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RESUMO

A liga 35Cr45NiNb é amplamente utilizada em fornos de craqueamento
de hidrocarbonetos em funcdo da sua excelente resisténcia a oxidagao e
fluéncia. No entanto, esse material esta susceptivel a carburizacédo, que causa
deterioragdo de propriedades mecanicas e torna necessaria a substituicdo das
segoes carburizadas. Os tubos remanescentes no equipamento, eventualmente,
encontram-se na condi¢do envelhecida e/ou carburizada, portanto, possuem
baixa soldabilidade, dificultam a unido de tubos novos, e comprometem o
desempenho mecéanico da solda. O objetivo deste trabalho foi avaliar os efeitos
do processo de soldagem nas propriedades mecanicas em tragao e fluéncia de
tubos brutos de fundigao e carburizados de 35Cr45NiNb. A unido dos segmentos
brutos (B) e tubos com aproximadamente seis anos de operagao (C) foi
promovida por meio da técnica Gas Tungsten Arc Welding (GTAW), resultando
nas unides B-B, B-C e C-C. As micrografias das juntas soldadas obtidas por
microscopia eletrobnica de varredura (MEV) revelou o crescimento de
precipitados nas zonas termicamente afetadas (ZTAs), principalmente, nas
localizadas entre segmentos C e a zona fundida (ZF), que adquiriram tamanhos
relativamente superiores aos do metal de base (MB). Essas heterogeneidades
microestruturais, aliadas as pré-existentes no MB devido ao envelhecimento e
carburizagdo, ocasionaram a reducdo gradual no limite de resisténcia e
alongamento em tracdo a temperatura ambiente, além de uma diminuicédo no
tempo de ruptura por fluéncia (TRF) a 1100 °C e 16 MPa.

Palavras-chave: Ligas Resistentes ao Calor; Soldagem; Fluéncia;

Carburizacao; Microestrutura.



ABSTRACT
WELDING OF AS CAST AND CARBURIZED CENTRICAST TUBES OF
35CR45NINB ALLOY: MICROSTRUCTURE AND MECHANICAL
PROPERTIES IN TENSILE AND CREEP

The 35Cr45NiNb alloy is widely used in hydrocarbon cracking furnaces
due to its excellent resistance to oxidation and creep. However, this material is
susceptible to carburization, which causes deterioration of mechanical properties
and makes it necessary to replace the carburized sections. The remaining tubes
in the equipment are eventually in an aged and/or carburized condition, therefore,
they have low weldability, making it difficult to join new tubes, and compromising
the mechanical performance of the weld. The objective of this work was to
evaluate the effects of the welding process on the mechanical properties in tensile
and creep of as cast and carburized 35Cr45NiNb tubes. The joining of the as cast
segments (B) and tubes with approximately six years of use (C) was carried out
using the Gas Tungsten Arc Welding (GTAW) technique, resulting in the joints B-
B, B-C and C-C. The micrographs of the weld joint obtained by scanning electron
microscopy (SEM) showed the growth of precipitates in the heat affected zones
(HAZs), mainly in those located between segments C and the weld metal (WM),
which acquired sizes relatively larger than those of the base metal (BM). These
microstructural heterogeneities, combined with those pre-existing in the BM due
to aging and carburization, caused a gradual reduction in the tensile strength and
elongation at room temperature, as well as a decrease in the creep failure time
(CFT) at 1100 °C and 16 MPa.

Keywords: Heat Resistant Alloys; Welding; Creep; Carburization;

Microstructure.
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1 INTRODUGAO

Os materiais utilizados em conexdes e serpentinas de pirdlise de etano
sao submetidos a condi¢cbes operacionais severas em termos de ambiente e
temperatura de servico. Durante o processo de pirdlise, a matéria-prima na forma
de hidrocarbonetos, como etano, propano, butano, nafta ou gaséleo é misturada
com vapor d’agua e circula pelos tubos e conexdes das serpentinas, que sao
aquecidas externamente entre 1000 °C e 1150 °C [1 - 3].

O cragueamento dos hidrocarbonetos produz olefinas como etileno,
propileno e butenos, com deposi¢ao de coque nas superficies internas dos tubos
das serpentinas. O coque depositado € removido periodicamente por um
processo conhecido como decoque, no qual uma mistura de ar e vapor €&
adicionada ao forno entre 650 °C e 800 °C por um determinado periodo [1 - 3].
Nesse contexto, as ligas dos componentes dos fornos sdo expostas a altas
temperaturas e, ao entrar em contato com o ambiente carburizante, sofrem
alteragcbes quimicas e microestruturais, com deterioragcdo de propriedades
mecanicas ao longo de sua utilizagao.

