | 50,041 [0 | 8 | O | 1,821 493 84,808 | -1 |4 | 11,142
137 [ 50,349 | 4| 4 | 6 | 1,811 494 184,843 | 1 |4 |1[1,142
139 | 50,443 [5]| 1 | 5 | 1,808 506 | 85,7583 | 2 |3|0 1,132
142 [ 51,171 |5 | 3 | 3 | 1,784 538 | 88,151 | 0 | 3|4 1,107
144 [ 51,572 |3 | 1 |11 [ 1,771

146 [ 52,031 |2 | 2 | 12 | 1,756

147 [ 52,063 [3 | 7 | 1 | 1,755

148 [ 52,129 |1 | 1 | 183 | 1,753

149 [ 52,356 |2 | 6 | 8 | 1,746

150 | 52,601 [0 | 8 | 4 | 1,739

151 [ 52,617 |1 | 7 | 7 | 1,738

153 | 583,319 [3| 7 | 3 | 1,717

154 [ 53,370 [0 | 4 | 12 | 1,715

155 53411 |4 | 6 | 2 | 1,714

157 [ 53,692 |[5| 3 | 5 | 1,706

158 [ 54,195 |2 | 8 | 2 | 1,691

159 [ 54,231 |56 1 | 7 | 1,690

160 [ 54,243 |1 | 5 | 11 | 1,690

161 [ 54,496 [0 | 6 | 10 | 1,682

163 [ 54,755 |4 | 4 | 8 | 1,675

164 [ 54,773 |3 | 3 | 11 | 1,675




165 [ 54,931 [3| 5 | 9 | 1,670
167 [ 55,256 |4 | 6 | 4 | 1,661
168 [ 55,308 |1 | 3 | 13 | 1,660
171 [ 55,550 |4 | 2 | 10 | 1,653
172 [ 55,772 |3 | 7 | 5 | 1,647
173 [ 56,023 |2 | 8 | 4 | 1,640
174 [ 56,290 [5| 5 | 1 | 1,633
175 [ 56,299 |6 | 0 | 2 | 1,633
178 [ 56,607 [0 | 2 | 14 | 1,625
180 [ 56,759 |2 | 4 |12 | 1,621
182 [ 57,234 |6 | 2 | 0 | 1,608
184 [ 57,330 |5 | 3 | 7 | 1,606
185 [ 57,483 |5 | 5 | 3 | 1,602
186 [ 57,494 |1 | 7 | 9 | 1,602
187 [ 57,798 |1 ]| 9 | 1 | 1,594
188 [ 57,826 |6 | 2 | 2 | 1,593
189 [ 57,841 |2 | 6 | 10 | 1,593
191 [ 58,243 |4 | 6 | 6 | 1,583
192 | 58,383 [2 | 0 | 14 | 1,579
198 [ 58,876 |3 | 1 | 13 | 1,567
199 |58,972 1] 9 | 3 | 1,565
200 | 58,985 |2 | 8 | 6 | 1,565
201 59,018 |5 1 | 9 | 1,564
202 | 59,325 [3 | 7 | 7 | 1,557
204 59,580 |6 | 2 | 4 | 1,550
208 159,820 (0| 8 | 8 | 1,545
209 | 59,823 [5| 5 | 5 | 1,545
210 | 59,875 [2 | 2 | 14| 1,544
211 160,093 [4 | 4 | 10| 1,538
213 | 60,520 [4 | 0 | 12| 1,529
214 160,541 [1 | 1 | 15] 1,528
215 160,832 [ 3| 5 | 11 ] 1,522
216 | 60,981 [6 | 0 | 6 | 1,518
217 | 61,277 (1| 9 | 5 | 1,512
218 | 61,333 [1 | 5 |13 ] 1,510
221 | 61,824 [3 | 3 | 13| 1,499
222 161,963 [5| 3 | 9 | 1,496
223 | 61,981 [4 | 2 |12 ]| 1,496
225 | 62,263 [6 | 4 | 2 | 1,490
226 | 62,272 |4 | 6 | 8 | 1,490
228 162,436 |6 | 2 | 6 | 1,486
231 |62,985 (2| 8 | 8 | 1,475
237 163,233 | 5| 5 | 7 |1,469
238 | 63,244 [ 1| 7 | 11 ] 1,469
240 163,367 |4 | 8 | 0 | 1,467
241 163,443 [ 1| 3 | 15| 1,465
244 | 63,772 |0 | 0 | 16| 1,458
247 | 63,870 [3 | 7 | 9 | 1,456
248 163,925 |4 | 8 | 2 | 1,455
249 163,944 (6| 4 | 4 | 1,455
250 | 64,128 [2 | 6 | 12| 1,451
251 164,156 |3 | 9 | 1 | 1,450
252 | 64,227 |2 | 4 | 14| 1,449
254 164,388 [0 | 10 | 2 | 1,446
255 | 64,643 [1 ]| 9 | 7 | 1,441
256 | 64,687 [ 5| 1 | 11 ] 1,440
258 | 65113 [5| 7 | 1 | 1,431
259 65261 |3 | 9 | 3 [1,429
264 | 65582 4| 8 | 4 | 1,422
267 166,209 |5| 7 | 3 [1,410
268 | 66,254 [4 | 4 | 12 ] 1,410
269 66,315 |6 | 2 | 8 | 1,408
270 | 66,534 [ 7 | 1 1 11,404
272 | 66,693 [6 | 4 | 6 | 1,401
273 | 66,745 [ 3| 1 | 15| 1,400
275 | 66,890 [2 | 10 | 0 | 1,398
276 | 67,245 (4| 6 | 10| 1,391
278 | 67,432 [2 | 10| 2 | 1,388
279 167,443 |3 | 9 | 5 [1,388
280 | 67,490 [ 5| 3 | 11 ]1,387
281 | 67,497 [ 3| 5 | 131,387
282 | 67619 [ 7| 1 | 3 | 1,384
283 | 67629 |5| 5 | 9 [1,384
286 | 67,929 (2| 8 | 10| 1,379
289 | 68,192 |0 | 6 | 14| 1,374
290 | 68,217 (2| 2 | 16| 1,374
291 | 68,297 (4| 8 | 6 | 1,372
292 168376 (5| 7 | 5 | 1,371
295 | 68,745 |0 |10 | 6 | 1,364
296 | 68,756 [6 | 6 | 0 | 1,364
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298 68,991 [1| 9 | 9 |1,360
300 [ 69,045 (1| 5 |15 1,359
301 | 69,046 [2 | 10 | 4 | 1,359
302 | 69,120 [4 | 2 | 14| 1,358
303 | 69,291 [6| 6 | 2 | 1,355
304 169,299 [ 7| 3 | 1 ]1,355
305 | 69,316 [3 | 7 | 11 ] 1,355
306 | 69,360 [0 | 4 | 16 | 1,354
307 | 69373 [1 | 1 |17 ] 1,354
309 | 69,507 [3 | 3 | 15| 1,351
310 | 69,764 [ 7 | 1 | 5 | 1,347
311 | 69,783 [ 6 | 0 | 10 | 1,347
312 169,784 [ 1| 7 | 13| 1,347
313 | 70,364 [ 7| 3 | 3 | 1,337
314 | 70,451 [6 | 4 | 8 | 1,335
316 | 70,653 [3 | 9 | 7 | 1,332
319 | 70,833 [0 | 8 | 12] 1,329
320 | 70,886 [6 | 6 | 4 | 1,328
323 | 71,142 |6 | 2 | 10| 1,324
324 | 71,156 [2 | 6 | 14| 1,324
325 | 71,160 [ 5| 1 |13 ] 1,324
327 | 71,567 [5| 7 | 7 | 1,317
329 | 71,698 |2 10| 6 [ 1,315
334 | 71,983 [1 |11 ] 1 | 1,311
335 | 72,016 |4 | 8 | 8 [ 1,310
337 | 72,087 [ 1| 3 |17 ] 1,309
338 | 72,302 [2 | 4 | 16 | 1,306
339 | 72,472 |7 | 3 | 5 [ 1,303
340 | 72,928 [ 7 | 1 | 7 | 1,296
341 | 72,938 | 5| 5 | 11 | 1,296
342 | 73,081 [1 [ 11 ] 3 | 1,295
344 | 73,089 (4| 6 |12 ] 1,294
346 | 73,182 [4 | 4 | 14 ]| 1,292
348 | 73,509 |6 | 6 | 6 | 1,287
350 | 73,750 [2 | 8 | 12| 1,284
352 | 73,847 | 5| 3 |13 [ 1,282
356 | 74,256 [0 | 2 | 18 | 1,276
357 | 74,258 [ 1| 9 | 11]1,276
362 | 74,690 [ 7| 5 | 1 |1,270
365 | 74,839 [3| 9 | 9 | 1,268
366 | 74,891 |3 | 5 | 15| 1,267
367 | 75109 [1 [ 11| 5 | 1,264
368 | 75,159 | 6 | 4 | 10 | 1,263
369 | 75208 [3 | 1 |17 ] 1,262
371 | 75,346 |2 | 10 | 8 | 1,260
373 | 75590 [ 7| 3 | 7 | 1,257
374 | 75,607 [ 3| 7 | 13 ] 1,257
375 | 75642 |4 | 0 | 16 | 1,256
377 | 75,723 | 7| 5 | 3 [ 1,255
378 | 75,783 (5[ 7 | 9 | 1,255
380 | 75,806 [2 | 0 | 18| 1,254
381 | 75998 |5 9 [ 1 [1,251
382 | 76,213 [4 [ 10 | 2 | 1,248
384 | 76,687 |4 | 8 | 10 | 1,242
385 | 76,861 [6 | 2 | 12| 1,239
387 | 76,961 |4 | 2 | 16 | 1,238
388 | 77,026 [5| 9 | 3 | 1,237
389 | 77,048 |8 | 0 | O [1,237
390 | 77,067 [ 7| 1 | 9 | 1,236
391 | 77,087 [ 1| 7 | 15] 1,236
392 | 77,115 [0 | 10 | 10 | 1,236
393 | 77,123 [2 | 2 | 18| 1,236
394 | 77,125 |6 | 6 | 8 | 1,236
396 | 77,401 [1 | 5 |17 ]1,232
398 | 77,742 [3 [ 11| 1 | 1,227
399 | 77,752 |4 |10 | 4 | 1,227
400 | 77,776 |7 | 5 | 5 | 1,227
401 | 77,843 [3 | 3 |17 ] 1,226
403 | 78,190 [ 1 [ 11| 7 | 1,222
404 | 78413 [5| 1 | 15| 1,219
406 | 78,633 |6 | 8 | 2 [ 1,216
407 | 78,736 [ 1| 1 [ 19]1,214
408 | 78,754 [0 [ 12| 0 | 1,214
409 | 78,763 [3 [ 11| 3 | 1,214
410 | 78,869 [8 | 2 | 2 | 1,213
411 | 78919 (2| 6 | 16| 1,212
413 | 79,069 [5| 9 | 5 | 1,210
414 179,091 [8 | 0 | 4 | 1,210
415 | 79,119 [ 5| 5 | 13| 1,209
418 | 79,683 [ 7| 3 | 9 | 1,202
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421 | 79,774 [4 | 6 | 14| 1,201
422 179,950 (2 (10| 10| 1,199
423 | 79,961 [3 | 9 |11 ]1,199
425 180,158 [6 | 8 | 4 | 1,196
427 180,297 (4 (10| 6 | 1,195
428 180,393 [8 | 2 | 4 | 1,194
429 180,406 [ 1| 9 |13 ]1,193
430 | 80,417 [2 | 8 | 14| 1,193
433 180,780 [6 | 4 |12 ]1,189
434 180,784 [0 [ 12| 4 | 1,189
435 | 80,793 [3 [ 11| 5 | 1,189
436 | 80,827 [ 7| 5 | 7 | 1,188
437 | 80,837 [5| 7 |11 ]1,188
438 180,878 [4 | 4 | 16| 1,188
439 | 81,017 [5| 3 | 15| 1,186
440 | 81,039 (2| 4 | 18] 1,186
443 | 81,338 [ 1| 3 | 19]1,182
447 | 81,701 [6 | 6 | 10| 1,178
457 | 82,078 [2 12| 2 | 1,173
458 | 82,107 [5| 9 | 7 | 1,178
459 82,148 [ 7| 1 |11 ] 1,172
460 | 82,166 [6 | 0 | 14 | 1,172
461 82,247 [1 |11 ] 9 | 1171
462 |82,259 (8| 4 | 0 | 1,171
463 | 82,278 (4| 8 |12 | 1,171
466 | 82537 (7 7 | 1 11,168
467 | 82,644 [0 | 0 | 20| 1,167
469 | 82,684 |6 | 8 | 6 | 1,166
470 | 82,783 [3 | 7 | 15| 1,166
471 | 82,763 [8 | 4 | 2 | 1,165
473 |82917 (8| 2 | 6 | 1,163
474 183,042 3| 5 |17 ] 1,162
475 | 83,457 |6 | 2 | 14 | 1,157
478 83,544 |7 | 7 | 3 | 1,156
479 | 83,589 [2 12| 4 | 1,156
482 183,818 |3 |11 | 7 [ 1,153
483 | 83,828 [4 | 10| 8 | 1,158
488 | 84,271 [8 | 4 | 4 | 1,148
489 84,356 | 3 | 1 [ 19 | 1,147
490 | 84,695 [0 | 6 | 18| 1,144
491 | 84,727 | 7 | 3 | 11]1,143
495 | 84,856 [ 7| 5 | 9 | 1,142
498 | 85,146 |8 | 0 | 8 | 1,139
500 | 85,171 [0 | 8 | 16| 1,138
501 | 85,184 [ 1| 7 |17 ] 1,138
503 | 85,492 [ 2 | 10 | 12| 1,135
504 85551 | 7| 7 | 5 [1,134
505 | 85562 |4 | 2 | 18] 1,134
507 | 86,004 | 3| 9 [ 13| 1,129
509 86,097 [2 (12| 6 | 1,128
510 | 86,126 [5| 9 | 9 | 1,128
511 | 86,176 |5 | 5 [ 15 1,128
512 | 86,199 [6 | 8 | 8 | 1,127
515 86,430 |8 | 2 | 8 [ 1,125
516 | 86,483 [5| 1 |17 ]| 1,124
517 | 86,493 [1 | 5 [ 19| 1,124
518 | 86,722 [2 | 2 |20 | 1,122
519 | 86,777 (8| 4 | 6 | 1,121
520 | 86,818 [0 |12 ]| 8 | 1,121
521 186,870 | 5| 7 [ 13 [ 1,120
522 186,926 [3 | 3 | 19]1,120
524 | 87224 |6 | 6 |12 ] 1,117
525 | 87,266 [ 1 [ 11 |11 ] 1,116
526 | 87,314 [6 | 4 | 14| 1,116
527 | 87322 |4 | 6 | 16| 1,116
528 | 87,444 [1| 9 | 15| 1,115
529 | 87,480 |2 | 6 | 18| 1,114
531 | 87652 |1 [13 | 1 | 1,112
533 | 87,789 |0 | 4 [ 20 | 1,111
535 | 87,827 [3 |11 ] 9 | 1,111
536 | 87,955 |2 | 8 |16 | 1,109
539 | 88,167 [ 7| 1 |13 ] 1,107
541 188,336 | 4 | 10 | 10 | 1,106
544 188,553 [ 7| 7 | 7 |1,108
546 | 88,651 [ 1 [ 13| 3 | 1,102
548 | 88,796 (4 | 8 | 14| 1,101
549 188,800 1| 1 |21 1,101
551 |88,949 [5[ 11| 1 |1,100
552 189,048 [5| 3 | 17 | 1,099
554 189,188 [8 | 6 | 2 | 1,097
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555

89,213

14

1,097

556

89,410

1,095

557

89,411

—_

1,095

560

89,598

12

1,093

561

89,738

10

S P

1,092

562

89,859

-y
-y

1,091

563

89,939

12

1,090

564

89,948

(1B NI [ V) [e] PN o]

11

w(o

1,090
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Tabela 109 - Indexagao completa da fase binaria Ni>Ti; — HT na liga NisoTizoHf2 .at% obtida

ao arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

NiTi (2/1) - HT
(Hexagonal de eixo trigonal)
Pico Posigao indices d
N° [°26] h k | [A]
1 12,0326 0 0 6 7,34938
6 18,0908 0 0 9 4,89959
14 24,2005 0 0 12 3,67469
25 30,3809 0 0 15 2,93975
42 36,6533 0 0 18 2,44979
48 38,4051 1 0 1 2,34198
51 38,5737 1 0 -2 2,33214
53 39,2418 1 0 4 2,29396
56 39,7367 1 0 -5 2,26652
62 41,032 1 0 7 2,19791
64 41,8247 1 0 -8 2,15807
70 43,0417 0 0 21 2,09982
72 43,6792 1 0 10 2,07064
79 44,7324 1 0 -11 2,024 31
95 47,0698 1 0 13 1,92909
102 48,3461 1 0 -14 1,8811
111 49,5739 0 0 24 1,83735
119 51,0965 1 0 16 1,78611
131 52,5643 1 0 -17 1,73964
145 55,672 1 0 19 1,64967
147 56,2831 0 0 27 1,6332
155 57,3077 1 0 -20 1,60641
180 60,7342 1 0 22 1,52372
196 62,5226 1 0 -23 1,48436
203 63,2096 0 0 30 1,46988
222 66,2461 1 0 25 1,40967
239 68,1805 1 0 -26 1,37431
247 69,3447 1 1 0 1,35406
249 69,6807 1 1 3 1,34835
256 70,4042 0 0 33 1,33625
264 70,6843 1 1 6 1,33164
278 72,1954 1 0 28 1,30744
280 72,3435 1 1 9 1,30513
295 74,2771 1 0 -29 1,27587
297 74,6413 1 1 12 1,27054
332 77,5595 1 1 15 1,22987
336 77,9334 0 0 36 1,2249




340 78,5947 1 0 31 1,21624
360 80,8338 1 0 -32 1,1881

366 81,0828 1 1 18 1,18508
376 82,1615 2 0 -1 1,17223
378 82,2673 2 0 2 1,17099
385 82,6906 2 0 -4 1,16607
386 83,0078 2 0 5 1,16242
395 83,8526 2 0 -7 1,15284
401 84,3799 2 0 8 1,14698
416 85,2044 1 1 21 1,13797
421 85,4839 1 0 34 1,13497
422 85,6435 2 0 -10 1,13326
425 85,8866 0 0 39 1,13067
431 86,3796 2 0 11 1,12548
456 87,9009 1 0 -35 1,10988
461 88,0601 2 0 -13 1,10829
467 89,0045 2 0 14 1,09896
477 89,9306 1 1 24 1,09003
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Tabela 110 - Indexagcéo completa das fases ternarias B19 e B19’ na liga NisoTizsHf7 .at%
obtida ao arco de plasma (na maquina Discovery All Metal — método PSPP), LaMMEA

NiTiHf - B19 (fase H) NiTiHf - B19' NiTiHf - B19'
Ortorrombica 0.5/0.167/0.333 Monoclinica (0.86/0.89/0.25) Monoclinica (1/0.9/0.1)
Pico | Posicdo | indices d Pico | Posigao | indices d Pico | Posicdo | indices d
N°. | [°28] |h| k| I [A] No. | [°28] |h|k]|! [A] N°. | [°26] |h |k|!I [A]
2 12,1229 |0| 0 | 4 | 7,29486 | 10 | 22,1184 | 0 (0|1 | 4,01568 7 19,6302 | 0 |0 | 1| 4,5187
3 12,9038 |1| 1 |1 |6,85509 | 29 |322171 |0 (1|1]|2,77627 | 26 |30,6126 |0 |1 |1 |2,91803
4 118,9267 |0 2 | 2 | 6,35379 | 34 (34,7973 |1 |0|0|2,57609 | 50 | 38,5314 |1 |0|0| 2,3346
5 155073 1| 1 | 3 | 570954 | 55 |39,4851 |-1|0|1|2,28038 | 57 |39,8681 | 0 |0]|2]| 225935
8 19,7297 |1 | 1 | 5 | 4,49614 | 66 | 42,2002 |1 [1]|0|2,13973 | 69 |42,9887 |-1|0|1]|2,10229
9 22,012 (1| 3 | 1 |14,03484 | 71 | 43,6659 |1 |0|1|2,07124 | 76 | 44,2085 |1 (0|1 |2,04707
11 22,1799 (0| 2 | 6 | 4,00469 | 81 [ 451194 |0 |0|2|2,00784 | 85 |454913 |1 1|0 1,99228
12 | 22,6601 (2| 0 | 2 | 3,92088 | 89 |46,2577 |-1|1|1|1,96104 | 93 | 46,6643 | 0 |1|2| 1,9449
13 | 23,6583 |1| 3 | 3 |3,75767 | 96 |[47,2733 |0 |2|0[1,92126 | 99 (47,5459 | 0 [2|0| 1,91088
15 (24,3841 (0| O | 8 | 3,64743 | 114 [ 49,9838 | 1 |1|1]|1,82324 | 110 | 49,4404 | -1 |1 |1 | 1,84199
16 | 24,7908 (1| 1 | 7 | 3,58852 | 120 [ 51,2989 | 0 |1 |2 | 1,77954 | 116 | 50,5387 | 1 |1 |1 | 1,80451
17 | 25,2147 |0| 4 | 0 | 3,52914 | 132 | 52,7776 | 0 |2 |1 | 1,73311 | 127 | 51,9113 | 0 |2 |1 | 1,75998
18 | 25,2358 |2 2 | 0 | 3,52623 | 140 | 54,885 |-1|0|2|1,67145| 144 | 55,6345 |-1 |0 |2 | 1,65069
19 | 25,9749 |2 | 2 | 2 | 3,42754 | 173 | 60,0212 | 1 |20 | 1,5401 | 156 | 57,6488 | 1 [0 |2 | 1,59771
20 26,6639 |1| 3 | 5 |3,34053 | 177 | 60,3404 |-1|1]|2|1,53272 | 183 | 61,104 |-1|1|2]| 1,51538
21 | 28,0646 |0| 4 | 4 |3,17689 | 186 | 61,4193 |1 |0|2|1,50836 | 188 | 61,5153 | 0 |0 | 3| 1,50623
22 | 28,0837 (2| 2 | 4 |3,17478 | 204 | 63,2375 | -1 |2| 1] 1,46929 | 198 | 62,7891 | 1 |2 |0 | 1,4787
23 | 285734 (2| 0| 6 |3,12148 | 224 | 66,3042 | 1 |2| 1| 1,40858 | 201 | 63,0086 | 1 |1 |2 | 1,47408
24 30,3172 (1| 1| 9 |2,94579 | 226 | 66,5454 | 1 |1]|2| 1,40406 | 206 | 63,7351 | 0 |2 |2 | 1,45902
27 |130,6605 |1 3 | 7 |2,91358 | 232 67,41 0(2(2]1,38813 | 221 | 66,0156 |-1|2 | 1| 1,41403
28 (31,3082 |2| 2 | 6 |2,85477 | 255 |70,2649 | 0 |0|3|1,33856 | 227 | 66,692 | 0 |1|3]| 1,40132
30 | 33,1961 (0| 2 |10 | 2,6966 | 287 | 73,4588 | 2 |0| 0| 1,28805 | 228 | 66,9331 | 1 |2 |1 | 1,39686
31 | 33,7135 (1| 5| 1 |2,65639 | 304 | 74,9582 |-2|0|1]|1,26596 | 292 | 73,6674 |-1 |0 |3 | 1,28491
32 (33,7459 |31 | 1 |2,65391| 306 | 750902 |0 |1]|3|1,26406 | 316 | 76,1447 | -1 |2 | 2| 1,24915




329

33 | 34,1548 (2| 4 | 2 | 2,62307 | 309 | 75,3021 |-1 |2 |2 | 1,26103 | 320 | 76,2805 | 1 |0 |3 | 1,24727
35 | 34,8478 (1| 5 | 3 | 2,567248 | 324 | 76,6166 |-1 |0 |3 | 1,24263 | 333 | 77,8408 | 0 |3 |1 | 1,22612
36 | 34,8792 (3| 1 | 3 |257023 | 337 | 78,2097 | 2 |1|0| 1,22126 | 334 | 77,8714 | 1 |2 |2 | 1,22572
37 | 35353 |1| 3 |9 |253687 | 338 |78,2853 |0 |3|1]1,22027 | 339 | 78,4652 |-1 |1 |3 | 1,21792
38 | 35,3616 ([O| 4 | 8 | 2,63627 | 354 | 79,6797 |-2 |1 |1 1,20238 | 365 | 81,0299 | 1 |1 |3 | 1,18572
39 | 353771 |2| 2 | 8 |253519| 359 | 80,6363 | 2 |0 (1| 1,19051 | 367 | 81,2616 | 0 |2 |3 | 1,18292
40 | 35826 (2| 4 | 4 | 2,50445| 362 | 80,973 |1 |2|2|1,18641 | 384 | 82,5842 | 2 |0|0| 1,1673
41 | 36,1483 (1| 1 |11|2,48285 | 368 | 81,3098 |-1 |1 |3 | 1,18234 | 415 | 85,0877 (-2 |0 |1 | 1,13924
43 | 36,9371 (0| 0 | 12| 2,43162 | 402 | 84,3871 | 1 |3 |0 | 1,1469 | 426 | 85,981 [0 |0 |4 | 1,12967
44 | 37,025 (1| 5 | 5 | 2,42605 | 413 | 84,9997 |-2 |0 (2| 1,14019 | 441 | 86,7744 | 2 |0 |1 | 1,12137
45 | 37,0549 (3| 1 | 5 | 2,42416 | 414 | 85,0532 | 1 |0 (3| 1,13961 | 444 | 87,0757 | 1 |3 |0 | 1,11827
46 | 37,9075 (2| 0 |10|2,37157 | 418 | 85,2777 | 2 |1 |1|1,13718 | 450 | 87,2591 | 2 |1 |0 | 1,11639
47 |38,3839 3| 3 | 1 |2,34323 | 447 | 87,2246 |-1 |3 |1 | 1,11674 | 457 | 87,9214 | 0 |3 |2 | 1,10968
49 | 38,471 |2| 4 | 6 | 2,33812 | 468 | 89,0732 | 0 |2 |3 | 1,09829 | 473 | 89,749 (-2 |1 |1 | 1,09176
52 | 38,7358 (0| 6 | 2 | 2,32275 | 470 | 89,6112 |-2 |1 |2 | 1,09308 | 480 | 89,9864 (-1 |3 |1 | 1,0895
54 |39,4014 (3| 3 | 3 | 2,28503 | 471 | 89,6644 | 1 |1 |3 | 1,09257

58 | 40,0767 |2 | 2 |10 | 2,24807

59 40,1 115 |7 |224682

60 | 40,1279 |3 | 1 | 7 | 2,24532

61 | 40,5489 |1 | 3 |11 2,22298

63 | 41,3734 |3| 3 | 5 | 2,18056

65 | 41,9355 2| 4 | 8 | 2,15262

67 | 42,2182 |1| 1 |13 ]2,13886

68 | 42,6557 (0| 6 | 6 | 2,11793

73 | 43919 [1| 5 | 9 | 2,05989

74 43,9449 (3| 1 | 9 | 2,05874

75 | 44,1954 |3 | 3 | 7 | 2,04765

77 | 44,439 (2| 6 | 0 | 2,03699

78 | 44,4775 (4| 0 | 0 | 2,03531

80 44,8934 2| 6 | 2 | 2,01742

82 | 45,2501 (0| 4 |12 | 2,00234

83 | 45,2628 (2| 2 | 12| 2,00181

84 |45,3319 (0| 2 |14 | 1,99892

86 | 46,0746 (2| 4 | 10| 1,96841

87 |46,1359 |1 | 3 [ 13| 1,96594

88 |46,2355 |2| 6 | 4 | 1,96194

90 | 46,2728 (4| 0 | 4 | 1,96044

91 | 46,4569 (1| 7 | 1 | 1,9531

92 | 46,4817 (3| 5 | 1 | 1,95211

94 |46,8328 (4| 2 | 2 | 1,9383

97 | 47,332 (1| 7 | 3 | 1,91901

98 47,3564 |3 | 5 | 3 | 1,91808

100 | 47,7501 |3 | 3 | 9 | 1,90318

101 | 48,1329 (4| 2 | 4 | 1,88893

103 | 48,3507 1| 5 | 11| 1,88093

104 | 48,3747 3| 1 | 11| 1,88005

105 | 48,4081 (2| 6 | 6 | 1,87884

106 | 48,5061 (1| 1 | 15| 1,87527

107 | 49,0463 1| 7 | 5 | 1,85587

108 | 49,0651 2| 0 | 14| 1,8552

109 | 49,0701 |3 | 5 | 5 | 1,85503

112 | 49,7415 (0| 6 | 10| 1,83155




113 | 49,9697 |0 | 0 | 16| 1,82372
115150,2433 4| 2 | 6 | 1,81443
117 | 50,773 |2| 4 | 12| 1,79673
118 | 50,848 (2| 2 | 14| 1,79426
121 | 51,3329 (2| 6 | 8 | 1,77844
122 | 51,3674 (4| 0 | 8 | 1,77733
123 | 51,5378 (1| 7 | 7 | 1,77185
124 | 51,5607 |3 | 5 | 7 | 1,77112
125 | 51,7662 |0 | 8 | 0 | 1,76457
126 | 51,812 [4| 4 | 0 | 1,76312
128 | 51,9307 |3 | 3 | 11| 1,75937
129 | 52,0554 |1 | 3 | 15| 1,75544
130 | 52,2173 |4 | 4 | 2 | 1,75038
133 | 53,094 |4 | 2 | 8 | 1,72353
134 | 53,2969 |1 | 5 | 13| 1,71744
135 (53,3194 |3 | 1 | 13| 1,71677
136 | 53,3753 (0| 8 | 4 | 1,7151

