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RESUMO

Distintamente do conceito classico de design de ligas, que consistia na
selecdo de um elemento principal e adicdo de outros para garantia de
propriedades especificas, uma nova estratégia passou a ser empregada nos
altimos anos para as entdo denominadas ligas multicomponentes ou ligas de alta
entropia, onde ndo ha um unico elemento principal. Nesse campo, a liga mais
famosa e comumente estudada foi a descoberta por Brian Cantor,
Fe20Cr20Mn20Ni20C020, que apresentava estrutura cubica de face centrada e
excelentes propriedades a temperatura ambiente e criogénica. Estudos
posteriores mostraram que a liga equiatbmica ternéria Crz3CossNiz3 possuia
propriedades mecanicas de resisténcia e ductilidade superior aquela liga
quinaria, indicando que a resisténcia mecanica ndo é apenas fun¢do do nimero
de elementos que compdem a liga metalica, mas também do tipo de elemento
utilizado, sendo que o Cr foi 0 mais promissor em aumento de resisténcia. Com
base em estudos anteriores, a liga CrsaoCo3oNiso (% atdmica) foi escolhida para
ser estudada nesse trabalho. A composicéo foi produzida em escala semi-
industrial, em lingotes de aproximadamente 50 kg. O material foi
homogeneizado, conformado a quente por forjamento e laminacao, tratado
termicamente e ensaiado. As propriedades mecéanicas foram avaliadas por meio
de ensaios de tragcédo, dureza e impacto Charpy-V a temperaturas ambiente e
criogénicas, nas condi¢cdes de bruto de conformagéo e tratado termicamente.
Verificou-se que o método de fusdo e qualidade da matéria prima empregada
afetam diretamente no tipo de inclusdo formada. Constatou-se que, apesar do
material possuir boas propriedades mecéanicas, sua producdo por conformacao
a quente é desafiadora, dado que apresenta forte tendéncia ao surgimento de
defeitos abaixo de 900°C.

Palavras-chave: Crs0Co30Ni3o; ligas multicomponentes; ligas de alta entropia.
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ABSTRACT

EVALUATION OF MECHANICAL PROPERTIES AND METALLURGIGAL
CHARACTERISTICS OF THE Cr40Co30Nizo MULTICOMPONENT ALLOY
PROCESSED ON A SEMI-INDUSTRIAL SCALE

Differently from the classic concept of alloy design, which is based on
selecting a main element and adding others to guarantee specific properties, a
new strategy has been used in recent years for the so-called multicomponent
alloys or high entropy alloys, which do not have a single main element. The most
famous and commonly studied was the Brian Cantor's alloy
Fe20Cr20Mn20Ni20C020, which shows a face centered cubic structure and excellent
properties at room and cryogenic temperatures. Further studies showed that the
ternary equiatomic alloy CrszCos3sNiss had a strength and ductility combination
superior to that of the quinary alloy, indicating that the mechanical strength is not
only a function of the number of elements, but also of the type of element used,
with Cr being the most promising in increasing the alloy strength. Based on
previous research, the Crs0CosoNizo (% atomic) alloy was chosen to be studied in
this work. The composition was produced on a semi-industrial scale, in ingots
weighing approximately 50 kg. The material was homogenized, hot worked by
forging and rolling, heat treated and mechanically tested. The mechanical
properties were evaluated by tensile, hardness and Charpy-V impact tests at
ambient and cryogenic temperatures, on the hot formed and heat treated
conditions. It was verified that the melting method and raw material purity used in
the melting operation have a direct effect on the type and quantity of inclusions
formed. Moreover, despite the material showing good mechanical properties, its
production by hot forming is challenging, once it has a strong tendency to surface
defects below 900°C.

Keywords: CraCosoNiso; multicomponent alloys; high entropy alloys.
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1. INTRODUCAO

Com o objetivo de transpassar desafios impostos na producdo de
materiais metalicos com propriedades otimizadas para aplicacdes avancadas,
uma nova classe de ligas metalicas vem sendo estudada: as ligas
multicomponentes ou de alta entropia. Distintamente do conceito classico de
design de ligas, em que a estratégia era selecionar um componente principal
com base em sua caracteristica e, entdo, adicionar elementos de liga para atingir
o balanco de propriedades desejado, as ligas multicomponentes consideram a
utiizacdo de componentes em concentragcbes equiatbmicas ou
aproximadamente iguais, ndo possuindo um elemento principal [1] [2], podendo

exibir excelentes propriedades mecanicas, térmicas, elétricas e quimicas.

Na ultima década, inumeros trabalhos tém demonstrado a potencialidade
de ligas de alta entropia, ou de ligas multicomponente, para a obtencéo de ligas
que combinam elevada resisténcia mecanica com boa ductilidade,
principalmente para composi¢cdes que possuem estruturas cubicas de face
centrada (CFC). Nestas ligas, a elevada resisténcia mecanica associada ao
elevado alongamento resulta de mecanismos de endurecimento por solucdo
sélida associada a mecanismos de aumento de plasticidade tais como TWIP (do
inglés, twinning-induced plasticity) e TRIP (do inglés, transformation-induced
platicity) [3]. Como reportado em [4], a ocorréncia de tais mecanismos de
plasticidade faz com que, em ensaios de tragcdo em temperaturas criogénicas,
algumas ligas, tais como a liga CrMnFeCoNi, apresentem um aumento tanto no
limite de escoamento quanto no alongamento, contrariando o paradigma de que
com o0 aumento da resisténcia mecéanica haveria uma perda na ductilidade e
tenacidade dos materiais metélicos. Contudo, estudos mais recentes
demonstraram que um numero crescente de elementos ndo implica,
necessariamente, em maior resisténcia mecéanica, conforme foi observado
experimentalmente para as ligas equiatdmicas CrMnFeCoNi e CrCoNi [5] [3].
Além disso, também foi mostrado que a composi¢cdo equimolar ndo é a
composicdo que maximiza a resisténcia mecéanica das ligas do sistema CrCoNi,
mostrando que € possivel otimizar a composicdo quimica de sistema

multicomponentes para atingir propriedades mecéanicas superiores.



Valores de limites de resisténcia da ordem de 900 MPa em temperatura
ambiente e 1300 MPa em temperatura criogénica, foram reportados para ligas
do sistema CrCoNi. O que fundamenta tal comportamento é, dentre outros
fatores, a capacidade de postergar o inicio da instabilidade plastica, devido a
alteracdo do mecanismo de deformacado plastica de deslocamento planar de
discordancias para formagao de nanomaclas (efeito TWIP) e transformacéo de
fase durante a deformacao (efeito TRIP) [3] [6]. Especificamente, essas ligas

apresentam ambos efeitos quando ensaiadas em temperaturas criogénicas.

No trabalho de Coury et al. foi demonstrada a possibilidade de projetar
ligas multicomponentes com elevada resisténcia e ductilidade, por meio de um
processo preditivo, com base no endurecimento por solucéo sélida [7]. As quatro
ligas propostas, a saber Crz2sCos7,5Nis7,5, Cr333C033,3Nis3,3, Cr3z3sMni10Co2s,3Nizs 3
e Crs5C027,5Ni27,5 apresentaram Otimas propriedades de resisténcia e ductilidade,
além de boa tenacidade, sendo essa Ultima prevista apenas pela area abaixo da
curva tensdo versus deformacdo. Nesse trabalho, mostrou-se que a maior
resisténcia mecéanica é obtida pela liga CrssCo27:5Ni275, devido aos maiores
efeitos de deformacdo da rede cristalina e endurecimento por solucdo solida,
originados das proporc¢des de cada dos elementos presentes.

A maioria dos trabalhos produzidos séo restritos a condi¢cdes de pequena
escala (laboratoriais), com massas da ordem de gramas ou poucos quilos (1 a5
kg). Desta forma, este trabalho visou estudar o comportamento mecénico de
ligas multicomponentes do sistema Cr-Co-Ni produzidas em uma escala maior
(~50 kg). Este estudo possibilitou também a avaliacdo de outras caracteristicas
metallrgicas, tais como os niveis de inclusdes, segregacdo, comportamento e
evolucdo da microestrutura durante processamento a quente em escala superior

ao tipicamente reportado para ligas multicomponentes.

Baseado nas previsdes da contribuicdo do endurecimento por solucao
solida através do método EARS (do inglés, Effective Atomic Radii for Strength),
visando o desenvolvimento composi¢des quimicas com propriedades mecanicas
otimizadas, a liga CraoCo3zoNizo (% atdémica) foi escolhida para esse trabalho, por

possuir promissoras propriedades [7]. Além disso, calculos termodinamicos



computacionais utilizando o método CALPHAD mostraram que a temperatura de
formacao de fase sigma para esta liga € relativamente baixa, aproximadamente
900 °C, o que permitiria uma maior flexibilidade para a selecéo das temperaturas
de laminacdo a quente da mesma. A producdo e caracterizacdo estrutural e
avaliacdo das propriedades mecanicas da liga produzida foram realizadas a
partir de uma parceria entre a empresa Villares Metals e o Departamento de
Engenharia de Materiais (DEMa) da Universidade Federal de S&o Carlos —
UFSCar.






2. OBJETIVOS
O objetivo desse trabalho consistiu em:

o Produzir a liga multicomponente CraCosoNiso (% atdomica) em escala
semi-industrial (lingote de ~ 50 kg) em um forno de inducéo a vacuo, com
posterior pré-forjamento, tratamento térmico de homogeneizacéo,
laminacdo a quente e tratamento térmico.

o Avaliar a evolugdo macro e microestrutural do material durante toda a rota
de processamento.

o Avaliar o comportamento mecéanico da liga em termos de dureza,
resisténcia a tracdo e resisténcia ao impacto através de ensaios

normatizados.






3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1Ligas de Alta Entropia

O método convencional de desenvolvimento de novas ligas baseia-se em
selecionar um componente principal com base em uma necessidade primaria,
como resisténcia mecanica ou a corrosao, e, entao, justificar a adicdo de outros
elementos para conferir propriedades secundarias. Essa estratégia levou ao
desenvolvimento de inumeras ligas de éxito com um bom balango entre
propriedades de engenharia como exemplo superligas de Niquel para aplicacdes
em altas temperaturas e agos inoxidaveis especiais. Cantor [1] foi 0 primeiro a
mencionar que esse tipo de estratégia levava a uma grande producdo de
conhecimento em materiais baseados em apenas um ou eventualmente dois
componentes, no entanto muito pouco ou praticamente nenhum em ligas

contendo varios componentes em propor¢des aproximadamente iguais.

O entendimento das regides proximas aos cantos e arestas de um
diagrama de fase de uma liga multicomponente é bem desenvolvido para metais
de alto interesse comercial, enquanto pouco se conhece sobre o centro destes
diagramas, i.e., as regides multicomponentes concentradas. Tais regides sé&o
demonstradas respectivamente nos diagramas ternario e quaternario da Figura
3.1. Uma forma para explorar o espaco multicomponente € ampliar o método
convencional de maneira a se aumentar a concentracédo de elementos de liga.
Uma segunda condicao de exploracdo de novas composi¢cdes multicomponentes
€ utilizar substituicbes equiatbmicas ou quase equiatbmicas de elementos
guimicos similares [8]. Ainda, visando a economia de recursos, o emprego de
simulac6es computacionais para a previsao de ligas promissoras, como exemplo
0 uso do método CALPHAD (CALculation of PHAse Diagrams) de termodinamica

computacional.
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Figura 3.1 - Diagrama esquematico a) Ternario e b) Quaternario demonstrando

em verde as regides bem conhecidas e em branco as regides pouco conhecidas.
Adaptado de [8].

Seguindo a ideia de se explorar as regides desconhecidas dos diagramas,
a fim de se obter ligas metalicas que apresentem propriedades diferenciadas,
com aplicacBes reais, nos ultimos anos as ligas de alta entropia — LAE foram
propostas e estudadas em diversas condicbes de composicdo quimica e
processamento. Compostas por multiplos componentes principais, elas podem
apresentar propriedades impressionantes, como alta resisténcia mecéanica e
dureza, 6tima resisténcia a corrosao, estabilidade térmica, fadiga e tenacidade,
guando comparadas as ligas metalicas tradicionais. Cabe aqui ressaltar que nem
todas as composi¢cdes geram tais propriedades; o real desafio atualmente é
encontrar meio de prever onde estas composi¢cdes se localizam no vasto campo

multicomponente.

Diversas LAEs ja encontradas sdo Otimas candidatas para varias
aplicagbes onde atualmente se utilizam ligas menos concentradas. Estudos
iniciais indicaram que devido a sua maior entropia de mistura, essas ligas
resultam em solugbes sélidas com estruturas simples como cubica de face
centrada (CFC), cubica de corpo centrado (CCC) e hexagonal compacta (HC),
reduzindo o nimero de fases do sistema [2]. Entretanto, esse conceito foi
posteriormente contraposto por Miracle e Senkov, demonstrando que o equilibrio
de fases é uma contribuicdo conjunta entre entropia e entalpia de cada fase, de
maneira que uma liga de alta entropia configuracional ndo sera necessariamente

monofasica. Além disso, no mesmo estudo foi afirmado que entropia e entalpia



nao sdo independentes e ambas fortemente variam em funcédo da composicao
da liga [6].

Atualmente existem duas definicdes para as ligas de alta entropia (LAE)
[2], a primeira baseada na entropia e a segunda na composicdo quimica. A
definicAo por composi¢cao considera ligas que contenham pelo menos cinco
componentes, cada um com porcentagens atomicas (%at.) entre 5% e 35%. O

conceito pode ser expresso pela equacgao:

Nmaior = 5,5at.% < ¢; <35at.% e Npenor =2 0,¢; <5at.%, 3.1

onde Nyuior © MNmenor SA0 0S nUmMeros de maior e menor elementos,
respectivamente. c¢; e ¢; sdo as porcentagens atdmicas do elemento maior, i, € 0
elemento menor, j, respectivamente. Com base nessa definicdo, LAES néo
precisam apresentar necessariamente concentragdes equiatbmicas ou quase
equiatbmicas, podendo até mesmo conter elementos em menores
concentracfes, para possibilitar a melhora de algumas propriedades, como,

ductilidade, tenacidade, resisténcia a oxidacéo, etc. [9].

Ja a definicdo baseada na entropia considera o “caos inerente” do
sistema. De acordo com o principio estatistico da termodinamica de Boltzmann,

a relacao quantitativa entre entropia e aleatoriedade é dada pela equacao:

AScons = kin(w) 3.2

onde k é a constant de Botzmann e w € o numero de possibilidades de arranjo
de atomos. A entropia total de mistura pode possuir quatro contribuintes

conforme equacéo 3.3:

ASpmix = ASE + ASTD + ASHES + AS o8 3.3

mix
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sendo que cada fator corresponde a entropia configuracional, vibracional,
eletrbnica e magnética (nessa ordem). Dentre essas, a entropia configuracional
€ a componente que mais tende a variar em uma transformacéo de fases. Para
uma liga com concentracdo equiatémica, a entropia configuracional de uma liga
com solucédo solida completa pode ser expressa pela equacdo 3.4, cabe aqui
ressaltar que esta equacdo é usada mesmo se a liga apresentar mais de uma

fase, i.e., mesmo se esse nao for o valor real da entropia configuracional da liga.

ASonf = RIn(n). 3.4

Dessa forma, ligas de alta entropia séo definidas por esse conceito como
aguelas que apresentam entropia configuracional superior a 1,5R. Como esse
valor € o menor limite para ligas de alta entropia, foram criadas também as
definicbes de média e baixa entropia, conforme observado no esquema da

Figura 3.2.

High-entropy alloys

- e

-

Medium-entropy alloys

Low-entropy alloys
(traditional)
AS..SR

'''''''

AS 2 1.5R

conf

Figura 3.2 - Diviséo de ligas metéalicas com base em sua entropia configuracional.
Adaptado de [10].

De forma resumida, é possivel descrever ligas multicomponentes como

aquelas que n&o apresentam um unico elemento principal, possibilitando uma
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enorme liberdade de design e propriedades. Existem outras nomenclaturas para
0 mesmo tipo de material, como, ligas complexas concentradas, ligas

multicomponentes complexas, etc. [2].

No periodo inicial de desenvolvimento de LAEs foi dado muito foco para
a questdo da entropia e avaliar se uma liga se enquadra ou ndo em certa
definicdo. Cada vez mais esta questdo de nomenclatura e definicdbes vem
levando a adotar outros nomes destas ligas, que ndo a prendem a nenhuma
definicdo, exemplos séo: (1) Ligas multicomponentes, (2) Ligas com Elementos
Multiprincipais (do inglés, multi-principal element alloys — MPEAS) ou (3) Ligas
Complexas e Concentradas (do inglés, complex concentrated alloys — CCAS).
Estas definicbes ndo prendem a composicdo e numero de fases em nenhuma
faixa e permite que o foco de pesquisa esteja onde o maior interesse esta —
encontrar ligas com melhores combinacdes de propriedades do que as

atualmente existentes.

