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Introducéo

O hidrogénio é uma alternativa promissora para a geracao
de energia limpa, mas seu armazenamento ainda
representa um desafio. Ligas de alta entropia, em especial
as que apresentam microestrutura bifasica (CCC A2 +
Laves C14), tém se mostrado candidatas promissoras
para maior eficiéncia e seguranca no armazenamento. A
modelagem termodinamica pelo método CALPHAD
permite prever o comportamento de ligas complexas, mas
depende de descricBes precisas de sistemas binarios e
ternarios (ALDINGER et al., 1995). O sistema
multicomponente  V-Zr-Nb-Hf-Cr é um exemplo
estudado para essa aplicacdo, exigindo uma base de dados
confiadvel para sua modelagem. Apesar de sua
importancia, o sistema Hf-Nb possui dados experimentais
limitados e, por vezes, conflitantes na literatura,
especialmente em relacdo ao equilibrio de fases em
estado sélido. Estudos classicos, como os de Taylor e
Doyle (1964) e Rudy e Windisch (1968), estabeleceram
as bases do diagrama, posteriormente revisadas e
otimizadas por Guillermet (1996) e Okamoto (1998)
através de modelagem termodinamica. Este trabalho tem
como objetivo complementar as informagdes disponiveis
sobre o equilibrio de fases do sistema Hf-Nb,
contribuindo com dados experimentais para a validacéo
das propostas existentes. Para isso, foram realizadas a
fusdo e preparacdo metalografica da liga Hf-Nb
equiatdmica, seguida de tratamento térmico e analise
microestrutural por microscopia eletronica de varredura
(MEV), conforme ilustrado na Figura 1, que apresenta o
equipamento utilizado para a fusdo das amostras.

Figura 1 — Forno a arco elétrico da UNIFEI.

Metodologia

A liga binaria Hf-Nb (50 at.% Hf — 50 at.% Nb) foi
produzida por fusdo em forno de arco elétrico, sob
atmosfera de argdnio, apos ciclos de purga a vacuo para
minimizar contaminagdes. O lingote obtido foi
seccionado em quatro partes com disco diamantado. Uma
porcdo foi preparada para analises metalogréficas,
incluindo embutimento em baquelite, lixamento
sequencial e polimento, seguida de caracterizacdo
microestrutural por Microscopia Eletrdnica de Varredura
(MEV) da marca Zeiss, modelo EVO® MA15 no modo
de elétrons retroespalhados e modelo XFLASH 6|10.
Outra fracdo (~25 % do volume) foi encapsulada em
tubos de silica (SiO) a vacuo e submetida a tratamento
térmico a 1100 °C por 10 dias em forno tubular, visando
promover difusdo atbmica e estabilizacdo das fases de
interesse.

Resultados e discussédo
As micrografias obtidas por MEV da liga Hf—Nb

equiatdbmica analise na condicdo bruta de fusdo revelou
uma microestrutura dendritica tipica de solidificacdo,
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conforme ilustrado na Figura 2, com a coexisténcia de
duas fases solidas. Observaram-se regides com diferentes
contrastes, sugerindo a segregacgdo dos elementos durante
o resfriamento. Para obter uma microestrutura mais
proxima do equilibrio termodindmico, a amostra foi
tratada termicamente. A Figura 3 apresenta a micrografia
obtida por MEV/BSE da liga Hf-Nb apds o tratamento
térmico de solubilizagdo a 1100°C. Nesta imagem, é
possivel identificar claramente duas fases distintas: Fase
o (HCP), regibes de cor mais clara, ricas em Hafnio (Hf).
O Hf possui maior nimero atémico (Z=72) que o Nidbio,
0 que resulta em um maior espalhamento de elétrons e,
consequentemente, um contraste mais brilhante na
imagem de elétrons retroespalhados. E a fase p (BCC):
Regides de cor mais escura, ricas em Nidbio (Nb) (Z=41).
A presenca dessas fases estdo acordo com o diagrama de
fases Hf-Nb, que prevé uma regido bifasica (a+f) para a
composicdo de 50 at.% a 1100°C (TAYLOR; DOYLE,
1964; OKAMOTO, 1991).
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Figura 2 — Imagem do MEV da amostra bruta ap6s a
fusdo
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Figura 3—Imagem do MEV da amostra ap6s o tratamento
de solubilizagéo.

Conclusodes

O estudo do sistema Hf-Nb evidenciou a
coexisténcia de fases a (hcp) e p (bcc) em liga
equiatdmica, confirmando a presenga de uma regido
bifasica prevista pelo diagrama de fases. Os
resultados obtidos fornecem informagdes essenciais
para 0 desenvolvimento de uma base de dados
termodindmica confiavel, contribuindo diretamente
para a modelagem CALPHAD de ligas
multicomponentes, como o sistema V-Zr-Nb-Hf-Cr,
candidatas ao armazenamento eficiente de
hidrogénio. Novas andlises sd0 necessarias para
determinacdo das composicdes das fases. Este
trabalho reforca a importancia da caracterizacéo
experimental de sistemas binarios como etapa
fundamental para avancos no estudo de ligas de alta
entropia e tecnologias de energia limpa.
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