137 | 53,4201 |4 | 4 | 4 | 1,71377
138 | 54,7323 (1| 7 | 9 | 1,67575
139 | 54,7543 |3 | 5 | 9 | 1,67512
141 | 54,9271 |2 | 6 | 10| 1,67026
142 | 55,0167 |1 | 1 |17 | 1,66775
143 | 55,3844 (4| 4 | 6 | 1,65755
146 | 55,9498 (2| 4 | 14| 1,64213
148 | 56,6105 |4 | 2 | 10| 1,62452
149 | 56,6527 |3 | 3 | 13| 1,62342
150 | 56,7762 |0 | 4 | 16| 1,62018
151 | 56,787 (2| 2 | 16| 1,61989
152 | 56,93 |3 7| 1 |1,61616
153 | 56,9729 |[5| 1 | 1 | 1,61505
154 | 57,2021 2| 8 | 2 | 1,60912
157 | 57,6891 |3 | 7 | 3 | 1,59669
158 | 57,7317 |5| 1 | 3 | 1,59561
159 | 58,0169 [0 | 8 | 8 | 1,58845
160 | 58,0593 (4| 4 | 8 | 1,58739
161 | 58,2848 1| 3 | 17| 1,58178
162 | 58,335 |2 | 8 | 4 | 1,58054
163 | 58,359 |0 | 2 | 18| 1,67995
164 | 58,5573 |1 | 7 | 11| 1,57507
165 | 58,5783 |3 | 5 | 11| 1,567455
166 | 58,6935 (1| 5 | 15| 1,567174
167 | 58,7145 (3| 1 | 15| 1,57123
168 | 59,1166 |2 | 6 | 12| 1,56149
169 | 59,1481 |4 | 0 | 12| 1,56074
170 |1 59,1739 |0 | 6 | 14| 1,56012
171 159,1887 3| 7 | 5 | 1,55976
172 | 59,2306 |5| 1 | 5 | 1,55876
174 1 60,1101 1] 9 | 1 | 1,53804
175160,1723 [5| 3 | 1 | 1,5366
176 | 60,1932 (2| 8 | 6 | 1,53611
178 | 60,4248 (4| 6 | 2 | 1,53078
179 1 60,7251 |4 | 2 | 12| 1,52393
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181 1 60,8443 1| 9 | 3 | 1,52123
182 | 60,906 [5| 3 | 3 | 1,51983
184 | 61,3887 |4 | 4 | 10| 1,50904
185 | 61,3955 |3 | 7 | 7 | 1,50888
187 | 61,4364 (5| 1 | 7 | 1,50798
189 | 61,5208 (4| 6 | 4 | 1,50611
190 | 61,5236 |2 | 0 | 18| 1,50605
191 | 61,5565 |2 | 4 | 16| 1,50532
192 | 61,7717 1| 1 | 19| 1,50059
193 | 61,8578 |3 | 3 | 15| 1,49871
194 1 62,2972 |1| 9 | 5 | 1,48919
195 | 62,3581 |5| 3 | 5 | 1,48788
197 | 62,7386 |2 | 8 | 8 | 1,47977
199 | 62,9515 (1| 7 | 13| 1,47528
200 | 62,9717 |3 | 5 |13 | 1,47486
202 | 63,0652 |2 | 2 |18 | 1,47289
205 | 63,3227 |4 | 6 | 6 | 1,46752
207 | 63,7373 |0 | 0 |20 | 1,45897
208 | 63,8441 |2 | 6 |14 | 1,45679
209 | 64,2681 |3 | 7 | 9 | 1,4482
210 | 64,308 |5| 1 | 9 | 1,44739
211 | 64,4414 |1 | 9 | 7 | 1,44472
212 | 64,5012 |5| 3 | 7 | 1,44353
213 | 64,5061 |1 | 5 (17| 1,44343
214 | 64,526 |3 | 1 |17 | 1,44303
215 | 64,8275 |1 | 3 | 19| 1,43705
216 | 65,2811 |0 | 8 |12 | 1,42815
217 | 65,3207 |4 | 4 |12 | 1,42738
218 | 65,3847 |4 | 2 |14 | 1,42614
219 | 65,799 |4| 6 | 8 | 1,41816
220 | 65,9286 |2 | 8 |10 | 1,41569
223 | 66,2897 |5| 5 | 1 | 1,40885
225 | 66,4899 |0 (10| 2 | 1,40509
229 | 66,9857 |5| 5 | 3 | 1,39589
230 | 67,2424 |1 | 9 | 9 | 1,39119
231 | 67,3009 |5| 3 | 9 | 1,39012
233 | 67,5139 |3 | 3 |17 | 1,38625
234 | 67,5725 |2 | 4 |18 | 1,38519
235 | 67,7648 |3 | 7 |11 ]1,38173
236 | 67,8037 |5| 1 |11 1,38103
237 | 67,871 |1| 7 |15 1,37982
238 | 67,8904 |3 | 5 | 15| 1,37948
240 | 68,3669 |5| 5 | 5 | 1,37102
241 1 68,8087 |1 | 1 |21 1,36329
242 1 68,9144 |4 | 6 |10 | 1,36146
243 | 69,0723 |2 | 6 |16 | 1,35873
244 1 69,1012 |4 | 0 |16 | 1,35823
245 | 69,2005 |3 | 9 | 1 | 1,35652
246 | 69,2488 |0 10| 6 | 1,3557
248 | 69,5214 |6 | 0 | 2 | 1,35105
250 | 69,6835 |0 | 4 |20 | 1,3483
251 1 69,6931 |2 | 2 |20 | 1,34814
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252 69,7237 |2 | 8 |12 | 1,34762
253 | 69,8144 |4 | 4 |14 | 1,34609
254 169,8824 |3 | 9 | 3 | 1,34495
257 | 70,4147 |5| 5 | 7 | 1,33608
258 | 70,4864 (0| 6 |18 | 1,3349
259 | 70,5553 |4 | 2 |16 | 1,33376
260 | 70,5571 |2 10| O | 1,33373
261 | 70,5857 |4 | 8 | 0 | 1,33326
262 | 70,6333 |6| 2 | 0 | 1,33248
263 | 70,6655 |1 | 9 |11 ] 1,33195
265 | 70,7227 |5| 3 |11 | 1,33101
266 | 70,7274 |1 | 5 | 19| 1,33094
267 | 70,7465 |3 | 1 | 19| 1,33062
268 | 70,8955 |2 (10| 2 | 1,32819
269 | 70,924 |4 | 8 | 2 | 1,32773
270 | 70,9716 |6 | 2 | 2 | 1,32696
271 | 71,2374 |3 | 9 | 5 | 1,32266
272 | 71,7091 |1 | 3 |21 | 1,31511
273 | 71,8499 |3 | 7 (13| 1,31288
274 | 71,8877 |5| 1 |13 ] 1,31228
275 | 71,9066 |2 (10| 4 | 1,31198
276 | 71,9349 |4 | 8 | 4 | 1,31154
277 | 71,9822 |6 | 2 | 4 | 1,31079
279 | 72,2264 |6 | 0 | 6 | 1,30696
281 | 72,4469 |0 | 2 |22 | 1,30352
282 | 72,6363 |4 | 6 |12 | 1,30059
283 | 73,1056 |5| 5 | 9 | 1,2934
284 | 7325 |3|9 |7 | 12912
285 | 73,2922 |1 | 7 |17 | 1,29056
286 | 73,311 |3 | 5 |17 | 1,29028
288 | 73,5791 |2 |10 | 6 | 1,28624
289 | 73,6072 |4 | 8 | 6 | 1,28582
290 | 73,614 |3 | 3 |19 1,28571
291 | 73,6541 |6| 2 | 6 | 1,28511
293 | 74,003 |2 | 4 |20 | 1,27992
294 | 74,0933 |2 | 8 |14 | 1,27858
296 | 74,6266 |0 |10 (10 | 1,27076
298 | 74,6817 |1 | 9 | 13 | 1,26996
299 | 74,7377 |5| 3 |13 | 1,26914
300 | 74,7868 |2 | 6 |18 | 1,26843
301 | 74,8075 |0 | 8 |16 | 1,26813
302 | 74,8447 |4 | 4 |16 | 1,26759
303 | 74,9222 |1 |11 | 1 | 1,26648
305 | 74,9781 |5| 7 | 1 | 1,26567
307 | 75,2516 |6 | 4 | 2 | 1,26175
308 | 75,298 |2 | 0 |22 | 1,26108
310 | 75,5828 |1 |11 | 3 | 1,25704
311 | 75,6385 |5 | 7 | 3 | 1,25625
312 | 75,897 |2 |10 | 8 | 1,25261
313 | 75,9011 |3 | 9 | 9 | 1,25256
314 | 75,9248 |4 | 8 | 8 | 1,25223
315 | 75,9711 |6 | 2 | 8 | 1,25158
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317 | 76,1825 |1 | 1 |23 | 1,24863
318 | 76,2244 |4 | 2 |18 | 1,24805
319 | 76,2403 |6 | 4 | 4 | 1,24783
321 | 76,4167 |5| 5 |11 | 1,24538
322 | 76,4994 |3 | 7 |15 1,24424
323 | 76,5364 |5| 1 |15 1,24374
325 | 76,7046 |2 | 2 |22 | 1,24143
326 | 76,8983 |1 |11 | 5 | 1,23878
327 | 76,9407 |4 | 6 |14 | 1,23821
328 | 76,9537 |5| 7 | 5 | 1,23803
329 | 77,3755 |1 | 5 |21 | 1,23233
330 | 77,394 |3 | 1 |21 1,23208
331 | 77,5226 |6 | 0 | 10 | 1,23036
335 | 77,8791 |6| 4 | 6 | 1,22561
341 | 78,6277 |0 | 0 |24 | 1,21581
342 | 78,8435 |2 |10 |10 | 1,21302
343 | 78,8587 |1 |11 | 7 | 1,21283
344 | 78,871 |4| 8 |10 1,21267
345 | 78,9137 |5 | 7 | 7 | 1,21212
346 | 78,9168 |6 | 2 |10 | 1,21208
347 | 78,9778 |1 | 3 |23 | 1,2113
348 | 79,0212 |2 | 8 |16 | 1,21074
349 | 79,173 |3 | 9 |11 | 1,2088
350 | 79,2141 |1 | 7 [ 19| 1,20828
351 | 79,2324 |3 | 5 |19 | 1,20804
352 | 79,273 |1| 9 |15 1,20753
353 | 79,3279 | 5| 3 | 15| 1,20683
355 | 80,157 |6| 4 | 8 | 1,19642
356 | 80,177 |3 | 3 (21 1,19617
357 | 80,331 |5| 5 |13 1,19427
358 | 80,4064 |4 | 4 |18 | 1,19334
361 | 80,8796 |2 | 4 |22 | 1,18754
363 | 80,9971 |2 | 6 |20 | 1,18612
364 | 81,0244 |4 | 0 |20 | 1,18579
369 | 81,4526 |1 |11 | 9 | 1,18063
370 | 81,5071 |5| 7 | 9 | 1,17998
371 | 81,7059 |3 | 7 |17 | 1,17761
372 | 81,7423 |5| 1 (17| 1,17718
373 |81,8098 |0 |12 | 0 | 1,17638
374 | 81,8171 |4 | 6 |16 | 1,17629
375 81,8915 |6 | 6 | 0 | 1,17541
377 | 82,214 |6| 6 | 2 | 1,17162
379 | 82,4037 |4 | 2 20| 1,1694
380 | 82,4054 |2 |10 |12 | 1,16938
381 | 82,4326 |4 | 8 |12 | 1,16906
382 | 82,455 |0 (10|14 | 1,1688
383 | 82,4779 |6| 2 |12 | 1,16853
387 | 83,0534 |3 | 9 | 13| 1,16189
388 | 83,0633 |6| 4 (10| 1,16178
389 | 83,0987 |0 |12 | 4 | 1,16138
390 | 83,1802 |6 | 6 | 4 | 1,16044
391 | 83,2872 |3 |11 | 1 | 1,15922
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392 83,3777 |7| 1 | 1| 1,1582
393 | 83,5442 |4 |10 | 2 | 1,15631
394 | 83,6256 |0 | 6 |22 | 1,15539
396 | 83,93 |3|11| 3 |1,15198
397 | 83,9712 |1 | 1 |25 1,15151
398 | 84,0205 |7 | 1 | 3 | 1,15097
399 | 84,1514 |0 | 4 |24 | 1,14951
400 | 84,1604 |2 | 2 |24 | 1,14941
403 | 84,4378 |1 | 9 |17 | 1,14634
404 | 84,492 |5| 3 (17| 1,14574
405 | 84,4965 |1 | 5 |23 | 1,14569
406 | 84,5077 |4 |10 | 4 | 1,14557
407 | 84,5102 |2 | 8 |18 | 1,14554
408 | 84,5145 |3 | 1 | 23| 1,14549
409 | 84,6709 |1 |11 |11 | 1,14378
410 | 84,7251 |5| 7 |11 ] 1,14318
411 | 84,7862 |6 | 6 | 6 | 1,14251
412 | 84,8419 |5| 5 |15 1,14191
417 | 85,2135 |3 |11 | 5 | 1,13787
419 | 85,282 |6| 0 (14| 1,13714
420 | 85,3038 |7| 1 | 5| 1,1369
423 | 85,6622 |1 | 7 |21 | 1,13306
424 | 85,6802 |3 | 5 |21 | 1,13287
427 | 86,065 |5 9 | 1 | 1,12879
428 | 86,1103 |4 |10 | 6 | 1,12831
429 | 86,1191 |7 | 3 | 1 | 1,12822
430 | 86,2578 |2 |12 | 2 | 1,12676
432 | 86,4822 |0 | 8 |20 | 1,12441
433 | 86,5182 |4 | 4 | 20 | 1,12403
434 | 86,5782 |2 |10 | 14 | 1,12341
435 | 86,592 |6| 4 (12| 1,12327
436 | 86,6052 |4 | 8 | 14| 1,12313
437 | 86,6502 |6 | 2 | 14 | 1,12266
438 | 86,7052 |5| 9 | 3 | 1,12209
439 | 86,7102 |1 | 3 |25 1,12204
440 | 86,7592 |7 | 3 | 3 | 1,12153
442 | 86,9471 |0 12| 8 | 1,11959
443 | 87,0281 |6| 6 | 8 | 1,11875
445 | 87,1345 |3 |11 | 7 | 1,11766
446 | 87,2177 |2 |12 | 4 | 1,11681
448 | 87,2245 |7 | 1 | 7 | 1,11674
449 | 87,2515 |3 | 3 |23 | 1,11646
451 | 87,2742 |4 | 6 |18 | 1,11623
452 | 87,4838 |3 | 7 [ 19| 1,1141

453 | 87,5198 |5| 1 |19 1,11373
454 | 87,5417 |3 | 9 |15 1,11351
455 | 87,7416 |2 | 6 |22 | 1,11149
458 | 87,9843 |5| 9 | 5 | 1,10905
459 | 88,0383 |7| 3 | 5 | 1,10851
460 | 88,0525 |0 | 2 |26 | 1,10836
462 | 88,2647 |2 | 4 |24 | 1,10625
463 | 88,3491 |4 |10 | 8 | 1,10541
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464 | 88,5116 |1 |11 |13 | 1,1038
465 | 88,5655 |5| 7 |13 | 1,10326
466 | 88,8159 |2 (12| 6 | 1,1008
469 | 89,1339 |4 | 2 (22| 1,0977
472 | 89,6911 |3 |11 | 9 | 1,09232
474 189,7811 |7 | 1 | 9 | 1,00145
475 89,9013 |5| 9 | 7 | 1,09031
476 | 89,9043 |6 | 6 |10 | 1,09028
478 | 89,9552 |7 | 3 | 7 | 1,08979
479 | 89,9597 |5| 5 |17 | 1,08975
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G. indices de Miller calculados para todos os picos difratados nas varias

fases das amostras obtidas por meio do processamento de solidificacao

rapida Melt Spinning

Tabela 111 - Indexagcao completa das fases contidas na fita bruta NisgTisoHfg .at% - 30 Hz
obtida por intermédio da solidificagao rapida melt spinning (UFSCar, Sado Paulo)

NiTi (1/1) - B19'

NiTiHf (0.95/0.95/0.1) - B19’

NiTiHf (1/0.9/0.1) - B19'

Pico | Posicao | indices d Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo | indices d

N° | [°26] |h|k]|I [A] N° | [°26] |h|k]|I [A] N° [°26] | h k|1 [A]

1 17,5539 | 0 |0 | 1| 5,04823 2 18,7221 | 0 |0 |1 | 4,73577 4 19,6488 | 0 |0 |1 | 4,51446
3 19,0468 | 0 |1 | 0| 4,65577 7 29,0872 | 0 |1 |1 | 3,0675 8 29,8258 | 0 [1|1]2,99319
5 126,0141 |0 |1]|1]3,42247 | 15 | 36,4333 |1 |0|0| 2,46408 | 10 33,307 |-1|0|1]2,68787
6 (28,7728 |1 |0|0]| 3,1003 16 | 37,9689 | 0 |0|2|2,36788 | 13 | 35,3926 | 1 |0|0 | 2,53412
9 32,7844 | -1 |0 (1] 2,72952 | 20 | 40,0799 |-1|0 (1| 2,2479 19 139,9072 | 0 |0 | 2] 2,257283
11 34,7358 | 1 [ 1|0 | 2,58051 26 (42,4283 |1 |0|1]2,12875 | 22 | 40,4024 | -1 |1 |1]| 2,23069
12 (34,9928 |1 |0|1]256215 | 28 | 43,0009 | 1 |[1|0|2,10172 | 24 | 42,1856 | 1 |1 |0 | 2,14043
14 | 3553750 |0|2|252411 | 29 | 443453 | 0 |1|2]|2,04107 | 25 | 42,2839 |-1 |0 |2 ]| 2,13569
17 | 38,1898 |-1|1|1]|2,35469 | 31 | 44,9941 | 0|2|0]|2,01314 | 32 | 453252 | 0 |2|0| 1,9992
18 | 38,6469 | 0 |2|0|2,32788 | 34 | 46,216 |-1|1|1|1,96272 | 33 | 46,1434 | 0 |1 |2 | 1,96564
21 40,1396 | 1 |1 |1 | 2,24469 | 38 48,324 |1 |11 1,88191 35 | 47,2963 |1 |01 1,92038
23 40,625 | 0 |1(2]2,21899 | 41 49,136 |0 |21 1,85269 | 37 |48,2723 |-1|1|2| 1,8838
27 42,7398 ({0 |2|1|2,11395 | 44 | 516898 [-1|0|2| 1,767 42 49,8453 | 0|2 (1] 1,82798
30 | 44,6216 |-1|0|2|2,02907 | 50 | 55,5373 |1 |0|2|1,65335| 46 | 52,8447 | 1 |1|1]|1,73107
36 48,027 |1 (0(2|1,89285 | 51 | 56,8582 (-1|1]|2|1,61803 | 52 | 57,3965 |-1 (2|1 1,60413
39 48,8871 |1|2|0|1,86154 | 55 | 58,4141 |0 (0|3 | 1,57859 | 53 | 58,1672 |-1 |0 |3 | 1,5847
40 | 48,9275 |-1|1|2| 1,8601 57 59,221 112|10]1,55899 | 56 | 58,7827 |1 |2 |0 | 1,56956
43 | 51,5579 (-1 |2|1|1,77121 | 60 | 60,2957 | 0 |2|2| 1,53375| 65 | 61,5794 | 0 |0 |3 | 1,50482
45 | 52,1183 (1 |1]|2|1,75347 | 62 | 60,4842 |1 |1|2|1,52942 | 67 | 61,9548 | 0 |2 |2 | 1,4966
47 | 53,1134 |1 |2|1|1,72294 | 66 | 61,8146 |-1 (2|1 | 1,49966 | 69 63,05 (-1|1|3]|1,47321
48 | 53,5056 | 0 |2|2|1,71124 | 71 63,2196 | 0 |1 3| 1,46967 | 74 | 63,7108 |-1|2|2| 1,45952
49 | 544858 | 0|0(3|1,68274 | 73 | 63,5574 |1 |2|1|1,46267 | 79 | 64,8648 |1 |0|2| 1,43631
54 | 58,2539 | 0 (1|3|1,58255| 85 [68,3545 |-1{0|3|1,37124 | 80 | 66,3148 | 0 | 1|3 | 1,40838
58 59,5178 | 0 (3|0 1,55192 | 92 | 70,9073 |-1(2|2| 1,328 83 [ 67,5864 | 1 [2|1]1,38494
59 59,6928 |2 |0(0| 155015 | 96 | 72,8031 [-1|1|3|1,29802 | 88 |68,8928 |-2|0|1|1,36183
61 60,4772 | -1 2|2 1,52958 | 97 | 73,2474 | 0 |3|1|1,29124 | 89 |69,4805 |1 |1|2| 1,35174
63 | 60,6808 |-1({0|3|1,52493 | 98 | 73,2744 |1 [0| 3| 1,29083 | 91 |69,9427 |-2|0|2| 1,34394
64 61,245 |-2|0(|1]1,51223 | 103 | 74,1543 | 1 |2 |2 | 1,27768 | 100 | 73,3882 | -2 |1 | 1| 1,28911
68 | 62,5674 | 0 (3|1 1,48341 | 109 | 76,6466 | 0 |2 |3 | 1,24222 | 102 | 74,1151 | 0 |3 |1 | 1,27826
70 | 63,1668 | 2 |10 | 1,47077 | 114 | 77,397 |2 |0| 0| 1,23204 | 105 | 74,4112 | -2 |1 |2 | 1,2739
72 |1 63,2698 |1 (22| 1,46862 | 115 | 77,6089 | 1 |1|3| 1,2292 | 107 | 74,8818 | 2 |0 |0 | 1,26706
75 | 64,0182 |2 (0|1 1,45325| 120 | 78,9127 |-2 (0|1 | 1,21213 | 110 | 76,672 |-1 |2 |3 | 1,24187
76 | 64,2193 | -1 (1|3 | 1,44918 | 126 | 81,1771 | 0 [0|4 | 1,18394 | 116 | 77,9158 |-2 |0 |3 | 1,22513
77 | 64,7659 |-2|(1|1|1,43826 | 129 | 81,6221 | 1 [3|0| 1,17861 | 119 | 78,5445 |-1 |0 |4 | 1,21689
78 |164,8364 |1 03| 1,43687 | 130 | 81,6634 (2 |1|0]| 1,17812 | 121 | 79,2467 | 2 |1 |0 | 1,20786
81 67,4303 |1 [3|0|1,38776 | 132 | 82,0531 | 2 |0|1| 1,17351 | 122 | 79,6871 | 0 |2 | 3 | 1,20229
82 67,4594 | 2 |1|1|1,38724 | 134 | 82,5594 | 0 |3 |2 | 1,16759 | 125 | 80,3473 |-1 |3 | 1| 1,19406
84 68,2562 (1 |1|3|1,37297 | 139 | 83,1599 (-2 |1|1| 1,16068 | 128 | 81,5389 | 1 |3 |0 | 1,1796
86 | 68,7242 |-2|0|2|1,36476 | 140 | 83,8979 | -1 |3 (1| 1,15233 | 133 | 82,2345 |-2|1|3| 1,17138
87 68,7823 | 0|2|3|1,36375 | 145 | 85,4013 | 0 |14 | 1,13585 | 135 | 82,6554 | 1 |2 |2 | 1,16648
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90 | 69,6359 |-1|3|1| 1,3491 | 146 | 85,4531 | 1 |3 |1| 1,1353 | 136 | 82,8552 | -1 |1 |4 | 1,16417
93 | 70,9438 | 1 |3|1|1,32741 | 148 | 85,639 |-1|2|3| 1,13331 | 141 | 84,3173 | 0 |3 | 2| 1,14767
94 | 71,2762 | 0 |3|2|1,32203 | 151 | 86,2703 | 2 |1 |1 | 1,12663 | 149 | 85,8852 | -1 |3 |2 | 1,13069
95 | 72,0546 |-2|1|2|1,30965 | 153 | 86,5264 |-2 (0|2 | 1,12395 | 150 | 86,0814 | 0 |0 |4 | 1,12861
99 | 73,3125 |2 |2|0| 1,29026 | 162 | 89,3137 | -1 |0 |4 | 1,09595 | 152 | 86,3767 |-2 |2 |1 | 1,12551
101 | 73,9249 | 2 | 0|2 | 1,28107 155 | 86,856 | 1 |0 |3 | 1,12053
104 | 74,295 |-1]2|3|1,27561 156 | 87,361 |-2 (2|2 1,11535
106 | 74,8068 |-2 |2 | 1| 1,26814 157 | 87,418 |2 |0 |1 | 1,11477
108 | 75,2299 | 0 | 0|4 | 1,26206 163 | 89,4189 | 1 [ 3| 1| 1,09493
111 | 77,1647 | 2 | 1|2 | 1,23517
112 | 77,3441 | 2 | 2| 1] 1,23275
113 | 77,3478 | -1 |3 | 2| 1,2327
117 | 78,0994 | 1 | 2|3 | 1,22271
118 | 78,4518 | 0 |1 |4 | 1,2181
123 | 79,8602 | 1 | 3|2 | 1,20012
124 | 79,953 |-1]0|4 | 1,19896
127 | 81,2852 |-2 0|3 | 1,18264
131 | 81,7283 |-2 2|2 | 1,17734
137 | 82,8749 | 0 |4|0| 1,16394
138 | 83,1247 |-1|1|4|1,16108
142 | 84,4469 | -2 | 1|3 | 1,14624
143 | 84,9229 | 1 | 0|4 | 1,14102
144 | 84,9414 | 0 | 3|3 | 1,14082
147 | 85,5568 | 0 |4 | 1| 1,13419
154 | 86,6804 | 2 |2 |2 | 1,12235
158 | 87,9398 | 0 | 2|4 | 1,10949
159 | 88,066 |1 |1 |4 1,10823
160 | 88,7064 | 2 |0 |3 | 1,10188
161 | 89,2315 | 2 |3 |0 | 1,09675
164 | 89,9672 | 1 | 4|0 | 1,08968

Tabela 112 - Indexagédo completa das fases contidas na fita bruta NisqTisoHfg .at% - 70 Hz
obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, Sao Paulo)

NiTi (2/1) - HT NiTiHf (0.9/1/0.1) - B19’ monoclinica NiTiHf (0.95/0.95/0.1) - B19” monoclinica
Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicao | indices d Pico | Posicdo | indices d

N° | [°26] |h|k]| I [A] N° [°26] h k|l [A] N° [°26] h k| [A]