Assim, uma segunda geracédo de ligas de alta entropia foi definida como
aquela que apresenta no minimo quatro elementos, com balanceamento quimico
levemente deslocado dos centros dos diagramas composicionais, podendo ser
ndo equimolar. Consoante a isso, essa nhova geracdo possibilita ainda
balanceamentos que favorecam a presenca de uma segunda fase
endurecedora, como, a precipitacdo mediante envelhecimento ou a

transformacao de fase induzida por deformacgao (TRIP) [2].

Classificagdo Componente Caracteristica Composigao Arranjo dos atomos Ligas tipicas
@ A *B
Ligas tradicionais 1-2 componentes Mais resistente que . & A Fe-Ni, Fe-C,
principais o elemento puro O . Cu-Al, Al-Mg
. . ) .
oA OB
oC oD eE
" Pelo menos 5 elementos Monofasica, eensesy CoCrFeNiMn,
a
17 geragdo de LAE principais equimolar " .: -+ 4 : AlCoCrEeNi
Sestoee
ehoben®
L L .B
*C @D NbMoTaW
Pelo menos 4 elementos i T . - e
27 geragao de LAE principais D”f};g‘é "l‘ﬁrﬁ(;zsres £ Seecsce Al,,CoCrFeNi,
4 - FesyMny,Cry,Coyg
2000000

Figura 3.3 - Comparativo entre primeira e segunda geragcao de ligas de alta

entropia. Adaptado [2].
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Ao longo de 16 anos desde o primeiro registro sobre LAE realizado por
Brian Cantor [1], diversas composi¢des foram estudadas e reportadas, algumas
delas demonstrando excelentes propriedades mecanicas, como, dureza
superior, excelente plasticidade, excelente resisténcia a corrosao e estabilidade
térmica, além de propriedades mecanicas superiores em elevadas temperaturas

e outras propriedades interessantes [6].

3.1.1 Sistema CrMnFeCoNi

Dentre todos os tipos de ligas de alta entropia reportadas até o momento,
destacam-se as ligas do sistema CrMnFeCoNi, cujo a liga quinaria equimolar
apresenta uma estrutura monofasica cubica de face centrada (CFC). Para a
composicdo Fe20Cr20Mn20Ni20Co20 foi verificada a auséncia de formacdo de
estruturas vitreas, mesmo quando fundida por meio de processo que permite alta
taxa de extracdo de calor (Melting Spinning), indicando que o principio da
confusdo ndo se aplica [1]. Como a diferenca dos tamanhos atdmicos dos
componentes Fe / Mn / Ni/ Co / Cr € de menos de 15% e a eletronegatividade
de todos os elementos é similar, a formacdo de uma solucéo sélida pode ser
esperada pela regra de Hume-Rothery [1]; assim, o que explica esta liga ser
monofasica ndo é apenas sua entropia, mas sim a similaridade entre os

elementos envolvidos.

Desafiando a hipotese de que um maior grau de desordem no sistema,
isto é, entropia configuracional, esta fortemente relacionada ao endurecimento
por solucdo solida devido a elevada distorcdo do parametro de rede do sistema
[10], foi demonstrado por Galie e George [5] que um aumento no numero de
componentes da liga de média entropia CrFeCoNi de 4 para 5 na liga de alta
entropia CrMnFeCoNi, tem um efeito praticamente inexistente no aumento da

resisténcia mecanica.

Estudos posteriores de familias de ligas cubicas de face centrada com
ligas de média entropia contendo elementos do sistema CrMnFeCoNi nédo

encontraram correlacdo sistematica entre o numero de elementos presentes
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(entropia configuracional) com propriedades mecéanicas. Como exemplo, foi

verificado que a liga de média entropia CrCoNi apresentava o maior limite de

escoamento e dureza quando comparada com ligas quartenarias e quinarias,

conforme pode ser observado na Figura 3.4 [3].
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Figura 3.4 - Figura 2. Resultados obtidos em funcdo da temperatura para as

propriedades de a) Limite de escoamento, b) Limite de resisténcia a tracdo e c)

Alongamento uniforme, para as ligas do sistema CrMnFeCoNi. Adaptado de [3].

Os resultados obtidos por Wu et al. [3] apontaram que, apesar da liga

CrCoNi possuir menor entropia configuracional, possuia melhores propriedades

mecanicas, indicando que tais caracteristicas, como o limite de escoamento, nédo

sdo apenas fungdo do numero de elementos que compdem a liga metalica, mas

também do tipo de elemento utilizado, sendo que o Cr foi 0 mais promissor em
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aumento de resisténcia. Como discutido no trabalho de Varvenne et al. [11], 0
qual faz uma previsao do endurecimento de ligas de alta entropia de estrutura
CFC, o grau de desajuste volumétrico entre os 4&tomos presentes juntamente
com o modulo de elasticidade da liga sdo os fatores preponderantes nas

propriedades mecanicas da liga.

Foi verificado por Gludovatz et al. que a liga equiatomica CrMnFeCoNi
apresenta uma alteracédo no mecanismo de deformacéo de deslocamento planar
de discordancias para a formacéao de nanomaclas em funcdo da temperatura em
que é solicitada. Para temperaturas sub-zero, o segundo mecanismo ¢é ativado,
contribuindo para excelente tenacidade a fratura, taxa de encruamento e
alongamento até a ruptura [12]. No trabalho de Lapanche et al. [13], os dois
motivos pelos quais o limite de resisténcia mecanica da liga CrCoNi é superior a
liga quinaria s&o um maior limite de escoamento e taxa de encruamento, o que
permite a tensdo minima para o inicio de maclagdo ser atingida mais
rapidamente (para menores deformacfes), de maneira que 0 processo de
formacdo de nanomaclas ocorra para uma maior faixa de deformacdo. Tal
comportamento permite que o empescogcamento do corpo de prova por
instabilidade plastica ocorra mais tardiamente na liga ternaria quando
comparada a CrMnFeCoNi. Esses resultados se mostraram promissores para
justificar uma ampliacdo na pesquisa de diferentes composicdes de ligas do

sistema CrCoNi, com o objetivo de aumento de resisténcia mecanica.

Gludovatz et al. [4] estudou o comportamento mecanico da composi¢ao
equiatdmica CrCoNi, avaliando o efeito da temperatura nas propriedades de
resisténcia mecanica e tenacidade. Eles encontraram 6timos valores de limite de
resisténcia ~ 850 MPa e 1300 MPa, além de elevada tenacidade a fratura
variando de 200 MPa.m? a 270 MPa.m2 quando ensaiados nas temperaturas
ambiente e a — 196°C, respectivamente. A Figura 3.5 demonstra de maneira
resumida os resultados dos ensaios de tracdo unidirecional e integral J de

tenacidade a fratura.
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Figura 3.5 - Ensaios mecanicos realizados em diferentes temperaturas para a

liga CrCoNi - a) Ensaio de Tragdo e b) Tenacidade a fratura. Adaptado de [4].

A liga de média entropia CrCoNi analisada compara-se com classes de

metais e ligas metéalicas quando cruzadas as informacdes de tenacidade a fratura

e limite de escoamento. A combinacéo dessas duas propriedades € superior a

acos de aplicacfes criogénicas, como inoxidaveis austeniticos e ligas com alta

concentracdo de Niquel, além de exceder todos os valores registrados para ligas

de alta e média entropia, conforme observado na Figura 3.6 [4].
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Figura 3.6 - Mapa de Ashby de Limite de Escoamento x Tenacidade a Fratura.

Adaptado de [4].

E consolidado o conhecimento metalirgico de que o aumento da
resisténcia mecanica geralmente leva a um decréscimo na ductilidade de ligas,
conhecido como “paradoxo resisténcia-ductilidade”, identificado para inUmeras
ligas, como observado na Figura 3.7. Algumas ligas de alta entropia do sistema
CrFeMnCoNi monofasicas com baixa energia de falha de empilhamento se
contrapde a essa ideia, sendo a0 mesmo tempo mais resistentes e mais ducteis
do que ligas convencionais, contradizendo o comportamento tipico da maioria
das ligas conhecidas até os dias atuais. Logo, a formac&o de nanomaclas néo é
0 Unico fator para esse comportamento, mas também o endurecimento por
solugdo solida possui um importante papel nesse processo [14]. Diversas
pesquisas estdo em andamento para se entender quais outras interagdes
atbmicas sao fundamentais para que uma liga consiga aumentar estas duas
propriedades ao mesmo tempo. Esse entendimento é crucial para guiar o

desenvolvimento de novas composigoes.
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Figura 3.7 - Grafico comparativo de Limite de Resisténcia versus Alongamento
Uniforme a temperatura ambiente para ligas de alta entropia e ligas

convencionais. Adaptado de [14].

No trabalho realizado por Coury et al. [7], a metodologia EARS (“Effective
Atomic Radii for Strength”) em conjunto com os modelos de Varvene et al. [11] e
Toda-Caraballo et [15] sobre endurecimento em ligas multicomponentes,
simulagbes foram feitas com a finalidade de avaliar o efeito de diferentes
composicdes do sistema CrNiCo nas propriedades mecanicas. Foi verificado
que, apesar da liga equiatdmica Crss3Nis33C033,3 possuir resisténcia mecanica
consideravel, a composicéo equimolar ndo era o que efetivamente resultava em
otimizacao de tal propriedade. Os calculos previam que composi¢cdes mais ricas

em Cr levavam a mais altas resisténcias mecanicas, conforme observado na
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Figura 3.8. A Figura 3.9 demonstra como a entropia configuracional varia em

funcdo da composicéo das ligas simuladas.
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Figura 3.8 - Componente de endurecimento por solucdo sélida na isopleta

NisoCos0-Cr-Mn mostrando a selecao de 4 ligas A-D, adaptado de [7].

Dentre as quatro composicdes avaliadas, a saber A-Crz2sCo37,5Nis7,5, B-
Cra3,3C033,3Nis3,3, C-Crs3,3Mn10Co02s,3Nizs 3 € D-CrasCo27,5Ni27,5 aquela que de fato
apresentou maior resisténcia mecanica, aliada a uma elevada ductilidade foi a D

(CrasCo27,5Ni27,5), como pode ser visto Figura 3.10.
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(y) Adosju3 jeuoneinbiyuo)

Figura 3.9 - Entropia configuracional calculada para 04 composi¢cdes (A - D)
analisadas. Adaptado de [7].

E possivel verificar, com base nas Figura 3.8, Figura 3.9 e Figura 3.10 que
as composicdes que apresentam maior entropia configuracional ndo sao as com
maior resisténcia mecanica, conforme teoria inicialmente definida para ligas de
alta entropia, justificando a continuacéo de estudos de ligas ndo-equiatdmicas
do sistema CrCoNi, além de reforcar a importancia de explorar o vasto campo

composicional das ligas multicomponente usando ferramentas preditivas.
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Figura 3.10 - (a) Curvas experimentais de tensdo deformacéo das ligas A-D. (b)
Tenacidade calculada pela &rea abaixo das curvas tenséo x deformagédo para
cada uma destas ligas, adaptado de [7].

3.2 Tenacidade de Ligas Metalicas

3.2.1 Efeito do tamanho de grédo e mecanismos de tenacificacao (TWIP e

TRIP) na tenacidade

A ocorréncia dos fenbmenos de “Transformation Induced Plasticity —
TRIP” e “Twinning Induced Plasticity — TWIP” além de outros fatores, dependem
também da Energia de Falha de Empilhamento (EFE), e sdo importantes
fendbmenos para aumento da plasticidade em ligas metalicas em adi¢do a outros
mecanismos tidos como classicos, como o efeito da reducao do tamanho de gréo
por meio do historico de processamento e tratamento térmico adequado do
produto final [16].

Uma falha de empilhamento é um defeito planar onde a sequéncia de
empilhamento é interrompida e pode ser medida através de uma energia por
unidade de area. De maneira pratica, o valor representa a energia necessaria

para ocasionar um defeito de empilhamento em uma estrutura cristalina
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compacta e sua amplitude esta relacionada aos mecanismos de deformacao de
cristais CFC e/ou HCP. Maclas de deformacéo € o processo no qual uma regido
do cristal sofre um cisalhamento, resultando em uma estrutura original do cristal
em uma nova orientacdo. De maneira simplista, esse fendmeno de deformacao
plastica geralmente resulta em uma estrutura espelhada de atomos do cristal
original em um plano. Quando uma macla em crescimento atinge uma regido
plana, € formada uma inclinacéo tipica facilmente identificada por microscopia

Otica em metais CFC. Tais condi¢cdes podem ser observadas na Figura 3.11.

=

Figura 3.11 - a) Arranjo esquematico de &tomos em uma macla. Os circulos da
cor cinza representam os atomos antes do processo de deformacdo, e 0s
circulos pretos representam as posicdes ap6s maclagem. b) Maclas de

deformacé&o observadas em uma liga Fe-Si 3,25%. Adaptado de [17].

BN

A ocorréncia de TWIP estd relacionada a energia de falha de
empilhamento e ocorre normalmente em ligas que apresentam valores de EFE
médios. De maneira geral, materiais que possuem energia de falha de
empilhamento intrinseca (y) < 15 mJ/m? apresentam transformacéo de fases no
estado solido quando submetido a deformacéo (efeito TRIP). Para materiais que
possuem EFE intermediaria, entre 15 e 45 mJ/m2, normalmente ocorre o
mecanismo de maclacao; ja materiais com elevada EFE, maior que 45 mJ/m2,
0os mecanismos de deformacdo se dao quase sempre exclusivamente por
deslocamento de discordancias. A temperatura tem uma grande influéncia no

processo de deformacgéo por maclagéao e plasticidade de agos TWIP, uma vez
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que a magnitude da energia de falha de empilhamento em metais CFC

geralmente aumenta com a temperatura [16].
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Figura 3.12 - Faixas de energia de falha de empilhamento intrinseca para
transformacao de fase, deformacéo por maclas e deslizamento de discordancias

em acgos - CFC reportadas na literatura. Adaptado de [16].

Foi demonstrado por Y. Deng et al. [18] que a liga de alta entropia
FeaoMn40Co010Crio apresenta propriedades mecéanicas similares a da liga
equiatdmica FeMnNiCoCr, entretanto, diferentemente da segunda, foi observado
a formacdo de maclas de dimensdes nanométricas também a temperatura
ambiente para deformacdes verdadeiras superiores a 10%, levando o material a
se comportar tipicamente como acos TWIP. Tal ocorréncia pode ser explicada
por uma provavel menor energia de falha de empilhamento da liga

Fe4oMn4oCo010Cri0 quando comparada com a equiatdbmica (20 a 25mJ/mz2) [19].

O efeito TWIP é caracterizado pela formacao de maclas, induzindo o efeito
usualmente denominado de Hall-Petch dinamico. Este, por sua vez, gera um

aumento significante no encruamento do material devido ao fato dos contornos
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de macla atuarem como barreiras adicionais ao movimento das discordancias,
de forma que a instabilidade plastica é postergada, levando a uma maior
capacidade de deformacéo pléstica [16]. Isto pode ser entendido empregando o
critério de instabilidade plastica de Considere [17], o qual prevé que a
instabilidade ocorra quando a tenséo real se iguala a taxa de encruamento

instantanea, conforme equacéao:

oc=— 3.5

Na Figura 3.13 é possivel se observar um comparativo entre um aco IF
(CCC) estabilizado ao Titanio e um austenitico (CFC) Fe-18%Mn-0,6%-1,5%Al.
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Figura 3.13 - Comparagcdo dos comportamentos das curvas de tensao-
deformacéo produzidas em um ensaio de tracdo uniaxial de um acgo IF ferritico
(CCC) estabilizado ao Titanio com um austenitico (CFF) Fe-18%Mn-0,6%-
1,5%Al TWIP. Adaptado de [16].
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Esse tipo de comportamento possibilita aos materiais que sofrem efeito
TWIP valores de limite de resisténcia superiores associados a alongamentos
excepcionais, resultando, também, em elevada capacidade de conformacédo. O
aco TWIP, além de ser mais resistente, € mais ductil, apresentando melhor
tenacidade a fratura, o que se traduz em melhor conformabilidade em chapas,
como visto na Figura 3.14. Por este motivo, tais materiais se tornam

extremamente interessantes, justificando seu extenso estudo.

(a) (b)
Figura 3.14 - Comparacdo de conformabilidade entre a) Aco IF (CCC)
estabilizado ao Ti e b) Aco austenitico TWIP (CFF) Fe-18%Mn0,6%C-1,5%Al. O
aco TWIP apresenta maior ductilidade e taxa de encruamento, de maneira que

sua conformabilidade supere a do aco IF. Adaptado de [16].

Objetivando uma melhora das propriedades mecanicas, Zhiming Li et al.
[20] produziram uma liga bifasica, que apresentava endurecimento por
interfaces, por solucdo solida e por transformacao induzida por deformacéo
(TRIP). Esse dultimo mecanismo esta associado a alta a diminuicdo da
estabilidade de fase. A confeccdo da liga TRIP-DP-HEA (do inglés,
Transformation Induced Plasticity — Dual Phase — High Entropy Alloy) foi baseada
em uma composi¢cao ndo equiatdmica do sistema Feso-xMnxCo10Crio (at.%), que
apresenta parcial transformacdo martensitica durante resfriamento, resultando
em duas fases que possuem maxima contribuicdo de endurecimento por solucéo
sélida e a uma fase (CFC) que, devido a sua menor EFE, sofre transformacéo

induzida por deformacao. Partindo-se da variacdo dos teores de Manganés de
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45% a 30%, a microestrutura foi avaliada por meio de Difracdo de Raios — X e
EBSD, validando a composicdo com 30% de Mn como necessaria para a

formacao da estrutura desejada, conforme Figura 3.15.
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Figura 3.15 - Evolucdo da microestrutura e estabilizacdo de fases em uma liga

res0-xMNxCri10Co10 para diferentes teores de Mn. Adaptado de [20].