Para resistir ao ambiente e as elevadas temperaturas impostas durante o
craqueamento dos hidrocarbonetos, geralmente s&o empregadas ligas
resistentes ao calor, como a 35Cr-45NiNb, que possui teores relativamente altos
de cromo e niquel, 35% e 45%, respectivamente, microestrutura austenitica
contendo carbonetos de cromo e nidbio, e excelentes propriedades de
resisténcia a oxidacao e a fluéncia. Entretanto, essas ligas estdo susceptiveis a
carburizacdo, um fendmeno que esta associado ao ingresso de carbono no
material através da superficie exposta ao ambiente carburizante. As
propriedades mecanicas sdo deterioradas com a carburizacédo, podendo reduzir
a vida util do equipamento, bem como tornar necessaria a substituicdo prematura
das secdes carburizadas [4, 5].

A substituicdo dos tubos que compdem as serpentinas e conexdes de
fornos de pirdlise deve ser feita quando ocorre a falha desses componentes ou
quando ha indicios de que o material ira falhar, e muitas vezes, as causas raizes
estado relacionadas aos mecanismos de dano por carburizagéo e fluéncia. As

secOes que necessitam ser retiradas sao substituidas por tubos brutos de



fundicdo, que sao unidos aos fornos por meio de soldagem. Os tubos que
permanecem no equipamento, eventualmente, se encontram no estado
carburizado e/ou envelhecido, sobretudo se estiverem em operagéo por longos
periodos, e por isso, podem dificultar o processo de uniao, ja que possuem baixa
soldabilidade nessa condigao, além de comprometer o desempenho mecanico
da solda. Entretanto, ndo ha trabalhos sobre a soldabilidade de reparo de tubos
carburizados, bem como as caracteristicas microestruturais e mecéanicas das
juntas soldadas.

O objetivo deste trabalho foi avaliar os efeitos do processo de soldagem
nas propriedades mecanicas em tracdo a temperatura ambiente e ruptura por
fluéncia de tubos brutos de fundigdo e carburizados da liga 35Cr45NiNb. Para
isso, foi promovida a unido por meio de soldagem Gas Tungsten Arc Welding
(GTAW) de segmentos de tubos no estado bruto de fundigdo (B) e tubos com
aproximadamente seis anos de operacgao (C), com as seguintes unides: B-B, B-
C e C-C. Os ensaios de liquido penetrante (LP) e gamagrafia evidenciaram a
auséncia de descontinuidades nos corddes de solda. As micrografias obtidas por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) mostraram que os precipitados das
zonas termicamente afetadas (ZTAs) cresceram, adquirindo tamanhos
relativamente maiores que os do metal de base (MB), sobretudo, os das ZTAs
posicionadas entre um segmento C e a zona fundida (ZF), e que nas ZTAs
proximas as superficies carburizadas e oxidadas foram formados precipitados
complexos. Essas alteragdes microestruturais, em conjunto com as mudangas
que ocorreram no MB em funcao do envelhecimento e carburizagdao, causaram
reducdo progressiva no limite de resisténcia e alongamento em tragédo a
temperatura ambiente, bem como a diminuicdo no tempo de ruptura por fluéncia
(TRF) a 1100 °C e 16 MPa. As fractografias dos corpos de prova de ruptura por
fluéncia evidenciaram o modo misto de fratura, com a presenca de dimples e
estruturas facetadas, enquanto os de tragdo apresentaram modo de fratura fragil

com superficies facetadas, sem indicios de deformagéo plastica.



2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 Fornos de Pirdlise de Etano

O etileno é utilizado para produzir diversos produtos industriais de maior
valor agregado, como polimeros, copolimeros, 6xido de etileno e etilbenzeno.
Em vista disso, é considerado um insumo valioso para a industria petroquimica,
sendo obtido comercialmente por meio do craqueamento térmico ou pirdlise de
hidrocarbonetos gasosos como etano, propano, butano, gas liquefeito de
petroleo e uma combinagdo desses componentes com matérias-primas liquidas
como nafta ou gaséleo [1 - 3, 5 - 8].

Os fornos que possuem a finalidade de realizar o craqueamento de etano
na presenca de vapor para produzir etileno podem ser divididos basicamente em
duas regides, a zona de radiacdo e de convecg¢ao. Na zona de radiagao ou
camara de combustdo ocorre a queima do gas combustivel que fornece energia
para o processo, majoritariamente por radiagdo. Ja no interior das serpentinas,
reatores tubulares constituidos por ligas resistentes ao calor do sistema cromo-
niquel, ocorrem as reagdes de craqueamento. Na secdo convectiva, parte da
energia liberada na combustéo é transferida por convecg¢ao ao processo para o
pré-aquecimento e vaporizagao da carga de hidrocarbonetos, antes de entrar na
camara de combustéo, e a geracao de vapor [3, 5 - 7].