1 12,265 (00| 6 |7,21062 3 18,0682 | 0 |0 | 1 | 4,90567 2 15,5614 0 (0|1 5,68982
4 18,442 [(0({0| 9 |4,80708 8 28,5078 | 0 |1 |1 ] 3,12851 5 24,3027 1 10| 0]| 3,65947
7 24,6735 |00 12 | 3,60531 15 34,7761 110]|0]| 257762 6 24,5838 o111 3,61826
12 (30,9801 (0|0 | 15 | 2,88425 17 36,6063 | 0 [0 |2 | 2,45283 9 28,7723 1101 3,10035
19 | 37,3846 |0 |0 | 18 | 2,40354| 20 37,9955 [-1 (0| 1] 236628 10 29,2008 1101 3,05582
21 38,1355 |1 (0| 1 |2,35792| 29 40,8791 110]1]| 220578 11 30,9748 1 10| 288473
22 (38,3116 (1|0 | -2 |2,34748 | 30 41,4571 1110 2,17635 13 31,4195 0|02 2,84491
24 | 39,0095 (1(0| 4 |2,30708| 33 43,0452 | 0 |1 | 2| 2,09966 14 34,6591 1 111 2,58605
25 39,526 | 1|0 -5 |2,27811 36 442647 | -1 (1|1 2,0446 16 35,0227 1011 2,56003
28 |40,8767 |1|0| 7 | 2,2059 38 445812 | 0 [ 2| 0| 2,03082 18 36,9287 0(1]|2]| 243216
32 41,7025 |1|0| -8 | 2,16411 42 46,8307 1111 1,93838 23 38,3679 0 (2|0 234417
34 |43,6322 (10| 10 | 2,07277 | 45 48,4752 | 0 (2|1 | 1,87639 26 39,7911 110[2]| 226354
35 43,9126 (0|0 | 21 | 2,06018 | 49 48,9965 [ -1 (0|2 | 1,85764 27 40,4358 -1 10| 2| 222893
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39 | 44,7268 | 1|0 |-11|2,02455| 58 53,6886 | 1 |0 |2 | 1,70583 31 41,6357 0(2]1]| 216743
43 | 47,1534 | 1|0 | 13 | 1,92586 | 61 54,2556 | -1 |1 |2 | 1,68934 37 44,4065 1112] 20384
46 | 48,4771 |1|0|-14|1,87632| 65 56,2072 | 0 |0 |3 | 1,63522 40 44,9971 -1 1112] 201301
52 | 50,5944 |0|0| 24 |1,80265| 70 57,748 112|0]| 1,5952 41 45,9389 1120 1,97391
53 | 51,3268 |1 (0| 16 |1,77864 | 74 58,6518 112 1,57276 44 47,9259 0 (0|3 189661
57 | 52,8463 |1|0|-17(1,73102| 75 59,002 | 0 |22 1,56425 47 48,6558 1121 186985
64 | 56,0613 |1|0| 19 |1,63913| 77 59,9791 | -1 (2| 1| 1,54108 48 48,9319 | -1 |2 1| 1,85994
69 | 57,4659 |0|0| 27 |1,60236| 79 61,0363 | 0 (1|3 | 1,5169 50 49,7941 2 (0|0| 182973
71 | 57,7524 | 1|0 |-20|1,59509 | 82 62,0728 | 1 |2 |1 | 1,49404 51 50,4007 0(2]|2]| 180913
80 | 61,2936 |1|0| 22 |1,51115| 89 64,8159 | -1 |0 |3 | 1,43728 54 51,968 0 (1]3]| 1,75819
85 | 63,1413 |1(0|-23| 1,4713 | 98 68,3854 | -1 (2|2 | 1,37069 55 52,2292 2 (0] 1| 1,75001
88 | 64,5715 |0 (0| 30 |1,44212| 105 | 69,2928 | -1 |1 | 3| 1,35494 56 52,7529 | -2 |0 |1 | 1,73387
93 | 66,9879 |1|0| 25 |1,39585| 108 | 70,7537 | 1 | 0|3 | 1,33051 59 53,7332 2 [1]0]| 1,70452
100 | 68,804 |1(1| O (1,36337| 114 | 722761 | 1 |2|2| 1,30618 60 54,0618 1103 1,69494
103 | 68,9863 |10 |-26|1,36021| 115 | 72,3462 | 0 | 3| 1| 1,30509 62 54,8277 | -1 |0 |3 | 1,67306
104 | 69,1543 |1 (1| 3 [1,35732| 118 | 73,4083 | 2 |0 | O | 1,28881 63 56,0469 2 (1]1] 163952
106 | 70,2002 |1 (1| 6 |1,33963| 125 74,428 | 0 [ 2|3 | 1,27366 66 56,4666 1122 162832
111 | 71,9285 |1 (1| 9 [1,31164 | 126 | 74,4426 | -2 | 0| 1| 1,27344 67 56,6462 | -2 |1 |1 | 1,62622
112 | 71,9676 |0 (0| 33 [1,31102| 128 | 75,0667 | 1 |1 |3 | 1,2644 68 56,9635 | -1 |2 2| 1,61529
117 | 73,1351 | 1|0 | 28 [1,29295| 132 | 77,6657 | 2 | 1| 0| 1,22845 72 57,7969 1113 159397
124 | 74,3202 |1 |1 | 12 (1,27524| 133 | 77,8186 | 0 | 0| 4| 1,22642 73 58,6303 | -1 |1 3| 157573
129 | 75,287 |1(0(-29(1,26124| 134 | 78,2131 | 2 |0 |1 | 1,22121 76 59,5917 2 (0]2]| 155018
131 | 77,3553 |1 |1| 15| 1,2326 | 137 | 78,6812 | -2 |1 | 1| 1,21512 78 60,5503 | -2 |0 |2 | 1,52791
139 | 79,7285 |0 |0 | 36 | 1,20177 | 141 79,9816 | 1 (3|0 | 1,1986 81 61,4819 0 (3|1 150697
140 | 79,7528 |1 |0 | 31 | 1,20146| 146 | 81,0641 | 0 |3 |2 | 1,18531 83 62,9909 0 (2|3 1,47445
145 | 81,0172 | 11| 18 [1,18587 | 147 | 81,2436 | -2 | 0|2 | 1,18314 84 63,117 2 [1]2]| 1,47181
149 | 81,4825 |2 |0 -1 [1,18027 | 151 81,9154 | -1 (31| 1,17513 86 64,0447 | -2 | 1|2 | 1,45271
150 | 81,5927 |2 (0| 2 [1,17896| 152 | 82,0059 | O |1 |4 | 1,17406 87 64,5593 2 (2|0 1,44237
153 | 82,0331 |2 (0| -4 (1,17374| 155 | 82,0803 |-1|2|3 | 1,17319 90 64,8192 1 13|0]| 1,43721
154 | 82,0706 |1|{0[-32| 1,1733 | 158 | 82,3954 | 2 |1 |1 | 1,1695 91 65,5754 0 (0] 4| 1,42245
157 | 82,3631 |2|0| 5 (1,16987| 165 | 83,7614 | 1 |3 | 1| 1,15386 92 66,6376 2 (2]1] 140234
161 | 83,2418 |2 |0 | -7 [1,15974 | 171 84,4723 | -1 |0 |4 | 1,14596 94 67,0062 1131 1,39552
166 | 83,7903 |2 (0| 8 [1,15354| 177 | 853943 | -2 |1|2| 1,13593 95 67,0893 | -2 |2 |1 | 1,39399
174 | 85,1042 |20 |-10(1,13906 | 185 | 87,5994 | 1 |2 |3 | 1,11293 96 67,2316 | -1 |3 |1 | 139138
176 | 85,2989 | 11|21 [1,13695| 190 | 88,6023 |-1 |1 |4 | 1,1029 97 68,2256 1123 1,37351
179 | 85,8694 |2 0| 11 [1,13086 | 191 88,6036 | 2 (0|2 | 1,10289 99 68,4406 0 (3]2]| 136972
181 | 86,8895 |1 (0| 34 (1,12018| 198 | 89,5025 |-1 |3 |2 | 1,09413 | 101 68,895 -1 12(3] 1,36179
186 | 87,616 |2 |0 |-13|1,11276 102 68,9302 0 (1|4 136118
187 | 87,9565 |0 (0| 39 | 1,10933 107 70,602 1104 133299
189 | 88,5974 |2 0| 14 | 1,10295 109 70,9434 2 (0|3 132741
196 | 89,3975 | 1|0 |-35|1,09514 110 71,4804 | -1 |0 |4 | 131876

113 72,2567 | -2 |0 |3 | 1,30649

116 73,1301 2 (2|2 129302

119 73,592 1132 1,28604

120 73,8508 1114 128218

121 73,9962 | -2 |2 |2 1,28002

122 74,0246 | -1 |3 |2 1,2796

123 74,1862 2 [1]3| 127721

127 74,7139 | -1 |1 |4 | 1,26949

130 75,4774 | -2 |1 |3 | 1,25853

135 78,3194 3 (0|0 1,21982

136 78,6071 214 1,21608
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138 79,3865 0 (3]3]| 1,20609
142 80,1403 3 (0]1]| 1,19663
143 80,7721 3|10 1] 1,18885
144 80,8147 2 (30| 1,18833
148 81,462 3 (1|0 1,18052
156 82,1741 0 (4]0 1,17208
159 82,7271 2 (3|1 1,16565
160 83,1456 | -2 |3 |1 | 1,16084
162 83,2668 3 (1|1 1,15946
163 83,3289 1124 1,15875
164 83,6534 2 (2]3]| 1,15508
167 83,8938 | -3 |1 |1 1,15238
168 84,1646 | -1 |2 |4 | 1,14936
169 84,203 113 |3 1,14894
170 84,2892 0 (4|1 1,14798
172 84,8289 | -1 |3 |3 | 1,14205
173 84,9058 | -2 |2 |3 | 1,14121
175 85,2053 0 (0|5 1,13796
178 85,7832 2 (04| 1,13177
180 86,1753 3 (0]2]| 1,12762
182 87,2747 1140 1,11623
183 87,4234 | -3 |0 |2 | 1,11471
184 87,4477 | -2 |0 |4 | 1,11446
188 88,304 0(1]|5]| 1,10585
192 88,8396 2 (3|2 1,10057
193 88,8803 2 (1]4)| 1,10017
194 89,2715 3 (1]2]| 1,09636
195 89,2721 1141 1,09635
197 89,4798 | -1 |4 |1 | 1,09435
199 89,6704 | -2 |3 |2 | 1,09251
200 89,769 1105 1,09157

Tabela 113 - Indexagdo completa das fases contidas na fita bruta NisgTizoHf11 .at% - 30 Hz
obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, Sao Paulo)

Ni-Ti (1/1) — R (romboédrica)

NiTiHf — B19 (0.5/0.167/0.333): Fase R [ortorrdmbica]

Pico | Posicdo | indices d Pico Posigdo indices d

N° [°26] hik| I [A] N° [°26] h| k I [A]

3 13,7187 |0 |1 | O 6,44966 1 12,4598 1 1 1 7,09836
5 15,7617 |0 |0 | 1 5,61797 2 12,9807 0 0 4 6,81466
9 20,9534 o111 -1 4,23624 4 15,4914 1 1 3 5,71539
10 20,9534 |0 |1 | 1 4,23624 6 16,1003 0 2 2 5,50058
11 23,8772 1(1]0 3,72371 7 20,1782 2 0 2 4,39721
21 27,6391 02| 0 3,22483 8 20,2624 1 1 5 4,37913
22 28,7395 11171 -1 3,10381 12 24,1917 2 2 0 3,67601
23 28,7395 1011 3,10381 13 24,3866 1 3 1 3,64707
29 31,8319 |0 | 0| 2 2,80898 14 24,5402 0 2 6 3,62458
31 31,9742 0121 -1 2,79681 15 25,07 2 2 2 3,54918
32 31,9742 (02| 1 2,79681 16 25,8701 1 1 7 3,44119
36 34,8079 (0 |1]|-2| 257534 17 26,1031 1 3 3 3,411
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37 34,8079 |0 |1] 2 | 257534 18 26,1317 0 0 8 3,40733
42 36,841 112] 0| 243774 19 27,4372 2] 0 6 3,2481

43 36,841 21| 0| 243774 20 27,5478 2] 2 4 3,23531
55 40,1806 |1 |1 | -2 2,2425 24 29,2555 1 3 5 3,05023
56 40,1806 |1 |1 ] 2 2,2425 25 29,6961 0] 4 0 3,00597
57 40,297 112]-1] 223629 26 29,9486 3 1 1 2,9812
58 40,297 1121 2,23629 27 31,2753 2| 2 6 2,8577
59 40,297 211 |-1] 223629 28 31,3839 3 1 3 2,84805
60 40,297 2111 2,23629 30 31,9319 1 1 9 2,80042
65 41,9913 |0 |3 | 0 | 2,14989 33 32,5299 0] 4 4 2,75029
69 42,6517 |0 |2 ]| -2 | 211812 34 33,4759 1 3 7 2,6747
70 42,6517 |0 |2] 2 | 211812 35 34,0916 3 1 5 2,62779
76 45,1183 | 0|3 | -1 | 2,00789 38 35,9077 2| 2 8 2,49894
77 45,1183 |0 |3 | 1 2,00789 39 36,1521 0| 2 10 2,4826
86 48,5781 |0 |0 | 3 1,87266 40 36,168 2| 4 2 2,48155
87 48,8782 |12 |2 | 0 1,86186 41 36,7928 3] 8 1 2,44083
92 49,4658 |1 |2|-2| 1,84111 44 37,8321 3 1 7 2,37613
93 49,4658 |1 |2 2 1,84111 45 37,9894 2| 4 4 2,36665
94 49,4658 |2 |1 |-2| 1,84111 46 37,9982 3| 3 3 2,36612
95 49,4658 |2 |1 ] 2 1,84111 47 38,2515 2] 0 10 2,35103
106 50,723 0|1|-83| 1,79839 48 38,2985 1 1 11 2,34826
107 50,723 0[1| 3 1,79839 49 38,463 1 3 9 2,33859
110 51,0138 |1 ]3| 0 1,78881 50 38,7346 4|1 0 0 2,32282
111 51,0138 |3 |1 | 0 1,78881 51 38,7901 1 5 1 2,31962
114 516794 |2 |2 | -1 1,76733 52 39,6449 0 0 12 2,27155
115 516794 |2 |2 | 1 1,76733 53 39,9443 1 5 3 2,25521
121 53,6408 |0 |3 | -2 | 1,70724 54 39,9639 0| 4 8 2,25415
122 53,6408 |0 |3 | 2 1,70724 61 40,3171 3] 3 5 2,23522
125 53,7341 1]13] -1 1,7045 62 40,8712 2| 4 6 2,20618
126 53,7341 113 1 1,7045 63 41,0184 41 0 4 2,19861
127 53,7341 |3 |1 | -1 1,7045 64 41,1955 2| 2 10 2,18956
128 53,7341 |3 |1 | 1 1,7045 66 42,1735 1 5 5 2,14102
136 54,8294 | 1|1 |-3| 1,67301 67 42,1978 4| 2 2 2,13984
137 548294 | 11| 3 1,67301 68 42,3789 3 1 9 2,13112
143 56,8053 |0 |2 | -3 | 1,61941 71 43,6023 3] 8 7 2,07412
144 56,8053 |0 |2 | 3 1,61941 72 43,8079 4| 2 4 2,06486
149 57,0745 |04 | 0 1,61242 73 44,0177 1 3 11 2,0555
158 59,5185 |2 |2 | -2 | 1,55191 74 44,646 2| 4 8 2,02802
159 59,5185 |2 |2 | 2 1,55191 75 44,917 1 1 13 2,01641
160 59,6057 | 0|4 | -1 1,54984 78 45,3492 1 5 7 1,9982
161 59,6057 |0 |4 ]| 1 1,54984 79 45,7245 0 6 2 1,98266
169 61,3974 |1 3| -2 | 1,50884 80 46,3919 4| 2 6 1,95569
170 61,3974 | 1|3 | 2 1,50884 81 46,9847 2| 2 12 1,93238
171 61,3974 |3 |1 |-2| 1,50884 82 47,3252 41 0 8 1,91927
172 61,3974 |3 |1 | 2 1,50884 83 47,5599 3 1 11 1,91034
179 62,4902 |1 |2 | -3 | 1,48506 84 47,6981 3| 3 9 1,90513
180 62,4902 |1 ]2 | 3 1,48506 85 47,9737 3 5 1 1,89483
181 62,4902 | 2|1 |-83| 1,48506 88 48,9517 3 5 3 1,85924
182 62,4902 |2 |1 | 3 1,48506 89 49,1463 0] 2 14 1,85233
186 62,7442 |23 | 0 1,47965 90 49,1587 2| 4 10 1,85189
187 62,7442 |32 | 0 1,47965 91 49,3319 1 5 9 1,84579
204 65,1425 |2 |3 | -1 1,43086 96 49,4953 2] 6 0 1,84008
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205 65,1425 |2 |3 | 1 1,43086 97 49,555 41 4 0 1,838

206 65,1425 |3 |2 | -1 1,43086 98 49,6842 0 6 6 1,83353
207 65,1425 |3 |2 | 1 1,43086 99 49,7198 5 1 1 1,8323
214 66,1186 | 0|3 | -3 | 1,41208 100 49,8341 4| 2 8 1,82836
215 66,1186 | 0|3 | 3 1,41208 101 49,975 2| 6 2 1,82354
219 66,3651 114]0 1,40743 102 50,0243 1 3 13 1,82185
220 66,3651 |4 |1 | 0 1,40743 103 50,0343 41 4 2 1,82151
221 66,522 00| 4 1,40449 104 50,3066 0| 4 12 1,81229
225 66,8495 |04 | -2 1,3984 105 50,6727 5 1 3 1,80005
226 66,8495 |04 | 2 1,3984 108 50,8039 2] 0 14 1,79571
236 68,2925 |0 |1 |-4| 137233 109 50,8656 3 5 5 1,79368
237 68,2925 |0 |1 | 4 1,37233 112 51,3944 2| 6 4 1,77646
239 68,6966 |1 |4 | -1 1,36524 113 51,4525 41 4 4 1,77459
240 68,6966 |1 |4 | 1 1,36524 116 51,7794 1 1 15 1,76415
241 68,6966 |4 |1 | -1 1,36524 117 52,4718 3] 8 11 1,74249
242 68,6966 |4 |1 | 1 1,36524 118 52,5409 5 1 5 1,74036
257 71,3819 |2 |2 | -3 | 1,32033 119 53,1915 2] 2 14 1,7206
258 71,3819 |22 | 3 1,32033 120 53,262 3 1 13 1,71849
263 71,7712 | 1|1 | -4 | 1,31412 123 53,6433 3| 5 7 1,70717
264 71,7712 |11 | 4 1,31412 124 53,7 2| 6 6 1,7055
268 72,0876 |2 |3 |-2| 1,30913 129 53,7563 41 4 6 1,70385
269 72,0876 |2 ]3| 2 1,30913 130 53,7624 0 0 16 1,70367
270 72,0876 |3 |2 |-2| 1,30913 131 53,9996 1 5 11 1,69674
271 72,0876 |3 |2 | 2 1,30913 132 54,0198 4| 2 10 1,69616
276 73,0983 | 1|3 |-3| 1,29351 133 54,2894 2| 4 12 1,68837
277 73,0983 | 13| 3 1,29351 134 54,3774 1 7 1 1,68584
278 73,0983 |3 |1]|-3| 1,29351 135 54,489 5| 3 1 1,68265
279 73,0983 |3 |1 | 3 1,29351 138 55,2592 5 1 7 1,66101
281 73,3339 |05 0 1,28993 139 55,273 1 7 3 1,66063
282 73,484 0|2|-4| 128767 140 55,3834 5] 8 3 1,65758
283 73,484 012 4 1,28767 141 56,4253 1 3 15 1,62942
296 75,4925 |1]|4|-2| 1,25832 142 56,6285 41 0 12 1,62405
297 75,4925 | 1]|4)| 2 1,25832 145 56,8184 2| 6 8 1,61907
298 75,4925 | 4|1 |-2| 1,25832 146 56,8727 41 4 8 1,61766
299 75,4925 |41 2 1,25832 147 56,9901 0 6 10 1,6146
300 755702 | 0|5 | -1 1,25722 148 57,0359 1 7 5 1,61341
301 75,5702 |0 |5 | 1 1,25722 150 57,1441 5] 3 5 1,61062
313 76,7184 |33 | 0 1,24124 151 57,2004 3 5 9 1,60916
325 78,1619 | 0|4 | -3 | 1,22189 152 57,8262 3] 8 13 1,59323
326 78,1619 | 0|4 | 3 1,22189 153 58,7511 5 1 9 1,57033
330 78,3923 |24 | 0 1,21887 154 58,8532 4| 2 12 1,56785
331 78,3923 |42 | 0 1,21887 155 58,9039 1 1 17 1,56662
332 78,5391 112]-4| 1,21696 156 59,261 1 5 13 1,55803
333 78,5391 112] 4 1,21696 157 59,4216 3 1 15 1,55421
334 785391 |2 |1 |-4| 1,21696 162 59,6167 1 7 7 1,54958
335 785391 |21 4 1,21696 163 59,7219 5] 3 7 1,54711
339 78,9224 | 3|3 | -1 1,21201 164 59,7805 2| 2 16 1,54573
340 78,9224 |3 |3 | 1 1,21201 165 59,9576 2| 4 14 1,54159
357 80,5835 |2 |4 -1 1,19116 166 60,084 6| 0 2 1,53864
358 80,5835 |2 |4 ]| 1 1,19116 167 60,6727 2| 6 10 1,52512
359 80,5835 |42 -1 1,19116 168 60,7248 41 4 10 1,52393
360 80,5835 |42 1 1,19116 173 61,4346 41 6 2 1,50802
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365 81,8571 |0 |3 |-4| 1,17582 174 61,4571 3 5 11 1,50752
366 81,8571 |0 ]3| 4 1,17582 175 61,6627 0] 8 0 1,50299
369 82,1608 |0 |5 | -2 | 1,17224 176 61,8052 3 7 1 1,49986
370 82,1608 |0 |5 | 2 1,17224 177 61,8173 6| 2 0 1,4996
385 83,1332 |2 |3 |-3| 1,16098 178 62,2318 6| 2 2 1,4906
386 83,1332 |2 ]3| 3 1,16098 183 62,6258 0] 4 16 1,48217
387 83,1332 |3 |2 |-3| 1,16098 184 62,6327 3 7 3 1,48202
388 83,1332 |3 |2 | 3 1,16098 185 62,6777 4| 6 4 1,48106
390 83,3603 | 15| 0 1,15839 188 62,9434 5 1 11 1,47545
391 83,3603 | 5|10 1,15839 189 62,9561 1 7 9 1,47518
407 85,4495 |3 |3 |-2| 1,13533 190 63,058 5] 8 9 1,47304
408 85,4495 |3 ]3| 2 1,13533 191 63,2045 1 3 17 1,46998
409 85,525 115] -1 1,13453 192 63,2758 0| 2 18 1,4685
410 85,525 115 1 1,13453 193 63,2868 5| 5 1 1,46827
411 85,525 5111 -1 1,13453 194 63,3136 0] 8 4 1,46771
412 85,525 5111 1 1,13453 195 63,4088 6| 0 6 1,46574
420 86,4164 |1 |4 | -3 1,1251 196 63,4659 6| 2 4 1,46456
421 86,4164 | 1|4 | 3 1,1251 197 63,7014 3] 3 15 1,45971
422 86,4164 |4 |1 | -3 1,1251 198 64,1035 5| 5 3 1,45152
423 86,4164 |4 |1 | 3 1,1251 199 64,2668 4| 2 14 1,44822
427 86,5605 |00 | 5 1,12359 200 64,2695 3 7 5 1,44817
429 86,7864 |2 |2 |-4| 1,12125 201 64,6882 2| 0 18 1,4398
430 86,7864 |2 |2 | 4 1,12125 202 64,7193 4| 6 6 1,43919
432 87,0876 |24 |-2| 1,11814 203 65,0587 1 5 15 1,4325
433 87,0876 |2 |4 | 2 1,11814 208 65,1955 2| 6 12 1,42982
434 87,0876 |4 |2 |-2| 1,11814 209 65,2455 41 4 12 1,42885
435 87,0876 |4 |2 | 2 1,11814 210 65,494 6| 2 6 1,42403
440 88,1968 |0 |1 |-5| 1,10692 211 65,5886 2| 8 2 1,4222
441 88,1968 |0 |1 | 5 1,10692 212 65,7202 5] 5 5 1,41967
443 88,4225 | 1|3 |-4| 1,10468 213 66,0148 3 1 17 1,41405
444 88,4225 | 13| 4 1,10468 216 66,1205 2| 4 16 1,41204
445 88,4225 |3 |1 |-4| 1,10468 217 66,3292 1 1 19 1,40811
446 88,4225 |3 |1 4 1,10468 218 66,3496 3 5 13 1,40772
222 66,6836 3 7 7 1,40148
223 66,7521 2] 2 18 1,40021
224 66,7889 2| 8 4 1,39953
227 66,9546 0 6 14 1,39646
228 66,9964 1 7 11 1,39569
229 67,095 5] 8 11 1,39388
230 67,5217 4| 6 8 1,38611
231 67,7772 5 1 13 1,3815
232 68,1077 5| 5 7 1,3756
233 68,1335 0| 8 8 1,37515
234 68,2111 41 0 16 1,37377
235 68,2802 6| 2 8 1,37255
238 68,4449 6| 4 2 1,36965
243 68,766 2| 8 6 1,36403
244 68,8292 0 0 20 1,36293
245 69,6209 6| 4 4 1,34936
246 69,7935 6| 0 10 1,34644
247 69,8365 3 7 9 1,34572
248 70,0723 3] 8 17 1,34177
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249 70,2234 41 2 16 1,33925
250 70,3379 2| 6 14 1,33735
251 70,3779 1 3 19 1,33669
252 70,3861 4| 4 14 1,33655
253 71,0443 4| 6 10 1,32578
254 71,2309 5] 5 9 1,32276
255 71,3507 1 9 1 1,32083
256 71,3689 1 5 17 1,32054
259 71,4907 2| 8 8 1,31859
260 71,5422 7 1 1 1,31777
261 71,5615 6| 4 6 1,31746
262 71,6919 1 7 13 1,31538
265 71,7857 6| 2 10 1,31389
266 71,7875 5] 8 13 1,31387
267 71,8374 3 5 15 1,31308
272 72,1216 1 9 3 1,3086
273 72,3123 7 1 3 1,30562
274 72,7699 2| 4 18 1,29853
275 73,0517 3 1 19 1,29422
280 73,2157 5 1 15 1,29172
284 73,6536 1 9 5 1,28512
285 73,6912 3 7 11 1,28456
286 73,8428 7 1 5 1,2823
287 74,1148 1 1 21 1,27826
288 74,1376 2] 2 20 1,27792
289 74,2424 6| 4 8 1,27638
290 74,9322 2| 8 10 1,26633
291 75,0563 5| 5 11 1,26454
292 75,2434 4| 8 0 1,26186
293 75,2523 4| 6 12 1,26174
294 75,3732 5| 7 1 1,26001
295 75,467 7| 3 1 1,25868
302 75,6216 4| 8 2 1,25649
303 75,8374 0] 8 12 1,25345
304 75,9297 1 9 7 1,25216
305 75,9778 6| 2 12 1,25148
306 76,0754 2| 6 16 1,25012
307 76,1168 7 1 7 1,24954
308 76,1221 41 4 16 1,24947
309 76,1285 5| 7 3 1,24938
310 76,222 7| 3 3 1,24808
311 76,7139 0| 4 20 1,2413
312 76,7177 4| 2 18 1,24125
314 76,7524 4| 8 4 1,24077
315 76,9477 3| 3 19 1,23811
316 77,0155 1 7 15 1,23719
317 77,1087 5| 3 15 1,23593
318 77,6319 5| 7 5 1,2289
319 77,639 6| 4 10 1,2288
320 77,7248 7] 8 5 1,22766
321 77,8893 3] 9 1 1,22548
322 77,9002 6| 6 0 1,22534




344

323 77,907 3 5 17 1,22525
324 77,9922 1 3 21 1,22412
327 78,201 1 5 19 1,22137
328 78,2201 3 7 13 1,22112
329 78,2743 6| 6 2 1,22041
336 78,6257 4| 8 6 1,21584
337 78,637 3| 9 3 1,21569
338 78,8046 0] 2 22 1,21353
341 78,9257 6| 0 14 1,21197
342 78,9302 1 9 9 1,21191
343 79,0654 2| 8 12 1,21018
344 79,1152 7 1 9 1,20954
345 79,2206 0 6 18 1,20819
346 79,2483 5 1 17 1,20784
347 79,3936 6| 6 4 1,206

348 79,5599 5] 5 13 1,20389
349 79,8713 5| 7 7 1,19998
350 79,9314 2| 4 20 1,19923
351 79,9635 7] 8 7 1,19883
352 80,0511 0] 10 2 1,19774
353 80,0957 2] 0 22 1,19718
354 80,1242 4| 6 14 1,19683
355 80,1267 3| 9 5 1,1968
356 80,5761 3 1 21 1,19125
361 80,8368 6| 2 14 1,18807
362 81,2283 4| 8 8 1,18332
363 81,2503 6| 6 6 1,18306
364 81,7324 6| 4 12 1,1773
367 81,8826 41 0 20 1,17552
368 82,0002 2] 2 22 1,17413
371 82,3475 1 1 23 1,17005
372 82,349 3] 9 7 1,17004
373 82,4125 2| 6 18 1,1693
374 82,4583 41 4 18 1,16876
375 82,6391 1 9 11 1,16666
376 82,8221 7 1 11 1,16455
377 82,8335 5| 7 9 1,16442
378 82,8671 2] 10 0 1,16403
379 82,925 7] 8 9 1,16337
380 82,9653 1 7 17 1,1629
381 83,012 0| 10 6 1,16237
382 83,0567 5| 3 17 1,16185
383 83,0958 8] 0 0 1,16141
384 83,1308 71 5 1 1,16101
389 83,2358 2| 10 2 1,15981
392 83,4129 3 7 15 1,1578
393 83,7788 4| 2 20 1,15367
394 83,8346 6| 6 8 1,15304
395 83,8676 71 5 3 1,15267
396 83,8785 2| 8 14 1,15255
397 84,3404 2] 10 4 1,14741
398 84,3719 3] 8 21 1,14706




345

399 84,5486 4| 8 10 1,14512
400 84,5685 8| 0 4 1,14490
401 84,5771 3] 5 19 1,14481
402 84,7347 5] 5 15 1,14308
403 85,2947 3] 9 9 1,13700
404 85,3383 71 5 5 1,13653
405 85,3546 8| 2 2 1,13635
406 85,4083 0 0 24 1,13578
413 85,6005 1 5 21 1,13372
414 85,6594 4| 6 16 1,13309
415 85,8964 5 1 19 1,13057
416 86,1298 1 3 23 1,1281

417 86,177 2] 10 6 1,12761
418 86,2274 0] 8 16 1,12708
419 86,3639 6| 2 16 1,12565
424 86,4556 8| 2 4 1,12469
425 86,5104 5| 7 11 1,12412
426 86,5173 6| 4 14 1,12404
428 86,6014 7] 8 11 1,12317
431 87,0504 1 9 13 1,11853
436 87,1396 6| 6 10 1,11761
437 87,2322 7 1 13 1,11666
438 87,5389 7| 5 7 1,11354
439 87,6692 2| 4 22 1,11222
442 88,2878 8| 2 6 1,10602
447 88,5831 4| 8 12 1,10309
448 88,6712 3 1 23 1,10222
449 88,7419 2] 10 8 1,10153
450 88,8858 0] 10 | 10 1,10012
451 88,9603 3] 9 11 1,09939
452 88,969 8] 0 8 1,09930
453 89,2839 3 7 17 1,09624
454 89,3806 2| 8 16 1,09530
455 89,3893 2| 6 20 1,09522
456 89,4347 41 4 20 1,09478
457 89,5715 1 7 19 1,09346
458 89,6623 5| 3 19 1,09259

Tabela 114 - Indexagé@o completa das fases contidas na fita bruta NisgTizsHf14 .at% - 30 Hz
obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, UF: Sao Paulo)