A presenca de uma segunda fase em uma liga de alta entropia e a
ocorréncia do mecanismo de TRIP, de fato contribuem para o aumento de
resisténcia mecanica, vide curvas de tensdo deformacdo comparativas entre a
liga FesoMn30C010Cr10 € a equiatdmica FeMnNiCrCo, considerada uma das ligas
de maior sucesso até o momento [12]. Ainda, a reducdo do tamanho de gréao
pode contribuir para um maior alongamento até a fratura e maior taxa de
encruamento, possibilitando aumento da tenacidade do material, dado que a
area sob as curvas de tensdo deformacédo da liga FesoMn3oCo010Crio para um
tamanho médio de grédo de 4,5 um € maior que a de 45 um [20], conforme Figura

N

3.16. Cabe ressaltar que o refino de grdo nem sempre leva a melhores
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ductilidades; a presenca desta caracteristica varia de composicdo para

composicao.
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Figura 3.16 - Curvas comparativas entre diferentes LAE a) Tenséo - Deformagéo
de Engenharia e b) Taxa de Encruamento - Deformacédo Verdadeira. Adaptado
de [20].

Em contraste com outros métodos de aumento de resisténcia mecanica
em acos, o refinamento de grao é o mais promissor para melhorar a tenacidade
do material, isto é, sua capacidade de absorver energia quando submetido
solicitacdes de impacto. Conforme detalhado no trabalho de M. Calcagnotto et
al. [21], a diminuicdo do tamanho de grédo leva a uma melhora da tenacidade de
um aco DP (Dual Phase), uma vez que a tensao para que ocorra fratura por
clivagem é aumentada, reduzindo o tamanho maximo da trinca e, entdo, a tenséo
na ponta da mesma. Isso € demonstrado na pratica pela diminuicdo da
temperatura de transi¢ao fragil dactil e maiores valores de energia absorvida no
ensaio de impacto. Tal efeito foi vastamente estudado para diferentes grupos de
materiais metéalicos e € de conhecimento metalirgico geral que a reducdo do
tamanho de grdo € geralmente o método mais efetivo para aumentar a
tenacidade dos materiais metélicos [22].

Com relagcdo ao aumento da resisténcia mecanica dos materiais metéalicos

por refinamento de gréao, Hall [23] e Petch [24] foram 0s primeiros a descrever,
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em trabalhos independentes, uma relacdo direta entre o tamanho do gréo
ferritico com a dureza e resisténcia mecéanica do materiais, chegando a seguinte
relacéo:
_ -1/2
oy = 0¢ + kyd 3.6
onde g, € o limite de escoamento, g, a resisténcia mecanica intrinseca, k, € 0

coeficiente de resisténcia de contorno de grdo e d é o tamanho de grdo. Os

parametros o, € k, sdo constantes experimentais de um material, fazendo com

que a relacdo entre tamanho de gréo d~/2? e limite de escoamento seja linear,
como pode ser visto na Figura 3.17 em que Morrison [25] exemplifica a relacéo
existente para varios acos, mostrando-se valida para tamanhos de grao

superiores a 1um.
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Figura 3.17 - Relacéo entre o limite de escoamento e o inverso da raiz quadrada

do didmetro de gréo para agcos ao Manganés. Adaptado de [25].
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Processamento da Liga Cr40Co30Niso

Foram fundidas em condig¢Ges distintas 02 corridas da liga Cra0Co30Niso
em um forno de inducéo a vacuo, seguido de lingotamento e caracterizacao dos
lingotes na condicéo de bruto de solidificacdo. Amostras para analise quimica,
bem como niveis de inclusdes e microestrutura, foram retiradas para avaliagdo
de segregacao (macro e micro), além da distribuicdo e composicao quimica das

inclusoes.

O lingote da primeira corrida, numero 1107315, foi homogeneizado em um
forno estacionario, conformado por forjamento a quente, em temperatura inicial
de 1260°C e resfriado ao ar calmo. Novas amostras para avaliacdo da estrutura
foram retiradas ap0s essa etapa. A previsao inicial era utilizar o tarugo obtido
apos o forjamento para posterior laminacdo em barra com secdo chata,
entretanto, ele apresentou rompimentos severos, impossibilitando que a
continuacdo do estudo fosse garantida. Dessa maneira, foram coletadas
amostras para caracterizacdo dos defeitos e o tarugo foi retalhado em varias
partes para ser utilizado como matéria prima para a fusao da segunda corrida, a
qual seguiria uma rota de processamento menos complexa que a inicialmente
prevista, considerando fusédo e laminacédo direta sem a etapa intermediaria de

forjamento.

A segunda corrida, nimero 1107333, foi produzida a partir das sobras da
primeira, além de adicdo de matéria prima virgem para completar a massa
perdida durante forjamento. Apés a solidificacao, o lingote foi homogeneizado e
destinado a laminacédo a quente em temperatura de 1200°C em um laminador de
escala semi-industrial, com posterior retirada de amostras para avaliacdo
estrutural e realizacdo de ensaios mecanicos na condi¢édo de bruto de laminacéo.
Posteriormente, parte da barra obtida foi tratada termicamente a 1050°C por
duas horas e seguida de resfriamento em agua e novos corpos de prova foram

confeccionados para avaliagdo mecanica e estrutural.

O esquema da Figura 4.1 demonstra de maneira resumida o roteiro de

processamento empregado em cada corrida estudada nesse trabalho.
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Todas as etapas de fusdo, homogeneizacgao, pré-forjamento, laminacéo,
ensaios mecanicos e caracterizacbes estruturais, foram realizadas nas
instalacdes da Villares Metals. As demais caracterizagcdes, como Difracdo de
Raios — X e avaliacdo estrutural por microscopia eletrénica de varredura (MEV)
e foram realizadas no Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) —
UFSCar.

1° corrida - 1107315

Fuséo + Homogeneizagéo +
» = -
—| Andlise Quimica \ — Microestrutura

Macroestrutura | | Tamanhode
Gréo

Microestrutura
— DRX

Tamanhode
Grao

— Inclusdes

— DRX

2° corrida 1107333

P » S » () -~

Anallse Quimica Macroestrutura Dureza Dureza

-

— Macroestrutura — Microestrutura — Tracédo — Tragéo

—_

— Microestrutura —HTamanho de Gréo — Impacto - Impacto

— Tamanho de Gréo — DRX — Microestrutura F— Microestrutura
T

— InclusBes — Tamanhode Gréo L Tamanhode Gréo

_— DRX

Figura 4.1 - Detalhes da rota produtiva, caracterizagfes e ensaios realizados em
cada corrida.
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4.1.1 Fusao em forno VIM

A producao da primeira corrida (C:1107315) da liga CraoCosoNiso (% at.)
iniciou-se primeiramente com a conversao das porcentagens atomicas em
massa, objetivando a producdo de uma corrida com 58,500 kg finais. Os
elementos Cromo, Cobalto e Niquel de pureza 99,92% foram entdo pesados e
carregados a frio no forno de inducdo a vacuo do Centro de Pesquisa e
Desenvolvimento da Villares Metals (VIM — Vacuum Induction Melting) da marca
Ema, com poténcia e frequéncia maxima de 100 kW e 3000 Hz respectivamente,
conforme observado na Figura 4.2.

i

Figura 4.2 - Forno de Inducéo a Vacuo do Centro de Pesquisa Villares Metals.

Os materiais ja pesados foram alocados em um cadinho, composto por
uma mistura de Oxido de Aluminio e Magnésio, sendo provavelmente o espinélio
aluminato de magnésio (MgAIl204), conforme Tabela 4.1, previamente sinterizado

por chama direta (macarico). A tampa superior do forno foi fechada e as bombas
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de vacuo ligadas, obtendo-se um vacuo de 1,2 x 10° mbar apés 30 minutos. O
forno foi ligado entéo na poténcia de 30 kW por 30 minutos, aumentando para
50 kW por mais 10 minutos e por fim empregou-se a poténcia de 80 kW até o
final da fusdo de todo o material. Durante a operacéo de fusdo, apds toda a carga
ja se encontrar no estado liquido, algumas amostras foram retiradas para
avaliacdo da composicao e realizacao de ajustes (adi¢des), visando atendimento
da composicao visada. Uma vez atingida a composicao final, foi injetado argénio
na camera de vacuo, elevando a pressdo para 600 mbar. Posteriormente, a
corrida foi lingotada, vertendo-se o metal liquido do cadinho em um tundish
composto por uma massa refrataria de nome comercial CROMOALUM 1085 —
QLP, prensada e secada em forno a 300°C por 24 horas, produzida e
comercializada pela empresa IBAR — Industria Brasileira de Artigos Refratarios,
com composicao tipica conforme observado na Tabela 4.2. O tundish utilizado
para o lingotamento apresentava 02 compartimentos, sendo o primeiro a regido
onde o metal liquido foi vasado diretamente do cadinho, com duas passagens
na lateral da parede diviséria para o segundo compartimento, o qual possuia uma

abertura em sua base, direcionando o metal liquido para a lingoteira.

O tundish distribuiu o metal liquido em queda livre para uma lingoteira de
ferro fundido de secéo transversal quadrada de 145 mm de lado, com leve
conicidade entre a base e o topo para facilitar a extracdo do lingote apds
solidificacdo. A temperatura de vazamento medida foi de 1438°C. O esquema de
tundish e lingoteira utilizados para a fusado dessa corrida podem ser observados
na Figura 4.3.
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Figura 4.3 - a) Tundish de dois compartimentos, b) Detalhamento das aberturas
laterais e na base para escoamento do metal liquido e c) Lingoteira de ferro

fundido com secao quadrada de 145 mm de lado.

Tabela 4.1 - Composicao quimica do cadinho utilizado para fuséo da liga.

Componente | % em massa

C 0,05

S 0,01

Al2O3 Base

MgO 27,00
SiO2 0,41
CaO 0,70
Fe203 0,15
Naz20 0,34
K20 0,01

Tabela 4.2 - Composicao Quimica tipica do material refratario CROMOALUM
1085 QLP empregado no tundish.

Componente | % em massa
SiO2 50
Al2Os3 86,0
Fe203 0,3
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Cr203 3,7
P20s 2,9

A segunda corrida (C:1107333) produzida utilizou como matéria prima
recortes do tarugo forjado proveniente da primeira corrida (pesando 45,450 kg)
e adicdo de matéria prima virgem, sendo 0,480 kg de Cromo metélico 0,330 kg
de Niquel eletrolitico 0,280 kg de Cobalto metalico de pureza 99,92%, totalizando
46,450 kg finais. O mesmo procedimento de fusdo empregado na primeira
corrida foi realizado (carregamento do forno, fechamento da tampa, inicio de
vacuo, etc.), entretanto a menor pressao atingida na camara foi de 5,0 x 10°
mbar. Para essa corrida, o metal liquido foi lingotado em 02 lingoteiras de ferro
fundido, com secéo transversal quadrada de lado 72 mm e leve conicidade entre

base e topo. A temperatura registrada durante lingotamento foi de 1456°C.

O tundish empregado para esse tipo de lingotamento diferiu-se levemente
do utilizado na primeira corrida. Ele era composto por 03 compartimentos, um
central e dois laterais (um a esquerda e um a direita), de maneira que o metal
liguido foi vazado no compartimento central e entdo distribuido por meio de 02
passagens na base da parede diviséria para os compartimentos laterais, 0os quais
por sua vez possuiam aberturas em suas bases, direcionando o metal por queda
livre para as lingoteiras. As duas lingoteiras quadradas de 72 mm de lado foram
posicionadas logo abaixo dessas aberturas. O detalhamento dos tundish e

lingoteiras utilizados para ambas as fusdes podem ser verificados na Figura 4.4.
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Figura 4.4 - a) Tundish de dois compartimentos, b) Detalhamento das aberturas

laterais e na base para escoamento do metal liquido e c) Lingoteira de ferro

fundido com secao quadrada de 72 mm de lado.

O comparativo dos parametros/registros de processos empregados em

cada fusdo pode ser avaliado na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 - Comparativo entre parametros de fusdo empregados na producgao

das corridas.

Corrida

1107315

1107333

Matéria prima

100% virgem

Retalhos da 1° corrida +

Carga virgem

Oxido de Aluminio +

Oxido de Aluminio +

Cadinho . _
Magnésio Magnésio
Tundish CROMOALUM 1085 QLP | CROMOALUM 1085 QLP
Massa (kg) 58,50 46,45
Vacuo (mbar) 1,2 x10° 5,0 x 10°
Presséao de Ar (mbar) 600 600
Temperatura de
1438 1456
vazamento (°C)
N° lingotes 1 2
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Secdao quadrada do
_ 145 72
lingote (mm)

4.1.2 Homogeneizacao

Foram realizados célculos termodinamicos utilizando método CALPHAD
por meio do software Thermo-Calc®, tendo como entrada a composicdo quimica
nominal e utilizando a base de dados TCHEA2, a fim de prever as propor¢cdes
das fases em funcdo da temperatura. Com base no gréafico da Figura 4.5
entende-se que a liga em questéo solidifica 100% em uma fase cubica de face
centrada (CFC) por volta de 1400 °C de maneira que somente a mesma faz-se
presente até a temperatura de aproximadamente 950°C. Dessa forma, foi
possivel identificar que uma faixa factivel de temperatura para realizacdo da

homogeneizacao esta localizada entre aproximadamente 900 e 1400 °C.

Uma vez que o emprego de baixas temperaturas néo favorece a difusao
e, portanto, leva a uma menor eficacia na homogeneizacao (para um tempo fixo),
optou-se por utilizar a regido superior dessa faixa, entre 1200 e 1300°C.
Conforme literatura, a liga equiatdémica CrCoNi foi homogeneizada a 1200°C por
24 horas, levando a bons resultados [4]. Baseado nessas informacdes e nas
capacidades dos fornos de tratamento térmico da empresa Villares Metals,
definiu-se o emprego da faixa de temperatura de 1260 (+/- 10°C) para realizacéo
da etapa de homogeneizacéo dos lingotes.
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1.2

FCC_L12
LiQuio
SIGMA
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Figura 4.5 - Calculo de equilibrio de fases para a liga CrsoCo3oNizo — Thermocalc
®.

4.1.3 Forjamento e Laminacéo a quente

O lingote proveniente da primeira corrida com sec¢ao quadrada de 145 mm
de lado foi forjado para uma barra quadrada com 80 mm de lado em uma prensa
de matriz aberta, com capacidade de 1000 toneladas (9800 KN). O material
passou por uma homogeneizacao a 1260°C por 20 horas e seguindo diretamente
para o forjamento. Por meio de manipuladores hidraulicos, o lingote foi fixado
pela regido superior (usualmente denominada como “cabega”), iniciando o
forjamento partindo da regiéo inferior (usualmente denominada como “pé”) em

direcdo a Cabeca.

O plano de passes foi composto de reducbes de 10 mm para cada
bigornada (prensagem) em duas faces paralelas até aproximadamente o meio

do comprimento do lingote, seguido de rotacdo em 90° sobre o eixo longitudinal
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e forjamento das outras duas faces paralelas. A impossibilidade de forjar o
lingote de maneira passante (ao longo de todo seu comprimento) é decorrente
de suas dimensbes diminutas frente ao equipamento de forjamento (prensa,
bigorna, manipulador, etc.), os quais sdo dimensionados para 0 processamento

de pecas de maiores portes, usualmente de no minimo 1000 kg.

Uma vez forjado metade do comprimento para a bitola quadra de 80 mm,
o lingote foi rotacionado manualmente com o auxilio de uma tenaz, de maneira
que a regido ja forjada (pé/meio) fosse fixada no manipulador hidraulico e a
porcdo ndo forjada (cabeca) ficasse disponivel para forjamento, seguindo com o
processo até a dimenséo final desejada.

O detalhamento dessa operacdo e a barra final obtida podem ser

evidenciados na Figura 4.6.

Figura 4.6 - Processo de forjamento, a) Inicio de forjamento, com fixac&o da parte
da cabeca do lingote no manipulador (a esquerda) e inicio de forjamento da
regido pé/meio, b) detalhamento do forjamento até aproximadamente o meio do
comprimento do lingote, c¢) forjamento da regido meio/cabeca, com lingote ja
rotacionado, com por¢éo do pé fixada no manipulador e d) barra final obtida apos

forjamento.

A temperatura inicial de processo, considerada como 0 momento em que

o primeiro forjamento foi realizado, foi de 1100°C e a temperatura final (Ultima
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bigornada) foi de aproximadamente 850 °C. N&o foi possivel realizar os registros
das temperaturas ao longo de toda a operagédo pois era demandado ajuste
manual dos pirdmetros acoplados a prensa, tornando o processo de forjamento
demasiadamente longo, com consequente perda de temperatura dentre os

passes.