Esses fornos possuem uma chaminé, que permite que os gases de
combustdo sejam liberados para a atmosfera, e queimadores de chao e de
parede na zona de radiagao, que realizam a combustido e o aquecimento. O
resfriamento dos gases que saem das serpentinas € promovido pelos trocadores
de calor da linha de transferéncia ou Transfer Line Exchanger (TLE) com o
proposito de finalizar as reacbes, de forma que nao ocorram reacdes
secundarias e de coqueamento. Apds a passagem pelo TLE, os gases seguem
para as proximas etapas, que envolvem a separacao e tratamento do etileno, e
dos subprodutos [5 - 9]. A Figura 2.1 apresenta um desenho esquematico de um

forno de pirdlise.
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Figura 2.1 - Desenho esquematico de um forno de pirdlise [7].

As variagcbes dos fornos de pirdlise estdo associadas basicamente as
configuracbes da sua zona de radiagdo, onde ocorrem as reacdes de
cragueamento [6]. O modelo de forno de curto tempo de residéncia SRT (Short
Residence Time) foi introduzido pela Lummus Technology na década de 1960.
Desde entao, varias geragdes de serpentinas foram desenvolvidas, incluindo o
SRT-I, primeiro design do SRT, até o SRT-X. A serpentina de radiagdo do
modelo SRT-I possui didametro uniforme. Muitos fornos SRT-I ainda estdo em
operacdo em plantas petroquimicas para craquear, principalmente, etano,
propano ou butano. Todos os outros modelos de fornos da linha SRT possuem
serpentinas de entrada com diametro menor que as serpentinas de saida da
zona de radiacao. Os designs mais recentes, como o SRT-V, SRT-VI e SRT-VII,



sdo constituidos de serpentinas radiantes que proporcionam um tempo de
residéncia entre 0,15 e 0,20 segundos [10].

A zona de radiagdo do forno SRT-V, modelo de forno no qual foram
retiradas amostras para a realizagdo deste trabalho, possui seis serpentinas,
cada uma delas dispostas em dois passes. O primeiro contém dezesseis tubos
na diregdo descendente e o segundo dois tubos na diregdo ascendente. Os
dezesseis tubos do primeiro passe sao divididos de modo que cada metade
esteja conectada a um distribuidor inferior, sendo este ligado a um dos tubos do
segundo passe. Esse conjunto de serpentina € interligado a outro adjacente,
conectando-se a um TLE, conforme mostrado na Figura 2.2. Em adi¢do, as
serpentinas da zona de radiacdo possuem restricdes de orificio do tipo Venturi,

a fim de garantir uma distribuicdo uniforme de vazao nos tubos [6, 7].

Tubos de saida, fluxo ;
Tubos de enfrada, fluxo descendente  ;c endente (Gas craqueado para um

dos TLE's primarios
L 2R 2R R 2 2R 2 2R O

Cada wuma das 6 T
serpentinas se divide em
16 passes na entrada da
zona de radiacao

L e

> @
L

Figura 2.2 — Esquema da distribuicdo de uma serpentina de radiagao do forno
SRT-V. Adaptado de [6, 7].

Os tubos de Venturi, que controlam o fluxo dos gases que entram nas

serpentinas radiantes sao apresentados na Figura 2.3.
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Figura 2.3 — Tubos de Venturi do forno SRT-V. Cortesia da ENGEMASA
Engenharia e Materiais LTDA.

A Figura 2.4 apresenta uma imagem tridimensional dos componentes da

secao de radiagao do forno SRT-V.

Figura 2.4 — Desenho 3D dos componentes da sec¢éao radiante do forno SRT-V.
Cortesia da ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.



As principais caracteristicas da zona de radiagdo dos fornos SRT-V sao

apresentadas na Tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Caracteristicas da zona de radiacao dos fornos de pirélise SRT V
[6, 7].

Zona de Radiagao

Caracteristicas dos Fornos Descendente Ascendente
(Entrada) (Saida)
Numero de passes por forno 96 12
Comprimento da serpentina de radiagédo (m) 13,7 13,7
Comprimento da serpentina de convecgao (m) 0,4 0,4
Comprimento da serpentina adiabatico (m) - 2,7
Area superficial (m?) 262,7 80,4
Diametro externo (mm) 63,5 155,5
Espessura de parede (mm) 6,4 7,9
Temperatura maxima de parede (°C) 1110 1125

Cada forno de pirdlise possui em média 5,5 anos de campanha e as
paradas operacionais estdo relacionadas, principalmente, as falhas das
serpentinas de radiacdo. Essas unidades de craqueamento por operar em
condicbes especificas, as causas raizes das falhas sao caracteristicas das

serpentinas das se¢des radiantes [9].