NiTi (1/1) - R NITiHf (0.86/0.89/0.25) - B19’ NITiHf (0.95/0.95/0.1) - B19 NITiHf (1/0.64/0.36) - B19'
Pico | Posicdo | indices | d | Pico | Posicdo | indices d | Pico | Posicdo | indices | d | Pico | Posicdo | indices | d
N° [’26] |h|k| 1| [Al| N° [°26] h|k|I|[Al | N° [°26] [h |k| 1| [Al | N° [°26] | h |k| 1| [A]
1 13,64 0|1]0 (6,49 5 19,87 0|0 |1]|447 3 17,18 0|0(|1]5,16 17,22 0|0]|1]|514
2 16,71 0|0| 1530 17 31,00 o|1(1(288]| 10 25,79 0|1(1]8345 22,97 110(0]3,87
6 21,64 0|1]-1[4,10 18 31,53 1/{0[0]|284 | 23 34,76 002|258 12 28,29 110(1]83,15
7 21,64 0|1]1([410| 25 35,63 110(|1]252| 30 37,09 1110|0242 | 15 29,41 -1{0|1]3,03
9 23,74 1(1]0](3,74| 35 39,38 1({0[1]229 | 32 38,60 -1(0]1(233]| 16 30,54 0|1]1]292
11 27,48 020|324 36 39,73 111(0]227 | 33 38,75 012|0]|232]| 22 34,22 111]10]262
13 29,18 1{1]-13,06| 38 40,36 0[0|2]228 37 39,95 01112225 | 24 34,85 0)10|2]257
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14 29,18 |1|1]| 1 (3,06 | 50 43,16 -1 [(1]1]209 | 47 42,04 111(0]215| 31 38,12 1(1]1]236
19 32,34 |0]|2]|-1]277| 58 46,40 1111196 | 48 42,66 0(2]|1]212| 34 3899 |-1(1]|1|231
20 32,34 |0]|2|1[277| 60 47,26 0(1]2]192]| 52 43,40 |[-1[1|1]208]| 43 41,34 1(0]2]|218
21 33,80 |[0|0|2(|265]| 63 48,18 020|189 | 53 43,56 1101|208 49 4295 |-1(0]|2|210
26 36,60 |[0|1]|-2]245| 66 49,15 |-1(0]2]|185]| 61 47,46 |(-1(0|2]1,91| 51 43,38 112|208
27 36,60 |[0|1]|2[245]| 81 52,61 021|174 62 47,96 1]1(1]190 | 59 46,93 001,93
28 36,63 |1]2 2,45 | 96 54,93 1102|167 | 77 5160 [-1[1|2]|177| 65 48,94 1(1]2]1,86
29 36,63 |2 |1 2,45 97 5519 |-1|1|2][1,66 | 82 53,02 212|173 | 67 4965 |2 (0]|1(1,83
39 40,51 112(-1(222( 109 58,72 1120|157 | 83 53,23 0(3|172| 68 50,35 [-1|1]2]1,81
40 40,51 1121222 122 60,58 111]2|153| 93 54,71 1120|168 | 75 51,06 [-2|0|1]1,79
41 40,51 |2 |1|-1]222]| 125 61,34 |-1|2|1[151 | 98 55,77 110(2]|1,65| 76 51,35 [0 |2|0]|1,78
42 40,51 |2 |1|1]222]| 126 62,33 0(0[3]|149| 99 5584 |(-1[2|1]|165| 84 53,39 [0 |0[3]|1,71
44 41,72 |1 |1|-2]2/16| 136 63,91 1121|146 | 103 57,07 0 (1]|3[161] 91 53,92 (2 |1]0]|1,70
45 41,72 |1 1| 2]216| 138 64,61 022|144 110 59,51 1112|155 92 5457 [0 |2]1]|1,68
46 41,75 |03 2,16 | 149 65,82 2|0(0|142]| 116 59,69 1]12|1]155| 100 56,39 |2 |1[1([163
54 4410 |0|2|-2|205| 154 6706 |-2|0(1]139]| 124 61,21 1103|151 | 102 56,96 112(0(1,62
55 4410 |0|2| 2 |205| 155 67,60 0|1({3]|138]| 133 62,60 0[3|1]1,48 ]| 106 5768 |[-2|1[1(1,60
56 4526 | 0|3]|-1(200| 159 6789 |-1|0(3)|138]| 134 6286 |-1]|2|2)| 1,48 | 107 57,91 110(3(1,59
57 4526 | 03| 1(200]| 170 70,96 2|1(0]133]| 140 64,75 |[-1]|1|3| 1,44 | 108 58,51 2(0|2]1,58
64 4859 |2|2|0|187]| 172 7128 |-1|2(2)|132]| 158 67,76 0(2(3]138]| 115 59,66 1121155
69 50,69 |1]|2|-2|1,80]| 174 71,93 2(0(1]131] 168 69,98 112(2]1,34 | 117 59,80 [-1|0[3]|1,55
70 50,69 |1|2|2 180 177 72,45 | -2 |1 [1]131 | 169 70,95 0(3]|2[133]| 118 59,83 [0 |1[3]|1,54
71 50,69 |2|1|-2|1,80]| 186 72,95 |-1|1[3]130 | 173 71,88 1]10(3]1,31| 119 60,28 [-1|2[1]1,53
72 50,69 |2 |1 1,80 | 195 75,10 1103|126 | 178 72,39 113(0]1,30| 128 61,01 [-2|0|2]|1,52
73 50,71 113 1,80 | 205 75,46 | -2 | 021,26 | 187 73,36 |-1|3|1[129| 135 63,57 [0 |2|2]|1,46
74 50,71 |3 |1 1,80 | 207 76,04 112])2|125| 189 73,36 0(0]|4[129]| 137 64,06 1(1]3]1,45
78 51,70 |0 |0 1,77 | 218 76,88 2 (1]1]124]| 194 7484 |-1|12|3|127| 139 6463 [ 2 |1]2]|1,44
79 51,74 |2|2|-1|1,77| 232 79,00 0(3[1]121] 196 7517 1]11]3]126 | 150 65,85 |[-1]1[3(1,42
80 51,74 |2 (2|1 |1,77| 236 79,99 111(3(120| 215 76,62 0 (1]|4]124]| 153 67,00 (-2 |1[2]1,40
85 53,73 |0 |1]-3|1,70| 243 80,34 |-2|1(2]|1,19 ]| 216 76,73 1131124 | 160 67,96 112]2]1,38
86 53,73 |0 (1|3 ]|1,70| 253 82,46 023|117 | 226 7828 |-2|0|1[122] 167 69,12 [-1|2]2]|1,36
87 53,77 |1(3[-1]1,70 | 269 84,11 113|0(1,15| 227 7859 |-1]0|4|122]| 175 72,09 [ 2|0[3(1,31
88 53,77 |1]|3|1]1,70| 270 84,73 2102|114 | 231 78,99 200|121 176 72,10 (2 |2]0| 1,31
89 53,77 |3 |1]|-1]1,70| 283 85,62 2120|113 | 2385 79,57 |-113|2|120| 188 73,36 [ 3 |(0|0]|1,29
90 53,77 |3 |1|1]1,70| 293 86,39 |-1|3|1][1,13 | 247 81,48 (-2 (1]|1]1,18| 190 7359 [0 |0[4]|1,29
94 54,75 |0|3|-2|1,68| 294 86,76 | -2 |2 |1]1,12 | 249 81,79 (-1 (141,18 | 193 7422 (2 |2[1]|1,.28
95 54,75 | 0|3 1,68 | 295 87,26 004|112 250 82,19 2 (1])10([1,17 | 197 75,19 [ 3 |0|1]1,26
101 56,73 |0 |4 1,62 | 296 8752 |-1|2|3]1,11 | 260 82,75 (-2(0]|2|1,17 | 198 75,34 (-2 |2|1]|1,26
104 5765 |1(1]-3]|1,60]| 309 88,67 113|1(1,10| 265 83,12 410]|1,16 | 206 75,46 |-2|0[3(1,26
105 5765 |1(1]3]|1,60]| 310 89,30 0|3(2]|1,10 | 268 84,06 3(3|1,15]| 217 76,86 |[-3|0(1(124
111 59,54 |0(2|-3|1,55]| 311 89,51 2(1]2]1,09 | 271 84,78 1]12(3]1,14| 219 77,17 1(0]4]1,24
112 59,54 |0(2|3]|155 273 84,87 2(0|1[1,14| 220 7724 |0 |2[3]|1,.23
113 59,58 |0 (4|-1]|1,55 285 85,69 4111113 | 221 7767 |2 |1]3]|1.23
114 59,58 |0 (4| 1155 286 8592 |[-2|1|2|1,13 | 230 7890 [ 3 |1[0(121
120 60,50 |2|2|-2[1,58 291 86,14 113[2]1,13| 233 79,13 [0 |1[4]|1,21
121 60,50 |2|2|2[1,58 292 86,20 2141113 | 234 79,38 [-1|0[4]|121
127 62,34 |1]|3|-2[1,49 303 88,03 111 (1,11 | 244 8069 |3 ([1]|1[1,19
128 62,34 |1]|3]|2[1,49 245 8096 |-2(1]|3(1,19
129 62,34 |3 |1]-2[1,49 246 81,04 112]3]1,19
130 62,34 |3|1]|2[1,49 248 8156 |2 (2|2|1,18
131 62,36 |23 1,49 251 82,23 021,17
132 62,36 |32 1,49 252 8233 |-3(1]|1[1,17
141 65,02 |1]2]-3[1,43 254 82,64 1 (14117
142 65,02 |1]|2|3 (1,43 255 8267 |-1(2]|3(1,17
143 65,02 |2|1]-3[1,43 266 8366 |0 [3]|1[1,15
144 65,02 |2|1]3 (1,43 267 83,73 |-2(2|2|1,15
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272 | 84,81 |[-1(1]4]|1,14
282 | 8548 [-3(0[2]|1,13
284 | 85,65 1(3]0]1,13
297 | 87,63 |3 |1]2]1,11
302 | 87,95 1(3]1([1,11
308 | 8849 |[-1(3[1]1,10
312 | 89,83 |2 |0|4]1,09

145 | 6506 |2|3|-1]1,43
146 | 6506 |2|3|1 (1,43
147 | 6506 [3|2|-1]1,43
148 | 6506 [3|2] 11,43
151 | 6595 |1 |4 1,42
152 | 6595 |4 |1 1,42
156 | 67,69 [0|4|-2]1,38
157 | 67,69 [0|4|2]1,38
161 | 6854 |0|3|-3]1,37
162 | 68,54 |0 331,37
163 | 68,58 |1 |4|-1]1,37
164 | 68,58 |1 |41 (1,37
165 | 68,58 |4 |1|-1]1,37
166 | 68,58 |4 1|1 (1,37
171 | 71,10 |o|o|4|1,32
179 | 72,80 |0|1|-4]1,30
180 | 72,80 [0|1]4|1,30
181 | 72,85 |2|3|-2(1,30
182 | 72,85 |2|3|2(1,30
183 | 72,85 [3]2|-2]1,30
184 | 72,85 |3 |2 1,30
185 | 72,86 |0 |5 1,30
191 | 7367 |2|2|-3[1,28
192 | 7367 |2|2|3 (1,28
199 | 7535 |1|3|-3(1,26
200 | 7535 |1(3]3[1,26
201 | 7535 |3|1|-3|126
202 | 7535 |3|1]|3|126
203 | 75,38 |0|5]|-1|126
204 | 7538 |0|5|1|126
208 | 76,15 |1|1]|-4|1,25
209 | 76,15 |1]1]4[1,25
210 | 76,20 |1|4]|-2]1,25
211 | 7620 |1|4]|2[1,25
212 | 7620 |4|1|-2[1,25
213 | 7620 |41 1,25
214 | 7622 |33 1,25
222 | 7781 |0|2]|-4[1,23
223 | 7781 |0|2]|4[1,23
224 | 7788 |24 1,23
225 | 7788 |42 1,23
228 | 7870 |3|3]|-1][1,21
229 | 7870 |3(3]|1[1,21
237 | 80,31 |0|4]|-3[1,19
238 | 80,31 |0|4]|3 1,19
239 | 8034 |2|4]|-1]1,19
240 | 8034 |2|4]|1[1,19
241 | 8034 |4|2]|-1]1,19
242 | 8034 |4|2]|1[1,19
256 | 8273 |1|2]|-4]1,17
257 | 8273 |1|2]|4|1,17
258 | 82,73 |2|1|-4]1,17
250 | 8273 |2|1]|4|1,17
261 | 8278 |0|5]|-2]1,17
262 | 8278 |05 1,17
263 | 82,80 |15 1,16




264 82,80

1,16

274 85,20

1,14

275 | 85,20

1,14

276 | 85,20

1,14

277 | 85,20

1,14

278 | 85,23

1,14

279 | 85,23

1,14

280 | 85,28

1,14

281 85,23

1,14

287 85,98

1,13

288 85,98

1,13
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1,13
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1,13

298 87,65

1,11

299 87,65

1,11

300 87,65

1,11

301 87,65

1,11

304 88,44

1,10
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1,10
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1,10

307 88,44
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Tabela 115 - Indexagcdo completa das fases binarias contidas na fita bruta NisqTizsHf14 .at% -
40 Hz obtida por intermédio da solidificagdo rapida melt spinning (UFSCar, UF: Sdo Paulo)

NiTi (1/1) - B19' (monoclinica)

NiTi (1/1) - R (romboédrica)

Pico Posicdo indices d Pico | Posicdao | Indices d
N° [°26] h | k|| [A] N° [°26] h| k|| [A]
3 18,7278 0 0 1 4,73436 1 13,6992 o(1] 0 6,45878
8 22,2417 0 1 0 3,99369 2 16,2797 0[O0 1 5,44036
16 29,2319 0 1 1 3,05264 6 21,3369 |0 (1] -1 4,16095
20 30,9615 1 0|0 2,88594 7 21,3369 |0 |1 | 1 4,16095
28 34,8982 -1 0 1 2,56887 10 23,843 111]0 3,72898
37 37,911 1 0 1 2,37137 12 27,5993 0(2] 0 3,22939
38 37,9806 0 0| 2 2,36718 14 29,0069 171 -1 3,07581
40 38,4539 1 1 0 2,33912 15 29,0069 111 1 3,07581
50 41,7752 -1 1 1 2,16051 22 32,2085 o(2] -1 2,77699
60 44,3927 1 1 1 2,03901 23 32,2085 0(2] 1 2,77699
62 44,4538 0 1 2 2,03634 24 32,9001 0[0]| 2 2,72018
67 45,3816 0 2|0 1,99684 30 35,7895 0(1]-2 2,50692
70 47,3954 -1 0|2 1,91659 31 35,7895 |0 (1] 2 2,50692
77 49,5009 0 2 |1 1,83989 32 36,7871 112]0 2,44119
90 52,0822 1 0| 2 1,7546 33 36,7871 21110 2,44119
94 52,9486 -1 1 2 1,72792 44 40,4678 112 -1 2,22724
109 55,9515 1 210 1,64209 45 40,4678 112 1 2,22724
114 57,3078 1 1 2 1,6064 46 40,4678 2 (1] -1 2,22724
120 58,4331 0 0|3 1,57812 47 40,4678 2111 2,22724
121 58,4965 -1 2 1 1,57656 48 41,0379 1111 -2 2,19761
132 60,5708 1 2 1 1,52744 49 41,0379 111 2 2,19761
133 60,6199 0 2 | 2 1,52632 51 41,9293 0(3]0 2,15293
146 63,3147 0 1 3 1,46769 55 43,4622 0(2]-2 2,08048
156 64,5291 2 0|0 1,44297 56 43,4622 0j2] 2 2,08048
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157 64,6713 -1 0] 3 1,44014 65 45,2613 | 0|3 | -1 2,00187
163 65,9012 2 0|1 1,41621 66 452613 |0 |3 | 1 2,00187
177 67,7086 -1 2 12 1,38274 75 48,8047 |2 |2 | 0 1,86449
186 69,1668 2 110 1,3571 78 50,172 112|-2| 181684
187 69,3042 -1 113 1,35475 79 50,172 1122 1,81684
190 69,763 2 0|1 1,34696 80 50,172 2|11]-2| 181684
194 70,4759 1 0] 3 1,33507 81 50,172 211] 2 1,81684
195 70,494 2 1|1 1,33477 83 50,2721 0/0] 3 1,81345
198 70,7095 0 3|0 1,33123 85 50,9366 |1 3| 0 1,79134
204 71,5238 1 2 |2 1,31806 86 50,9366 |3 |1 ] 0 1,79134
217 73,6993 2 102 1,28444 88 51,791 2121 1,76378
218 73,8942 0 3 |1 1,28153 89 51,791 212 1 1,76378
223 74,2464 2 1] 1 1,27632 91 52,3603 |0 |1 ] -3 | 1,74594
231 74,9419 1 113 1,26619 92 52,3603 |0 |1 ] 3 1,74594
247 76,9457 0 213 1,23814 98 53,837 113 -1 1,70148
251 78,0959 2 |1 ]2 1,22275 99 53,837 113 1 1,70148
262 79,1714 1 3]0 1,20882 100 53,837 3 (1] -1 1,70148
277 81,0329 2 0] 2 1,18568 101 53,837 3 (1] 1 1,70148
278 81,2063 0 0| 4 1,18359 102 542966 [0 |3 |-2| 1,68816
280 81,3425 -1 3 |1 1,18195 103 54,2966 |0 |3 | 2 1,68816
286 82,3897 2 210 1,16956 110 56,372 1]11]-83] 1,63083
288 82,5193 -1 2| 3 1,16805 111 56,372 111] 3 1,63083
293 83,1469 1 3 | 1 1,16082 112 56,9865 (0|4 | 0 1,61469
294 83,19 0 3 ]2 1,16033 118 58,3081 0(2] -3 1,5812
299 83,6448 2 2|1 1,15518 119 58,3081 0(2] 3 1,5812
312 85,3274 2 1] 2 1,13665 125 59,6858 |0 |4 | -1 1,54795
314 85,4992 0 114 1,1348 126 59,6858 |0 |4 | 1 1,54795
323 85,8254 -1 0| 4 1,13132 129 60,116 2|12 -2 1,5379
335 87,2323 2 2 | 1 1,11666 130 60,116 2|12)| 2 1,5379
337 87,2972 2 10| 3 1,116 139 61,9788 | 1|3 | -2 | 1,49608
346 87,9034 1 213 1,10986 140 61,9788 |1 |3 | 2 1,49608
141 61,9788 | 3|1 |-2| 1,49608
142 61,9788 |3 |1| 2 1,49608
144 62,6456 |23 | 0 1,48175
145 62,6456 | 3|2 | 0 1,48175
149 63,8956 | 1|2 | -3 | 1,45574
150 63,8956 |1 |2]| 3 1,45574
151 63,8956 | 2|1 |-3| 1,45574
152 63,8956 |2 |1 | 3 1,45574
158 65,2034 | 2|3 | -1 1,42967
159 65,2034 |2 |3 | 1 1,42967
160 65,2034 | 3|2 | -1 1,42967
161 65,2034 |3 |2 | 1 1,42967
167 66,2593 |14 |0 1,40942
168 66,2593 |4 (1|0 1,40942
173 67,3901 014 -2 1,3885
174 67,3901 0|4 2 1,3885
175 67,4734 | 0|3 |-3| 1,38698
176 67,4734 | 0|3 | 3 1,38698
181 68,7461 114 -1 1,36438
182 68,7461 1141 1,36438
183 68,7461 411] 1 1,36438
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184 68,7461 411 1 1,36438
185 68,9934 |0|0]| 4 1,36009
199 70,7296 |0 |1 ]| -4 1,3309
200 70,7296 |0 |1 | 4 1,3309
208 72,5957 | 2|3 |-2| 1,30122
209 72,5957 |23 | 2 1,30122
210 72,5957 | 3|2 |-2| 1,30122
211 72,5957 |3 |2| 2 1,30122
212 72,6763 | 2|2 | -3 | 1,29997
213 72,6763 |2 |2 | 3 1,29997
216 732135 |05 0 1,29176
221 74,1493 |1 |1 | -4 | 127775
222 74,1493 |1 |1 | 4 1,27775
224 74,3761 113 | -3 ] 1,27442
225 74,3761 113 3 1,27442
226 74,3761 3|11]-3| 127442
227 74,3761 3(1] 3 1,27442
234 75,5987 | 0|5 -1 1,25681
235 75,5987 | 0|5 | 1 1,25681
237 758368 | 0|2 | -4 | 1,25346
238 758368 |0 |2 | 4 1,25346
239 75,9826 | 1|4 |-2| 1,25142
240 75,9826 |1 |4 | 2 1,25142
241 759826 |4 |1 |-2]| 1,25142
242 759826 |4 |1| 2 1,25142
245 76,5904 |3|3]| 0 1,24299
254 782604 |24 |0 1,22059
255 782604 |412]| 0 1,22059
258 78,9412 | 3|3 | -1 1,21177
259 78,9412 | 3|3 | 1 1,21177
264 79,3984 | 0|4 | -3 | 1,20593
265 79,3984 | 04| 3 1,20593
269 80,5976 |2 |4 | -1 1,19099
270 80,5976 |2 |4 | 1 1,19099
271 80,5976 |4 |2 | -1 1,19099
272 80,5976 |4 |2 | 1 1,19099
273 80,8314 |1 |2 ]| -4 | 1,18813
274 80,8314 |1 |2 ]| 4 1,18813
275 80,8314 |2 |1 | -4 | 1,18813
276 80,8314 |2 |1 | 4 1,18813
289 82,6214 |0 |5 | -2 | 1,16687
290 82,6214 |0 |5 | 2 1,16687
297 83,2164 | 15| 0 1,16003
298 83,2164 |51 ] 0 1,16003
303 84,12 03] -4| 1,14986
304 84,12 0|3 4 1,14986
305 84,3394 |2 |3 | -3 | 1,14742
306 84,3394 |2 |3 ]| 3 1,14742
307 84,3394 |3 |2 | -3 | 1,14742
308 84,3394 |3 |2 ] 3 1,14742
315 85,525 115 -1 1,13453
316 85,525 115 1 1,13453
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317 85,525 511 -1 1,13453
318 85,525 511 1 1,13453
324 85,8981 313]|-2| 1,13055
325 85,8981 3|32 1,13055
338 875308 |24 |-2| 1,11362
339 875308 |24 ]| 2 1,11362
340 875308 (4|2 -2| 1,11362
341 875308 |4 |2 2 1,11362
342 87,6078 |14 | -3 | 1,11284
343 87,6078 |14 ] 3 1,11284
344 87,6078 |4 |1 ]|-3| 1,11284
345 87,6078 |4 |1 ] 3 1,11284
349 89,0201 212 -4 1,0988
350 89,0201 212]| 4 1,0988

Tabela 116 - Indexagdo completa das fases terndrias contidas na fita bruta Nis TizsHf14 .at% -
40 Hz obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, Sao Paulo)

NiTiHf - B19' (0.8/0.8/0.4) NiTiHf - B19' (0.95/0.95/0.1) NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)
monoclinica monoclinica monoclinica
Pico indices d Pico indices d Pico indices d
S [°26] - S [°26] ~ S [°26] -
N h|k|lI [A] N h | k|l [A] N h k|l [A]

4 (18,898 | 0|0 |1|469204| 5 19,4128 | 0 |0 | 1| 4,5688 9 |223701|0|0|1]3,97105
13 [ 28,891 |0 |1|1|3,08793| 26 |335789 |0 |1|1|266673| 11 |255005| 1 |0 |0 |3,49023
17 [ 30,078 |1 |0|0|2,96869 | 27 | 33,9497 |1 |0|0|2,63845| 18 | 30,7859 | 0 |1 |1 | 2,902
21 | 32129 |-1|(0|1|2,78365| 29 | 35,3563 |-1|0|1]| 253664 | 19 |30,8345|-1|0|1|2,89753
35 (37,364 |1 |1|0|240481 | 43 | 394127 | 0|0 |2 | 2,2844 | 25 |33,1834 |1 |1|0 | 2,6976
39 | 38,337 |0|0|2|234602| 54 |43,4317 |1 |0 |1|2,09565 | 34 [37,2501 |1 |0|1]|241191
41 | 39,077 |-1|1|1]230324| 58 |43,9864 |1 |1|0]| 205689 | 36 | 37,534 |-1|1]|1]|239431
42 (39,101 |1 |0 |1|2,30189| 63 |451263 |-1|1|1|200755| 52 |42,4926| 0 |2|0 |2,12568
57 | 43,901 |-1|0|2|2,06071| 69 | 46,5353 |-1|0|2|1,94999 | 53 |43,0849| 1 |1]|1]2,09782
59 | 44127 |0 |2|0|2,05066| 73 | 48,5038 |0 |1|2|1,87535 | 68 | 45,655 | 0 |0 |2 | 1,98552
61 | 44,453 | 0 (1|2 2,0364 87 | 51,7014 | 1 |1 |1]1,76663 | 71 | 48,3783 |-1 0|2 |1,87992
64 | 45131 |1 |(1|1]200734| 106 | 54,6981 | -1 |1 |2 | 1,67671 74 |48,5391| 0 |2 |1 |1,87407
72 [ 48,403 | 0 |2 |1|1,87904 | 108 | 559506 | 0 |2 |0 | 1,64211 | 82 |50,2122 |1 |2|0|1,81548
76 (49,459 |-1|1|2|1,84134| 122 | 589133 |1 |0 |2 | 1,5664 | 84 |50,7046 |0 |12 | 1,799
104 | 54,328 | 1 |2 |0|1,68726 | 127 | 59,7976 | 0 |2 | 1| 1,54533 | 93 |52,3869 | 2 | 0|0 | 1,74511
105 | 54,626 | 1 |0|2|1,67876| 134 | 60,7689 | 0 |0 | 3| 1,52293 | 95 |53,2338 |-1|1|2|1,71933
107 [ 55,622 |-1 |2 |1]|1,65102 | 147 | 63,478 | -1 |0 | 3| 1,46431 96 53,2932 |-2|0|1|1,71755
123 | 59,012 | 0 |0 | 3| 1,56401 | 166 | 66,0266 | 1 |1 |2 | 1,41382 | 97 |53,4149|-1|2|1|1,71393
124 | 59,4451 |1|2|1,55365| 171 | 67,0806 | 1 |2 |0 | 1,39415 | 113 | 56,9981 | 2 [ 1|0 | 1,6144
128 | 59,856 | 0 |2 |2|1,54397 | 178 | 67,7709 | 0 |1 |3 | 1,38162 | 115 | 57,3906 | 1 |0 | 2 | 1,60428
131 {60,407 | 1 |2|1]1,53118 | 179 | 67,9462 | -1 |2 |1 | 1,37848 | 116 | 57,7668 | 1 |2 | 1| 1,59473
135 /160,894 |-1|0|3| 1,5201 | 189 | 69,6931 | -2 |0 | 1| 1,34814 | 117 | 57,8551 |-2 | 1| 1| 1,5925
136 | 61,426 (-2 |0 |1|1,50821 | 192 | 70,3351 | -1 |1 |3 | 1,3374 | 137 | 61,7545 | 1 | 1|2 | 1,50097
143 | 62,523 | 2 |0|0|1,48435| 197 | 70,5794 | 0 |2 |2 | 1,33336 | 138 | 61,8085 | 2 |0 | 1| 1,49979
148 ({63,621 | 0 | 1|3|1,46136 | 203 | 71,4511 | 2 {0 | 0| 1,31922 | 154 | 64,1292 | 0 |2 |2 | 1,451
153 | 64,002 -1 |2 |2 |1,45358 | 215 | 73,1605 | 1 |2 |1 | 1,29256 | 155 | 64,2399 | -2 |0 | 2 | 1,44876
162 | 65,426 | -1 |1 |3 |1,42535| 230 | 74,7947 | -2 |0 |2 | 1,26832 | 165 | 65,9984 | 2 | 1|1 |1,41436
164 | 65,937 -2 |1|1|1,41553 | 236 | 75,6518 | -1 |2 |2 | 1,25606 | 169 | 66,3234 | -1 |2 | 2 | 1,40822
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170 | 66,994 | 2 |1|0|1,39575| 243 | 76,289 | -2 |1 | 1| 1,24715 | 180 | 68,3494 |-2 | 1|2 |1,37133
172 | 67,208 |-2|0|2|1,39182| 250 | 77,9895 | 2 |1 | 0| 1,22416 | 188 | 69,6538 | 2 |2 | 0| 1,3488
191 | 70,326 | 2 |0 |1|1,33755| 260 | 79,0949 | 1 |0 |3 | 1,2098 | 193 | 70,4223 |-2 |2 | 1| 1,33595
205 | 71528 |-2|1|2| 1,318 | 267 | 79,8937 | 2 |0 |1 | 1,1997 | 196 | 70,4995 | 0 3| 1| 1,33468
207 | 71,872 | 0 3|1 |1,31253 | 279 | 81,2423 | -2 | 1|2 | 1,18316 | 201 | 71,1737 | 0 [0 | 3| 1,32368
214 172,740 | 1 |2 |2 | 1,299 | 309 | 84,7517 | -1 | 0|4 | 1,14289 | 202 | 71,382 |-1 (0 | 3| 1,32033
220 | 74,099 |1 |0|3| 1,2785 | 310 | 84,815 | 0 |0 |4 | 1,1422 | 206 |71,8412| 1 (3|0 | 1,31302
229 | 74567 | 2 |1]|1]1,27163 | 313 | 85,4597 | 1 | 1|3 | 1,13523 | 219 | 73,962 | 1 |2 |2 | 1,28052
244 176546 | 0 |2 |3 | 1,2436 | 320 | 85,6274 | 1 | 2| 2| 1,13343 | 228 | 74,4713 | -1 [ 3| 1| 1,27302
246 | 76,680 | 1 |3 | 0| 1,24177 | 328 | 86,2472 | 2 | 1| 1| 1,12687 | 232 | 75,1054 | O (1 | 3 | 1,26384
248 | 77,767 | -1 | 3|1 |1,22711 | 329 | 86,3417 | -2 | 0| 3| 1,12588 | 233 | 75,3095 | -1 [ 1 | 3| 1,26092
253 |1 78,216 |-1|2|3|1,22118 | 336 | 87,2349 | 0 | 2| 3| 1,11663 | 249 | 77,8902 | 2 |2 | 1 | 1,22547
256 | 78,262 | 1 | 1|3 | 1,22057 252 | 78,1663 | 1 |3 |1|1,22183
257 | 78,691 | -2 2|1 |1,21499 263 | 79,3969 | 2 |0 | 2| 1,20595
261 | 79,124 | -2 | 0| 3| 1,20943 268 | 80,0977 |-2|2|2|1,19716
266 | 79,678 | 2 | 2| 0| 1,20241 283 | 81,8391 |-3|0|1|1,17603
281 181,406 | 0 |3 |2 1,18119 287 | 82,4549 |1 |0|3| 1,1688
282 181,692 |-1|0|4|1,17778 291 [ 82,9212 | 3 |0 |0 | 1,16341
284 181,890 | 1 [3|1]1,17543 292 | 83,0516 |-2| 0|3 |1,16191
285 182,095 0 (0|4 1,17301 295 (83,2034 | 2 |1]|2|1,16018
296 | 83,216 | -2 | 1| 3| 1,16004 300 | 83,7972 | 0 |3 |2|1,15346
301 | 83,962 |-2|2|2]|1,15162 319 | 85,6244 | -3 |1|1|1,13346
302 | 84,022 | 2 |0 |2 1,15094 322 | 85,7976 | -1 |3 |2|1,13162
311 {85,090 -1 (3|2 1,13921 327 | 86,236 | 1 |1]3|1,12699
321 | 85,759 | -1 | 1|4 1,13203 330 | 86,5565 | 0 | 2|3 |1,12364
326 | 86,160 | 0 | 1|4 | 1,12779 331 | 86,6994 | 3 |1]|0|1,12215
334 186878 |2 |2|1| 1,1203 332 | 86,7541 | -1 |2|3|1,12158
347 |1 88,0752 |1|2]|1,10814 333 | 86,8289 | -2 |1 |3 1,12081

348 (88,8886 | 2 |3 |0 | 1,10009

351 | 89,4178 | -3 | 0| 2 | 1,09494

352 | 89,6109 | -2 |3 |1|1,09309

Tabela 117 - Indexagdo completa das fases encontradas na fita bruta NisoTissHfy7 .at% - 30
Hz obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, Sao Paulo)