Logo ap6s o forjamento, a barra resultante foi alocada em uma superficie
de metal e resfriada até temperatura ambiente em ar calmo (sem a intervencao
de sopradores). O decaimento da temperatura foi registrado com o auxilio de um
pirdmetro manual, da marca RAYTEK®, modelo RAYNGER MX com faixa de
trabalho de -30 a 900°C. Apos 48 horas de resfriamento a barra j4 estava em

temperatura ambiente.

A proposta inicial era utilizar essa barra forjada para posterior laminacéo
em um laminador em escala piloto para menores dimensdes, entretanto devido
a guantidade e severidade de rompimentos encontrados, tal proposta foi
descontinuada, dado que as chances eram baixas de se obter uma barra integra
suficiente para que corpos de prova de ensaios mecéanicos validos fossem
produzidos.

As regibes dos defeitos foram seccionadas para caracterizacao
metalogréfica e o restante da barra foi jateada superficialmente com granalhas
de aco, objetivando remover o maximo possivel da oxidacdo superficial, seguido
de retalhamento em serra de fita em menores pedacos, 0s quais serviram como
matéria prima para a fusdo da segunda corrida. Uma vez produzida a segunda
corrida (C:1107333), os lingotes com sec¢bes quadradas de lado de 72 mm
poderiam ser diretamente conformados por meio de um laminador para menores

secoes.

Para a laminacdo do material da segunda corrida foi utilizado um
laminador de escala semi-industrial, marca Marshall Richards, modelo numero
163 (fabricacéo 1968) do tipo duo reversivel, com poténcia instalada de 162 kW
e equipado com um forno de aquecimento por resisténcias elétricas a base de
Carbeto de Silicio que permitem uma faixa de operacdo de 750 a 1300°C,

conforme pode ser observado na Figura 4.7. Os cilindros de laminacgéo
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apresentavam diametro nominal de 380 mm cada, com rotacdo média tipica de
40 RPM. A abertura da luz entre os cilindros, alteragéo de sentido e velocidade
de rotacdo dos cilindros eram controlados por meio de um supervisorio de

controle localizado logo ao lado do laminador.

Os dois lingotes foram enfornados em temperatura ambiente com o forno
desligado, posteriormente as resisténcias foram acionadas e a temperatura de
set point foi ajustada para 1250°C. Todo o sistema agueceu até essa
temperatura e ap0s ~ 2 horas de estabilizacdo um patamar de 18 horas de
homogeneizagéo foi iniciado. Uma vez vencido esse tempo, a temperatura de
set point foi reduzida para 1200°C e o material permaneceu por mais 5 horas
nessa condicdo antes do inicio da laminacdo. Um lingote foi diretamente
laminado, enquanto o segundo foi retirado do forno com auxilio de um carro
preparado com mantas térmicas e alocado em uma base metalica, sendo
resfriado ao ar calmo até a temperatura ambiente. Tal lingote foi mantido como

reserva caso houvesse a necessidade de uma nova laminacao.

RN
N

I

Figura 4.7 - Laminador do Centro de Pesquisa e Desenvolvimento - Villares
Metals.
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A bitola final desejada era uma barra de secao retangular com largura
nominal de 60 mm e espessura de 40 mm, partindo-se do lingote de secédo
quadrada de lado de 72 mm e aplicando-se um grau de reducao total calculado
nominal de aproximadamente 2,2 para 1,0. O plano de deformacdes consistiu
em 21 passes realizados em 02 calores (dois reaquecimentos, sendo um inicial
e um intermediario), com reducdes de 2,0 a 4,0 mm por passe na espessura,
representando reducdes variando entre 3,6 a 6,6% dependendo o tipo de passe
dado. Nos primeiros 15 passes, a barra foi rotacionada em 90° (“tombada”) a
cada 04 passes permitindo que dimensao da largura também fosse conformada,
de maneira que a cada rotacéo a temperatura superficial era aferida e registrada
com o auxilio de um pirbmetro manual portatil. Logo apds o 15° passe a barra
retornou para forno de aquecimento com set point a 1200°C e permaneceu por
aproximadamente 21 minutos, saindo entédo para o segundo calor. Do 16° ao 21°
passe a barra ndo foi mais rotacionada, recebendo deformagdes apenas na
dimensdo da espessura até o dimensional nominal desejado e a temperatura
superficial foi medida e registrada em cada passe efetuado. O pirbmetro utilizado
para as medi¢cdes durante o processo foi da marca RAYTEK®, modelo
RAYNGER 3i com faixa de trabalho de -30 a 1200°C. O esquema de plano de

passes realizado e leituras de temperatura pode ser observado na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 - Esquema do plano de passes de laminacgéo.

. ~ ~ Reducéo na

N° Luz Dimensdo da Barra R(;)EE%QO%O Espegssura Leitura de

Passe [(mm)*| Espessura | Largura o Temperatura

(mm) (mm) (tombo) mm %

0° - 72,0 72,0 - - - X

1° 68,0 68,0 73,2 - 4,0 5,6% -

20 64,0 64,0 74,4 - 4,0 5,9% -

3° 60,0 60,0 75,7 X 4,0 6,3% X

40 72,2 72,2 60,9 - 3,5 4,6% -

50 68,4 68,4 62,0 - 3,8 5,3% -

6° 64,6 64,6 63,2 - 3,8 5,6% -

7° 60,8 60,8 64,4 X 3,8 5,9% X

8° 61,5 61,5 61,6 - 2,9 4,5% -

9o 57,9 57,9 62,8 - 3,6 5,9% -
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10° 54,3 54,3 64,0 - 3,6 6,2%

11° 50,7 50,7 65,4 X 3,6 6,6% X
120 62,6 62,6 51,5 - 2,8 4,3% -
13° 59,2 59,2 52,6 - 3,4 5,4% -
14° 55,8 55,8 53,8 - 3,4 5,7% -
15° 52,4 52,4 55,0 X 3,4 6,1% X

Volta para o forno e reaguecimento ("calor")

16° 53,0 53,0 53,0 - 2,0 3,6% X
17° 50,0 50,0 54,1 - 3,0 5,7% X
18° 47,1 47,1 55,2 - 2,9 5,8% X
190 44,4 44,4 56,2 - 2,7 5,7% X
20° 41,9 41,9 57,2 - 2,5 5,6% X
21° 39,6 39,6 58,0 - 2,3 5,5% X

* Luz: abertura entre os cilindros de laminacao.

A realizacéo de todo o processo de laminagao foi conduzida por quatro
pessoas em conjunto, sendo que uma ficou posicionada na mesa de controle
comandando a abertura dos cilindros, velocidade e sentido de rotacdo. Duas
pessoas ficaram cada uma de um lado do laminador, munidos de uma tenaz para
manipulagéo da barra e uma pessoa controlou a abertura da porta do forno e
realizou as leituras de temperatura da barra com o pirdmetro. Para a realizacéo
de cada passe, 0 operador da mesa de controle ajustou a abertura do cilindro e
acionou a rotacao dos cilindros para a velocidade determinada, assim que ela foi
atingida, o operador de um dos lados do laminador empurrou a barra para os
cilindros de laminacdo, que por sua vez realizou a reducdo determinada no
passe. A rotacao dos cilindros foi entdo cessada, a luz (abertura) ajustada para
0 novo passe e a rotacdo dos cilindros para o sentido oposto foi acionada, dando

sequéncia ao processo de laminacao até a dimensao final objetivada.

Estimou-se com base em filmagens do processo que o0 tempo médio
dispendido em cada passe foi de 12 segundos, sendo que tal informacédo foi
considerada posteriormente para a confeccdo de um mapa de processo de toda
a operacao realizada. Logo apos o ultimo passe, a barra obtida foi apoiada em
uma base metalica e resfriada até temperatura ambiente em ar calmo (sem a
intervencdo de sopradores). O resfriamento foi também monitorado por 40
minutos com o auxilio do mesmo pirdbmetro manual utilizado nas medi¢Ges das

temperaturas entre passes.
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4.2 Caracterizacao Estrutural

4.2.1 Caracterizacdo Macroestrutural

Foi realizada em diferentes etapas do processo a avaliacédo
macroestrutural de ambas as corridas, conforme demonstrado na Figura 4.1, a
fim de melhor entender o comportamento do material quando processado em
rotas distintas de fabricag&o, considerando aspectos de fusdo e conformacao
mecanica. A corrida produzida no lingote de secéo quadrada de 145 mm de lado
foi caracterizada apenas na condicdo bruta de fusdo, enquanto a segunda
corrida teve amostras de macrografia avaliadas nas condi¢cdes de bruta de fusao

e logo ap6s conformacéo por laminagéo a quente.

Na primeira corrida (C:1107315), o ensaio macrografia na condicdo de
bruto de solidificacdo foi avaliado apenas na regiao do pé do lingote (base), dado
que se tornava impossivel o corte da regido da cabeca (topo), pois inviabilizaria
0 processo subsequente de forjamento, uma vez que essa regido seria utilizada
como pega para o manipulador da prensa. Para tanto uma fatia da secéo
transversal da base do lingote de aproximadamente 10 mm foi cortada em serra

de fita com liquido refrigerante, conforme indicado na Figura 4.8.

Lingote - secdo quadrada com lado de 145 mm

Cabecga

— Amostra de
macrografia Pé
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Figura 4.8 - Esquema de corte para macrografia do lingote de secdo quadrada

média de 145 mm de lado. Figura fora de escala.

Posteriormente, a bolacha obtida foi retificada com o auxilio de uma
retifica mecéanica, visando obtencdo de uma amostra com boa planicidade,
seguido de lixamento em lixadeira manual, com lixas variando de #100 a #600
para reducao da rugosidade superficial. Muito cuidado foi tomado para se evitar
0 superaguecimento localizado da regido, o que poderia ocasionar interferéncias
durante a revelacdo da estrutura. Os residuos de lixamento foram entdo
removidos em agua corrente e a amostra foi secada com auxilio de um soprador
de ar manual. Em seguida, a mesma foi atacada quimicamente com solucéo de
acido Cloridrico e agua (50/50) a temperatura de 70 °C, por 30 minutos. Apos a
revelacdo da estrutura, a amostra foi novamente lavada em agua corrente para
remocéao de residuos de acido e secada com um soprador manual. Todo esse
processo foi realizado em uma capela com sistema de exaustdo de gases
adaptada para esse tipo de procedimento. Uma vez pronta, a amostra foi alocada
sobre uma base plana, com iluminacéo adequada, registrada por foto com auxilio
de uma camera digital e classificadas por método comparativo conforme ASTM
E381-20 [26].

Amostras para caracterizagdo macrografica da condicdo bruta de
solidificacdo foram obtidas das posicdes pé e cabeca (base e topo do lingote,
respectivamente) de um dos lingotes da segunda corrida produzida (C:1107333).
Uma amostra de 10 mm da regido do pé foi cortada diretamente da base do
lingote obtido, ja a amostra da cabeca foi cortada apenas apos o descarte de ~
aproximadamente 50 mm da regido superior do lingote, representada por uma

maior secao quadrada, proveniente do desenho da lingoteira.

Logo apo6s laminacéao do lingote da segunda corrida produzida, a barra
obtida de secéo transversal retangular de dimensdes nominais 40 mm
(espessura) x 60 mm (largura) também teve amostras retiradas de
aproximadamente 10 mm de comprimento, cortadas das posi¢des pé e cabeca
(oriundas das respectivas regibes do lingote) para caracterizacdo
macroestrutural da condicdo bruta de laminacdo. Todos 0s cortes e preparacao
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das amostras e registros dos resultados seguiram o0 mesmo procedimento
descrito para a analise de macrografia da primeira corrida produzida. O esquema
de descarte e cortes de amostras da corrida C: 1107333 pode ser verificado

Figura 4.9.

Lingote - secdo quadrada com lado de 72 mm Barra laminada - 40 mm (espessura) x 60 mm (largura)
Cabeca
—p Descarte 50 mm Cabeca
e ] — Amostra de
macrografia Cabeca ‘ /) — Amostra de
macrografia Cabeca
(7 ———1/ ———  Amostrade
macrografia Pé
—— e e - Pé
X S Amostra de
macrografia Pé
Pé

Figura 4.9 - Esquema de cortes para macrografias do lingote de secao quadrada
de 72 mm de lado e barra laminada com secéao retangular de 40 x 60 mm. Figura

fora de escala.

4.2.2 Caracterizacdo Microestrutural e de Inclusdes

A avaliacdo microestrutural do material foi realizada em todas as etapas
do processo, inclusive nas amostras de ensaios mecanicos, visando
caracterizacao da liga estuda. Analise das estruturas obtidas, presenca de fases,
tamanho de gréo, caracteristicas morfolégicas, niveis, distribuicdo e composi¢ao
quimica de inclusbes, além de segregacfes foram avaliadas por meio de
técnicas de microscopia Otica, microscopia eletrénica de varredura e Difracao de
Raios — X.

A preparagéo das amostras para avaliacdo microestrutural foi conduzida

por meio de embutimento a quente com baquelite, seguido de lixamento em lixas
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d’agua com granulagao de 100 a 1200 e polimento com pasta de diamante de 6
pum e 1 pm. Posteriormente, com objetivo de revelar a microestrutura, as
amostras foram quimicamente atacadas em temperatura ambiente por uma
solucdo composta por 60% - Acido Nitrico e 40% - Agua (em volume) por ~ 1,5
minutos em imerséo, ou agua régia (3x HCl — 01 HNO3) por esfregamento com

cotonete swab por ~30 segundo dependendo da amostra.
Os equipamentos utilizados para caracterizacdo microestrutural foram:

e Microscopia Otica: Microscopio Otico — Marca ZEISS — Modelo Axiovert 200
MAT.

e Microscopia Eletrénica: Microssonda eletrénica (EPMA — Electron Proble
Microanalyzer) — Marca JEOL — Modelo JXA-8230, com filamento de
Tungsténio (W).

e Andlise de inclusdes: Microscépio eletrdbnico — Marca FEI-ASPEX, com
filamento de Tungsténio (W).

e Difracdo de Raios — X: Difratbmetro de Raios — X — Marca Bruker — Modelo

D8 Advance Eco com radiacdo KaCu.

Para as analises de inclusdes presentes no material, as amostras ja
lixadas e polidas ndo passaram por ataque quimico, visando evitar seu possivel
arrancamento da matriz metdlica. Dois métodos principais de caracterizacéo
foram empregados, sendo o primeiro conforme ASTM E45 — 18a — Método A
[27], que consiste em comparacdo visual por meio de microscopia 6tica das
inclusBes contidas na amostra com tipos e tamanhos de inclusfes tabeladas. O
segundo método, realizado com o auxilio de um microscopio eletrénico munido
de EDS (Espectroscopia de Energia Dispersiva), consiste na varredura de uma
area de 43,5 mmz, de forma que a morfologia, tipo, dimenséo e analise quimica
da inclusdo é avaliada uma a uma e entdo todos os dados séo registrados e

compilados.
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4.3Ensaios Mecanicos

4.3.1 Ensaio de Tragéao

Amostras para ensaio de tracdo foram retiradas da barra produzida por
laminacdo, proveniente da corrida C:1107333, localizadas paralelamente a
direcdo de conformacdo. Foram usinados corpos de provas cilindricos, de
tamanhos reduzidos, conforme norma ASTM E8/E8M-21 [28] e posteriormente
ensaiados a temperatura ambiente em uma maquina universal de ensaios
mecanicos marca Instron — modelo 300LX LX-C4-JID, com capacidade de 30
toneladas, equipada com video extensémetro para afericdo do alongamento até

a fratura.

O método utilizado para determinacéo do limite de escoamento foi o de
controle de velocidade de deslocamento do travessdao (método C), com
velocidade de 0,5 mm/min. Apés a determinagcdo do limite de escoamento, a
velocidade de avanco foi mantida a 0,5mm/min e em alguns casos alterada para
8,0 mm/min até o rompimento do corpo de prova, com taxas de deformacao da
ordem de 10%s! e 103%s?, respectivamente, respeitando os limites
estabelecidos pela norma ASTM E8/E8M-21 [28]. O alongamento total até a
fratura foi medido por meio de um video extensédmetro em uma regido (util,
considerada igual a 04 vezes o diametro real aferido em cada corpo de prova, e
a reducdo de area medida através das diferencas de sec¢fes circulares antes do
inicio do ensaio e apds fratura do corpo de prova. Todas os dimensionais foram
aferidos com paquimetro digital.

O material foi avaliado quanto a sua resisténcia mecéanica em duas
condi¢des: bruto de laminagéao e tratado termicamente a 1050°C por duas horas,
seguido de resfriamento em agua. As dimensdes nominais dos corpos de prova

podem ser verificadas na Figura 4.10.
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b= 1 =

E=r=ti— -

G R
Dimenséo Valor (mm)
Comprimento da reqgido paralela (A) | 240+01
Diametro (D) 6001
Raio de concordéancia (R) 6.0 minimo
Comprimento da reqgiao Uil (G) 30,0 minimo

Figura 4.10 - Dimens0des do corpo de prova reduzido de diametro nominal de 6,0
mm conforme ASTM E8.