2.1.1 Pirodlise de Etano

O processo de producao de etileno é iniciado na sec¢ao convectiva dos
fornos de pirdlise com a mistura da matéria-prima e vapor, seguida do pré-
aquecimento em temperaturas abaixo da temperatura de reacido que variam
entre 500 °C e 650 °C. A utilizacdo do vapor de diluicdo possui a finalidade de
reduzir a pressao parcial dos hidrocarbonetos e evitar a ocorréncia de reacoes
colaterais indesejaveis. A proporcéo entre vapor e matéria-prima varia entre 0,2
e 1,0 kg de vapor/kg de hidrocarboneto. Os gases pré-aquecidos sado entao



transportados até a segao radiante onde a temperatura da mistura aumenta
rapidamente até 750 e 900 °C, intervalo no qual as reagdes de craqueamento
ocorrem, e o hidrocarboneto € cragueado em uma combinagdo de olefinas,
aromaticos, 6leo combustivel de pirdlise e produtos mais pesados. O controle da
temperatura de reacéo é feito por um termopar e controlador na saida do reator.
Por fim, o gas craqueado altamente reativo sai das serpentinas radiantes em
temperaturas proximas de 780 °C e 890 °C e é rapidamente resfriado pelos
trocadores de calor do TLE, de modo a evitar que ocorram outras reagdes que
produzem coque a partir da decomposi¢ao de olefinas, além de proporcionar
maior rendimento. Os principais produtos da reagdo de cragqueamento sao
etileno e propileno. Parte do hidrogénio e o gas metano obtido no processo sé&o
reutilizados como combustivel [1 - 3, 6].

A Figura 2.5 apresenta um diagrama esquematico de um forno tipico de
pirdlise de etano, destacando as zonas convectiva, radiante e de resfriamento,

bem como os insumos utilizados no processo.
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Figura 2.5 — Diagrama esquematico de um forno tipico de craqueamento de
etano. Adaptado de [3].



As colunas das serpentinas radiantes sao constituidas por dois ou mais
segmentos de tubos obtidos pelo processo de fundi¢cdo centrifuga horizontal. A
quantidade de segmentos varia de acordo com o comprimento da coluna e a
limitagdo dos moldes metalicos empregados na centrifugagcdo. Os tubos
centrifugados possuem, em média, entre 2 e 5 metros de comprimento. De forma
geral, quanto maior o didmetro externo e a espessura de parede, menor sera o
comprimento do tubo devido a capacidade do ferramental. Apdos serem
inspecionados e aprovados por ensaios nao destrutivos (ENDs), os segmentos
fundidos sao soldados entre si até atingir o comprimento da coluna estabelecido
pelo projetista do forno, e as extremidades das colunas sédo soldadas aos demais

componentes da serpentina de radiagao.

2.2 Fundigao por Centrifugagao Horizontal

A primeira patente para um processo de fundigdo centrifuga foi registrada
na Inglaterra em 1809. Depois de aproximadamente quarenta anos, em 1848,
em Baltimore, esse processo foi utilizado pela primeira vez para produzir tubos
em ferro fundido. Na década de 1890, os principios conhecidos e comprovados
para liquidos em rotacdo em torno de um eixo foram aplicados para metais
fundidos, que possibilitou o desenvolvimento da teoria matematica da fundicéo
centrifuga em 1920 [11].

Apesar do processo de centrifugacdo ter sido empregado inicialmente
para fabricar tubos de ferro fundido cinzento com espessura de parede fina, ferro
fundido ductil e latdo, o aprimoramento dos equipamentos e ligas para fundicdo
possibilitou o desenvolvimento de um processo flexivel, confiavel, econdmico e
capaz de atender a rigorosos requisitos metalurgicos e dimensionais [11]. A
limitagao desta técnica esta na geometria das pecas centrifugadas, visto que ha
necessidade de os componentes possuirem um eixo de revolugao.

O método de fundigdo por centrifugacdo consiste em vazar um metal
liquido na cavidade de um molde dotado de movimento de rotacdo, que pode
variar de 300 a 3000 rpm dependendo do didmetro, de forma que a forga
centrifuga gere uma pressao acima da gravidade e suficiente para forgar o metal

fundido contra as paredes do molde e solidificar. O equipamento empregado na
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centrifugacao horizontal é constituido por um molde metalico cilindrico disposto
em roletes onde é aplicado o movimento de rotagao [11 - 13].
Na Figura 2.6 é apresentado o sistema utilizado em uma centrifuga

horizontal.