NiTi (1/1) - R (romboédrica) NiTiHf - B19' (0.9/0.59/0.51) monoclinica NiTiHf - B19' (0.9/1/0.1) monoclinica
Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicdo | indices d
N° [c2e1 |h|k| 1 [A] N° [°26] h k|l [A] N° [°26] h|k|I [A]
1 13,932 |0 (1|0 | 6,35138 3 18,2507 00| 1| 485702 4 18,5527 | 0 |0 | 1| 4,77863
2 16,5961 |0 | 0| 1 | 533734 8 27,4497 1 (0|0 3,24665 10 28,8636 | 0 | 1|1 | 3,09075
5 21,7323 |0 |1 |-1| 4,08613 13 29,6471 1101 3,01083 15 31,8071 1(0(0] 2,81112
6 21,7323 [0 |1 | 1 | 4,08613 14 29,817 0[1]1 2,99405 19 35,1063 | -1 |0 |1 | 2,55412
7 242522 (11| 0 | 3,66697 20 36,3571 111(10]| 246907 27 37,6155 | 0 [0 | 2| 2,38931
9 28,0755 [0 |2 | 0 | 3,17569 21 36,3768 110(1]| 246778 29 38,9558 |1 (0|1 231014
11 29,5311 |11 |-1| 3,02238 24 36,9861 0]0]|2]| 242851 30 38,9616 | 1 | 1|0 | 2,30981
12 29,5311 |1 (1| 1 | 3,02238 28 38,093 111 2,36045 36 41,7699 | -1 |1 |1| 2,16077
16 32,7891 [0 |2 -1 2,72914 35 41,3965 1102 2,1794 41 43,9566 | 0 |1 |2 2,05822
17 32,7891 [0 |2 1| 2,72914 40 43,6926 1111 2,07004 45 446868 | 0 2|0 | 2,02626
18 33,5538 [0 |0 | 2 | 2,66867 42 44217 0(1]2 2,0467 46 45,1404 |1 (1|1 ] 2,00695
22 36,4911 |0 |1 |-2| 2,46031 50 47,8024 0]2]|0]| 1,90122 49 46,968 |-1 0|2 1,93303
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23 | 36,4911 (0| 1| 2 | 2,46031 51 48,0814 | -1 1|2 | 1,89084 52 48,7769 | 0 | 2| 1| 1,86549
25 | 37,4321 |1|2]| 0 | 2,40059 59 51,5199 1102 1,77243 63 52,3999 |-1|1|2]| 1,74471
26 | 37,4321 |2 | 1| 0 | 2,40059 60 51,5827 01|21 1,77042 66 53,0227 | 1|0 |2]| 1,72568
31 41,1999 [ 1]2]-1| 2,18934 75 55,7147 | -2 |0 |1 1,6485 76 55,8896 | 1 |2|0| 1,64376
32 | 41,1999 (12| 1| 2,18934 77 56,0061 1 12|0]| 164062 84 57,8403 | 0 | 0|3 | 1,59288
33 | 41,1999 (2|1 |-1]| 2,18934 78 56,656 2 |10|0| 162333 87 58,046 | 1 |(1]|2]| 158772
34 | 41,1999 (21| 1| 2,18934 79 56,8209 0|03 1,61901 88 58,0589 (-1|2|1]| 15874

37 | 41,8311 |1 |1]|-2| 215775 80 57,2634 | -1 2| 1| 160754 91 59,7956 | 0 | 2| 2| 1,54537
38 | 41,8311 [1|1]| 2 | 2,15775 81 57,3051 1112 1,60647 92 60,7519 [ 1 |2 | 1| 1,52332
39 | 42,6727 [0|3| 0 | 2,11713 85 57,9536 | -1|0 |3 | 159003 103 | 62,6115 | 0 |1 |3 | 1,48247
43 | 44,2998 |0 |2 |-2| 2,04307 95 61,2338 | -2 |1 |1 151248 109 63,718 | -1 [0 |3 | 1,45937
44 | 44,2998 |0 | 2| 2 | 2,04307 98 61,5219 1121 150609 122 | 66,4649 | 2 |0 |0 | 1,40556
47 | 46,0858 [0 |3 |-1 | 1,96796 99 61,6524 | -2 | 0|2 | 1,50541 124 | 66,8358 | -1 |2 (2| 1,39866
48 | 46,0858 (0|3 | 1 | 1,96796 | 100 61,9352 0|2|2]| 1,49703 125 | 67,1826 | -2 |0 1| 1,39228
53 | 49,6854 (22| 0 | 1,83348 | 101 62,1223 2 1|0 1,49297 128 | 68,2517 | -1 |1 3| 1,37305
54 | 51,1384 (1|2 |-2| 1,78475 | 102 62,2781 0|13 1,4896 140 | 70,9101 | 2 |1 (0| 1,32795
55 | 51,1384 (12| 2 | 1,78475 | 108 63,3507 | -1 |1 |3 | 1,46694 141 | 71,2507 | 1 |0 |3 | 1,32244
56 | 51,1384 (2 |1|-2| 1,78475 | 112 64,1889 2 10| 1| 1,44979 142 | 71,6068 | -2 |1 (1| 1,31674
57 | 51,1384 (2| 1| 2 | 1,78475 | 113 65,0491 1122 1,43268 143 | 71,7925 | 1 |2 |2 1,31379
58 | 51,3122 (00| 3 | 1,77911 | 123 66,7791 2112 1,39971 144 | 72,1283 | 2 |0 (1| 1,3085

61 51,8614 (13| 0 | 1,76155 | 133 69,309 2 |1 ]1| 1,35467 147 | 72,6809 | 0 |3 (1| 1,2999

62 | 51,8614 |3 1| 0 | 1,76155 | 138 70,1998 1 10|3]| 1,33964 154 | 74,1962 | -2 |0 (2| 1,27706
64 | 52,7477 |2 |2 |-1| 1,73402 | 148 72,9065 1 12]2] 1,29644 159 | 75,5717 | 1 |1 3| 1,2572

65 | 52,7477 |2 2| 1| 1,73402 | 149 73,2147 | -2 |0 |3 | 1,29174 162 75922 | 0 2|3 1,25226
67 | 53,4404 |0 |1 |-3| 1,71317 | 158 75,1278 1 1]3] 1,26352 168 | 76,4303 | 2 |1 (1| 1,2452

68 | 53,4404 |0 (1|3 | 1,71317 | 167 76,4082 | -2 |2 |1 1,2455 185 | 78,4581 | -2 |1 |2 1,21801
69 | 54,8368 |13 |-1| 1,6728 171 77,2115 2 2|0 1,23454 186 | 78,4929 | 1 |3 (0| 1,21756
70 | 54,8368 |1 (3|1 | 1,6728 172 77,2595 02| 1,23389 190 | 80,2994 | 0 |0 4| 1,19466
71 54,8368 (3|1 |-1]| 1,6728 173 77,3528 0|23 123263 191 | 80,3431 | -1 |3 |1 1,19412
72 | 54,8368 |3 (1|1 | 16728 180 77,8193 0|31 1,22641 196 | 81,1556 | -1 |2 (3| 1,1842

73 | 55,3469 |03 |-2| 1,65858 | 181 77,8513 | -1 |0 |4 | 1,22598 199 | 81,8487 | 0 |3 |2 1,17592
74 | 55,3469 |0 (3|2 | 1,65858 | 182 78,0705 | -2 |1 (3| 1,22309 | 211 | 82,6868 | 1 |3 |1 | 1,16611
82 | 57,5324 (1 |1|-3| 1,60067 | 184 78,3288 | -1 |2 |3 1,2197 213 | 83,6543 02| 1,15507
83 | 57,5324 (11| 3| 1,60067 | 187 78,748 0|04 1,21426 | 214 83,669 20| 1,1549

86 58,041 |04 |0 |1,58784 | 197 81,4474 1 (3|0]| 1,18069 | 216 | 84,3048 | -1 |0 |4 | 1,14781
89 | 59,5089 (0 |2|-3| 155213 | 198 81,4864 | -2 |2 |2| 1,18023 | 217 | 84,3324 | -2 |2 (1| 1,1475

90 | 59,5089 (0 (2| 3| 155213 | 200 82,0413 2 |12 1,17364 | 220 | 84,4773 | 0 |1 |4| 1,1459

93 | 60,8135 (0|4 |-1| 152192 | 205 82,5079 | -1 3| 1] 1,16819 | 231 | 86,9645 |-2|0 |3 | 1,11941
94 | 60,8135 (0|4 | 1| 152192 | 206 82,6245 | -1 |1|4| 1,16683 | 238 | 87,8069 | 2 |1 |2 1,11083
96 | 61,2916 (2|2 |-2| 1,51119 | 212 83,509 0|14/ 1,15671 239 88,144 | 1 (2|3 | 1,10745
97 | 61,2916 (22| 2| 151119 | 215 83,8522 2 2|1 1,15285 | 241 | 88,1623 | -1 |3 |2 | 1,10727
104 | 63,1964 (1|3 |-2| 1,47015 | 225 86,1908 31| 1,12746 | 242 | 88,4542 | -1 |1 |4 | 1,10437
105 | 63,1964 |1 |3 | 2 | 1,47015 | 230 86,5555 0|3 |2 1,12365 | 243 | 88,9773 | 2 [ 2| 1| 1,09922
106 | 63,1964 (3 |1|-2| 1,47015 | 240 88,1449 | -3 |0 | 1| 1,10744

107 | 63,1964 |3 | 1| 2 | 1,47015 | 244 89,3438 | -1 |3 | 2| 1,09566

110 | 63,8286 (2|3 | 0 | 1,45711 | 245 89,4023 1 12|3] 1,09509

111 | 63,8286 (3|2 | 0 | 1,45711 | 254 89,9652 | -2 |0 |4 1,0897

114 | 65219 [1|2]|-3| 1,42936

115 | 65219 [1|2]| 3 | 1,42936

116 | 65219 [2|1]|-3| 1,42936

117 | 65219 [2|1]| 3 | 1,42936

118 | 66,4593 |2 |3 |-1 | 1,40566




119 | 66,4593 (2|3 | 1 | 1,40566
120 | 66,4593 [ 3|2 |-1 | 1,40566
121 | 66,4593 [ 3|2 | 1 | 1,40566
126 | 67,5286 [ 1|4 | 0 | 1,38598
127 | 67,5286 (4| 1| 0 | 1,38598
129 | 68,7351 [0 |4 |-2 | 1,36457
130 | 68,7351 [0 |4 | 2 | 1,36457
131 | 68,8804 [0 |3 |-3 | 1,36204
132 | 68,8804 [0 |3 | 3 | 1,36204
134 | 70,0888 [ 1|4 |-1| 1,34149
135 | 70,0888 [ 1|4 | 1 | 1,34149
136 | 70,0888 (4 |1]|-1| 1,34149
137 | 70,0888 (4| 1| 1 | 1,34149
139 | 70,5204 [0 | 0| 4 | 1,33433
145 | 72,2988 [0 | 1|-4 | 1,30583
146 | 72,2988 [0 | 1| 4 | 1,30583
150 | 74,0722 |2 |3 |-2 | 1,27889
151 | 74,0722 |2 |3 | 2 | 1,27889
152 | 74,0722 |3 |2 |-2 | 1,27889
153 | 74,0722 |3 |2| 2 | 1,27889
155 | 74,213 (2|2 |-3| 1,27681
156 | 74,213 (22| 3 | 1,27681
157 | 74,6598 [0 | 5| 0 | 1,27028
160 | 75,8054 (1 |1]|-4| 1,2539
161 | 75,8054 (1 |1]| 4 | 1,2539
163 | 75,9574 |1 |3|-3 | 1,25177
164 | 75,9574 |1 |3 | 3 | 1,25177
165 | 75,9574 |3 |1|-3 | 1,25177
166 | 75,9574 [3|1]| 3 | 1,25177
169 | 77,121 [0 |5]|-1| 1,23576
170 | 77,121 [0 |5]| 1 | 1,23576
174 | 77,5376 [0 |2 |-4 | 1,23016
175 | 77,5376 [0 |2 | 4 | 1,23016
176 | 77,5499 (1|4 |-2 | 1,22999
177 | 77,5499 (14| 2 | 1,22999
178 | 77,5499 (4 |1]-2| 1,22999
179 | 77,5499 (4| 1] 2 | 1,22999
183 | 78,1287 [ 3|3 | 0 | 1,22232
188 | 79,8459 (2|4 | 0 | 1,2003
189 | 79,8459 (42| 0 | 1,2003
192 | 80,5576 |3 |3 |-1 | 1,19148
193 | 80,5576 |3 |3 | 1 | 1,19148
194 | 81,1186 [0 |4 |-3 | 1,18465
195 | 81,1186 [0 |4 | 3 | 1,18465
201 | 82,2623 |2 (4 (-1 | 1,17105
202 | 82,2623 |2 (4| 1| 1,17105
203 | 82,2623 |4 (2 |-1 | 1,17105
204 | 82,2623 |4 (2| 1| 1,17105
207 | 82,6723 |1 |2 |-4| 1,16628
208 | 82,6723 |1 (2| 4 | 1,16628
209 | 82,6723 |2 |1 |-4| 1,16628
210 | 82,6723 |2 |1 | 4 | 1,16628

354




218 | 84,3807 |0 |5 -2 | 1,14697
219 | 84,3807 |0 |5 2 | 1,14697
221 84,949 (15| 0 | 1,14074
222 | 84,949 |51 |0 | 1,14074
223 | 86,0602 |0 |3 |-4| 1,12884
224 | 86,0602 |0 |3 |4 | 1,12884
226 | 86,208 |2 |3 |-3| 1,12728
227 | 86,208 |2 3|3 | 1,12728
228 | 86,208 |3 |2(-3| 1,12728
229 | 86,208 |3 (2|3 | 1,12728
232 | 87,3414 |1 |5|-1| 1,11555
233 | 87,3414 |1 |5 1| 1,11555
234 | 87,3414 |51 |-1| 1,11555
235 | 87,3414 |51 | 1| 1,11555
236 | 87,7602 |3 (3 |-2| 1,1113
237 | 87,7602 |3 (3|2 | 1,1113
246 | 89,4463 |2 |4 | -2 | 1,09467
247 | 89,4463 |2 |4 | 2 | 1,09467
248 | 89,4463 |4 |2 |-2 | 1,09467
249 | 89,4463 |4 |2 | 2 | 1,09467
250 | 89,5818 |1 |4 |-3 | 1,09337
251 | 89,5818 |1 |4 | 3 | 1,09337
252 | 89,5818 |4 |1 |-3 | 1,09337
253 | 89,5818 |4 |1 | 3 | 1,09337
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Tabela 118 - Indexagéo completa das fases encontradas na fita bruta NisoTizoHf2o .at% - 30
Hz obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, UF: Sao Paulo)

NiTiHf - B19 (ortorrémbica)

NiTiHf - B19' (monoclinica)

NiTiHf - B19' (monoclinica)

(0.5/0.167/0.333) (0.6/1/0.4) (0.9/0.59/0.51)
Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicéo | indices d Pico | Posicéo | indices d

N° [°26] |h| k| I [A] N° [°26] |h |k|1]| [A] N° [°26] | h k|| [A]

1 12,8039 |11 | 1 [6,90833| 7 19,1372 | 0 |0|1]4,63399| 5 16,9076 | 0 [0 | 1| 5,2397
2 13,5519 |0| 0 | 4 [6,52869 | 24 | 29,0056 | 0 [1|1[3,07594| 6 18,3225 | 0 (0|1 |4,83814
3 15,7904 |0 2 | 2 | 5,60781 | 25 | 29,1075 |1 |0 |0 | 3,0654 16 | 27,0393 | 1 [ 0|0 | 3,29499
4 16,0101 |1 | 1 | 3 [5,583137 | 30 31,826 |-1|0(1/2,80949| 18 | 28,2312 |1 |0|0|3,15853
8 21,0834 (1|1 |5 [4,22031| 42 | 36,53 |1|1]0]|2,45778| 20 | 28,6752 | 0 |1|1|3,11062
9 21,3596 |2| 0 | 2 | 4,15659 | 52 38,072 |1 (0(1|236171| 22 | 28,8502 |0 |1]|1]3,09215
10 | 23,9948 |1| 3 | 1 |3,70572| 53 | 38,7861 |-1|1(1]2,31985| 26 | 29,2611 |-1 |0 |1 | 3,04966
11 248382 |2| 2 | 0 |3,58177| 54 | 38,8358 |0 (0|2|2,31699| 28 | 30,5562 |-1 |0 |1 |2,92329
12 | 24,9631 |0| 2 | 6 | 3,56414 | 75 | 43,9996 | 0 [2|0]2,05631| 36 | 34,1981 | 0 (0|2 |2,61985
13 | 25,7713 |2| 2 | 2 [ 3,45417 | 76 | 44,1867 | 1 |1|1|2,04803 | 37 | 34,6604 | 1 |01 |2,58596
14 | 25,8864 |1 | 3 | 3 [3,43906| 79 44351 |-1/0|2|2,04083| 38 | 357795 |1 |1|0]| 2,5076
15 |1 26,9239 |11 | 7 [3,30885| 81 | 44,8641 |0 |1|2|2,01867| 41 | 36,1351 |1 [1|0|2,48373
17 | 27,2981 |0| 0 | 8 [{3,26434| 94 | 48,3881 |0 |2|1|1,87956| 43 | 36,9114 |1 [0 |1 |2,43325
19 28,3992 |2 | 2 | 4 |3,14023 | 104 | 49,8413 |-1|1|2|1,82812 | 44 | 37,1357 | 0 |0 |2 |2,41907
21 28,7299 |0 4 | 0 [ 3,10483 | 124 | 53,626 |1 |2|0|1,70768 | 47 | 37,5351 |-1 |1 |1 |2,39425
23 | 28,8805 (2| 0| 6 |3,08898| 127 | 53,8261 |1 |0|2]| 1,7018 | 50 | 38,0277 |-1|1|1]|2,36436
27 29,3292 (1| 3 | 5 |3,04273 | 137 | 55,3196 |-1 |2 |1|1,65934| 59 | 39,8559 |-1|0|2|2,26001
29 31,605 |31 |1 (282863 | 162 | 58,6628 | 1 |1|2|1,57249 | 68 | 41,6104 | 0 |1 |2 |2,16869
31 31,8911 |0 4 | 4 | 2,80391 | 167 | 59,5636 | 1 |2|1]|1,55084 | 69 | 42,0024 | 1 |1 |1 |2,14934




356

32 32,3438 |2| 2 | 6 |2,76569 | 171 | 59,826 | 0 |0 |3 |1,54466 | 70 | 42,2839 |-1|0 |2 |2,13569
33 | 33,0957 |3 | 1| 3 |2,70455| 173 | 59,8684 |-2 |0 |1|1,54367 | 72 | 43,4356 | 1 |1 |1|2,08169
34 | 332877 1|1 |9 |268939| 175 | 60,113 |0 |2|2|1,53797| 74 | 43,6317 | 0 |1 |2|2,07279
35 | 33,8954 |1| 3 |7 |264254| 179 | 60,3412 | 2 |0 |0 | 1,5327 | 84 | 45,0629 | 0 |2 |0 |2,01022
39 | 35912 |3 |1 | 5 |2,49864 | 190 | 61,9682 |-1 |0 |3 |1,49631 | 88 | 46,5093 |-1|1|2|1,95102
40 | 36,0787 |2 | 4 | 2 | 2,48748 | 211 | 64,2519 |-1 |2 |2|1,44852 | 90 | 46,9752 | 0 |2 |0 | 1,93275
45 | 37,2379 |2| 2 | 8 |2,41267 | 212 | 64,3759 | 0 | 1|3 |1,44603 | 91 | 48,0925 | 1 |0 |2 | 1,89043
46 | 37,3246 |0 | 2 |10 | 2,40726 | 213 | 64,4166 |-2 |1 |1 |1,44522 | 93 48,21 |-1]1]2]1,88609
48 | 37,7698 |1 |5 | 1 | 2,3799 | 216 | 64,8702 | 2 |1 |0 | 1,4362 | 99 | 49,0324 | 0 |2 |1 | 1,85636
49 | 37,8024 |3|3 |1 |237792| 231 | 66,4344 |-1|1|3|1,40613 | 108 | 50,276 |0 |2 |1 |1,81332
51 | 38,0635 |2| 4 | 4 | 2,36221 | 233 | 66,5084 |-2|0|2|1,40475| 116 | 51,9254 | 1 |0 |2 | 1,75953
55 | 39,0536 |1| 5 | 3 |230458 | 245 | 67,8425 |2 |0 |1|1,38033 | 117 | 52,3401 | 0 | 0 | 3 | 1,74657
56 | 39,0853 |3 | 3 | 3 |2,30278 | 265 | 70,8253 |-2 |1 |2|1,32934 | 128 | 53,9487 | 1 |1 |2 | 1,69822
57 1392518 |1 | 3 | 9 | 22934 | 272 | 71,7441 | 0 |3 |1|1,31456 | 129 | 54,029 | 1 |2 |0 | 1,69589
58 | 39,8114 |3 |1 | 7 |2,26243 | 274 | 71,9659 | 1 |2 |2 |1,31105| 134 | 54,7977 |-1 |0 |3 | 1,6739
60 | 39,9754 |1 |1 |11|2,25853 | 277 | 72,122 |2 |1|1|1,30859 | 135 | 55,0396 | 1 (2|0 | 1,66711
61 40,046 |0 | 4 | 8 [2,24972| 290 | 73,5779 | 1 |0|3|1,28626 | 136 | 55,2903 |-2 |0 |1 | 1,66015
62 | 40,1586 |2 | 0 |10 |2,24367 | 311 | 75,9815 | 1 |3 |0 | 1,25143 | 138 | 55,4267 |-1 |2 |1 | 1,65639
63 | 41,1409 |4| 0 | 0 | 2,19234 | 326 | 77,1751 | 0 |2 |3 |1,23503 | 144 | 55,7518 | 2 |0 |0 | 1,64749
64 | 41,1904 |2 | 4 | 6 |2,18982 | 328 | 77,2127 |-2 |2 |1|1,23452 | 146 | 56,3088 | -1 |2 |1 | 1,63251
65 | 41,4595 |0| 0 |12 |2,17623 | 333 | 77,3979 | -1 |3 |1|1,23203 | 151 | 57,0629 | 0 [0 |3 | 1,61271
66 | 41,5208 |1|5 | 5 |2,17316| 337 | 77,6326 | 2 |2 |0|1,22889 | 152 | 57,0935 | 1 |1 |2 |1,61192
67 | 41,5509 |3| 3 | 5 |2,17165| 338 | 77,7283 | 1 |1 |3 |1,22762 | 154 | 57,6525 | -2 |0 |1 | 1,59762
71 | 42,8205 |2 | 2 |10|2,11016 | 353 | 79,0877 |-1|2|3|1,20989 | 155 | 57,8896 | 0 |1 |3 | 1,59164
73 | 43,5102 (4| 0| 4 |2,07829 | 355 | 79,3556 |-2|0 |3 | 1,20648 | 158 | 58,3866 | 2 |0 |0 | 1,57926
77 | 44,2703 |0| 6 | 2 | 2,04436 | 375 | 81,039 |1 |3|1|1,18561 | 164 | 58,8612 |-1 |0 |3 | 1,56766
78 | 44,3275 |4 | 2 | 2 |2,04185| 384 | 81,4341 |2 |0|2|1,18085| 165 | 59,3752 | 0 |2 |2 | 1,55531
80 | 44,5636 (3| 1|9 |203158 | 386 | 81,5196 | 0 |3 |2|1,17983 | 168 | 59,6092 | 1 |2 |1 | 1,54976
82 | 45,0125 |1 | 5 | 7 |2,01236 | 400 | 83,2257 |-2|2|2|1,15993 | 169 | 59,6784 | 1 |2 |1 |1,54813
83 | 45,0408 |3| 3 | 7 |2,01116 | 401 | 83,3512 | 0 |0 |4 | 1,1585 | 170 | 59,7657 | 0 |2 |2 | 1,54608
85 | 45,1891 |1 | 3 |11 | 2,0049 | 403 | 83,4224 |-2|1|3|1,15769 | 178 | 60,1954 | -1 |1 |3 | 1,53606
86 | 45,2672 |2| 4 | 8 | 2,00163 | 404 | 83,4353 |-1|0|4|1,15754 | 180 | 60,6596 | -2 |1 |1 | 1,52541
87 | 46,0145 (4| 2 | 4 |1,97084 | 417 | 84,4624 | 2 |2 |1|1,14607 | 181 | 60,6852 | -2 |0 |2 | 1,52483
89 | 46,9375 |1 | 1 |13 |1,93421 | 425 | 85,2046 |-1|3|2|1,13797 | 183 | 61,095 |2 |1 |0 | 1,51558
92 | 48,1622 |3 | 5 | 1 |1,88785| 427 | 85,4814 | 2 |1|2|1,13499 | 189 | 61,9462 | 0 |1 |3 | 1,49678
95 | 48,6017 |2| 6 | 0 | 1,8718 | 444 | 87,3853 | 0 |1 |4 | 1,1151 | 191 | 61,9858 | 2 |0 |1 | 1,49592
96 | 48,6718 |0| 6 | 6 | 1,86927 | 445 | 87,4689 |-1 |1 |4 |1,11425| 198 | 62,5073 |-2 |1 |1 | 1,48469
97 | 48,725 |4| 2 | 6 |1,86735| 468 | 89,8822 | 1 |2 |3|1,09049 | 202 | 63,2071 | 2 |1 |0 | 1,46993
98 | 48,9345 (2| 2 | 12| 1,85985 203 | 63,258 |-1|2|2]1,46887
100 | 49,1312 |2 | 6 | 2 | 1,85286 205 | 63,5031 |-1|2|2]1,46379
101 | 49,224 |3 | 5 | 3 |1,84959 206 | 63,6071 |-2|0|2]|1,46164
102 | 49,3627 |1 | 5 | 9 | 1,84471 207 | 63,6601 |-1|1 |3 | 1,46056
103 | 49,389 |3 | 3 | 9 |1,84379 215 | 64,7308 | 1 | 0|3 | 1,43896
105 | 49,994 |3 | 1 |11]1,82289 222 | 65,6745 | 2 | 0| 1| 1,42055
106 | 50,0793 |4 | 0 | 8 | 1,81998 224 | 65,7835 |-2|1|2]|1,41846
107 | 50,1218 |2 | 4 |10 | 1,81854 237 | 67,0288 | 2 |1 |1 | 1,3951

109 | 50,6951 |2 | 6 | 4 | 1,79931 248 | 68,2161 |-2|1|2]|1,37368
110 | 50,9507 |4 | 4 | 0 | 1,79088 254 | 69,4977 | 1 |2|2]1,35145
111 | 51,0854 |0 | 2 |14 | 1,78648 256 | 69,6685 | 1 |1 |3 1,34855
112 | 51,2209 |0 | 4 |12 | 1,78207 260 | 70,2143 | 2 |1 |1 | 1,3394
113 | 51,2986 |3 | 5 | 5 | 1,77955 264 | 70,5846 | 1 |0 |3 |1,33328
114 | 51,4623 |4 | 4 | 2 | 1,77427 266 | 71,1346 |-2|0 | 3| 1,32431
115 | 51,593 |1 | 3 |13 1,77009 267 | 71,1545 | 1 |22 1,32399
118 | 52,3417 |4 | 2 | 8 | 1,74651 275 | 72,0373 | 0 | 0| 4| 1,30992
119 | 52,712 |1 |7 | 1 |1,73511 281 | 72,6132 |-1|0| 4| 1,30095
120 | 52,7874 |5 | 1 | 1 |1,73281 283 | 72,9451 | 0 | 2| 3| 1,29585
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284 | 73,133 |2 |0|2]1,29298
288 | 73,2292 | 0 |3 |1]1,29152
299 | 74,9895 | 1 |1 |3 1,26551
300 | 75,0024 |-1|2|3 | 1,26532
304 | 75,3686 |-2|0 |3 | 1,26008
305 | 75,4199 |-2|2|1|1,25935
308 | 75,5197 | 0 | 2|3 1,25793
309 | 75,8126 | 2 |2 | 0| 1,2538
310 | 75,8817 |-2|1 |3 1,25283
312 | 75,9964 | 0 |3 |1]1,25122
313 | 76,0319 |-2|2|1]1,25073
319 | 76,6727 | 2 |2 | 0| 1,24186
320 | 76,7632 | 0 | 1| 4| 1,24062
324 | 77,0887 |-1]|2|3| 1,2362
331 | 77,2741 | 1 | 3|0 1,23369
332 | 77,3262 |-1|1|4]|1,23299
341 | 77,8349 | 2 |1 |2]| 1,2262
344 | 78,4412 |-1|3|1|1,21823
345 | 78,5648 | 2 |0 |2 | 1,21663
350 | 78,8715 |-1|0 |4 | 1,21266
354 | 79,1154 | 0 | 0 |4 | 1,20954
358 | 79,6778 |-2|1 |3 | 1,20241
359 | 79,8688 | 1 |3 |0 | 1,20001
361 | 80,1004 |-2|2 |2 |1,19712
374 | 80,9318 |-1|3|1|1,18691
378 | 81,2569 | 2 |2 |1]1,18298
381 | 81,3236 |-2|2|2]|1,18218
390 | 82,0212 | 1 |3 |1]1,17388
391 | 82,1576 | 0 | 3|2 1,17228
396 | 82,8284 | 2 | 1|2 1,16448
397 | 83,1314 |-1|1|4| 1,161

399 | 83,2089 | 2 |2|1]1,16012
402 | 83,3725 | 0 |1 |4 |1,15825
405 | 83,5517 | 0 |3 |2 1,15623
406 | 83,7315 | 1 |2 |3| 1,1542
407 | 83,8146 | 1 |3 |1 |1,15327
414 | 84,2974 | 1 |0 |4 |1,14789
426 | 85,4654 |-1|3|2|1,13517
430 | 85,9496 (-2 |0 (4| 1,13001
440 | 86,9696 |-1|3|2|1,11936
443 | 87,2588 |-3|0 |1 |1,11639
448 | 87,7796 | 1 |2 |3 | 1,1111