4.3.2 Ensaio de Impacto — Charpy-V

Para avaliacdo da tenacidade do material, amostras da corrida C:1107333
foram retiradas paralelamente a direcdo de conformacdo da barra laminada e
corpos de prova de impacto do tipo Charpy-V foram produzidos conforme norma
ASTM E23-18 [29], com tamanho padr&o 10 x 10 x 55 mm e com de profundidade
do entalhe de 2,0 mm. Posteriormente foram ensaiados em trés temperaturas: -
196°C, - 75°C e temperatura ambiente, em uma maquina de impacto marca Time

Group, modelo JB-W800, com cutelo de 8 mm e capacidade de 800J.

O material foi testado na condicdo de bruto de laminacdo e tratado
termicamente a 1050°C por duas horas, seguido de resfriamento em agua. Para
cada temperatura de ensaio, um conjunto de trés corpos de prova foi ensaiado
e os valores registrados em Joules e Joules/cm2. Os corpos de prova foram
posteriormente caracterizados por microscopia Otica e eletrdnica visando
entender os mecanicos de fratura e identificar fatores contribuem para os valores

encontrados.
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4.3.3 Ensaio de Dureza

As durezas do material na condicdo de bruto de fuséo, bruto de laminacéo
e tratado termicamente foram aferidas por meio de dureza Brinell, conforme
norma ASTM E10 [30]. Para tanto, amostras foram embutidas em baquelite e
lixadas até lixa 600, objetivando garantia de maior paralelismo possivel e

superficie propicia para realizacdo das medicoes.

O equipamento utilizado foi o durébmetro universal marca Zwick Roell,
modelo ZHU250CL, com esfera de Tungsténio (2,5 mm de diametro) e cargas
de 187,5 ou 31,25 kgf dependendo da condicdo da amostra avaliada, com tempo
de aplicacdo da carga de 10 a 15 segundos. Cinco identa¢des foram realizadas
em cada amostra, as impressoes foram aferidas com auxilio do préprio software
e convertidas em valores de dureza. Os resultados foram anotados e

posteriormente analisados.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Com base no planejamento descrito na secdo anterior, serao
apresentados e discutidos nessa etapa o0s resultados obtidos de todas as

caracterizagOes realizadas.

5.1 Fuséo e Caracterizacao dos Lingotes

As duas fusdes do material estudado geraram 03 lingotes no total, com as

seguintes quantidades por corrida:

» 1°Corrida — identificagdo 1107315:
o 01 lingote de secdo quadrada com lado de 145 mm
» 2 Corrida — identificacdo 1107333:

o 02 lingotes de secdo quadrada com lado de 72 mm

A morfologia e aspecto superficial de cada lingote podem ser observadas
na Figura 5.1.
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Figura 5.1 - Lingotes obtidos para a) Primeira corrida (1107315) e b) Segunda
corrida (1107333).

Observa-se que o lingote da primeira corrida apresenta aspecto mais
rugoso, com presenca de cascas em sua superficie, enquanto os lingotes da
segunda corrida, aparentam ser mais lisos. Essas diferengcas podem
provavelmente ser explicadas por dois motivos, temperatura e vazdo. A maior
temperatura de vazamento empregada no lingotamento dos lingotes da segunda
corrida foi de aproximadamente 18°C; temperaturas de superaquecimento mais
elevadas tornam o metal liquido mais fluido, aumentando sua capacidade
preencher melhor a lingoteira. O outro ponto € 0 que esta relacionado a vazéo
de metal liquido do tundish para a lingoteira; mesmo que ndo tenha sido possivel
aferir o fluxo de vazao para cada fusédo, partindo-se do principio de que o metal
liquido tenha sido transferido do cadinho para a primeira camara do distribuidor
da mesma maneira durante fusdo das duas corridas, é razoavel se esperar que
a vazao de metal gerada pelo distribuidor com dois canais de alimentag&o (um
para cada lingote) tenha sido menor do que a vazao obtida para o distribuidor

com apenas um canal de alimentac&o (empregado na fusdo da primeira corrida).
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A menor vazao gera menor turbuléncia, o que contribui para a superficie mais

lisa observada na segunda corrida.

5.1.1 Composic¢éo Quimica e Estrutura

A composi¢do quimica final, de uma amostra retirada pouco antes do

vazamento da corrida é considerada como a composi¢cao nominal (real) da liga

e denominada de composicado de panela. Na Tabela 5.1 é possivel verificar a

composicao obtida para a primeira corrida 1107315.

Todas as analises quimicas realizadas nessa se¢ao seguiram a norma

ASTM E354-14 [31].

Tabela 5.1 - Comparacdo de composi¢cdo quimica de panela e composicao
visada da 1° corrida (1107315).

Elemento | % atémica panela | % atémica visada
C 0,014 -
Si 0,02 -
Mn 0,01 -

P 0,014 -
0,002 -

Co 30,09 30,00

Cr 39,78 40,00
Mo 0,006 -

Ni 29,97 30,00
Al 0,050 -
N 0,0336 -
0,0081 -

Quando comparada a composicdo quimica nominal visada, foi possivel

verificar que a liga produzida apresentou valores bem proximos ao desejado,
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indicando que o procedimento de fusdo empregado tem boa eficacia para

reproduzir as ligas avaliadas nesse estudo.

No intuito de avaliar se existia variacdo de composicdo quimica em
diferentes posicdes do lingote originado no processo de solidificacdo, amostras
da posicao pé (base do lingote) referentes as regides superficie, meia distancia
entre superficie e nlcleo da secao transversal e nucleo da primeira corrida, foram
analisadas e comparadas com a composicdo quimica de panela, conforme
Tabela 5.2.

Foi possivel verificar que os valores obtidos para andlise quimica de
panela sdo muito proximos a média de composicao das trés posicdes (superficie,
meia distancia e ndcleo) analisadas, e que ndo ha grande variacdo de
composi¢do quimica dentre as trés posi¢cdes analisadas para os trés elementos
principais da liga CrsCo30Niso, a0 passo que a média das posi¢Bes superficie,
meia distancia e nucleo, quando comparada com os valores de panela,
apresentaram apenas variacao de 0,25%, 0,33% e 0,03% para os elementos Cr,

Co e Ni (nessa ordem).

Tabela 5.2 - Comparacao de analise quimica de panela e de diferentes posicoes
da secdo transversal da regido do pé do lingote da 1° corrida (1107315).

% Atdmica
Elemento Panela Superficie | Meia distancia Nucleo Média
(S) (MD) (N) (S/MDIN)
C 0,014 0,014 0,014 0,014 0,014
Si 0,02 0,04 0,02 0,04 0,03
Mn 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
P 0,014 0,009 0,009 0,009 0,009
0,002 0,003 0,004 0,003 0,003
Co 30,09 30,25 30,26 30,06 30,19
Cr 39,78 39,67 39,58 39,78 39,68
Mo 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Ni 29,97 29,89 30,00 29,99 29,96
Al 0,050 0,052 0,052 0,050 0,051
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N 0,0336 0,0476 0,0384 0,0368 0,0410
O 0,0081 0,0105 0,0081 0,0070 0,0085

Isso pode estar relacionado ao fato da liga estudada apresentar pequeno
intervalo de solidificacdo, de modo que, mesmo em um sistema de escala semi-
industrial, onde a taxa de extracdo de calor ndo é tdo alta quando comparada
com um material fundido em escala laboratorial (poucos gramas), tem-se ainda

uma composi¢cdo homogénea ao longo da secao transversal do lingote.

Amostras das regifes do nucleo, das posi¢cdes pé e cabeca da segunda
corrida foram avaliadas e comparadas com a andlise quimica de panela,
conforme verificado na Tabela 5.3. Novamente foi verificado que a analise
qguimica no produto foi muito proxima aquela encontrada para analise quimica de
panela. Além disso, ndo foi possivel observar diferencas de composicao

expressivas entre as posicdes pé e cabeca do lingote analisado.

Tabela 5.3 - Comparacao de analise quimica de panela e de diferentes posicoes
da secao transversal da regiao do lingote 2° corrida (1107333).

% Atdmica
Elemento Panela Cabeca pé Média Cabeca / Pé

C 0,023 0,028 0,023 0,026
Si 0,02 0,02 0,02 0,02
Mn 0,00 0,01 0,01 0,01
P 0,009 0,009 0,009 0,009
S 0,005 0,006 0,006 0,006
Co 30,08 29,96 30,05 30,01
Cr 39,83 39,78 39,80 39,79
Mo 0,01 0,01 0,01 0,01
Ni 29,93 30,07 29,97 30,02
Al 0,021 0,021 0,010 0,016
N 0,0361 0,0401 0,0401 0,0401
O 0,0400 0,0527 0,0527 0,0527

Quando comparadas as composi¢ces quimicas dos lingotes, a partir de
amostras retiradas da regiao do pé e localizadas no nucleo da secéo transversal

de ambas as corridas, foi possivel verificar uma oOtima proximidade entre os
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principais elementos da liga estudada (Cr, Ni e Co), conforme observado na
Tabela 5.4. Entretanto, algumas diferencas consideraveis em elementos

residuais foram identificadas, como exemplo o teor de Oxigénio.

Tabela 5.4 - Comparacao de analise quimica de amostras retiradas da regiao pé

na posicao nucleo dos lingotes de ambas as corridas 1107315 e1107333.

Elemento 1° Corrida 2° Corrida
C 0,014 0,023
Si 0,04 0,02
Mn 0,01 0,01
P 0,009 0,009
S 0,003 0,006
Co 30,06 30,05
Cr 39,78 39,80
Mo 0,01 0,01
Ni 29,99 29,97
Al 0,050 0,010
N 0,0368 0,0401
(0] 0,0070 0,0527

A Figura 5.2 demonstra os resultados das macrografias obtidas das

posicdes pé e cabeca da corrida 1107333 e posi¢cdo pé da corrida 1107315.
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Figura 5.2 - Macrografias a) Pé corrida 1107315, b) Cabeca corrida 1107333 e
c) Pé corrida 1107333.

Em um primeiro momento, foi possivel verificar, partindo-se da superficie
para o nucleo da amostra, estruturas de solidificacdo compostas por uma parente
pequena zona coquilhada (préoximo a superficie), zona colunar e equiaxial,
tipicamente encontradas para materiais metalicos fundidos em lingoteiras de
ferro fundido. Notou-se que ambas as macrografias das posicdes pé e cabeca
da segunda corrida (1107333) apresentaram maior extensao da zona colunar
guando comparadas com a macrografia pé da primeira corrida produzida
(1107315). Essa evidencia pode ser explicada provavelmente pela maior
temperatura empregada no vazamento (~18°C) da segunda corrida, bem como
uma maior taxa de resfriamento imposta pelas lingoteiras da segunda corrida,
guando comparadas com a da primeira corrida, por possuirem maiores areas
superficiais por volume, sendo estas de se¢fes quadradas de lado de 72 mm e

145 mm, respectivamente [32].

Quando avaliadas pelo método comparativo, conforme ASTM E381-20

[26], para as condigcbes S (condi¢cdes sub superficiais), R (caracteristicas
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aleatdrias) e C (segregacao central), os resultados encontrados foram de S-1, R-
1 e C1. Isso indica que o0 processo e parametros de fusdo, aliados as
caracteristicas da liga estudada garantem que os lingotes produzidos nédo
apresentem macrossegregacfes, as quais podem ser prejudiciais para
propriedades mecanicas.

Amostras para analise da microestrutura foram retiradas de ambas as
corridas, da regido do pé em posices proximas a superficie e no nucleo para
estudo da estrutura de solidificacéo, as quais podem ser observadas nas Figura

5.3 e Figura 5.4, respectivamente.

Figura 5.3 - Micrografias das estruturas brutas de solidificacdo, regido pé,
posicdo proxima a superficie: a), b) e ¢) Corrida 1107315 e d), e) e f) Corrida
1107333. Ataque Acido Nitrico e Agua — Eletrolitico.
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Foi possivel identificar que ambos os lingotes produzidos apresentavam
solidificagdo em forma de dendritas, sendo que a microestrutura da corrida
1107333 apresentava-se mais refinada que a da 1107315, indicando que a
mesma possa ter sido submetida a uma maior taxa de resfriamento, fruto da
maior razao superficie/area do lingote de secdo quadrada média de 72 mm de
lado. Durante avaliagdo microestrutural ndo foi possivel identificar a presenca de

zona coquilhada na superficie de ambas as macrografias.

A observacéao por meio de microscopia otica possibilitou a identificacéo de
apenas uma fase, inferindo-se que a mesma seja uma solugéo solida cubica de
face centrada (CFF), conforme previsto na simulagédo de céalculos de fase no
software Thermo-Calc® e base de dados TCHEA2, demonstrado na Figura 4.5.
Acredita-se que a fase sigma, também prevista pela simulacdo, ndo se formou
devido a falta de cinética imposta pela condicdo fora de equilibrio obtida na
pratica de fuséo aplicada. Os pontos escuros verificados nas micrografias brutas

de solidificacédo foram posteriormente classificados como inclusdes.
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Figura 5.4 - Micrografias das estruturas brutas de solidificacdo, regido pée,
posi¢ao nucleo: a), b) e ¢) Corrida 1107315 e d), e) e f) Corrida 1107333. Ataque
Acido Nitrico e Agua — Eletrolitico.

As amostras foram avaliadas por meio de mapeamento com WDS
(Espectroscopia por Comprimento de Onda Dispersivo) na tentativa de verificar
possiveis segregacdes dos principais elementos constituintes da liga, conforme
observado na Figura 5.5. O resultado mostrou que ndo houve segregacéo

apreciavel de Cr, Ni e Co em todas as regiées mapeadas.

Figura 5.5 - Mapeamento dos elementos Cr, Co e Ni da corrida 1107315.
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Véarias amostras de diferentes regides foram submetidas a ensaios de
Difracdo de Raios — X (DRX) para determinagdo da estrutura presente na
condicao de bruta de fusdo. O difratograma obtido est4 exposto na Figura 5.6, e
demonstrou apenas a presenca de um unico pico, que pode ser atrelado a fase
CFC, relacionada ao pico assinalado. E importante notar que somente um pico
pbde ser observado, o que é comum em amostras com alta textura e/ou quando
seus graos sao grandes. Provavelmente o presente caso pode ser uma mistura
de ambos, uma vez que o processo de solidificacdo leva a textura [33], além
disso, como mostrado nas micrografias desta sessao, os graos do material bruto

de fuséo foram grandes, levando a analise de DRX focar em poucos graos.

Difracdo de Raios -X - Bruto de Fusao
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Figura 5.6 - Difratograma de Raios - X de uma amostra bruta de fusdo, com um
pico atrelado a fase CFC.
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5.1.2 Microinclusao

A amostras das posi¢cdes do ndcleo, meia distancia e superficie da regiao
do pé da primeira corrida (1107315), bem como amostras da posi¢éo nacleo das
regibes pé e cabeca da segunda (1107333) corrida foram separadas para

avaliacao das inclusoées.

Os niveis de microinclusdes foram avaliados por meio do microscopio
eletronico ASPEX (descrito na se¢éo de materiais) e conforme norma ASTM E45
— 18a — Método A [27]. Nesse ultimo método normatizado, apenas o pior dos
campos em uma area minima varrida de 160 mmz2 é registrado, ou seja, aquele
gue apresente a maior concentracdo e/ou tamanho de inclusbes e por meio
comparativo, inclusdes do tipo A (tipicamente sulfetos), B (tipicamente alumina),

C (tipicamente silicatos) e D (tipicamente 6xidos globulares) séo classificadas.

Tal andlise ndo é baseada na composi¢cao quimica da inclusao, mas sim
em seu aspecto morfoldgico, o qual pode ser associado tipicamente a um tipo de
sistema (sulfetos, silicatos, etc.) e classificada por niameros variando de 0,5
unidade, em dois tipos de classes, finas e grossas. A Tabela 5.5 demonstra os

resultados do ensaio realizado nas duas corridas produzidas.

Tabela 5.5 - Analise de microinclusdes conforme ASTM E45 — 18a — Método A
[27] das corridas 1107315 e 1107333.

Informacé&o Fina Grossa
Corrida | Regido Posicéo A B C D A B C D
Superficie - - - 2,0 - - - -
1107315 pPé Meia Distancia | - - - 15 - - - -
Nucleo - - - 2,0 - - - -
Superficie - - - 2,0
Cabeca | Meia Distancia | - - - 2,0
1107333 Nucleo - - - 2.0 | Presenca de aglomerados
Superficie - - - 2,5 de oxidos
pPé Meia Distancia | - - - 25
Nucleo - - - 25
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Foi possivel verificar que quase ndo ha variacdes expressivas no nivel de
microinclusbes encontradas entre as posi¢cdes analisadas (superficie, meia
distancia e nucleo), seja de amostras retiradas da regido do pé e da cabeca.
Com isso, infere-se que a quantidade e tamanho de inclusdes sédo independentes
da posicéo avaliada, e, portanto, homogéneas ao longo do material analisado.
Como foram identificadas apenas inclusdes do tipo D, associadas tipicamente a
oxidos globulares pela ASTM E45 — 18a [27], pressupde-se que ndo ha outros
tipos de inclusdes ndo metalicas, a ndo ser aquelas combinadas com o elemento
oxigénio, o que pode ser reforcado pelo teor ndo desprezivel deste elemento
detectado nas analises quimicas. Além disso, uma vez que nao foram
identificadas inclusdes dos tipos A e C, infere-se também que todo o enxofre e
silicio presente no material encontram-se em solucdo sélida com a matriz, ou,
ainda, que seus teores sao tédo baixos, ndo formando compostos ndo metalicos.
A Figura 5.7 demonstra exemplo de inclusdes tipicas encontradas na corrida
1107315.