460 | 88,6155 | 2 |0 |3 |1,10277
461 | 88,8573 | 1 |1 4| 1,1004
462 | 89,0687 | 3 |0 |0 | 1,09833
467 | 89,6757 | -2 |2 |3 | 1,09246

121 | 52,9761 |4 | 4 | 4 | 1,72708
122 | 53,2271 |2 | 6 | 6 | 1,71953
123 | 53,3296 |2 | 0 |14 | 1,71647
125 | 53,708 |1 | 7 | 3 | 1,70526
126 | 53,7824 |5| 1 | 3 | 1,70308
130 | 54,1723 |1 | 1 | 15| 1,69174
131 | 54,303 |3 | 5| 7 | 1,68798
132 | 54,4323 |1 | 5 | 11| 1,68427
133 | 54,4569 |3 | 3 | 11| 1,68357
139 | 55,4347 |4 | 4 | 6 | 1,65617
140 | 55,498 |2 | 2 |14 | 1,65443
141 | 55,626 |2 | 4 |12 | 1,65092
142 | 55,663 |1 |7 | 5 | 1,64991
143 | 55,7356 |5 | 1 | 5 | 1,64793
145 | 55,9897 |3 | 1 | 13| 1,64106
147 | 56,3216 |0 | 0 |16 | 1,63217
148 | 56,6384 |2 | 6 | 8 | 1,62379
149 | 56,7013 |0 | 6 |10 | 1,62214
150 | 56,7491 |4 | 2 |10 | 1,62089
153 | 57,0967 |5| 3 | 1 | 1,61184
156 | 58,0417 |5| 3 | 3 | 1,58783
157 | 58,142 |3 | 5 | 9 | 1,58533
159 | 68,4127 |1 | 3 |15 1,57862
160 | 58,5136 |1 | 7 | 7 | 1,57614
161 | 58,5839 |5 | 1 | 7 | 1,57442
163 | 58,7601 |4 | 4 | 8 | 1,57011
166 | 59,497 |[0| 8 | 0 | 1,55242
172 | 59,8333 |4 | 0 |12 | 1,54449
174 | 59,9034 |5 | 3 | 5 | 1,54285
176 | 60,123 |1 | 5 |13 | 1,53774
177 | 60,1461 |3 | 3 |13 | 1,6372
182 | 60,8382 |2 | 6 |10 | 1,52136
184 | 61,1598 |3 | 7 | 1 | 1,561413
185 | 61,3315 |0 | 8 | 4 | 1,51031
186 | 61,6988 |2 | 4 |14 | 1,50219
187 | 61,7069 |1 | 1 |17 | 1,50201
188 | 61,8526 |4 | 2 | 12| 1,49883
192 | 62,0209 |4 | 6 | 2 | 1,49516
193 | 62,0664 |3 | 7 | 3 | 1,49417
194 | 62,1854 |1 | 7 | 9 | 1,4916
195 | 62,2532 |5 1 | 9 | 1,49014
196 | 62,4819 |2 | 2 |16 | 1,48523
197 | 62,4905 |3 | 1 |15 1,48505
199 | 62,6324 |5| 3 | 7 | 1,48203
200 | 62,7283 |3 | 5 | 11| 1,47999
201 | 62,8721 |4 | 4 | 10| 1,47695
204 | 63,3674 |4 | 6 | 4 | 1,46659
208 | 63,8575 |3 | 7 | 5 | 1,45652
209 | 63,9665 (2| 8 | 2 | 1,4543
210 | 64,0555 |6 | 0 | 2 | 1,45249
214 | 64,4418 |0 | 4 | 16| 1,44471
217 | 65,1579 |5| 5 | 1 | 1,43056
218 | 65,2907 |2 | 8 | 4 | 1,42797
219 | 65,5635 |6| 2 | 0 | 1,42268
220 | 65,5773 |4 | 6 | 6 | 1,42242
221 | 65,6424 |1 | 3 |17 |1,42116




223 | 65,7504 |2 | 6 | 12| 1,41909
225 | 66,0008 |6 2 | 2 | 1,41431
226 | 66,0338 |5| 5 | 3 | 1,41369
227 | 66,0821 |0 | 2 |18 |1,41277
228 | 66,1707 |5| 3 | 9 | 1,41109
229 | 66,3785 |1 | 5 | 15| 1,40718
230 | 66,4003 |3 | 3 | 15| 1,40677
232 | 66,4941 |3 | 7 | 7 | 1,40501
234 | 66,6087 |1 | 7 |11 |1,40287
235 | 66,6582 |0 | 8 | 8 | 1,40195
236 | 66,6741 |5| 1 | 11| 1,40166
238 | 67,3039 |6 2 | 4 | 1,39006
239 | 67,4672 |2| 8 | 6 | 1,3871

240 | 67,5453 |0 | 6 | 14| 1,38568
241 | 67,5537 |6| 0 | 6 | 1,38553
242 | 67,5885 |4 | 2 | 14| 1,3849
243 | 67,7027 |4 | 4 |12 | 1,38284
244 | 67,7681 |5| 5 | 5 | 1,38167
246 | 67,9951 |3 | 5 | 13| 1,37761
247 | 68,008 |[2| 0 |18 1,37738
249 | 68,3029 |2 | 4 | 16| 1,37215
250 | 68,6083 |4| 6 | 8 | 1,36678
251 168,9236 1| 9 | 1 | 1,3613
252 | 69,449 |6| 2 | 6 | 1,35228
253 | 69,4803 |3 | 1 |17 |1,35174
255 1 69,5926 1| 1 |19 1,34984
257 | 69,7759 |1 | 9 | 3 | 1,34674
258 | 69,8975 |2 | 2 | 18| 1,34469
259 1 69,9305 3| 7 | 9 | 1,34414
261 | 70,3306 (5| 5 | 7 | 1,33747
262 | 70,4585 |2 | 8 | 8 | 1,33536
263 | 70,4634 |5| 3 |11 |1,33527
268 | 71,3233 |2 | 6 |14 |1,32127
269 | 71,467 |1]| 9 | 5 |1,31897
270 | 71,6756 |6 | 4 | 2 | 1,31564
271 | 71,7308 |1 | 7 |13 |1,31477
273 | 71,7939 |5| 1 |13 |1,31377
276 | 72,0838 (4| 0 | 16| 1,30919
278 | 72,3047 |0 | 0 |20 | 1,30574
279 | 72,4032 |6| 2 | 8 | 1,3042
280 | 72,4163 |4| 6 | 10| 1,304

282 | 72,9315 |6 | 4 | 4 | 1,29605
285 | 73,1824 |1 | 5 |17 | 1,29223
286 | 73,2033 |3 | 3 |17 1,29191
287 | 73,2062 |4 | 4 |14 |1,29187
289 | 73,3131 | 1| 3 | 19| 1,29025
291 | 73,6855 |5| 5 | 9 | 1,28464
292 | 73,9045 |3 | 5 | 15| 1,28138
293 | 73,9278 |4 | 2 | 16| 1,28103
294 | 73,9731 |1| 9 | 7 | 1,28036
295 | 74,1241 |3 | 7 |11 |1,27812
296 | 74,2259 |2 | 8 | 10| 1,27662
297 | 74,309 |[6]| 0 |10| 1,2754
208 | 74,8898 |4| 8 | 0 | 1,26694
301 | 75,0063 |6| 4 | 6 | 1,26526
302 | 75,1075 |0 | 8 | 12| 1,26381
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303 | 75,3025 4| 8 | 2 | 1,26102
306 | 75,4412 |2 | 4 | 18| 1,25905
307 | 75,4702 |5| 3 | 13| 1,25863
314 | 76,1327 |6 | 2 | 10| 1,24932
315 | 76,34 |3]| 9 | 1 |1,24645
316 | 76,3811 |5| 7 | 1 | 1,24588
317 | 76,4428 | 7| 1 | 1 | 1,24502
318 | 76,536 |4 | 8 | 4 | 1,24374
321 | 76,9658 |4 | 6 | 12| 1,23786
322 | 76,983 |3| 1 |19 1,23763
323 | 77,0772 |0 |10 | 2 | 1,23635
325 | 77,1594 |3 | 9 | 3 | 1,23524
327 | 77,2004 |5| 7 | 3 | 1,23469
329 | 77,2619 | 7| 1 | 3 | 1,23386
330 | 77,2672 |1| 9 | 9 | 1,23379
334 | 77,5237 |1| 7 | 15| 1,23034
335 | 77,5363 2| 6 | 16| 1,23017
336 | 77,5851 |5| 1 | 15| 1,22952
339 | 77,7925 |2 | 2 |20 | 1,22676
340 | 77,8012 | 5| 5 | 11| 1,22665
342 | 77,8783 |6| 4 | 8 | 1,22563
343 | 77,9078 |1 | 1 |21 | 1,22523
346 | 78,5781 |4 | 8 | 6 | 1,21645
347 | 78,7389 |2 | 8 |12 |1,21437
348 | 78,7905 |3 | 9 | 5 | 1,21371
349 | 78,8312 |5| 7 | 5 | 1,21318
351 | 78,8924 |7| 1 | 5 |1,21239
352 | 79,0455 |3 | 7 | 13| 1,21043
356 | 79,3668 (4| 4 | 16| 1,20633
357 | 79,5807 [0 | 4 | 20| 1,20363
360 | 80,0457 |7| 3 | 1 | 1,1978
362 | 80,2777 |2 |10 | 0 | 1,19492
363 | 80,3311 |0 |10 | 6 | 1,19427
364 | 80,3589 |6| 6 | 0 | 1,19392
365 | 80,4521 |3 | 5 |17 |1,19277
366 | 80,5587 |1 | 5 [ 19| 1,19146
367 | 80,5789 3| 3 | 19| 1,19122
368 | 80,6126 (6| 2 | 12| 1,1908
369 | 80,6821 2|10 | 2 | 1,18995
370 | 80,7632 |[6| 6 | 2 | 1,18896
371 | 80,8384 0| 6 | 18| 1,18805
372 | 80,8545 (7| 3 | 3 | 1,18785
373 | 80,8789 |4 | 2 | 18| 1,18755
376 | 81,1738 |5| 3 | 15| 1,18398
377 | 81,2204 |3 | 9 | 7 | 1,18342
379 | 81,2608 |5| 7 | 7 | 1,18293
380 | 81,3215 |7 | 1 | 7 | 1,1822
382 | 81,3267 |1 | 9 |11 |1,18214
383 | 81,4131 |4| 8 | 8 | 1,18111
385 | 81,4929 |1| 3 |21|1,18015
387 | 81,5269 |6 | 4 |10 |1,17974
388 | 81,8925 |2 |10 | 4 | 1,1754
389 | 81,9733 |6| 6 | 4 | 1,17445
392 | 82,2386 |4 | 6 |14 |1,17133
393 | 82,4668 |7| 3 | 5 | 1,16866
394 | 82,6587 |5| 5 |13 | 1,16644
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395 | 82,7032 |0 | 2 |22 | 1,16592
398 | 83,1584 |2 | 4 |20 | 1,16069
408 | 83,9021 |2 |10 | 6 | 1,15229
409 | 83,9825 |6| 6 | 6 | 1,15139
410 | 83,9847 |2 | 8 |14 |1,15136
411 | 83,9919 |1| 7 |17 |1,15128
412 | 84,0522 |5| 1 | 17| 1,15061
413 | 84,0651 |6 | 0 |14 | 1,15047
415 | 84,4052 |2 | 6 | 18| 1,1467
416 | 84,4364 |3 | 9 | 9 | 1,14635
418 | 84,4765 |5| 7 | 9 | 1,14591
419 | 84,4877 |2 | 0 |22 | 1,14579
420 | 84,5368 |7 | 1 | 9 | 1,14525
421 | 84,6878 |3 | 7 | 15| 1,14359
422 | 84,8745 |7 | 3 | 7 | 1,14155
423 | 85,0282 (4| 8 | 10| 1,13988
424 | 85,0646 |3 | 1 |21 |1,13949
428 | 85,8354 |6 | 2 |14 |1,13122
429 | 85,9412 |6| 4 | 12| 1,1301

431 | 86,1425 |1 | 9 |13 |1,12797
432 | 86,2046 |4 | 4 |18 |1,12732
433 | 86,2569 |2 | 2 |22 |1,12677
434 | 86,4388 |0 | 8 | 16| 1,12486
435 | 86,7034 |2 |10 | 8 | 1,12211
436 | 86,7296 |4 | 0 |20 |1,12184
437 | 86,756 |0|10|10|1,12156
438 | 86,7694 |1 | 1 |23 |1,12142
439 | 86,7835 |6| 6 | 8 | 1,12128
441 | 87,0277 |1 |11 | 1 | 1,11876
442 | 87,1478 |7| 5 | 1 | 1,11753
446 | 87,5888 |5| 3 [ 17| 1,11303
447 | 87,674 |3| 5 [19|1,11217
449 | 87,8261 |1 |11 | 3 | 1,11064
450 | 87,9462 |7 | 5 | 3 | 1,10943
451 | 88,0714 |7 | 3 | 9 | 1,10817
452 | 88,2442 |4 | 6 | 16| 1,10645
453 | 88,2618 |5| 5 | 15| 1,10627
454 | 88,433 [3| 9 |11 |1,10458
455 | 88,473 |5| 7 |11|1,10418
456 | 88,4945 |4 | 2 |20 | 1,10397
457 | 88,533 [7| 1 |11|1,10359
458 | 88,5773 |1| 5 |21 |1,10315
459 | 88,5973 |3 | 3 |21 | 1,10295
463 | 89,291 |8| 0 | 0 | 1,09617
464 | 89,4213 |4 | 8 | 12| 1,09491
465 | 89,4219 |1 |11 | 5 | 1,09491
466 | 89,5418 |7| 5 | 5 | 1,09375
469 | 89,9778 |2 | 8 | 16| 1,08958
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Tabela 119 - Indexagédo completa das fases encontradas na fita bruta NisgTizoHfoo .at% - 40
Hz obtida por intermédio da solidificacao rapida melt spinning (UFSCar, Sao Paulo)

NiTi (1/1) - R NiTiHf - B19 (0.5/0.167/0.333) NiTiHf - B19' (0.6/1/0.4)
Romboédrica Ortorrdmbica Monoclinica
Pico | Posicéo | indices d Pico | Posicdo | indices d Pico | Posicao | indices d
N° | [°26] |h|k]|I [A] N° [°26] |h| k | I [A] N° | [°26] |h|k|I| [A]
3 |13,4638|0|0| 1 |6,57121| 1 12,7238 |1 1 | 1 |6,95164 | 8 | 19,9666 | 0 |0 |1 |4,44333
6 |[17,9342 |0|1|-1|4,94202| 2 13,3994 |0| 0 | 4 | 6,60263 | 25 | 27,7731 |1 |0 |0 |3,20958
7 17,9342 |0 (1|1 |4,94202| 4 15,79 |0| 2 | 2 | 560795 | 32 | 30,133 |0 |1|1]|2,96337
9 |20,4987 |1|1]|0 |4,32917| 5 15,881 |1| 1 | 3 | 557604 | 41 | 33,8026 |-1|0 |1 |2,64959
12 | 28,7127 (0|2 | 0 | 3,74917| 10 20,8347 |11 | 5 | 426011 | 48 | 35,0725|1 (0|1 | 2,5565
14 | 24,6053 |1|1]|-1|3,61515| 11 21,1401 |2| 0 | 2 | 4,19925 | 51 | 35,9265 |1 |1 |0|2,49767
15 | 24,6053 |1|1|1[3,61515| 13 | 23,9945 (1| 3 | 1 | 3,70578 | 69 | 40,5739 |0 (0|2 |2,22166
22 | 27,118 |0|0| 2 | 3,2856 16 246905 |2| 2 | 0 | 3,60287 | 71 | 40,8934 |-1|1]|1]|2,20504
23 | 27,3656 [0|2|-1]|3,25643| 17 | 24,7939 |0| 2 | 6 | 3,58807 | 78 | 41,9785 |1 |1|1|2,15051
24 | 27,3656 |[0|2| 1 |3,25643| 18 25608 (2| 2 | 2 | 3,47582 | 100 | 45,5826 | 0 (2|0 | 1,98851
30 |29,6617 |[0|1|-2|3,00938| 19 | 25,8454 |1 | 3 | 3 | 3,44443 | 109 | 46,8007 | 0 | 1|2 1,93955
31 (29,6617 |01 |2 [3,00938| 20 26,6481 (1| 1 | 7 | 3,34247 | 118 | 48,936 |[-1|[0 (2| 1,8598
34 (31,5423 |1(2|0 (2,83411| 21 26,9865 (0| 0 | 8 | 3,30131 | 126 | 50,2251 [0 (2|1 |1,81504
35 (31,5423 (21| 0 (2,83411| 26 28,1936 (2| 2 | 4 | 3,16265 | 134 | 50,8144 | 1 |0 |2|1,79537
42 | 34,2337 (1|1]|-2| 2,6172 | 27 28,5671 |2| 0 | 6 | 3,12215 | 161 | 54,2196 | 1 |2 |0 | 1,69038
43 34,2337 |1 (1|2 | 26172 | 28 28,8028 (0| 4 | O | 3,09714 | 162 | 54,4177 |-1 |1 |2 |1,68469
44 | 34,4347 |12 |-1(2,60239| 29 29,2199 |1| 3 | 5 | 3,05386 | 178 | 56,1649 [ 1 |1 |2|1,63635
45 | 34,4347 (1]|2|1|2,60239| 33 | 31,3002 |3 | 1 | 1 | 2,85548 | 186 | 57,3708 | 2 | 0| 0| 1,60479
46 | 34,4347 |2|1|-1]|2,60239| 36 | 31,8903 |0 | 4 | 4 | 2,80398 | 192 | 57,9378 |-1|2|1|1,59043
47 | 34,4347 |21 |1 (2,60239| 37 | 32,0777 |2| 2 | 6 | 2,78802 | 200 | 58,7813 |1 [2|1| 1,5696
50 |35,9001 [0|3|0|2,49945| 38 | 32,7704 |3 | 1 | 3 | 2,73065 | 210 | 60,5525 |-2| 0| 1| 1,52786
53 36,3276 |0|2|-2|2,47101| 39 32,9301 |11 |9 | 271777 | 235 | 62,1889 |2 |[0|1|1,49153
54 36,3276 |02 |2 |2,47101| 40 33,7036 |1| 3 | 7 | 2,65715 | 238 | 62,3434 | 2 |1|0| 1,4882
60 |38,5046 |03 |-1(2,33616| 49 35,5484 (3|1 | 5| 252336 | 239 | 62,6485 |0 (2|2|1,48168
61 38,5046 |03 |1 (2,33616| 52 36,0031 (2| 4 | 2 | 2,49253 | 240 | 62,6756 | 0 {0 |3 |1,48111
74 | 41179 |0(0| 3| 2,904 | 55 36,8994 (2| 2 | 8 | 2,43402 | 260 | 65,3801 [-2 |1 |1|1,42623
77 41,6928 |2(2|0 [2,16459 | 56 36,9715 |0| 2 | 10| 2,42944 | 283 | 66,9503 | 2 |1 |1|1,39654
79 | 42,0703 (1|2|-2|2,14604 | 57 37571 |3 3 | 1| 239204 | 288 | 67,4184 | 0 | 1|3 |1,38798
80 (42,0703 |1(2|2 |2,14604 | 58 37,8268 |1 | 5 | 1 | 2,37645 | 302 | 68,7382 [-1 |0 |3 |1,36452
81 |42,0703 [2|1|-2|2,14604| 59 | 37,9481 |2 | 4 | 4 | 2,36913 | 307 | 69,0973 |-1|2|2| 1,3583
82 | 42,0703 |2|1|2|2,14604| 62 38,832 (3| 3| 3 |231721 | 319 | 70,6271 |1 |2 |2 |1,33258
84 |42,9835|0|1|-3|2,10253| 63 | 38,9699 |1 | 3 | 9 | 2,30933 | 323 | 71,0327 | 1 | 0| 3| 1,32596
85 |42,9835|0|1|3|2,10253| 64 | 39,0808 |1 | 5 | 3 | 2,30303 | 324 | 71,1049 |-2| 0| 2| 1,32479
87 | 43,48 |[1|3|0|2,07967| 65 | 39,3947 |3 | 1 | 7 | 2,2854 | 358 | 73,2857 |-1|1|3|1,29066
88 43,48 |3|1|0|2,07967| 66 39,531 |11 |11]| 227784 | 367 | 74,1154 | 2 [0|2|1,27825
90 |44,0083|2|2|-1({2,05592| 67 | 39,7025 |2 | 0 |10 | 2,26839 | 370 | 74,6554 | 0 (3 |1|1,27034
91 44,0083 (22| 1 |2,05592| 68 39,8793 (0| 4 | 8 | 2,25874 | 376 | 75,5226 | 1 |1 |3|1,25789
98 |45,5641 |0(3(-2(1,98927| 70 40,7094 (4| 0 | O | 2,21458 | 380 | 75,5931 [-2 |1 |2|1,25689
99 45,5641 |03 |2 (1,98927| 72 40,9742 (0| 0 |12 | 2,20088 | 384 | 76,1677 | 2 |2 |0 | 1,24884
102 | 45,7227 |13 |-1]1,98274| 73 41,0147 |2| 4 | 6 | 2,1988 | 414 | 77,9051 | 1 | 3|0 |1,22527
103 | 45,7227 |13 |1 ]1,98274| 75 41,2564 |3 | 3 | 5 | 2,18647 | 420 | 78,5407 | 2 | 1|2 |1,21694
104 | 45,7227 |3 |1 |-1]1,98274| 76 41,4931 |1 | 5 | 5 | 2,17454 | 428 | 78,9593 |-2|2|1|1,21154
105 | 45,7227 |3 |1 |1 |1,98274| 83 42,4011 |2 | 2 | 10| 2,13005 | 445 | 80,4191 |2 [2]1]1,19318
107 | 46,4224 |1 |1|-3|1,95447 | 86 43,046 [4| 0 | 4 | 2,09962 | 464 | 80,8564 | 0 |2 |3 |1,18783
108 | 46,4224 |1 |1 | 3 |1,95447| 89 43,9213 |4 | 2 | 2 | 2,05979 | 465 | 81,0432 |-1|3|1|1,18556
111 | 48,0694 (0|2 |-3|1,89128| 92 440817 |3 | 1 | 9 | 2,05267 | 477 | 81,7695 |1 [3|1|1,17686
112 | 48,0694 |[0|2| 3 |1,89128| 93 | 44,3706 |0 | 6 | 2 | 2,03997 | 517 | 85,1643 | 0 |3 |2|1,13841
115 14852491040 |1,87459| 94 | 44,6891 (3| 3 | 7 | 2,02617 | 533 | 86,4161 |-1 2|3 | 1,1251
127 | 50,4471 12|12 |-2|1,80757| 95 448121 |1| 3 | 11| 2,02089 | 553 | 87,8066 | 0 (0|4 |1,11083
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128 | 50,4471 |2|2| 2 |1,80757| 96 | 44,9111 |1| 5 | 7 | 2,01667 | 555 | 87,9466 |-2 |0 |3|1,10942
130 | 50,5939 |0|4|-1|1,80267| 97 | 45,0165 |2| 4 | 8 | 2,01219 | 561 | 88,5727 | 1 |2 |3|1,10319
131 | 50,5939 |04 |1 |1,80267| 101 | 455829 |4 | 2 | 4 | 1,9885 | 562 | 88,641 |-2|2|2]|1,10252
140 | 51,9983 |1|3|-2|1,75724 | 106 | 46,4003 |1 | 1 | 13| 1,95535
141 |1 51,9983 |1|3| 2 |1,75724| 110 | 48,0192 |3 | 5 | 1 | 1,89314
142 | 51,9983 | 3|1 |-2|1,75724 | 113 | 48,2524 |4 | 2 | 6 | 1,88453
143 | 51,9983 |3 |1 |2 |1,75724 | 114 | 48,4263 |2 | 2 | 12| 1,87817
147 | 52,7776 |1|2|-3|1,73311| 116 | 48,6128 |[2| 6 | 0 | 1,8714
148 | 52,7776 |1|2| 3 |1,73311| 117 | 48,6705 |0| 6 | 6 | 1,86932
149 | 52,7776 |2|1|-3|1,73311| 119 | 48,9673 |3 | 3 | 9 | 1,85868
150 | 52,7776 |2|1| 3 |1,73311| 120 | 49,0598 |3 | 5 | 3 | 1,85539
153 | 53,2034 |2|3| 0 |1,72024 | 121 | 49,1305 |2 | 6 | 2 | 1,85289
154 | 53,2034 |3|2| 0 |1,72024 | 122 | 49,1743 |1| 5 | 9 | 1,85134
166 | 55,1456 | 2|3 |-1|1,66416| 123 | 49,4362 |3 | 1 | 11| 1,84214
167 | 55,1456 | 2|3 | 1 |1,66416| 124 | 49,5231 |4| 0 | 8 | 1,83911
168 | 55,1456 | 3|2 |-1|1,66416| 125 | 49,7852 |2 | 4 | 10| 1,83004
169 | 55,1456 (3|2 | 1 |1,66416| 129 | 50,5351 |0 | 2 | 14 | 1,80463
174 | 55,7575 0|3 |-3|1,64734| 132 | 50,6311 (4| 4 | 0 | 1,80143
175 | 55,7575 103 | 3 |1,64734| 133 | 50,6599 (2| 6 | 4 | 1,80048
176 | 55,925 |0|0| 4| 1,6428 | 135 | 50,8548 |0 | 4 | 12| 1,79403
179 | 56,1678 |1|4| 0 | 1,63627 | 136 | 51,0936 |3 | 5 | 5 | 1,78621
180 | 56,1678 |4|1| 0 |1,63627 | 137 | 51,1152 |1| 3 | 13| 1,7855
181 | 56,4706 |04 |-2|1,62822 | 138 | 51,1337 |4 | 4 | 2 | 1,7849
182 | 56,4706 |04 |2 |1,62822| 139 | 51,8143 (4| 2 | 8 | 1,76304
187 | 57,3728 | 0|1 |-4|1,60474| 144 | 52,2306 (5| 1 | 1 | 1,74997
188 | 57,3728 |0 | 1| 4 | 1,60474| 145 | 52,6207 |4 | 4 | 4 | 1,73791
194 | 58,0432 |1|4|-1|1,58779| 146 | 52,6962 |2 | 0 | 14| 1,7356
195 | 58,0432 | 1|4 | 1|1,58779| 151 52,822 |1| 7 | 1 |1,73176
196 | 58,0432 | 4|1 |-1|1,58779| 152 | 53,1376 (2| 6 | 6 | 1,72222
197 | 58,0432 |4|1| 1 |1,58779| 155 | 53,2107 5| 1 | 3 | 1,72002
206 | 60,0412 |2|2|-3|1,53964 | 156 | 53,5345 | 1| 1 | 15| 1,71038
207 | 60,0412 |2|2| 3 [1,53964 | 157 | 53,7946 |1 | 7 | 3 | 1,70272
208 | 60,201 |1|1|-4[1,53593| 158 | 53,9539 |3 | 3 | 11 | 1,69807
209 | 60,201 |1|1|4 [1,53593| 159 | 54,0402 |3 | 5 | 7 | 1,69556
212 | 60,7222 |23 |-2(1,52399 | 160 | 54,1472 |1 | 5 | 11 | 1,69246
213 | 60,7222 |23 |2 (1,52399 | 163 | 54,8925 |2 | 2 |14 | 1,67123
214 1 60,7222 |3 |2|-2(1,52399 | 164 | 55,036 |4 | 4 | 6 | 1,66722
215 60,7222 |3 2|2 [1,52399 | 165 | 55,1345 |5| 1 | 5 | 1,66447
220 | 61,4275|1|3|-3|1,50818| 170 | 55,1943 |2 | 4 | 12| 1,66281
221 | 61,4275|1|3|3 (1,50818| 171 | 55,3453 |3 | 1 | 13| 1,65863
222 | 61,4275 |3|1|-3|1,50818| 172 | 55,6357 (0| O | 16| 1,65066
223 | 61,4275 |3|1|3 (1,50818 | 173 | 55,7046 |1| 7 | 5 | 1,64878
226 | 61,5852 |0|2|-4(1,50469 | 177 | 56,154 |4 | 2 | 10| 1,63664
227 61,5852 |02 |4 [1,50469 | 183 | 56,478 |2 | 6 | 8 | 1,62802
231 | 61,814 |0|5| 0 [1,49967 | 184 | 56,5299 |0 | 6 | 10 | 1,62665
243 | 63,4594 |1 |4 |-2|1,46469 | 185 56,59 |5| 3 | 1 | 1,62506
244 1 63,4594 |1|4|2 |1,46469| 189 | 57,5193 |5| 3 | 3 1,601
245 | 63,4594 |4 |1|-2|1,46469| 190 | 57,807 |3 | 5 | 9 | 1,59371
246 | 63,4594 (4|1 |2 (1,46469| 191 | 57,8268 |1 | 3 | 15| 1,59322
247 | 63,586 (0|5|-1]1,46208| 193 | 57,9391 (5| 1 | 7 | 1,59039
248 | 63,586 (0|5| 1]1,46208| 198 | 58,3032 (4| 4 | 8 | 1,58133
252 | 64,5246 |3 3|0 (1,44306| 199 | 58,4913 |1 | 7 | 7 | 1,57669
262 | 65,4837 | 0|4 |-3|1,42422| 201 59,134 |4| 0 |12 1,56108
263 | 65,4837 |04 |3 |1,42422| 202 | 59,3499 |5| 3 | 5 | 1,55501
266 | 65,636 |1|2|-4(1,42129| 203 | 59,551 |3 | 3 | 13| 1,55114
267 | 65,636 |1|2|4 [1,42129| 204 | 59,6598 |0 | 8 | O | 1,54857




268 | 65,636 |2|1|-4(1,42129| 205 | 59,7323 |1 | 5 | 13 | 1,54686
269 | 65,636 |2|1|4 (1,42129| 211 | 60,5931 |2 | 6 | 10 | 1,52693
271 1 65,8569 |2|4|0 (1,41705| 216 | 60,9579 |1 | 1 |17 | 1,51866
272 | 65,8569 |4|2|0 |1,41705| 217 | 61,0984 |3 | 7 | 1 | 1,51551
275 | 66,2567 |3 |3 |-1(1,40947 | 218 | 61,1627 |2 | 4 | 14 | 1,51407
276 | 66,2567 |3 |3 |1 (1,40947 | 219 | 61,1771 |4 | 2 |12 | 1,51375
291 | 67,5713 |24 |-1[1,38521 | 224 | 61,4509 |0 | 8 | 4 | 1,50766
292 | 67,5713 |24 |1 (1,38521| 225 | 61,551 |5| 1 | 9 | 1,50544
293 | 67,5713 |4|2|-1[1,38521 | 228 | 61,7478 |3 | 1 | 15| 1,50112
294 | 67,5713 |42 |1 [1,38521 | 229 | 61,7688 |2 | 2 | 16 | 1,50066
297 | 68,2647 |03 |-4|1,37282| 230 | 61,7799 |4 | 6 | 2 | 1,50041
298 | 68,2647 |0 |3 |4 (1,37282| 232 | 61,9854 |3 | 7 | 3 | 1,49593
303 | 68,752 |0|5|-2|1,36428 | 233 | 62,0331 |5| 3 | 7 | 1,4949
304 | 68,752 |0|5|2 |1,36428 | 234 | 62,0835 |1| 7 | 9 | 1,4938
308 | 69,4129 (2 |3|-3|1,35289| 236 | 62,308 (3| 5 | 11| 1,48896
309 | 69,4129 |2 |3 |3 |1,35289 | 237 | 62,3431 |4 | 4 | 10| 1,48821
310 | 69,4129 |3 |2|-3(1,35289 | 241 | 63,0994 |4 | 6 | 4 | 1,47218
311 69,4129 |3 2|3 (1,35289 | 242 | 63,336 |6| 0 | 2 | 1,46725
314 | 69,7757 |1 5| 0 [1,34674 | 249 | 63,7381 |3 | 7 | 5 | 1,45895
315 | 69,7757 |5|1| 0 [1,34674 | 250 | 63,8491 |0 | 4 | 16 | 1,45669
326 | 71,3254 |3 |3 |-2(1,32124 | 251 | 64,0342 |2 | 8 | 2 | 1,45292
327 | 71,3254 |3 3|2 |1,32124 | 253 | 64,7284 |5| 5 | 1 | 1,43901
330 | 71,445 |1|5|-1[1,31932| 254 | 64,8725 |6| 2 | O | 1,43616
331 | 71,445 |1|5|1 (1,31932| 255 | 64,9383 |1 | 3 | 17| 1,43486
332 | 71,445 |5|1|-1(1,31932| 256 | 65,2654 |4 | 6 | 6 | 1,42846
333 | 71,445 |5|1|1 (1,31932| 257 | 65,3023 |0 | 2 | 18 | 1,42774
336 | 71,7639 |0 |0 |5 [1,31424 | 258 | 65,3025 |6 | 2 | 2 | 1,42774
338 | 71,9758 |14 |-3(1,31089 | 259 | 65,3283 |2 | 8 | 4 | 1,42724
339 | 71,9758 |1 4|3 (1,31089 | 261 | 65,4083 |2 | 6 | 12 | 1,42568
340 | 71,9758 |4 |1|-3(1,31089 | 264 | 65511 |5| 3 | 9 | 1,4237
341 | 71,9758 |4 |1|3 [1,31089| 265 | 65,5878 |5| 5 | 3 | 1,42222
342 | 72,1215 |2 |2 |-4| 1,3086 | 270 | 65,7012 |3 | 3 | 15| 1,42004
343 | 72,1215 |2 |2 |4 | 1,3086 | 273 | 65,8728 |1 | 5 | 15| 1,41675
349 | 72,5973 |24 |-2|1,30119 | 274 | 65,9005 |5 | 1 | 11| 1,41622
350 | 72,5973 |2 4|2 |1,30119| 277 | 66,3191 |3 | 7 | 7 | 1,4083
351 | 72,5973 |4|2|-2(1,30119 | 278 | 66,4137 | 1| 7 | 11 | 1,40652
352 | 72,5973 |4|2|2 (1,30119| 279 | 66,5835 |6 | 2 | 4 | 1,40334
353 | 73,0326 ([0 |1|-5]1,29451| 280 | 66,6563 (0| 8 | 8 | 1,40199
354 | 73,0326 |0 |1 |5 [1,29451 | 281 | 66,7768 |6 | 0 | 6 | 1,39975
359 | 73,3878 |13 |-4(1,28912| 282 | 66,8193 |4 | 2 | 14 | 1,39896
360 | 73,3878 |1 3|4 |1,28912| 284 | 67,0881 |4 | 4 | 12| 1,39401
361 | 73,3878 |3 |1|-4(1,28912| 285 | 67,1533 |2 | 0 | 18 | 1,39282
362 | 73,3878 |3 1|4 [1,28912| 286 | 67,1592 |0 | 6 | 14 | 1,39271
377 | 75,5453 |1 |1|-5(1,25757 | 287 | 67,2894 |5| 5 | 5 | 1,39033
378 | 75,5453 |1 1|5 |1,25757 | 289 | 67,4561 |2| 8 | 6 | 1,3873
383 | 76,1038 |0 |6 | 0 [1,24972| 290 | 67,477 |3 | 5 | 13| 1,38692
388 | 76,3632 |1 |5 |-2|1,24612| 295 | 67,6513 |2 | 4 | 16| 1,38377
389 | 76,3632 |1 5|2 [1,24612| 296 | 68,2364 |4 | 6 | 8 | 1,37332
390 | 76,3632 | 5|1 |-2(1,24612| 299 | 68,6253 |3 | 1 |17 | 1,36649
391 | 76,3632 |5|1|2 |1,24612| 300 | 68,6918 |6 | 2 | 6 | 1,36532
394 | 76,7908 |0 |2 |-5(1,24025| 301 | 68,7182 | 1| 1 | 19| 1,36486
395 | 76,7908 (0|2 | 5 |1,24025| 305 | 69,0632 (2| 2 | 18| 1,35889
400 | 76,9976 |0 |5|-3|1,23743 | 306 | 69,0925 |1]| 9 | 1 | 1,35838
401 | 76,9976 |0 |5| 3 [1,23743| 312 | 69,684 |3 | 7 | 9 | 1,34829
405 | 77,1398 |0 |4 |-4| 1,2355 | 313 | 69,7288 | 5| 3 | 11 | 1,34753
406 | 77,1398 |0 |4 |4 | 1,2355 | 316 | 69,8033 |5| 5 | 7 | 1,34628
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410 | 77,3463 |3 4| 0 (1,23272| 317 | 69,9251 | 1| 9 | 3 | 1,34423
411 | 77,3463 |43 | 0 (1,23272| 318 | 70,3816 |2 | 8 | 8 | 1,33663
412 | 77,7205 |0 |6 |-1 (1,22772| 320 | 70,8721 |2 | 6 | 14 | 1,32857
413 | 77,7205 |0 |6 | 1 |1,22772 | 321 70,934 |5| 1 |13 1,32757
424 | 78,9553 |3 |4 |-1(1,211569| 322 | 71,082 |6| 4 | 2 | 1,32598
425 | 78,9553 |3 |4 |1 (1,211569| 325 | 71,187 |4 | 0 | 16| 1,32347
426 | 78,9553 |4 |3 |-1[1,21159| 328 | 71,3699 |0 | O | 20 | 1,32053
427 | 78,9553 |4 |3 |1 [1,21159| 329 | 71,4299 |1 | 7 | 13| 1,31956
430 | 79,4683 |33 |-3|1,20505| 334 | 71,5772 |1| 9 | 5 | 1,31721
431 | 79,4683 |3 3|3 [1,20505| 335 | 71,5941 |6| 2 | 8 | 1,31694
437 | 79,814 |2|5|0 | 1,2007 | 337 | 71,9691 |4| 6 |10 | 1,311

438 | 79,814 |52 |0 | 1,2007 | 344 | 72,2645 |6 | 4 | 4 | 1,30636
448 | 80,4918 |1|2|-5(1,19228 | 345 | 72,3857 |3 | 3 | 17| 1,30448
449 | 80,4918 (12| 5|1,19228 | 346 | 72,4765 |1 | 3 | 19| 1,30306
450 | 80,4918 |2 |1|-5(1,19228 | 347 | 72,4916 |4 | 4 | 14| 1,30283
451 | 80,4918 |2 1|5 (1,19228 | 348 | 72,5498 |1 | 5 | 17| 1,30193
454 | 80,696 (2[4 |-3|1,18978| 355 | 73,0491 (4| 2 | 16| 1,29426
455 | 80,696 (2(4|3|1,18978| 356 | 73,0941 (5| 5 | 9 | 1,29357
456 | 80,696 |4|2|-3(1,18978| 357 | 73,275 |3 | 5 | 15| 1,29082
457 | 80,696 |4|2|3 (1,18978| 363 | 73,4156 |6| 0 | 10| 1,2887
460 | 80,8364 |2 |3 |-4(1,18807 | 364 | 73,7909 |3 | 7 | 11| 1,28307
461 | 80,8364 |23 |4 (1,18807 | 365 | 74,0264 |1| 9 | 7 | 1,27957
462 | 80,8364 |3 |2|-4(1,18807 | 366 | 74,0675 |2 | 8 | 10| 1,27896
463 | 80,8364 |3 |2 |4 (1,18807 | 368 | 74,3002 |6 | 4 | 6 | 1,27553
470 | 81,4101 |2|5|-1(1,18114| 369 | 74,645 |5| 3 | 13| 1,27049
471 1 81,4101 |2|5|1 (1,18114| 371 | 74,6597 |2 | 4 | 18 | 1,27028
472 | 81,4101 |5|2|-1(1,18114| 372 | 74,7423 |4| 8 | 0 | 1,26908
473 | 81,4101 |5|2|1 (1,18114| 373 | 74,9218 |0 | 8 | 12| 1,26648
481 | 82,5169 |0|6|-2|1,16808 | 374 | 75,1461 |4 | 8 | 2 | 1,26326
482 | 82,5169 (06| 2 |1,16808 | 375 | 75,2562 (6| 2 |10 | 1,26168
483 | 82,9362 |0|3|-5|1,16324| 379 | 755505 |7 | 1 | 1 | 1,2575
484 | 82,9362 |03 |5 |1,16324| 381 | 75,9972 |3 | 1 | 19| 1,25121
487 | 83,2787 |14 |-4(1,15932| 382 | 76,0347 |5| 7 | 1 | 1,25069
488 | 83,2787 |14 |4 |1,15932| 385 | 76,353 |4 | 8 | 4 | 1,24626
489 | 83,2787 |4 |1|-4|1,15932| 386 | 76,3544 |7 | 1 | 3 | 1,24625
490 | 83,2787 |4 |1 |4 |1,15932| 387 | 76,3569 |3 | 9 | 1 | 1,24621
497 | 83,735 |3|4|-2(1,15416| 392 | 76,4278 |4 | 6 | 12| 1,24523
498 | 83,735 (34| 2 |1,15416| 393 | 76,6216 5| 1 | 15| 1,24256
499 | 83,735 (4|3|-2|1,15416| 396 | 76,8186 (2| 2 | 20| 1,23987
500 | 83,735 (43| 2 |1,15416| 397 | 76,8369 5| 7 | 3 | 1,23962
507 | 84,3557 |1|5|-3|1,14724 | 398 | 76,8885 |1 | 1 |21 | 1,23891
508 | 84,3557 |1 |5|3|1,14724| 399 | 76,962 (2| 6 | 16| 1,23792
509 | 84,3557 |5|1|-3|1,14724| 402 | 77,1036 |1 | 7 | 15| 1,23599
510 | 84,3557 |5|1|3 |1,14724| 403 | 77,1171 |6 | 4 | 8 | 1,23581
512 | 84,6973 |1|6| 0 |1,14349| 404 | 77,1296 |5 | 5 | 11 | 1,23564
513 | 84,6973 |6|1|0 |1,14349| 407 | 77,158 |3 | 9 | 3 | 1,23526
524 | 86,1633 |2 |5 |-2|1,12775| 408 | 77,2469 |1 | 9 | 9 | 1,23406
525 | 86,1633 |2 5|2 |1,12775| 409 | 77,293 |0 |10 | 2 | 1,23344
526 | 86,1633 |5|2|-2(1,12775| 415 | 77,9542 |7 | 1 | 5 | 1,22462
527 | 86,1633 |5|2| 2 |1,12775| 416 | 78,3512 |4 | 8 | 6 | 1,21941
528 | 86,2769 |1 |6|-1(1,12656 | 417 | 78,4337 |5| 7 | 5 | 1,21833
529 | 86,2769 |1 6|1 (1,12656 | 418 | 78,4838 |2 | 8 | 12| 1,21768
530 | 86,2769 |6|1|-1|1,12656 | 419 | 78,5353 |4 | 4 | 16| 1,21701
531 | 86,2769 |6 |1 |1 [1,12656 | 421 | 78,6104 |3 | 7 | 13| 1,21604
535 | 86,58 [2|2|-5|1,12339| 422 | 78,712 |0 | 4 |20 | 1,21472
536 | 86,58 |2|2|5|1,12339| 423 | 78,7529 |3 | 9 | 5 | 1,21419
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549 | 87,7908 |13 |-5|1,11099 | 429 | 79,1833 |7 | 3 | 1 | 1,20867
550 | 87,7908 |1 3|5 |1,11099 | 432 | 79,6238 |3 | 3 | 19| 1,20309
551 | 87,7908 |3 |1|-5|1,11099 | 433 | 79,6513 |6 | 2 | 12| 1,20274
552 | 87,7908 |3 1|5 |1,11099 | 434 | 79,6948 |3 | 5 | 17| 1,20219
557 | 88,131 |[0|5|-4|1,10758 | 435 | 79,7828 |1 | 5 | 19| 1,20109
558 | 88,131 |[0|5|4 |1,10758 | 436 | 79,7933 |6 | 6 | O | 1,20096
567 [ 89,3912 |0|0| 6 | 1,0952 | 439 | 79,8713 |4 | 2 | 18| 1,19998
440 | 79,9762 |7 | 3 | 3 | 1,19867
441 80,189 |0| 6 | 18| 1,19602
442 | 80,1892 |6| 6 | 2 | 1,19602
443 | 80,2399 |5| 3 | 15| 1,19539
444 |1 80,3365 |7 | 1 | 7 | 1,1942
446 | 80,4285 (2| 10| 0 | 1,19306
447 | 80,4725 |0 | 10| 6 | 1,19252
452 | 80,5035 |1| 3 |21 1,19214
453 | 80,6938 |6| 4 | 10| 1,18981
458 | 80,8123 |5| 7 | 7 | 1,18836
459 | 80,8237 (2| 10| 2 | 1,18822
466 | 81,1253 |4 | 8 | 8 | 1,18457
467 | 81,1291 |3 | 9 | 7 | 1,18452
468 | 81,2168 1| 9 | 11| 1,18346
469 | 81,3743 |6| 6 | 4 | 1,18157
474 | 81,5564 |7 | 3 1,17939
475 | 81,5933 (4| 6 |14 | 1,17895
476 | 81,6271 |0| 2 |22 | 1,17855
478 | 81,8895 |5| 5 | 13| 1,17543
479 | 82,0068 |2 |10 | 4 | 1,17405
480 | 82,2271 |2| 4 |20 | 1,17146
485 | 82,9639 |5| 1 |17 1,16292
486 | 82,9869 (6| 0 |14 | 1,16266
491 | 83,3358 |2 | 0 | 22| 1,15867
492 | 83,3415 |6| 6 | 6 | 1,15861
493 | 83,4366 (1| 7 |17 | 1,15753
494 | 83,4876 |7 1 | 9 | 1,15695
495 | 83,617 |2| 8 |14 | 1,15549
496 | 83,6902 (2| 6 | 18| 1,15467
501 83915 |7| 3 | 7 | 1,15214
502 | 83,9233 |3 | 1 |21 1,15205
503 | 83,9598 |5| 7 | 9 | 1,15164
504 | 83,9712 |2 |10 | 6 | 1,15152
505 | 84,134 |3| 7 |15| 1,1497
506 | 84,2744 |3| 9 | 9 | 1,14814
511 | 84,6623 (4| 8 |10 | 1,14387
514 | 84,7692 |6 | 2 |14 | 1,1427
515 | 85,0176 |6 | 4 |12 1,14
516 | 85,117 |2| 2 |22 1,13892
518 | 85,2349 (4| 4 |18 | 1,13764
519 | 85556 (4| 0 |20 1,13419
520 | 85,5766 |1 | 1 |23 1,13397
521 | 85,9268 1| 9 | 13| 1,13025
522 | 86,0098 (0| 8 |16 | 1,12937
523 | 86,0829 |6| 6 | 8 | 1,1286
532 | 86,3334 |7 | 5 | 1 | 1,12597
534 | 86,5237 |5| 3 |17 | 1,12398
537 | 86,7099 (2|10 | 8 | 1,12204
538 | 86,7533 |0 | 10| 10| 1,12159




539 | 86,7672 |3 | 5 |19 1,12145
540 | 87,0445 |7| 3 | 9 | 1,11859
541 | 87,1145 |7| 5 | 3 | 1,11787
542 | 87,2735 |1 |11 | 1 | 1,11624
543 | 87,3316 (4| 2 |20 | 1,11565
544 | 87,3746 |5| 5 |15 1,11521
545 87,4 711 [11]1,11495
546 | 87,4714 |4 | 6 | 16| 1,11422
547 | 87,4781 |3 | 3 |21 1,11416
548 | 87,6347 |1| 5 | 21| 1,11257
554 | 87,8697 |5| 7 |11 | 1,1102
556 | 88,0564 |1|11| 3 | 1,10835
569 | 88,1599 8| 0 | 0 | 1,10729
560 | 88,1828 3| 9 |11 | 1,10706
563 | 88,6753 |7| 5 | 5 | 1,10218
564 | 88,8529 (0| O |24 | 1,10044
565 | 88,9591 (4| 8 (12| 1,0994
566 | 89,1251 |1 | 3 | 23| 1,09778
568 | 89,479 2| 8 | 16| 1,09435
569 | 89,5952 |6| 6 | 10| 1,09324
570 | 89,6141 |1 |11 | 5 | 1,09305
571 | 89,7199 |8 | 0 | 4 | 1,09204
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H. indices de Miller calculados para todos os picos difratados nas fases

martensitas B19’

(monoclinicas) das amostras obtidas por

processamento de fusao ao Arco Elétrico (Arc Melting)

meio do

Tabela 120 - Indexagédo completa das fases Martensitas monoclinicas encontrada nas ligas
Niso TigoHfg .at%, NisoTisgHf11 .at% e NisoTizsHf14 .at% obtidas ao arco elétrico (arc melting)

Composicao Ni50Ti42Hf8 .at%

Composigao Ni50Ti39Hf11 .at%

Composigcao Ni50Ti36Hf14 .at%

NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)

NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)

NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)

Ne | Pos[28] | h [k |I| d[A] |[Ne| Pos[20] | h |k|!l| d[A] |[Ne| Pos[206] |h|k| I | d[A]
2| 18,8279 |0 |0[1]|4,70941 | 2 | 18,8836 | 0 |0 |1| 4,69563 | 1 | 18,8684 |0 |0 | 1 | 4,69938
4 | 28,7995 | 0 |1[1]|3,09748 | 4 | 28,8342 | 0 |1|1]3,09383 | 2 | 28,9294 |0 |1| 1 | 3,08386
5| 30,1253 |1 |0[0| 296411 | 6 | 29,9752 | 1 |0|0| 2,97862 | 3 | 30,5025 |1|0| 0 | 2,92831
8 | 37,3685 | 1 |1[0| 240454 | 7 | 32,6976 |-1|0|1]|2,73656 | 4 | 37,5753 |1[1| 0 | 2,39177
11| 38,3374 | 1 |0|1]2,34596 | 8 | 37,2423 | 1 |1]0|2,41239 | 5 | 38,2283 |0 |0 | 2 | 2,35241
13| 39,7992 |-1|1|1| 22631 |11 | 38,306 |0 |0|2|234781 | 6 | 39,3527 |1 |1]|-1]|2,28775
17 | 44,0053 | 0 |2|0| 2,05605 | 12 | 38,4357 |1 |0 |1|2,34019 | 7 | 44,3318 |0 |1 | 2 | 2,04167
19| 44,2922 | 0 |1|2]| 2,0434 |13 | 39,5225 |-1|1|1|2,27831 | 8 | 45,1094 |1 |1 | 1 | 2,00826
20| 44,4232 |1 |1]1|2,03768 |17 | 43,998 |0 [2|0| 205638 | 9 | 49,7922 |1|1]-2| 1,8298
22| 45,1703 |-1|0|2|2,00569 | 18 | 44,3935 | 0 (1|2 2,03897 | 10 | 59,8916 |0 |2| 2 | 1,54313
23| 48,2588 | 0 [2|1| 1,8843 |19 | 44,5085 | 1 [1|1[2,03397 | 11| 61,9861 |2 |0|-1 | 1,49592
25| 50,5933 |-1|1|2]1,80269 |20 | 44,8317 |-1|0|2|2,02005 | 12| 63,3574 |0 |1|-3| 1,4668
27| 53,3592 | 1 |0|2|1,71559 |22 | 48,2761 | 0 [2|1| 1,88366 | 13| 64,3781 |1|2|-2| 1,44599
28| 54,2531 |1 |2|0| 1,68941 |24 | 50,2811 |-1|1|2]| 1,81315 |14 | 65,6503 |1 |1|-3| 1,42101
29 | 56,0998 |-1[2|1| 1,6381 |25| 53,6493 |1 (0|2 1,70699 | 15| 70,2655 |2 |0| 1 | 1,33855
30| 58,2229 |1 |1]2|1,558332 |26| 54,1542 | 1 [2|0| 1,69226 | 16| 73,642 |1|0| 3 | 1,28529
31| 58,7729 | 0 |0|3| 1,5698 |27 | 55,8821 |-1|2|1|1,64396 |17 | 78,0542 |1|3|-1| 1,2233
33| 59,6524 | 0 |2|2| 1,54874 |28 | 58,4954 | 1 [1|2]| 157659 | 18| 79,282 |2|2]|-1| 1,20741
34| 59,7585 | 1 [2|1]1,54625 |29 | 58,9624 | 0 (0|3 | 1,56521 | 19| 81,7907 |0 |0| 4 | 1,17661
35| 62,3212 |-1|0|3|1,48868 [30| 59,73 |0 |2|2|1,54692 |20 | 85,8225 |0 |1| 4 |1,13135
36| 62,5926 |-2|0|1|1,48287 |31 | 59,8232 | 1 |2 |1 1,54473
37| 62,631 | 2|0|0] 1,48206 |33 | 62,0064 |-2|0|1| 1,49548
39| 63,3686 | 0 |13 1,46657 |34 | 62,0187 |-1 |03 | 1,49521
40 | 64,8951 |-1|2|2|1,43571 | 35| 62,2919 | 2 |0 |0 | 1,48931
42 | 66,7756 |-1|1(3|1,39977 |37 | 63,5484 | 0 |1|3| 1,46285
43| 67,0372 | -2 | 1|1 1,39494 |39 | 64,6247 |-1|2|2]| 1,44106
44 | 67,0742 | 2 | 1|0 1,39426 | 40 | 66,4709 |-2 |1 |1 | 1,40545
46 | 69,2743 |-2|0|2| 1,35526 | 41 | 66,4828 |-1 |1 |3 | 1,40523
47 | 69,3836 | 2 |0|1]1,35339 |42 | 66,7459 | 2 [1|0 | 1,40032
49 | 715745 |1 |2]2|1,31725 | 43| 68,5226 |-2 |0 |2]| 1,36828
50| 71,6476 | 0 |3|1|1,31609 |44 | 69,3341 | 2 |0|1 | 1,35424
51| 72,4098 | 1 |0|3| 1,3041 |45| 71,6544 [0 |3 |1 1,31598
53| 73,5181 |-2|1|2|1,28715 |46 | 71,8148 | 1 [2|2] 1,31343
54 | 73,6247 | 2 |1|1|1,28555 |47 | 72,784 |-2|1|2]| 1,29832
55| 76,2488 | 0 |2 |3 | 1,24771 |48 | 72,8724 | 1 |0 |3 1,29696
57| 76,5086 | 1 |3|0| 1,24412 |50 | 73,5751 | 2 [1|1| 1,2863
58| 76,5836 | 1 |13 1,24309 |51 | 76,4105 | 0 |23 | 1,24547
60 | 78,0626 |-1|3|1|1,22319 |52| 76,4195 [ 1 |3 |0 | 1,24535
61| 79,4094 |-1|2|3|1,20579 |53 | 77,0358 | 1 |1|3]| 1,23691
62| 79,6541 |-2|2|1| 1,2027 |54 | 77,8716 |-1|3|1]| 1,22571




63| 79,6888 | 2 |2|0| 1,20227 |56 | 79,1209 |-2 |2 |1 | 1,20947
65| 81,1216 | 0 |3 |2| 1,18461 |57 | 79,1319 |-1|2|3 | 1,20932
66| 81,2142 | 1 |3 |1|1,18349 |58 | 79,3778 | 2 |2|0| 1,2062
68| 81,7277 | 0 |0 |4 | 1,17735 |60 | 81,0686 |-2 |0 |3 | 1,18525
69| 81,9256 |-2|0|3|1,17501 (61| 81,1829 | 0 |3 |2 | 1,18387
70| 82,0977 |2 |0|2|1,17298 |62 | 81,2644 | 1 |3 | 1| 1,18289
71| 83,2803 |-1|0|4| 1,1593 |64 | 82,019 |0 (0|4 1,17391
72| 85,7737 | 0 |1|4|1,13187 |65 | 82,3441 | 2 |0|2| 1,17009
73| 85,7924 |-1|3|2|1,13167 |66 | 83,0189 |-1|0|4 | 1,16229
74| 85804 |-2|2|2|1,13155 |67 | 85,0953 |-2|2|2| 1,13915
75| 859065 |2 |2|1|1,13046 |68 | 85,1187 |-2|1|3| 1,1389
76| 859701 |-2|1|3|1,12979 |69 | 85,5407 |-1|3|2| 1,13436
77| 86,1409 |2 |1|2|1,12799 |70 | 85,8549 | 2 2|1 1,13101
79| 87,3158 |-1|1|4|1,11581 |71 | 86,0615 | 0 | 1|4 | 1,12882
80| 88,7691 |1 |2|3| 1,10126 | 73| 86,3843 | 2 |1 | 2| 1,12543
74| 87,0547 |-1|1]4| 1,11848
75| 89,2056 |1 |2|3| 1,097
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Tabela 121 - Indexagédo completa das 3 primeiras fases Martensitas monoclinicas
encontradas na liga NisoTi33Hf17 .at% obtida por meio de fusdo ao arco elétrico (arc melting)

NiTiHf - B19' (0.6/1/0.4)

NiTiHf - B19' (0.79/0.75/0.46)

NiTiHf - B19' (0.86/0.89/0.25)