100 pm,

Figura 5.7 - Micrografia tipica das microinclusdes encontradas para a corrida
1107315.
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Conforme informado na Tabela 5.5, foram observados varios campos com
inclusbes aglomeradas, com distintas morfologias. A Figura 5.8 demonstra os
dois tipos de inclusbes observadas em diferentes amostras da segunda corrida
produzida 1107333.

a) b)
-v ,‘;
00 : 00w

Figura 5.8 - a) Microinclusdes tipicas e b) Aglomerado de inclusdes encontrados
na corrida 1107333.

A partir andlises realizadas em microscopios eletrénicos de varredura,
conforme descrito no capitulo 4.2.2, foi possivel avaliar a morfologia, tipo,
composigdo quimica e tamanho médio e distribuicdo das inclusbes presentes em

ambas as corridas.
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Tamanho Médio e Quantidade de Inclusbes x Corrida
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C: 1107315 C: 1107333
Corrida

Figura 5.9 - Tamanho médio e quantidade de microinclusfes avaliadas por meio
de varredura feita no microscopio eletrénico ASPEX, para ambas as corridas

produzidas.

No grafico acima é possivel observar que o tamanho médio das inclusdes
encontradas em ambas as corridas € praticamente equivalente, entretanto, a
quantidade de inclusdes por milimetro quadrado é aproximadamente 6,7 vezes
maior na segunda corrida do que na primeira. Essas observacdes podem ser
explicadas pelas diferencas de ferramental e procedimento de fusdo utilizados
na fusdo de cada corrida. No grafico da Figura 5.10 demonstra-se
comparativamente a distribuicdo de tamanho das inclusbes em forma de
histograma entre ambas as corridas. Para ambas as corridas, a maioria das

inclusBes apresentam tamanhos equivalentes entre 1,0a 2,0 e 2,0 a 3,0 um.
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Distribuicao do tamanho das inclusoes por Corrida
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Figura 5.10 - Histograma dos tamanhos de inclusdes encontradas em cada

corrida produzida.

As andlises efetuadas por EDS (Espectroscopia por Energia Dispersiva)
no equipamento FEI-ASPEX e comparacédo com seu banco de dados contribuiu
para a identificacdo do tipo de inclusdo formada em cada corrida. A Figura 5.11
mostra as classificacbes por composicao quimica das inclusdes observadas.
Nota-se que na primeira corrida (1107315) apenas inclusdes de alumina (Al203)
foram identificadas, enquanto a segunda corrida (1107333) apresenta inclusées

do tipo Sulfeto de Cromo (CrS), Alumina e Oxido de Cromo (Cr20s3).
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Tipo de Inclusao x Corrida
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Figura 5.11 - Tipos de inclusdes identificadas em cada corrida produzida.

Quando comparadas as composi¢coes de ambas as corridas, nota-se que
a quantidade de oxigénio (%atdmica) € uma ordem de grandeza maior na corrida
1107333 (0,0527%) em comparacdo com a corrida 1107315 (0,007%). Essa
contaminacgao provavelmente esti associada aos recortes do lingote pré-forjado
da primeira corrida utilizados como matéria prima para a produgdo da segunda

corrida.

Apesar de um jateamento externo com granalhas de aco ter sido realizado
para a remocdo da oxidacdo superficial, 0 oxigénio que adentrou os defeitos
superficiais, combinando-se com a superficie interna dos rompimentos ndo pdde
ser removido. Uma vez que o forno VIM foi alimentado para a fusdo da segunda
corrida com esse retalhos, o vacuo aplicado (5,0 x 10° mbar) provavelmente ndo
garantiu cinética suficiente para permitir que o teor de oxigénio fosse reduzido
pela formacao e evolugdo do monoxido e/ou didxido de Carbono, que ocorre pela
combinacdo de carbono e oxigénio quando submetido a baixas pressdes

conforme descrito pelas equagdes 5.1 e 5.2, respectivamente.



68

C+ 0o CO, 5.1

2C+ 0, 2CO 5.2

Para melhor caracterizagdo, as amostras foram levadas para uma
varredura na microssonda eletrénica JEOL — Modelo JXA-8230, equipada com
EDS e WDS (Espectroscopia por Comprimento de Onda Dispersivo). As
inclusGes de alumina encontradas se apresentavam basicamente sob duas
morfologias: facetada, e alongada. Uma maior varredura das amostras e
tentativas de andlises pontuais com EDS comprovaram que havia a presenca
apenas de 6xido de aluminio na corrida citada. Apesar da analise automatica via
ASPEX ter registrado a presenca de inclusdes do tipo Sulfeto de Cromo (CrS),
nao foi possivel identificar as mesmas pela varredura feita com a microssonda

eletrénica.

O mapeamento WDS demonstrou a concentracdo desses elementos ao
longo das inclusdes. Os resultados das andlises feitas para a corrida 1107315
podem ser verificados na Figura 5.12 e Figura 5.13.
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Figura 5.12 - Andlises quimica a) Pontual por EDS na matriz e inclusao.

Mapeamento por WDS da inclusdo facetada da corrida 1107315 para os
elementos Aluminio em b) e Oxigénio em c).
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Figura 5.13 - Analises quimica a) Pontual por EDS na matriz e incluséo.

Mapeamento por WDS da inclusdo com morfologia alongada da corrida 1107315

para os elementos Aluminio em b) e Oxigénio em c).

Para a corrida 1107333, foram identificadas principalmente dois tipos de

inclusées. Uma com morfologia tipicamente facetada e a segunda mais

arredondada, sendo que as analises quimicas pontuais feitas por EDS

demonstraram que ambas apresentaram Aluminio e Cromo em suas

composi¢cées, em maior e menor concentracdo, respectivamente, conforme

observado na Figura 5.14.
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Figura 5.14 - Analises quimicas pontuais via EDS da corrida 1107333 a) Inclusédo
facetada contendo majoritariamente Aluminio e b) Inclusdes arredondadas

contendo majoritariamente Cromo.

Com base no diagrama de Ellingham [34], que traz a variacdo de energia
livre para reacdes de oxidagdo de varios elementos, entende-se que 0 oxigénio
contido no sistema é primeiramente consumido, formando a alumina e uma vez
gue o teor de Aluminio disponivel se finda, o Oxigénio combina-se com o cromo
formando o Oxido de Cromo (Cr203), por ser o segundo 0xido mais estavel. Sob

a Otica da imagem composicional obtidas por meio da microssonda eletronica



72

(elétrons retroespalhados), as particulas de Oxido de Aluminio apresentam-se
com tonalidade mais escura em comparacdo com as inclusdes de Oxido de
Cromo, as quais sdo majoritariamente cinzas, devido ao maior peso atémico do
elemento Cromo. Acredita-se que o aluminio encontrado nessas inclusdes seja

proveniente da matéria prima empregada para a fusdo de ambas as corridas.

Na Figura 5.14 é possivel verificar a formac&o do Oxido de Cromo (regido
cinza) na superficie de uma particula de Oxido de Aluminio, que pode ser
explicada pela similaridade da estrutura cristalina entre ambos 0s compostos
(hexagonal compacta com ions de AI** e Cr® ocupando dois tercos dos
intersticios octaédricos), além de contribuir para ocorréncia de formacdo de
solucéo solida substitucional [35]. As energias livres de formacdo de ambos os

Oxidos podem ser verificadas na Figura 5.15.
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Figura 5.15 - Diagrama de Ellingham para alguns oxidos, demonstrando as
energias livres de formagdo do Oxido de Aluminio e Oxido de Cromo adaptado
de [34].

5.2 Forjamento

Conforme informado na secdo de materiais e métodos, o processo de
forlamento do lingote com secdo quadrada média de 145 mm de lado
proveniente da primeira corrida fundida 1107315 para uma barra quadrada de
lado de 80 mm, resultou em rompimentos consideraveis, comprometendo a
utilizagdo do material para posterior laminacdo em barras de dimensdes
menores. Por meio de andlise visual e auxilio do pirbmetro de controle da prensa,
observou-se que 0s rompimentos comecaram a surgir quando o material estava
sendo forjado com temperatura por volta de 900°C. Quando o processo de
forjamento da regido da cabeca, inicialmente presa ao manipulador, foi iniciado,
houve grande dificuldade em rotacionar a barra, pois 0 manipulador automatico
nao conseguia realizar a operacdo com um lingote de dimensdes diminutas
frente aos tipicamente processados no equipamento. Dessa forma, a barra
perdeu temperatura até que o forjamento continuasse e a regido da cabeca foi
forjada com temperatura consideravelmente inferior que a regido do pé do
lingote. As regides com defeitos podem ser verificadas na Figura 5.16.

Observou-se que os rompimentos surgiam preferencialmente nos cantos
da barra, onde sabidamente a temperatura € comumente menor que as faces,
devido a perda térmica pelas superficies proximas em contato com a atmosfera.
Além disso, constatou-se que eles se manifestavam perpendicularmente a

direcdo de forjamento, indicando possivel falta de plasticidade a quente.
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Figura 5.16 - Rompimentos observados na barra forjada: a) Regido do pé e b)
Regido da cabeca. Corrida 1107315.

Um dos defeitos da regido da cabeca foi selecionado para caracterizagéo
estrutural, a fim de investigar se os rompimentos estavam relacionados a uma
caracteristica microestrutural, como exemplo, formacédo de uma segunda fase
deletéria. A amostra foi cortada em serra de fita e posteriormente preparada
metalograficamente. A avaliacdo sem ataque quimico ndo demonstrou a
presenca de macroinclusdes proximas aos defeitos que poderiam justificar uma
fragilizac&o local e contribuicdo para surgimento dos rompimentos. O ataque de
agua régia revelou uma estrutura extremamente heterogénea, com presenca de

graos muito refinados e graos grosseiros, conforme observado na Figura 5.17.
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Figura 5.17 - Mosaico composto por varias fotos tiradas em microscépio 6tico
com magnificacdo de 50x, demonstrando a regido do defeito da barra forjada.
Corrida 1107315. Ataque: Agua Régia.

Cabe ressaltar que as trincas aparentemente propagam pelas regifes
mais refinadas, desviando dos grdos maiores. Uma avaliacdo detalhada da
estrutura por meio de microestrutura 6tica ndo demonstrou a presencga evidente
de outra fase, conforme observado na Figura 5.18.
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Figura 5.18 - Detalhes da microestrutura de diferentes regides dos rompimentos
caracterizados da barra forjada. Corrida 1107315. Ataque: Agua Régia.

Logo apds forjamento, com a barra apoiada em uma base metalica, o seu
resfriamento foi aferido em determinados intervalos de tempo e a queda de sua
temperatura foi plotada no grafico da Figura 5.19. Os pontos em azul séo valores
aferidos e a linha em amarelo representa a equacao do tipo exponencial que
melhor descreve a reducdo de temperatura da barra em funcéo do tempo em

horas. Foi possivel observar que o material durante seu resfriamento passou por
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um periodo consideravel entre as temperaturas de 700 e 200°C, faixa essa em
que era prevista a formacéo de fase sigma pela simulacao feita na Figura 4.5,

com auxilio do software Thermocalc®.
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Figura 5.19 - Avaliacédo do resfriamento da barra forjada logo apo6s forjamento.
Corrida 1107315.

A Difracdo de Raios — X foi realizada na amostra utilizada para
caracterizacdo dos defeitos de forjamento a fim de contribuir para a
determinacao da estrutura cristalina obtida para liga estudada na condi¢cdo que
se encontrava. Com base no difratograma da Figura 5.20, verificou-se que o0s
pontos marcados sdo caracteristicos apenas da fase CFC, esperada para a
composicdo estudada, ou seja, nenhum indicio de fase sigma pode ser

observado nem por microscopia nem por difracao de raios X.
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Figura 5.20 - Difratograma de Raios - X da amostra bruta de forjamento, com

picos destacados que podem ser relacionados a fase CFC. Corrida 1107315.

Assim como observado no material bruto de fuséo, os resultados das
caracterizacdes das amostras brutas de forjamento sugerem que a taxa de
resfriamento imposta por ar calmo a partir de uma temperatura final de
forjamento de aproximadamente 800°C ndo é suficiente para propiciar a
precipitacdo da fase sigma, a qual pode ser prejudicial para as propriedades
mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Portanto, o problema de
processabilidade observado deve estar ligado a algo intrinseco da fase CFC

nestas ligas, a alguma falta de ductilidade neste intervalo de temperaturas.

5.3 Laminacéao

Um dos lingotes da corrida 1107333 foi homogeneizado e laminado

conforme descrito na secdo de materiais e métodos. Os resultados obtidos por
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meio de observacles, registros de informacdes e analise dos dados, seréo
discutidos nesse capitulo.

Observou-se que o laminador ndo apresentou dificuldades em laminar o
lingote com o plano de passes utilizado e o processo de laminacao ocorreu, de
maneira geral, conforme planejado. A sequéncia de laminacao, resfriamento,
aparéncia final e marcagcdo de amostras para ensaios mecanicos e
metalogréaficos podem ser observadas na Figura 5.21.

A laminacao foi dividida em dois calores (reaquecimentos), compostas por
21 passes no total, sendo que as reducdes aplicadas em cada passe, giro da
barra, afericbes de temperatura e tempo de reaquecimento podem ser
verificadas na Tabela 4.4. Durante o primeiro calor, que consistia em 16 passes,
assim como constatado para o processo de forjamento, foi identificado a
formacao de rompimentos localizados nos cantos da barra por volta do 9° passe,
com temperatura superficial medida por pirdbmetro manual de aproximadamente
885°C. Os rompimentos continuaram a se agravar a medida que 0s passes
avancavam e apos 0 16° passe a barra retornou para o forno para reaguecimento
a 1200°C por 21 minutos e, entdo, foi retirada para realizacdo do segundo calor
até conclusdo do 21° passe. Verificou-se que os rompimentos inicialmente
oriundos do primeiro calor se ampliaram ainda mais, até que o ultimo passe fosse
dado. Durante o resfriamento da barra, por meio de observagéo visual, ndo foi
possivel identificar intensificacdo aparente dos defeitos, indicando que sua
ocorréncia provavelmente estivesse relacionada a plasticidade a quente do

material em determinada faixa de temperatura.
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o

Figura 5.21 - Conformacéo por laminagédo a quente da corrida 1107333. a) e b)
Laminacdo a quente; b) Resfriamento da barra logo apds térmico da laminagéo;
d) e e) Detalhamento dos rompimentos de canto; f) Esquema de marcacéao de

amostras para realizacdo dos ensaios mecanicos e metalograficos.

As regifes referentes as posicoes pé e cabeca foram secionadas e a

amostras para analise macrogréfica foram retiradas. As secdes transversais de
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ambas as posicdes foram avaliadas e os defeitos foram caracterizados por meio
de microscopia otica, conforme observado na Figura 5.22. Foi possivel verificar
que o grau de reducao aplicado total de aproximadamente 2,2 para 1,0 permitiu
a quebra da estrutura de solidificacdo, dado que as estruturas colunares néo
foram mais observadas.

Verificou-se pela criagdo de um mosaico constituido de varias fotos
compiladas da regido do pé, que a microestrutura bruta de laminacdo obtida
apresentava estrutura heterogénea, com mistura de gréos grosseiros e graos
finos. A partir da avaliacdo de outros defeitos, foi possivel verificar que as trincas
se propagavam de maneira transgranular, o que sugere que o contorno de gréo

nao estava fragilizado pela presenca de uma segunda fase.
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Figura 5.22 - a) Macrografia da barra na condicdo bruta de laminacao
demonstrando rompimentos surgidos durante laminacdo das posicbes pé e
cabeca. b) Mosaico de um quarto da regido do pé, detalhando os rompimentos.
c), d) e) e f): microestrutura detalhando um dos defeitos. Direcdo de ensaio:

Transversal. Corrida 1107333. Ataque Agua Régia.

Por meio de filmagem de outras laminacdes realizadas no mesmo

laminador, o tempo médio dispendido entre passes pbde ser estimado com
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razoavel precisdo. O valor encontrado foi de aproximadamente 12 segundos
entre a saida da barra dos cilindros de laminacéo, interrupcao da rotagdo dos
rolos, ajuste manual por meio de tenaz (com ou sem rotacéo de 90°), atingimento
da velocidade de rotacdo estipulada no sentido oposto ao passe sucessor e
laminacdo completa do comprimento da barra. Com base nessa estimativa e
afericdo de temperaturas em determinados passes, conforme descrito na Tabela
4.4, foi possivel montar o grafico de comportamento durante laminag&o conforme
observado na Figura 5.23.
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Figura 5.23 - Avaliagao da laminagé&o da corrida 1107333.