Ne [Pos[°20] | h [k[ 1| d[Al | N [Pos20] [ h[k[1] d[A] | Ne [Posp261|h [k[I] dIA]
1 | 18409 [0 |o|1]| 48156 | 4 | 1946 [0 |0[1[455782] 6 | 22,837 |0 |0[1]3,89091
8 | 28,3068 | 1[0[0]3,15027 | 13 | 28,9307 | 1 |[0|0|3,08373 | 12 | 28,8883 -1 |01 3,08816
10 | 28,7929 |0 [1]1]3,09817 | 18 | 29,6075 | 0 [1|1]3,01477 | 23 | 33,2874 | 0 |1 |1 2,68941
21 | 30,9034 [-1]|0]1]289123 | 19 | 30,3813 |[-1|0[1]2,93972 | 25 | 35,2781 |-1]0]|2] 2,54208
27 | 36,1028 |1 [1]0] 248588 | 29 | 36,7013 | 1 [1|0| 2,4467 | 35 | 37,8250 |-1]1]1] 2,3765
30 | 36,8259 |1 ]0|1]243871| 37 | 37,8859 |-1[1|1]2,37288 | 41 | 38,9228 | 1 [0]0] 231202
32 | 37,3159 [0 |0|2] 24078 | 44 | 39,3326 | 1 [0|1|2,28887 | 51 | 43,0571 |-1[1]2] 209911
40 | 38,2262 |-1]1]1]2,35253 | 45 | 39,5116 | 0 [0|2]2,27891 | 65 | 46,1869 | 1 [1]0] 1,96389
49 | 42,8363 |-1|0|2] 210942 | 48 | 42,6166 |-1]|0|2|2,11978 | 67 | 46,6502 | 0 [0] 2] 1,94546
52 | 43,2809 |1 |1[1]208877| 60 | 450713 |0 |2|0|2,00987 | 73 | 48,9087 [0 |20 1,86077
54 | 43,7101 [0 [1]2]206925| 63 | 455701 | 1 |11 1,98902 | 83 | 53,0752 | 0 |1 |2 1,72409
59 | 44,752 [0 ]2|0|2,02346 | 64 | 45729 |0 [1]2]1,98248 | 84 | 53,1029 |-1|0|3] 1,72326
71 | 48,6361 |-1]1|2|1,87056 | 70 | 48,5124 |-1[1]2]1,87504 | 87 | 54,6287 | 0 [2]1] 1,67868
72 | 48,7774 |0 |2|1]1,86547 | 77 | 49,5262 [0 [2[1| 1,839 | 99 | 57,8036 |-1[2]1]| 1,5938
79 | 51,8186 |1 |0|2]1,76291 | 86 | 54,4487 | 1 |2|0| 1,6838 | 103 | 58,4227 [ 1 [0|1]1,57838
85 | 53,8017 |1 |2]0][1,70251 | 90 | 55,3261 |-1[2|1]1,65916 |106| 59,023 |-1]1]3] 156375
91 | 55,3756 |-1|2[1]1,65779 | 93 | 56,1168 | 1 |0|2| 1,63764 | 112 | 59,8509 |-2|0 |2 1,54408
95 | 56,928 |1 |1]2]1,61622] 98 | 57,7987 |-2|0|1|1,59392 | 129 | 61,7305 |-1 2|2 1,5015
96 | 57,3547 |0 |0|3] 1,6052 [114| 59,9456 | 2 |0 |0 1,54187 | 132 | 62,4689 |-2| 03] 1,48551
101 | 58,1239 |-2|0|1]1,58578 [ 118 | 60,3388 |-1|0|3 | 1,53276 | 144 | 64,026 |1 [1]1]1,45309
105 | 58,5546 | 2 [0]0[1,57513 122 | 60,9308 | 0 |03 | 1,51927 [ 145 | 64,1986 | 1 [2|0| 1,4496
109 | 59,2948 | 1 [2[1|1,55723 | 124 | 61,0492 | 1 [1]2]|1,51661 |155]| 65,382 |-2|1]|2] 1,42619
110 | 59,5878 |-1]0|3|1,55027 [ 126 | 61,3338 | 1 |21 | 1,51025 | 163 | 67,3253 |-2 |0 |1 1,38967
111 59,6378 | 0 [2]2]1,54909 [ 127 | 61,4632 | 0 |22 1,50738 | 165 | 67,8802 |-2 |1 |3 | 1,37966
131] 62,1618 | 0 [1]3|1,49211 [133| 62,6483 |2 |1|1]1,48169]170| 69,8968 | 0 [2|2] 1,3447
135 | 62,8949 |-2|1]1|1,47647 [ 137 63,2103 | 2| 0|2 1,46986 | 181 | 72,5536 |-2|1|1] 1,30187
139 | 63,306 |2 [1]0]1,46787 [142| 63,7603 |-1|2|2| 1,4585 | 186 | 72,8716 | 0 [0 ]3] 1,29697
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141 | 63,6752 |-1|2|2|1,46025 | 150 | 64,6987 | 2 |1|0| 1,4396 | 195| 75,0699 |-1|2|3| 1,26435
146 | 64,2937 |-1|1|3|1,44768 | 153 | 65,0753 |-1|1|3| 1,43217 | 212 | 77,9462 | 0 |1 |3 | 1,22473
147 | 64,3967 |-2|0|2| 1,44561 | 158 | 65,6429 | 0 |1|3| 1,42116 |230| 79,5773 | 1 |2|1| 1,20367
157 | 65,6105 |2 |0|1|1,42178 | 164 | 67,8351 |-2|1|2| 1,38047 | 237 | 80,8214 |-2|2|2]| 1,18825
168 | 68,9196 |-2|1|2|1,36137 | 169 | 69,2374 | 2 |0|1 | 1,35589 | 243 | 81,347 |0 (3|1| 1,1819
171 | 70,094 |2 |1|1]| 1,3414 | 188 | 73,6274 | 0 |3 |1 | 1,28551 | 267 | 83,5389 | 1 |0 |2]| 1,15637
175| 70,5188 |1 |0|3|1,33436 | 189 | 73,6769 | 2 |1|1|1,28477 |259| 83,571 |2 |0|0| 1,15601
176 | 70,8336 |1 |2|2| 1,3292 | 193 | 74,7086 |1 |2|2| 1,26957 | 262 | 84,0074 |-1 (3|1 | 1,15111
184 | 72,7413 | 0 |3 |1 1,29897 | 196 | 75,2687 |-2|0|3| 1,2615 | 283 | 87,5493 |-2|2|1| 1,11343
194 | 74,8684 |1 |1|3|1,26725 | 199 | 76,1653 |-2 |2 |1 | 1,24887 | 287 | 88,4617 | 1 [1|2]| 1,10429
197 | 75,5464 | 0|2 |3 | 1,25755 | 207 | 76,8635 | 1 |0|3 | 1,23926 | 288 | 88,4937 | 2 |1|0| 1,10397
200 | 76,217 |-2|2|1|1,24815|211| 77,6305 | 1 3|0 1,22892

203 | 76,4767 |-2|0|3| 1,24456 | 213 | 78,0506 | 2 |2 |0 | 1,22335

204 | 76,5943 | 2 |20 1,24294 | 219 | 78,3643 |-1 |3 |1 1,21924

206 | 76,8041 |1 |3|0| 1,24007 | 220 | 78,3989 |-1|2|3| 1,21879

208 | 77,5036 |-1]2|3|1,23061 |223 | 78,9251 |0 |2 |3 | 1,21197

214 | 78,1181 |-1|3|1|1,22246 | 231 | 79,5812 |-2 1|3 | 1,20362

218 | 78,3552 |2 |0|2|1,21936 | 239 | 80,9705 |-2 |2 |2 | 1,18644

228 | 79,5592 | 0 |0|4| 1,2039 |242| 81,1511 |1 [1|3| 1,18426

232 | 79,8173 |-1]0|4|1,20066 | 249 | 81,976 |-1|0|4| 1,17441

235| 80,7129 |-2|1|3|1,18958 | 258 | 83,5412 | 1 3|1 | 1,15635

246 | 81,4703 |1 |3|1|1,18042 | 260 | 83,6556 | 0 |3 |2 | 1,15505

247 | 81,7689 | 0 |3|2| 1,17686 | 267 | 84,6109 | 2 |0 |2 | 1,14443

248 | 81,8192 |-2|2|2|1,17627 | 270 | 85,0674 | 0 [0 |4 | 1,13946

251 | 82,566 |2 |1|2]|1,16751 |275| 85,7039 |-1 (3|2 1,13262

254 82,9291 |2 |2|1|1,16332 | 277 | 86,2074 |-1|1|4| 1,12729

261 | 83,7562 | 0 |1|4|1,15392 | 278 | 86,5187 | 2 |2 |1 | 1,12403

263 | 84,0115 [-1|1]|4|1,15106 | 289 | 88,8268 | 2 | 1|2 | 1,10069

272 | 85,3447 |-1|3|2|1,13646 | 291 | 89,2814 | 0 (1|4 | 1,09626

282 | 87,4978 |1 |2|3| 1,11395

Tabela 122 - Indexagdo completa das 2 ultimas fases Martensitas monoclinicas encontradas
na liga Nis TissHf17 .at% obtida por meio de fusdo ao arco elétrico (arc melting)

NiTiHf - B19' (0.9/0.59/0.51)

NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)

Ne | Pos[20] | h |k]| | d[A] Ne | Pos[°20] | h | k]| | d [A]

5 20,0561 0 0] 1] 442369 2 18,5536 | 0 | 0] 1 | 4,77842
7 26,5605 | -1]0]| 1] 3335329 3 18,7996 | 0 |0 | 1 | 4,71643
9 28,5725 | 1 ]0] 0| 312157 | 11 28,8447 [ 1]0] 0| 3,09273
14 28,9355 | 0 [1] 1] 308323 | 15 29,1091 0 1] 1] 3,06524
16 29,245 0 1] 1 3,0513 17 29,3734 [ 1 ]0] 0 [ 3,03826
24 341425 | -1 1] 1| 262398 | 20 30,8939 |1 |0[-1] 28921

26 35,7677 |1 ]|1] 0| 25084 22 31,7708 [ -1|0] 1 | 281425
28 36,465 1]1]0] 246201 | 31 37,145 1 [1]0] 241849
33 375045 [ 1 ]0]|-2] 239613 | 34 376172 | 0 |0] 2 | 2,38921
36 37,8679 | -1]0]| 2 | 237396 | 38 37,9288 [ 1 |0] 1 [ 237029
46 40,7619 [0 0] 2 | 221185 | 39 38,038 00| 2] 236374
47 422109 |1 ]0o[ 1| 213921 | 42 39,0422 [ 1 |1]-1] 230522
50 428847 |0 |2] 0] 210715 | 43 39,1197 [-1[1] 1 [ 230083
55 43,7297 |1 ]1] 2] 206837 | 53 435366 | -1]0] 2 [ 207709
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57 44,3229 111 ]-2] 2,04205 56 44,1289 0 [1] 2| 205058
66 46,3216 0 11]2 1,95849 58 44,4024 11111 2,03858
68 47,6345 111 ] 1 1,90753 61 45,1979 02| 0| 200453
69 47,7721 0121 1,90235 62 45,3581 0/2|0 1,99782
78 51,1571 112 1 1,78414 74 49,2578 1 ]1]-2] 1,84839
80 52,3427 112]0 1,74648 75 49,4056 0[2]1 1,84321
81 52,6997 210 1 1,73549 76 49,413 1]1]2 1,84295
88 54,7005 20| 2 1,67665 82 52,9751 1102 1,72712
92 55,729 -1]10] 3 1,64811 89 54,9623 112]0 1,66928
97 57,3726 2 1] 1 1,60474 94 56,4383 112 1 1,62907
104 58,5233 1122 1,5759 100 57,8431 003 1,59281
107 59,1462 2100 1,56078 | 102 58,141 11112 1,58535
108 59,2674 21112 1,55788 | 116 60,2801 -1]10] 3 1,53411
113 59,8605 1 ]1]-3] 154385 | 117 60,3184 20 1 1,53322
115 60,2452 11118 1,53491 119 60,3448 0122 1,53262
121 60,6493 012]2 1,52565 | 120 60,5642 112 1 1,52759
125 61,1933 1102 1,51338 | 123 60,9373 2100 1,51913
128 61,5366 112 1 1,50576 | 134 62,7478 0|13 1,47958
130 61,7447 112 1 1,50119 | 149 64,6842 -1]12]2 1,43988
136 62,9855 003 1,47456 | 152 65,0752 -111( 3 1,43217
138 63,2391 21110 1,46926 | 154 65,1119 2 1] 1 1,43146
140 63,5107 21110 1,46363 | 159 65,705 21110 1,41996
143 63,9618 2 |0)|-3] 1,45439 | 160 66,3815 20| 2 1,40712
148 64,6324 20| 3 1,44091 166 68,1358 2 |01 1,3751
151 64,9411 11112 1,43481 177 70,9548 2112 1,32723
156 65,4784 1112 1,42433 | 178 71,8441 1103 1,31297
161 67,1484 0 |1]3 1,3929 180 72,2517 1122 1,30656
162 67,2074 0 |1]3 1,39183 | 183 72,6579 2 |11 1,30026
167 68,8012 21113 1,36342 | 191 73,797 03] 1 1,28298
172 70,2013 212 1 1,33962 | 201 76,2744 11113 1,24735
173 70,2457 0 3] 1 1,33888 | 202 76,4135 0123 1,24543
174 70,363 0 3]-1 1,33693 | 216 78,3194 113]0 1,21982
179 71,9061 2122 1,31199 | 217 78,3365 2103 1,2196
182 72,6372 2 (0|1 1,30058 | 221 78,5546 -112( 3 1,21676
185 72,7926 -1]12] 3 1,29818 | 222 78,5886 212 1 1,21632
187 72,9568 -1 ]3] 1 1,29567 | 225 79,1382 2120 1,20924
190 73,7859 113]0 1,28314 | 229 79,5618 -1 (3] 1 1,20387
192 73,9282 113]0 1,28103 | 233 80,3036 00| 4 1,1946
198 75,7843 2120 1,2542 234 80,6399 -1]10] 4 1,19047
205 76,6086 2 (11 1,24274 | 241 81,0773 2102 1,18515
209 77,555 -1]10] 4 1,22992 | 252 82,6557 211]3 1,16647
210 77,6091 1122 1,2292 253 82,9277 0 3|2 1,16333
215 78,122 1 ]13]-2] 1,22241 256 83,12 113 1 1,16113
224 78,9344 023 1,21186 | 264 84,0697 2122 1,15042
226 79,1606 -1]13]2 1,20896 | 266 84,6008 014 1,14455
227 79,2257 012]3 1,20813 | 269 84,9337 1111 4 1,14091
236 80,7265 2123 1,18941 273 85,3671 2 112 1,13622
238 80,9259 210 4 1,18698 | 274 85,6941 2 2|1 1,13272
240 81,0218 0 3|2 1,18582 | 279 86,7927 -113]2 1,12118
244 81,4494 1111 4 1,18067 | 290 89,182 112|383 1,09723
245 81,459 113 1 1,18056

250 81,9923 113 1 1,17422




255 82,9521 -3]10] 2| 1,16305
265 84,1601 110 3] 1,14941
268 84,7851 21114 | 1,14253
271 85,2454 3 0]-1] 1,13753
276 85,7592 3]0 1 1,13203
280 86,7966 831112 1,12114
281 87,1246 -:3]10] 3| 1,11776
284 87,9982 11113 ] 1,10891
285 88,2152 2 2|1 1,10674
286 88,2971 0 /0] 4| 1,10592
292 89,5915 8311 1,09327
293 89,7351 23] 1 1,09189
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Tabela 123 - Indexagédo completa das fases Martensitas monoclinicas encontrada na liga
Niso TizoHf2o .at% obtida por meio de fusédo ao arco elétrico, na UFSCar (Sao Carlos-SP)

NiTiHf - B19' (0.67/0.91/0.42)

NiTiHf - B19' (0.79/0.75/0.46)

NiTiHf - B19' (1/0.64/0.36)

Ne [Pos°20] [ h k| I | d[A] | N [Posp261|h [k[1] d[A] | Ne [Pos[261] h[k]| | d[A]
1 [ 175359 [0 |0|1[505335| 4 [ 19,1762 [0 |0[1|4,62464| 2 | 18,6256 |0 [0 1 | 4,76009
5 | 28,0456 | 1]0]0[3,17901 | 10 | 29,1054 [0 [1]1]3,06561 | 3 | 18,7127 |0 [0] 1 | 4,73813
6 | 28,8291 | 1|0[-13,09437 | 13 | 31,4045 [ 1 [0|0| 284623 | 7 | 28,8364 | 1 [0] 0| 3,0936
8 | 29,0674 [-1]0] 1306954 | 16 | 34,4624 [-1|0][1]2,60036| 9 | 29,0808 |0 [1] 1 |3,06815
11 | 29,9006 |0 [1|1[298587 | 26 | 38,4894 | 1 [1]0|2,33705 | 14 | 31,6912 [-1]0| 1 [ 2,82113
12 | 30,0428 |0 [1|-1]297206 | 28 | 38,9175 |0 |0[2|2,31232 | 18 | 36,6488 |1 |1 0 | 2,45009
17 | 3555003 |0 [0| 2 | 2,52667 | 31 | 39,5069 | 1 |0[1|2,27917 | 20 | 37,2161 |1 |0 1 | 2,41403
19 | 37,0457 |1 |0| 1 |242474| 32 | 41,0872 [-1|1|1]|2,19509 | 23 | 37,7675 | 0 |0 | 2 | 2,38004
21 | 37,2562 |1 [1|0[241153 | 38 | 44,2047 [0 [2]0]2,04724 | 29 | 38,995 [-1[1] 1| 2,3079
22 | 37,3743 | 1 [1| 0| 240418 | 42 | 44,9872 [0 |1[2]2,01343 | 35 | 43,7247 [ 1 [ 1] 1 | 2,06859
24 | 37,8222 |1 |[1|-1]237673 | 45 | 455119 |1 [1[1]1,99143 | 36 | 4386 [-1|0]| 2 |2,06253
25 | 38,0557 |-1|1] 1236268 | 47 | 46,8028 |-1|0|2]1,93947 | 37 | 44,0295 | 1 [1]-2|2,05498
27 | 38,7071 | 1 |0|-2| 2,3244 | 48 | 48,5959 |0 [2[1]1,87201 | 39 | 44,2081 [0 [ 1] 2 | 2,04709
30 | 39,4139 |-1|0|2|228433 | 54 | 52,1407 |-1|1[2]1,75277 | 43 | 45,1513 [0 |2 0 | 2,00649
33 | 42,9553 |0 [1]2|2,10385| 59 | 54,6471 | 1 [0|2]1,67816 | 44 | 452171 |0 2] 0 | 2,00373
34 | 433248 |0 [1|2]2,08676| 61 | 55,2245 |1 [2]0]1,66197 | 51 | 49,2422 |0 [2] 1 | 1,84894
40 | 44,4394 |1 [1|1]2,03697 | 64 | 57,2244 |-1]2[1]1,60855| 52 | 49,6583 |-1|1| 2 | 1,83442
41 | 446414 [ 1 [1|1]2,02822| 71 | 59,4809 | 1 [1]2] 1,5528 | 55 | 52,2679 |1 |0 2 | 1,74881
46 | 46,6902 |-1]1]2|1,94388 | 76 | 59,9592 | 0 [0|3]1,54155 | 58 | 54,4624 |1 [2] 0 | 1,68341
49 | 48,6206 | 0 [2] 0| 1,87112| 80 | 60,3366 | 0 [2]2]1,53281 | 63 | 56,2115 |-1{2]| 1 | 1,63511
50 | 49,1976 |0 [2] 0| 1,85052 | 82 | 60,7645 | 1 [2[1]1,52303 | 65 | 57,4334 | 1 [1] 2| 1,60319
53 | 51,6259 | 10| 2| 1,76903 | 91 | 64,3069 |-1|0|3]1,44742| 69 | 58,087 [0 |0]|3| 15867
56 | 52,6285 | 0 2] 1 |1,73767 | 94 | 64,5433 |0 [1|3]1,44269 | 72 | 59,5917 [-2]0] 1 | 1,55017
57 | 54,4261 |0 |0|3|1,68445| 97 | 655412 |2 [0|0|1,42312| 74 | 59,735 |2 [0| 0| 1,5468
60 | 54,6783 [-1|0| 3 |1,67727 | 99 | 65,7008 |-2|0 1] 1,42004 | 75 | 59,8943 | 1 [2] 1 | 1,54306
62 | 55,9638 [-2|0[ 1 |1,64175|103| 66,3365 |-1 |22 1,40797 | 78 | 60,2815 | 0 |2 2 | 1,53408
66 | 57,5864 | 12| 0 1,59929 [106| 68,73 [-1|1]3]1,36466| 84 | 60,8938 |-1|0] 3 | 1,52011
67 | 57,7133 | 1 [1] 2| 1,59608 | 108 | 69,9248 | 2 [1|0]1,34423 | 88 | 62,9389 | 0 [1] 3 | 1,47554
68 | 57,9746 |2 [0] 0| 1,5895 |109| 70,0796 |-2|1|1]1,34165 | 92 | 64,3757 |-2]1] 1 | 1,44604
70 | 58,1632 [-1 2] 1| 1,5848 [117| 72,0955 | 0 [3[1]1,30001 | 93 | 64,5128 | 2 [1] 0 | 1,44329
73 | 59,6167 | 0 [1] 3 |1,54958 [ 119 72,2056 | 2 [0]1]1,30728 | 95 | 64,7688 |-1]2] 2 | 1,43821
77 | 60,2515 [-2|0| 2 | 1,53477 | 120 | 72,6631 |-2|0|2] 1,30018 | 98 | 65,623 [-1]1]3 [ 1,42154
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79 | 60,3226 |0 |1|3|1,53313 |121| 72,8146 |1 |2|2|1,29785 | 102 | 66,1986 |-2|0| 2 | 1,41057
81 | 60,5588 |-1|1|3|1,52771 |125| 74,0558 |1 |0|3|1,27913 | 104 | 66,6033 |2 |0 | 1 | 1,40297
83 | 60,7701 |2 |0|-2|1,52291 |132| 76,4192 |2 |1|1|1,24535 | 105 | 66,8702 | 2 |0| 1 | 1,39802
85 | 61,7656 |-2|1| 1 |1,50073 |135| 76,8675 |-2|1|2| 1,2392 |112| 70,7387 |-2|1| 2 | 1,33075
86 | 62,1236 |0 |2 |2 | 1,49294 | 137 | 77,4396 | 0 |2 |3|1,23147 113 | 71,1311 |2 |1 | 1 | 1,32437
87 | 62,8315 |1 |2|1|1,47781 |138| 77,5006 |1 |3 |0| 1,23065 | 114 | 71,1657 | 1 |0 | 3 | 1,32381
89 | 63,1531 |1 |2|1|1,47105|145| 78,234 |1 |1|3|1,22094 |116| 71,5059 |1 |2| 2 | 1,31835
90 | 63,6625 |2 |1| 0| 1,46051 | 150 | 79,1979 |-1|3|1|1,20848 | 123 | 73,4765 |0 |3 | 1 | 1,28778
96 | 64,784 |-1|2|2|1,43791 |156| 81,3497 |-1|2|3|1,18187 |130| 75,5732 |1 |1 | 3 | 1,25717
100 | 65,823 |-2|1|2| 1,4177 |160| 81,896 |0 |3|2|1,17536 | 133 | 76,4751 | 0 |2| 3 | 1,24458
101 | 65,9252 |2 |0| 1| 1,41575 161 | 82,2722 |1 |3 |1|1,17093 | 140 | 77,7145 |1 |3| 0 | 1,2278
107 | 69,4829 |1 |0| 3| 1,3517 |163| 82,4789 |2 |2|0| 1,16852 | 141 | 77,7959 |-2|2| 1 | 1,22672
110 | 70,1397 |-2|0| 3 | 1,34064 | 164 | 82,6255 |-2|2 |1 | 1,16682 | 142 | 77,9223 | 2 |2| 0 | 1,22504
111| 70,2464 |2 |0|-3|1,33887 | 167 | 83,5575 | 0 |0 |4 | 1,15616 | 146 | 78,6835 |-2|0| 3 | 1,21509
115 | 71,2589 |2 |1|1|1,32231 | 177 | 85,0655 |2 |0|2| 1,13958 | 148 | 7895 |-1|2| 3| 1,21165
118 | 72,1892 |1 |0|-4| 1,30754 | 178 | 85,7847 |-2|0|3 | 1,13176 | 149 | 79,1829 |-1|3| 1 | 1,20867
122 | 73,0935 |-1|0| 4| 1,29358 | 180 | 85,8932 |-1|0|4| 1,1306 | 151 | 79,3132 |2 |0| 2 | 1,20701
124| 73,8993 |1 |1|3|1,28145|183 | 87,2814 |-1|3|2|1,11616 | 155 | 80,6764 | 0 |0 | 4 | 1,19002
126 | 74,0829 |1 |2|2|1,27873 | 184 | 87,6262 |0 |1|4 | 1,11265 | 159 | 81,5426 |-1|0| 4 | 1,17956
127 | 74,7014 |1 |1| 3| 1,26967 | 187 | 88,7133 |2 |2 |1 | 1,10181 | 162 | 82,3488 | 1 |3| 1 | 1,17004
128 | 75,1405 |0 |0| 4 | 1,26334 | 189 | 89,1174 |2 |1|2|1,09786 | 165 | 82,6873 | 0 |3 |2 | 1,16611
129 | 75,3395 |-2|1| 3 |1,26049 | 190 | 89,1495 |-2|2|2| 1,09754 | 166 | 82,9615 |-2|1| 3 | 1,16295
131| 76,3962 | 0 |2 | 3 | 1,24567 | 194 | 89,8443 |-2|1|3| 1,09085 | 168 | 83,5839 | 2 |1| 2 | 1,15586
134 | 76,6075 |-1|2| 3 | 1,24276 | 195 | 89,9525 |-1|1|4|1,08982 | 169 | 83,7536 |-2|2| 2 | 1,15395
136 | 77,0052 | 2 |2|-1]| 1,23733 172 | 84,1266 |2 |2| 1 | 1,14978
139 | 77,6918 |-2|2| 1| 1,2281 175| 84,933 |0 |1|4|1,14091
143 | 78,0673 |2 |0| 2 | 1,22313 179 | 85,7916 |-1|1| 4 | 1,13168
144 | 78,2188 |-1|1| 4 | 1,22114 182 | 86,6855 |-1|3| 2| 1,12229
147 | 78,8942 |2 |0| 2 | 1,21237 186 | 88,3915 |1 |2 | 3 | 1,10499
152 | 79,4119 |2 |2| 0 | 1,20576
153 | 79,9913 | 0 |3 | 1| 1,19848
154 | 80,223 |0 |1|4 | 1,1956
157 | 81,3935 |-2|2| 2| 1,18134
158 | 81,4545 |2 |2|-2| 1,18061
170 | 83,9162 |2 |1| 2| 1,15213
171 | 84,0971 |1 |3| 0| 1,15011
173 | 84,5879 |-1|3| 1| 1,14469
174 | 84,818 |-2|0| 4 | 1,14217
176 | 84,9541 | 2 |0|-4| 1,14069
181 | 86,4808 |2 |2 | 1 | 1,12442
185 88,0297 | 0 |3 |2 | 1,10859
188 | 88,9443 |1 |3 | 1 | 1,09954
191 | 89,3966 |-3|0| 1| 1,09515
192 | 89,7743 |1 |2| 3| 1,09152
193 | 89,789 |[-2|1|4 | 1,09138
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l. Fotos das fitas obtidas por solidificacao rapida melt spinning

(a) - Hf8 .at% - 30 Hz (b) - Hf8 .at% - 70 Hz

S /
= 2 j A";
R B B T

ot S s i il AARRRGR S = - |

(e) - Hf14.. t% - 40 Hz (f) - Hf17 .at% - 30 Hz

i TN
gl I U "\‘u"\‘\\}1 B \a

Figura 195 — Oito amostras de fitas obtidas por melt spun e suas respectivas frequéncias



J. Informacoes cristalograficas da fase austenitica B2

Coordenadas atémicas da liga NisoTizgHf12 .at% para a fase estavel B2:

1x,y,2

2 -X,-Y,-Z
3z,Xxy

4 -2,-X,-y
5vy,z,x

6 -y,-2,-X
7 X,2,y

8 -X,-2,-y
9vy,x,z
10 -y,-X,-z
11 z,y,x
12 -z,-y,-X
13 X,-y,-z
14 -x,y,z
15 z,-x,-y
16 -z,x,y
17 y,-2,-x
18 -y,z,x
19 x,-2,-y
20 -x,z,y
21 y,-x,-z
22 -y, X,z
23 z,-y,-X
24 -z,y,x
25 -x,y,-z
26 X,-y,z
27 -z2,X,-y
28 z,-X,y
29 -y,z,-X
30y,-z,x
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31 -x,2,-y
32 X,-z,y
33 -y,X,-z
34 y,-x,z
35 -z,y,-x
36 z,-y,X
37 -X,-y,z
38 x,y,-z
39 -z,-x,y
40 z,x,-y
41 -y,-z,x
42 y,z,-x
43 -X,-2,y
44 x,z,-y
45 -y,-X,z
46 y,X,-z
47 -z,-y,x
48 z,y,-x

Fase B2
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Figura 196 — Vista superior da estrutura cristalina Cubica de Corpo Centrado (fase B2)
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Tabela 124 — Picos das fases austeniticas B2 indexados. Composi¢ao Ni;Tio76Hfo.24 mol -
grupo espacial Pm3m (#221),a=b=c=3,056 A, Vol =28,3726 A’ea = f = y = 90°

Picos h | k| | d-spacing Fr2 multiplicidade
1 110]0 3,05 107,989 6
2 11110 2,15668 1056,08 12
3 11111 1,76092 790,109 8
4 210 |0 1,525 744,173 6
5 2 1110 1,364 604,352 24
6 2 |1 |1 1,24516 564,045 24
7 212 |0 1,07834 449,499 12
8 3/01]0 1,01667 373,036 6
9 2 | 2|1 1,01667 373,036 24

10 3(11]0 0,964495 372,34 24
11 3|11 0,91961 299,213 24
12 2 1 2|2 0,880459 317,94 8
13 312]0 0,845918 243,072 24
14 3121 0,815147 278,094 48

j 04-019-2395 (Calc).cif - Motepad

File Edit

Fermat  View Help

") 04-019-8395 (Calc).cif - Notepad

File Edit

Format View Help

loop

_atom site label

_atom site type symbol
_atom_site fract x

_atom site fract y

_atom site fract z

_atom site U isoc or eguiv
_atom site symmetry multiplicity

_atom site Wyckoff symbol

atom site occupancy
31 Ti 9.0 8.8 8.8 .

13 0.8
Ni3 Mi9.50.59.5-1b 1.8

loop

_atom_site label

_atom_site type symbol

_atom site fract x

_atom_site fract vy

_atom site fract z

_atom_site U iso or equiwv
_atom_site symmetry multiplicity
_atom_site Wyckoff symbol
_atom_site occupancy

Til Ti ©.86 6.8 6.8 .

HF2 Hf 6.8 8.8 8.8 . 1 =
NiJ Ni 8.5 8.5 8.5 .

Figura 197 — Alteracao de carta cristalografica da liga de composigao NisTizsZry» .at% para a
liga te6rica de composicao nominal NisoTizgHf12 .at% (relativa a fase austenita B2)




ANEXOS

A. Notacao convencional dos Simbolos de Pearson (HANDBOOK)

Classe de cristal

triclinico

monoclinico

ortorrombico

tetragonal

hexagonal e romboédrico

O|T|—~|0 |3 |®

cubico

ipo de rede

Lateral com faces centradas

Faces Centradas

Corpo Centrado

Romboédrica

T|ID—|TO

Primitiva

Classe de cristal

Simbolo de Rede

Letras do Simbolo de

Pearson
Triclinico P aP
P mP
M lini

onoclinico C mC

P oP

a C oC
Ortorrémbico = oF
[ ol

P tP

Tetragonal i i
Hexagonal (e Trigonal) P hP
Romboédrico R hR
P cP

Cubico F cF

[ cl

Quadro 33 — Notacao dos simbolos de identificacdo dos cristais (Pearson, 1967)

EXEMPLOS
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1. Cu, (simbolo cF4): indica Cobre de simetria cubica de faces centradas, contendo 4
atomos por célula unitaria;

2. NaCl, (simbolo cF8): indica uma rede cubica de faces centradas, com 8 ions por célula

unitaria;

3. CuS (simbolo hP12): indica uma rede hexagonal primitiva com 12 ions por célula unitaria.
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B. Intensidade Integrada (DRX): conceito geométrico

Z
zl
Y :
ngr_g:) ; Y
g S e
a -
o it 3 O
o 5
-
(hkd) 0
R

il

Figura 198 - Conjuntos de planos (hk¢) paralelos aos eixos cartesianos X e Y (movimento
em torno do eixo Y para a Intensidade Integrada) (Zachariasen, 2004)

Figura 199 - Medicao da intensidade integrada usando um feixe paralelo monocromatico: o
cristal é ligeiramente girado, com uma velocidade angular w, sobre uma linha que ¢é paralela
aos planos refletores e perpendiculares aos planos contendo os feixes incidente e difratado.

Durante esta rotacao, a intensidade do feixe difratado atinge continuamente o detector, o
qual se encontra aberto suficientemente para receptar todo o feixe difratado