A comparacao da microestrutura tipicamente encontrada em regides fora dos
rompimentos na barra laminada observada na Figura 5.24 com aquelas obtidas
no trabalho Hai-long Yi [36], em que o estudo da deformacdo e microestruturas
resultantes da liga CoCrNi (equiatdmica) foi avaliado para distintas combinacdes
de temperaturas e taxas de deformag&o por meio de compresséao, indicam que
a condicdo que mais se assemelha com as amostras brutas de laminagéao é

950°C com taxa de deformacdo de 0,01 s*. Apesar das condicbes de
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processamento entre os trabalhos serem distintas (compressdo em escala
laboratorial versus laminagdo em escala semi-industrial), um paralelo entre as
microestruturas pode ser tragado, indicando que houve recristalizacéo dinamica
heterogénea durante a conformacéo por laminacdo. Graos recristalizados com
tamanho médio estimado de aproximadamente 20 um foram observados em
conjunto a grao grosseiros nao recristalizados com tamanhos aproximados de
400 pm.
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Figura 5.24 - Mapas de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) para liga
equiatdmica de CoCrNi conformada por compresséao a quente a (a—d) 850°C, (e—
h) 900°C, (i—I) 950°C, and (m—p) 1000°C com a taxa de deformacéo de (a,e,i,m)
0,001 s, (b,f,j,n) 0,01 s, (c,g,k,0) 0,1 s?, e (d,h,l,p) 1,0s?, respectivamente —
adaptado de [36]. Microestruturas tipicas encontradas para condi¢do bruta de

laminacg&o da corrida 1107333 q) e r). Ataque Agua Régia.
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Assim como para o forjamento, as temperaturas superficiais da barra logo
apos laminacédo foram aferidas em funcéo do tempo e o grafico de resfriamento
foi construido conforme observado na Figura 5.25. Além disso, foi realizado
Difracdo de Raios — X da barra ap0s laminacdo para avaliagdo da estrutura
presente no material, de maneira que o resultado pode ser observado no

difratograma da Figura 5.26.
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Figura 5.25 - Avaliacdo do resfriamento da barra laminada logo apos laminacao.
Corrida 1107333.
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Figura 5.26 - Difratograma de Raios — X da amostra bruta de lamina¢do, com
picos destacados que podem ser relacionados a fase CFC. Corrida 1107333.

Foi possivel verificar por meio do grafico de resfriamento que a barra
passou por consideravel tempo pela faixa de precipitacdo da fase sigma,
entretanto, o difratograma demonstrou a presenca apenas da fase CFC, nos
picos realcados indicados na Figura 5.26. Infere-se que, assim como observado
para a barra forjada da corrida 110715, a cinética necessaria para a precipitacdo
da fase sigma nao foi garantida pelo resfriamento ao ar calmo, o que vai ao
encontro daquilo reportado em [37] e [38] para a liga equiatdbmica CrMnFeCoNi,
em que o0 aquecimento a 700°C por tempos prolongados, de 125 horas a 500
dias, foram necessarios para observacao de formacao de fases ricas em Cromo,

como a sigma e carbonetos do tipo M23Ce.

Parte do material laminado foi tratado termicamente a 1050°C por duas
horas e resfriado em agua e a caracterizagédo microestrutural nas duas condi¢des

(bruto de laminagéo e tratado termicamente) foi realizada, com o objetivo de
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avaliar as diferencas microestruturais. Os resultados podem ser verificados na
Figura 5.27.

Figura 5.27 — a), b) e c¢) Microestruturas tipicamente encontradas na corrida

1107333: a), b) e c) bruto de laminagéo e d), e) e f) tratado termicamente a
1050°C / 2 horas / resfriamento em agua, em diferentes magnificacdes. Direcao

do ensaio: longitudinal. Ataque: Agua Régia.

O tamanho médio do gréo foi avaliado pelo método comparativo previsto
pela norma ASTM E112 [39] em cada amostra e constatou-se que o material na
condicdo de bruto de laminacdo apresentava granulacdo heterogénea, com
graos finos de tamanho tipico 7/8 ASTM e grados grosseiros de tamanho 3/4
ASTM. J& a amostra tratada termicamente apresentou estrutura mais
homogénea, com tamanho de gréo entre nimero 3/4 ASTM. N&o foi possivel
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observar a presenca clara de fase sigma e/ou carbonetos por meio dessa técnica

de caracterizagao.

5.4 Ensaios Mecanicos

5.4.1 Ensaio de Tragéo

Foram realizados ensaios de tracéo na condicdo de bruto de laminacgéo e
na condicdo de tratado termicamente em laboratério a 1050° por duas horas,
seguido de resfriamento em 4gua. A Tabela 5.6 demonstra os valores obtidos
para limite de escoamento (0,2%), limite de resisténcia a tracdo, % de
alongamento e % de reducdo de area, bem como o diametro nominal de cada
corpo de prova e as velocidades de deslocamento do travessédo para as regioes
de regimes elastico e plastico.

Os registro de extensao ponto a ponto avaliados pelo video-extensémetro
nao puderam ser extraidos para posterior tratamento dos dados, porém, as
medidas iniciais e finais da regido Gtil (quatro vezes o diametro conforme Figura
4.10) foram devidamente registradas pelo equipamento e empregadas para o
calculo do alongamento (4D: comprimento inicial considerado Lo igual a 4 vezes
o didmetro nominal do corpo de prova) reportado na Tabela 5.6. Paralelamente,
as medidas da regido util total dos corpos de prova foram aferidas e utilizadas
em conjunto aos deslocamentos registrados do travessdo até a fratura para
montagem dos calculos de taxa de encruamento. Partindo-se da hipétese de que
toda a deformacdo dos corpos de prova ocorreu apenas ha regido reduzida
(paralela), esperava-se que os valores de porcentagem de alongamento fossem
menores que aqueles aferidos pelo video-extensdbmetro, dado que o

comprimento inicial (Lo) nesse caso era maior.

Tabela 5.6 - Resultados dos ensaios de tragao realizados em amostras da
corrida 1107333.
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Ne Velocidade | Velocidade
Corpo Diametro | LE LRT Along. | Along. Red. | Travessdo | Travesséo
Condigdo dep Nominal | 0,2% (MPa) 4D | Travessdo| Area até LE- apos LE-
Prova | (MM | (MPa) (%) (%) (%) 0,2% 0,2%
(mm/min) (mm/min)
197006 6,0 409 805 61,8 57,0 72,6 0,5 8,0
Bruto de 197007 6,0 415 809 61,4 56,4 73,1 0,5 8,0
Laminagéo 197008 6,0 419 812 59,4 54,8 72,4 0,5 8,0
197009 6,0 415 827 68,0 63,6 64,7 0,5 0,5
235190 6,0 318 785 79,8 73,5 65,5 0,5 0,5
1050°C / 2 horas | 235191 | 6,0 324 | 785 | 77,4 71,2 67,1 05 05
! Agua 235192 4,0 337 797 74,3 66,9 69,8 0,5 0,5
235193 6,0 327 787 77,6 73,1 69,0 0,5 0,5

Para a condicdo de bruto de laminacéo, trés corpos de prova foram
ensaiados com velocidade de deslocamento do travessédo a 0,5 mm/min até a
determinacdo do limite de escoamento e posteriormente a velocidade foi
aumentada para 8,0 mm/min até a fratura, sendo que as taxas de deformacéo
calculadas apresentaram ordem de grandeza de 10% s! e 10° s7,
respectivamente. Um quarto corpo de prova (197009) foi ensaiado com
velocidade constante de 0,5 mm/min durante todo o decorrer do ensaio, com
taxa de deformacéo calculada constante de 10*.s. Os valores tipicamente
obtidos para limite de escoamento 0,2% e limite de resisténcia a tracao foram da
ordem de 400 e 800 MPa, respectivamente, para ambas velocidades de ensaio,
entretanto, notou-se um leve aumento de ~ 15 MPa no LRT do CP ensaiado com
velocidade constante, bem como incremento consideravel (~11,0%) no
alongamento e diminui¢do da reducao de area (~11,0%) quando comparado com
os resultados dos corpos de prova ensaiados com velocidade variavel. Esses
comportamentos ocorreram devido a maior taxa de encruamento durante toda a
deformacgédo imposta pela condicdo do ensaio, postergando a ocorréncia da
instabilidade plastica no corpo de prova e conforme observado na Figura 5.28.
Estes resultados também apontam para o material exibir sensibilidade a taxa de
deformacéo, algo nédo tdo comum para ligas CFC convencionais, mas que, para
ligas mais concentradas com alta componente de endurecimento por solucao

sélida, como a atual, pode ser mais pronunciado [11].
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a) Curvas de Tensao x Deformagéo de Engenharia - CPs 1970008 e 1970009
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Figura 5.28 - a) Curva tensdo x deformacdo de engenharia. b) Taxa de
encruamento e tensédo verdadeira versus deformacdo verdadeira. Corpos de
prova ensaiados na condi¢cdo de bruto de laminacdo sob diferentes taxas de
deformacgéo. Corrida 1107333.

Todos os quatro corpos de prova da condicdo de tratado termicamente
foram ensaiados com velocidade constante de 0,5 mm/min. Durante a confeccao

de um deles, o diametro nominal de 4,0 mm teve de ser utilizado no corpo de
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prova numero 235192 devido a um desvio de usinagem ao invés de 6,0 mm,
conforme descrito na secdo de materiais e métodos. O comprimento util entre
raios (regido paralela do corpo de prova) também foi aferido e teve o mesmo
valor que os demais desse grupo (tratados termicamente), uma vez que foram

confeccionados em conjunto.

Verificou-se que 0s corpos de prova que passaram por tratamento
térmico, de maneira geral apresentaram limite de escoamento 0,2% e limite de
resisténcia a tracdo aproximadamente 20% e 3,0% respectivamente menor que
aqueles néo tratados. Além disso, foi observado nos corpos de prova tratados
termicamente um consideravel aumento no alongamento de aproximadamente
23% e leve reducédo nos valores de estriccao, por volta de 4,0%. Para efeito de
comparacao da taxa de encruamento observada durante o ensaio de tracao
entre as condicbes de bruto de laminacédo e tratado termicamente, apenas
agueles corpos de prova que foram ensaiados com velocidade constante de
movimentacdo do travessao (0,5 mm/min) foram considerados. No caso do
primeiro grupo, apenas o CP de numero 197009. A Figura 5.29 demonstra a taxa
de encruamento e tensdo verdadeira versus a deformacdo verdadeira

comparativamente para representantes dos dois grupos citados.

a) Curvas de Tensdo x Deformacéo de Engenharia - CPs 1970009 e 235190
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Taxa de Encruamento x Deformacgao Verdadeira - CPs 197009 e 235190
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Figura 5.29 - a) Curva tensdo x deformacdo de engenharia. b) Taxa de
encruamento e tensao verdadeira versus deformacéo verdadeira comparativos
entre corpos de prova bruto de laminacdo e tratado termicamente a
1050°C/2horas/Agua. Testes realizados com taxa de deformagéo constante ao
longo de todo o ensaio. Corrida 1107333.

Nos primeiros estagios de deformacao plastica, verificou-se uma maior
taxa de encruamento para o corpo de prova bruto de laminacéo, entretanto, sua
gueda foi mais acentuada ao longo do ensaio quando comparado com aquele
tratado termicamente. O comportamento inicial da curva pode ser explicado pela
presenca de grdos de menor tamanho médio, que atuam como barreira contra a
movimentagao de discordancias, resultando em maior limite de escoamento. A
diferenga na queda da taxa de encruamento entre ambas provavelmente esta
relacionada a grande heterogeneidade da microestrutura, o que pode indicar um
encruamento residual existente no material bruto de laminagdo, onde uma maior
guantidade de discordancias poderia estar presente e, a medida que o material

€ deformado durante o ensaio, a formacgéo de novas discordancias € dificultada.

Ja4 o material tratado termicamente apresenta uma granulagdo mais
grosseira e provavelmente menor densidade inicial de discordancias, conforme

Figura 5.27, resultado da recristalizacdo completa e crescimento de gréo
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ocorrida durante aquecimento e permanéncia em alta temperatura (1050°C)

durante tratamento térmico aplicado pos laminagéo.

Os corpos de prova de tracdo para ambas as condicfes de bruto de
laminacdo e tratado termicamente, ensaiados a velocidade constante de 0,5
mm/min, tiveram a sua regiao deformada avaliada na dire¢ao longitudinal, na
regido de deformacdo plastica (secdo paralela do corpo de prova). As
microestruturas observadas na Figura 5.30 aparentemente mostraram que 0
material bruto de laminacdo apresentava linhas de deformacdo, que
provavelmente sdo maclas de deformacéo, concentradas nos gréos grosseiros,
enquanto o material tratado possuia tal caracteristica mais homogeneamente

dispersa em seus graos.

Ensaios mais minuciosos, incluindo analises por microscopia eletrénica
de transmissdo (MET) e ensaios interrompidos seriam necessarios para

entender a diferenca nas taxas de encruamento entre as duas condicdes. Esse

ponto € interessante, entretanto, foge do escopo do trabalho atual.
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Figura 5.30 - Microestruturas longitudinais das regides deformadas dos corpos
de prova de tragéo, ensaiados com velocidade de deslocamento do travessao
de 0,5 mm/min: a) e ¢) CP 197009 (bruto de laminacéo); b) e d) CP 235190
(tratado a 1050°C/2horas/Agua). Corrida 1107333.

Quando comparados com os resultados obtidos no trabalho de Coury [7]
para a liga de maior resisténcia estudada (D - Cr4sCo27,5Ni27,5) foram observados
valores de limite de escoamento 0,2% e limite de resisténcia a tracao
consideravelmente menores, sendo de aproximadamente 39% e 21%,
respectivamente, para o material na condi¢do de bruto de laminacao e por volta
de 76% e 24% para a liga laminada e tratada a 1050°C por 2 horas e resfriada

em agua.

Esses resultados podem ser explicados pela menor concentracdo de
Cromo na liga estudada, sabidamente importante para o aumento de resisténcia
mecanica nesse grupo de materiais [3] e pelo tamanho de grdao médio maior que

o encontrado no trabalho de Coury [7].

Os ensaios de tragao obtidos para o material estudado foram comparados
com os da liga de niquel UNS N10276, produzida em forma de barras redondas
pela Villares Metals SA e comercializadas como o produto VRC276 na condicdo
de solubilizadas. Sua composi¢do quimica em porcentagem de massa pode ser
observada na Tabela 5.7. Esse material foi selecionado para comparacgao pois é
uma liga comercial CFC que apresenta o endurecimento por solucdo soélida como
principal mecanismo de aumento de resisténcia e € aplicada em ambientes

extremamente COrrosivos.

Tabela 5.7 - Composicao quimica especificada para a liga UNS N10276.

% em peso da liga UNS N10276 - Conforme ASTM B574-18 [40]

Elemento Minimo Maximo
Mo 15,00 17,00
Cr 14,50 16,50
Fe 4,00 7,00
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W 3,00 4,50
Co - 2,50
C - 0,01
Si - 0,08
Mn - 1,00
V - 0,35
P - 0,04
S - 0,03
Ni Restante

Como a base de dados possuia apenas barras redondas, as dimensdes
da barra chata da liga estudada de 40 x 60 mm foram convertidas com base na
sua area de secdao transversal em um equivalente redondo, de aproximadamente
55 mm, para fins de comparacdo com os histéricos presente nos registros de
producédo da Villares Metals. Os valores de LE 0,2%, LRT, %Alongamento e %
Reducédo de area foram plotados em funcéo da bitola para a liga comercial, e a
composicdo estudada nesse trabalho, nas condi¢cdes de bruto de laminacédo e
tratado termicamente conforme Figura 5.31. A liga UNS N10276 apresenta
composi¢do quimica nominal de Crisi1MogsW14FessNiesy em porcentagem
atdbmica e é produzida pela rota de fusdo por induc¢éo sob vacuo (VIM — vacuum
induction melting), seguida de refusdo sob eletroescéria condutora (ESR —
eletroslag remelting), sendo que essa Ultima etapa tem como objetivo, de
maneira geral, reduzir a segregacdo, anisotropia e niveis de inclusdes no

produto.
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Scatterplot of LE 0,2% (MPa) vs Dimensao (mm)
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Scatterplot of LRT (MPa) vs Dimensdo (mm)
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Figura 5.31 - Comparacdo de propriedades mecanicas de tracdo da liga
Cra0Co30Nizo nas condi¢des de bruto de laminagéo e tratado termicamente com

a liga de niquel comercial UNS N10276 produzida pela Villares Metals SA.

Foi possivel observar que a liga estudada nesse trabalho apresenta limite

de resisténcia a tragdo aproximadamente 8% em média maior que a liga
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comercial VRC276, seja na condicdo bruto de laminacdo ou tratado
termicamente. J& o limite de escoamento mostrou-se levemente superior para a
condigéo de bruto de laminacéo e praticamente o0 mesmo que o encontrado na

liga VRC276 para a condicéo de tratado termicamente a 1050°C / 2 horas / agua.

A porcentagem de alongamento até a fratura da liga Cr40Co30Ni30 na
condicao de bruto de laminagéo é levemente menor que aquela observada para
a liga VRC276. Ja na condicdo de tratado termicamente os valores dessa
propriedade séo ligeiramente superiores ao tipico obtido para a liga VRC276. A
reducdo de area é de maneira geral menor para a liga estudada quando
comparada a liga de niquel comercial, independente da condi¢do avaliada.

5.4.2 Ensaio de Impacto

Ensaios de resisténcia ao impacto foram realizados no material da corrida
1107333 na condicao de bruto de laminacéo e tratado termicamente, conforme
norma padronizada ASTM E23-18 [29]. Os corpos de prova empregados foram
os de tamanho padrdo (10 x 10 x 50 mm) e entalhe em V de 2,0 mm de
profundidade. Os testes foram efetuados em trés diferentes temperaturas:
ambiente, -75°C e -196°C e ap0Os sua conclusdo, os corpos de prova foram
separados para avaliacdo da superficie de fratura por meio de microscopia 6tica

e eletrdnica, a fim de melhor entender os mecanismos de fratura.

Os valores de energia de impacto em funcédo da temperatura podem ser
observados na Tabela 5.8. Verificou-se que as energias absorvidas pelo material
na condi¢c&o bruto de laminacdo eram menores que aquelas do material tratado
termicamente, para todas as temperaturas de ensaio testadas. Esses dados sao
compativeis com o que foi observado nos ensaios de tragdo, dado que os valores
tipicos de porcentagem de alongamento até a fratura foram consideravelmente
superiores para o material tratado termicamente. Isso pode estar relacionado a

um provavel encruamento existente no material bruto de laminagao.

Para o material bruto de laminacé&o, observou-se uma queda na energia

meédia absorvida de aproximadamente 17% entre corpos de prova ensaiados a
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temperatura ambiente e a -196°C. Praticamente ndo houve alteracdo no valor
médio de energia absorvida entre as temperaturas ambiente e de -75°C. J4 o
material na condicdo de tratado termicamente apresentou reducdo de
aproximadamente 6% entre temperatura ambiente e -75°C e queda por volta de
23% entre temperatura ambiente e -196°C. Os valores de energia absorvida
foram plotados em fungéo da temperatura de ensaio conforme Figura 5.32 e uma
regressao linear foi feito para cada condicéo.

Tabela 5.8 - Resultados dos ensaios de impacto Charpy-V realizados em

amostras brutas de laminacao e tratadas termicamente da corrida 1107333.

CP | Condigso de ensaio Temilecrf‘t“ra 103) | 203) | 30 (9) M(ef)“a Des"'o(J';adrao
197010| Bruto de Laminacao 23 238,01198,4]1204,2| 2135 214
197011| Bruto de Laminacao -75 214,9(213,8|211,1| 2133 2,0
197012| Bruto de Laminacéo -196 167,11190,3|176,1| 177,8 11,7
235194 | 1050°C / 2horas / Agua 23 291,2|1275,71306,4| 291,1 154
235195 | 1050°C / 2horas / Agua -75 277,11271,0(269,3[ 2725 4,1
235196 | 1050°C / 2horas / Agua -196 232,1(222,6]232,6] 229,1 5,6

Impacto Charpy-V liga Cr40Co30Ni30
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Figura 5.32 - Impacto Charpy-V para as temperaturas ambiente, -75°C e -196°C
da liga Cra0Co30Niso na condicao de bruto de laminacao e tratado termicamente.
Corrida 1107333.

Pelo menos um exemplar de corpo de prova de impacto para ambas as
condig¢des (bruto de laminagéo e tratado termicamente) da liga CraoCo3oNizo teve
suas superficies de fratura caracterizadas. A Figura 5.33 demonstra as fotos
obtidas por meio de estereoscopio, com magnificacdo de 0,67x. Foi possivel
verificar para todos os casos fratura de caracteristica 100% ductil, quando
comparado com a tabela contida na ASTM E23-18 [29], constatacdo essa
condizente com os altos valores de energia absorvida encontrados. Observou-
se também consideravel expansdo lateral, tipica para materiais com alta
ductilidade. Em véarios casos, regides com buracos foram observadas, inferindo-
se que poderiam ser causados pela presenca de aglomerados de inclusdes
conforme discutido no item 5.1.2.



102

Figura 5.33 - Superficie de fratura dos corpos de prova de impacto Charpy-V
avaliadas por estereoscoépio, ensaiados a temperatura ambiente, a -75°C e a -
196°C (da esquerda para a direta). Corrida 1107333. a), b) e c): Bruto de
laminagéo. d), e) e f): Condigao de tratado termicamente a 1050°C / 2 horas /
Agua. g) Quadro comparativo de porcentagem de fratura ddctil conforme ASTM
E23-18 [29].

As fraturas quando observadas com auxilio de microscopia eletrénica de
varredura apresentaram ruptura do tipo alveolar (dimples), caracteristicas de
materiais de alta ductilidade. As imagens foram obtidas com o modo de elétrons
secundérios, e tensdo aplicada de 15,0 kV, conforme demonstrado na Figura
5.34. Nao foi possivel observar com esse tipo de técnica de caracterizacéo a
alteracdo no mecanismo de fratura em funcéo da temperatura de ensaio, sendo

gue para todos os corpos de prova, de ambas as ligas em todas as temperaturas
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analisadas, o mecanismo prevalecente foi de nucleacdo e crescimento de

microvazios [41].

Figura 5.34 - Superficie de fratura dos corpos de prova de impacto Charpy-V
avaliadas por MEV, ensaiados em temperatura ambiente, a -75°C e a-196°C (da
esquerda para a direita). Corrida 1107333. a), b) e c): Bruto de laminacgé&o. d), e)

e f): Condicao de tratado termicamente a 1050°C / 2 horas / Agua.

Foi possivel notar a presenca de inclusées de tamanho consideraveis, que
serviram como ponto de nucleagéo para os vazios formados durante fratura. As
composi¢cdes de algumas delas foram pesquisadas por EDS, conforme
observado nas Figura 5.35 e Figura 5.36. Constatou-se, assim como discutido
no item 5.1.2, que as inclusdes eram compostas por Oxidos de Aluminio e
Cromo. Algumas das analises pontuais apontaram presenca de Niquel e
Cobalto, no entanto, entende-se que se trata apenas da interacdo do feixe de
elétrons com a matriz do material.
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Figura 5.35 - Analise quimica semiquantitativa por EDS de inclusdes
encontradas nas superficies de fratura do corpo de prova Charpy-V numero
235194, corrida 1107333. A imagem a esquerda é do tipo composicional, obtida
no modo BSE.
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Figura 5.36 - Andlise quimica semiquantitativa por EDS de inclusdes

encontradas nas superficies de fratura do corpo de prova Charpy-V numero
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235196, corrida 1107333. A imagem a esquerda é do tipo composicional, obtida
no modo BSE.

Tentou-se avaliar os vazios presentes nas superficies de fratura com o
auxilio do microscopio eletrbnico de varredura, entretanto, ndo se observou
alteracOes locais que justificassem seu surgimento. A Figura 5.37 demonstra a
regido observada por estereoscopio e seu detalhamento no MEV de um dos

corpos de prova de impacto.

15.0kV SEI NOR

Figura 5.37 - Superficie de fratura do corpo de prova 197010 de impacto Charpy-

V demonstrando buracos observados Corrida 1107333.

No intuito de ampliar as caracteriza¢fes da liga estudada e na tentativa
de encontrar o motivo da reducéo da energia absorvida no ensaio de impacto de
impacto Charpy-V em funcdo da temperatura, foi realizada Difracéo de Raios —
X nos corpos de prova brutos de laminagéo, ensaiados nas trés temperaturas
mencionadas. A Figura 5.38 demonstra o difratograma comparativo, com as
curvas normalizadas pelo maior pico encontrado, a aproximadamente 26 = 43,6°
na difracdo do corpo de prova testado a -196°C. A Unica fase encontrada foi a
cubica de face centrada, ndo sendo possivel detectar diferencas entre as trés
difratografias, o que indica que o abaixamento de temperatura para temperaturas
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criogénicas ndo promove transformacdo de fase no material estudado, de
maneira que 0 mesmo se apresente austenitico desde sua solidificacdo até
temperaturas criogénicas; esta hipotese foi avaliada, pois esta liga possui EFE
muito baixa e poderia estar se transformando martensiticamente com o
resfriamento. Cabe ressaltar aqui que as analises de DRX foram realizados na
regido ndo deformada do corpo de prova, logo, é possivel e provavel que um
pouco de efeito TRIP esteja ativo nessas ligas, o que deve ficar mais
pronunciado em temperaturas menores [13] [42] e essa pode ser uma das razdes
da observada diminuicdo da resisténcia ao impacto em menores temperaturas.
Ensaios de dureza foram posteriormente realizados para complementar a

caracterizagao.

Difracado de Raios - X - CPs de Impacto Charpy-V

—Temp. Ambiente
-75°C
-196°C

Intensidade

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
26 (%)

Figura 5.38 - Difratograma de Raios — X dos corpos de prova de impacto,
ensaiados a temperatura ambiente, a -75°C e a -196°C para a condic¢ao bruta de
laminacédo. Intensidades normalizadas pelo maior pico encontrado (curva de —
196°C). Corrida 1107333.
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Assim como feito para os ensaios de tracdo, os valores tipicos de
resisténcia ao impacto da liga VRC276 (UNS N10276) foram cruzados com 0s
resultados obtidos para as duas condi¢des da liga avaliada nesse estudo, com o
objetivo de qualificar seu posicionamento frente a uma liga de niquel comercial
que possui endurecimento por solucdo solida. A comparacdo pode ser

observada na Figura 5.39.

Verificou-se que a liga Villares Metals VRC276 apresenta valores de
energia absorvida no ensaio de impacto Charpy-V consideravelmente maiores
que as do material produzido nesse estudo. Enquanto a liga de niquel comercial
demonstra valores tipicos entre 350 e 450 Joules, a liga Cra0Co30Ni3o absorve
aproximadamente 290 Joules e 210 Joules nas condicdes de tratada

termicamente e bruta de laminacéo, respectivamente.

Scatterplot of Impacto Temp. Ambiente (J) vs Dimensdao (mm)
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Figura 5.39 - Comparacdo de resisténcia ao impacto (Charpy-V) da liga
Cr40Co30Ni30 nas condi¢des de bruto de laminacdo e tratado termicamente

com a liga de niguel comercial UNS N10276 produzida pela Villares Metals SA.
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5.4.3 Ensaio de Dureza

As amostras da corrida 1107333 na condicdo de bruto de fusédo, bruto de
laminag&o e tratado termicamente tiveram suas durezas aferidas por meio de
método Brinell. Para o grupo de amostras brutas de laminacdo, os corpos de
prova de impacto ensaiados a temperatura ambiente, a -75°C e -196°C também
foram avaliados a fim de verificar se o tratamento criogénico poderia contribuir
para a desestabilizacdo da fase cubica de face centrada. As medicdes de dureza
nessas amostras foram realizadas com boa distancia entre a regido deformada,

evitando interferéncia nos resultados.

As durezas foram aferidas conforme previsto pela ASTM E10-18 [30] com
esfera de Tungsténio, carga de 187,5 kgf e tempo de 10 a 15 segundos para as
amostras bruta de laminacéo e tratada termicamente. Para a condicdo de bruto
de fusdo, como as identagcbes estavam demasiadamente grandes e
impraticaveis de serem aferidas, a carga de aplicacao foi reduzida para 31,25
kgf e os demais parametros de avaliacdo mantidos. Cinco impressdes foram
feitas em cada amostra, os valores foram anotados, tabelados e o grafico contido

na Figura 5.40 foi montado.
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Figura 5.40 - Dureza aferida para material da corrida 1107333 na condicéo de
bruto de fusdo, bruto de laminacéo e tratado termicamente (ap6s laminacao),
nos corpos de impacto Charpy-V quando ensaiados a temperatura ambiente, a -
75°C e -196°C.

Observou-se que, dentre o mesmo grupo de amostras (bruta de
laminacdo ou tratada termicamente), praticamente ndo havia diferencas no
patamar das durezas entre os corpos de impacto Charpy-V quando submetidos
a temperaturas criogénicas. Constatou-se também que a dureza do material na
condicao de bruto de fusdo era consideravelmente mais baixa que o material nas
condicdes de bruto de laminacéo e tratado termicamente, o que é provavel que

se deva ao refino da estrutura apés conformacao.

Uma vez identificado que ndo houve variacao significativa de dureza entre
as amostras de impacto ensaiadas nas trés temperaturas mencionadas
(ambiente, -75°C e -196°C), todas as medi¢cdes dessas condicbes foram
consideradas como validas para o material na condicdo de bruto de laminacéo.
O teste t para duas amostras foi realizado com ajuda do Software Minitab a fim
de avaliar estatisticamente se as durezas na condi¢cdo de bruto de laminacao e
tratado termicamente eram de fato distintas. O grafico contido na Figura 5.41

demonstra o bloxplot compartivo para o teste realizado.
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Boxplot of Bruto de laminacdo x 1050°C / 2 horas / Agua
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Figura 5.41 - Teste t de duas amostras da variavel dureza da corrida 1107333,
na condicao de bruta de laminacéo e tratada termicamente a 1050°C por duas

horas e resfriado em agua.

O resultado mostrou que, para um nivel de confianca de 95%, a hipétese
nula era falsa, portanto, a diferenca entre as médias das condi¢cdes analisadas
nao era igual a zero, ou seja, a dureza do material tratado termicamente era
menor que a na condicdo de bruta de laminacdo. Considerando-se apenas as
médias, a dureza do material bruto de laminacgéo reduziu 18% (40 HBW) quando
ele foi tratado termicamente a 1050°C por duas horas e resfriado em adgua em

comparacao com aquela do material bruto de laminacéao.

E inconclusivo afirmar que a reducdo de dureza esta relacionada ao
crescimento de grédo ou aniquilacdo de discordancias promovidos pelo
tratamento térmico aplicado. Investigagbes mais aprofundadas, com uso de
MET, seriam necessarias para avaliar a densidade de discordancias presentes
em cada condicao para se tecer conclusdes mais assertivas, mas isto esta fora

do escopo do trabalho atual.
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6. CONCLUSOES

Com base nas analises e discussdes desenvolvidas neste trabalho, as

seguintes conclusdes puderam ser feitas:

1. O processo de producdo empregado garantiu que a composi¢cdo quimica
desejada fosse reproduzida com sucesso, ndao sendo identificada presenca
de macro e microssegregacgao aparentes.

2. Os parametros de fusdo, como vacuo empregado, geometria de distribuidor
e lingoteiras, bem como a pureza da matéria prima de partida, possuem
grande influéncia sobre o tipo de inclusbes ndo metélicas presentes no
material.

3. Apesar das simulagdes de estabilidade de fases demonstrarem a presencga
de uma segunda fase rica em Cromo (sigma), o material produzido nesse
estudo apresentou-se apenas monofasico, com estrutura cubica de face
centrada e inclusdes ndo metalicas do tipo Oxido de Aluminio e Oxido de
Cromo e boa interdependéncia entre ambos.

4. Por meio das caracterizacdes realizadas nos corpos de prova de tracdo, ndo
foi possivel comprovar se o material apresenta a formacdo de maclas como
mecanismo de deformacdo plastica, tanto para a condicdo de bruto de
laminag&o, quanto para a de laminado e tratado termicamente a 1050°C por
duas horas seguido de resfriamento em agua.

5. Ha indicios de que a propriedade ductil de alongamento até a fratura obtida
por meio do ensaio de tracdo apresente uma dependéncia inversa a
velocidade de realizacdo do ensaio (taxa de deformacdo), mesmo para
temperatura ambiente.

6. Aliga estudada quando laminada e tratada termicamente a 1050°C por duas
horas e resfriado em agua apresenta propriedades mecanicas ducteis de %
Alongamento, % Reducdo de Area e tenacidade (obtida por ensaio de
impacto do tipo Charpy-V em temperatura ambiente e criogénica) superiores
aquelas encontradas para a condi¢do de bruto de laminagéo;

7. A conformacdo a quente de lingotes de dimensfes consideradas nesse
trabalho como escala semi-industrial mostrou-se sensivel a rompimentos.

Tais defeitos surgiram devido a provavel baixa plasticidade da liga quando
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deformada em temperaturas menores que 900°C para ambas as rotas de
conformacao utilizadas (forjamento e laminagao), situacdo essa surgida

devido as limitagbes de equipamentos e processos disponiveis.
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7. SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS
Os seguintes pontos para trabalhos futuros foram identificados:

1. Avaliar mais a fundo a influéncia de parametros de fusao na quantidade e
tipo de inclusdes;

2. Levantar as curvas de plasticidade a quente da liga produzida nesse
estudo e composicdes similares sob diferentes condi¢cdes de temperatura,
taxa de deformacéao e estado de tenséo;

3. Estudar aresisténcia a corrosao por meio de procedimentos padronizados
e comparacdo com ligas de niquel comerciais de endurecimento por

solucéo sélida.
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