Molde

Bacia de
vazamento

Rolete
acionador

r /' / Ed

Vista posterior Vista lateral

Figura 2.6 — Sistema utilizado no equipamento de fundi¢do centrifuga horizontal
[13].
A Figura 2.7 apresenta o equipamento de fundi¢cado centrifuga horizontal

real durante a centrifugacéo de um tubo.

Figura 2.7 — Equipamento de fundigdo centrifuga horizontal real durante a
centrifugagdo de um tubo. Cortesia da ENGEMASA Engenharia e Materiais
LTDA.
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As pecas fundidas por centrifugacdo possuem elevada densificagao,
sobretudo, na regido externa onde a forga centrifuga é maior. Em contraste com
outros métodos de fundicdo, como a fundigdo em molde em areia, a contracao
de solidificagao € irrelevante, uma vez que a forga centrifuga durante o processo
realoca continuamente o metal liquido em dire¢cao a parede do molde, evitando
porosidades. Em termos de densidade e propriedades mecanicas, os tubos
centrifugados s&o superiores as pecgas obtidas por fundigdo estatica e
comparaveis aos forjados. Em adi¢ao, devido aos gradientes de densidades no
material fundido, impurezas, escoéria e fragmentos do revestimento refratario
tendem a se acumular na superficie interna da peca e nas extremidades,
podendo ser removidas posteriormente por corte e usinagem, caso necessario
[12 - 14].

A superficie externa dos tubos nao recebe nenhum tipo de acabamento
superficial apds a solidificagcdo, uma vez que a rugosidade fornecida pelo
processo de centrifugagao, que varia entre 1,6 e 12,5 um, propicia maior area de
contato para troca de calor com os queimadores da zona de radiacio.

A Figura 2.8 mostra o equipamento de usinagem, conhecida como
“alargadora de tubos”, utilizada para remover o material presente na superficie
interna dos tubos e que contém as impurezas geradas pelo processo de
centrifugacéo, bem como fornecer a rugosidade e o dimensional final. Durante a
etapa de acabamento superficial, a ferramenta de usinagem desloca-se
horizontalmente no interior do tubo por todo o seu comprimento, enquanto o tubo
€ rotacionado. O sobremetal removido varia de 10 a 20 mm, dependendo das
dimensbes dos didmetros interno e externo. Na imagem (a), as posig¢des 1 e 2
correspondem aos locais de fixagdo do tubo a ser desbastado. Em (b) é
mostrado na posi¢ao 3, o eixo que movimenta a ferramenta de usinagem, que é
apresentada em (c) na posigdo 4. Os materiais abrasivos empregados,

conhecidos como pastilhas de usinagem, sao mostrados na posigao 5.
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0 e 6 Fixadores de tubos ° Ferramenta de Usinagem
Eixo que movimenta a ferramenta de usinagem e Pastilha de Usinagem
no sentido horizontal

Figura 2.8 — Equipamento de usinagem empregado no acabamento superficial
do didmetro interno dos tubos centrifugados. (a) Locais de fixagdo dos tubos. (b)
Eixo que movimenta a (c) ferramenta de usinagem e as (d) pastilhas empregadas

na remoc¢ao de material. Cortesia da ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

Durante a solidificagdo na centrifuga horizontal, o calor é removido do
fundido através das paredes do molde, que geralmente é resfriado a agua. O
metal liquido em contato com o molde comega a solidificar no didametro externo
e avanga em diregcdo ao didmetro interno. A solidificagdo nesse processo
depende de fatores como composicdo quimica do material, espessura e
temperatura inicial do molde, condutividade térmica e espessura do
recobrimento do molde, condi¢des de fundigdo como grau de superaquecimento,
taxa de vazamento e velocidade de rotacdo, bem como a adi¢ao de inoculantes
[11, 17].

As estruturas brutas de fundigdo obtidas na centrifugagao horizontal de
acos variam de acordo com a composigao, no entanto, independentemente das
fases que solidificam primeiro, algumas caracteristicas sdo comuns. Para essas
ligas, a macroestrutura comumente encontrada consiste em uma regido com
graos colunares muito finos, a regiao adjacente € composta por graos colunares

bem orientados, e por ultimo, uma regido com graos equiaxiais, conforme é
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apresentado na Figura 2.9 (a). Para os agos que solidificam como ferrita, se o
superaquecimento e a espessura do recobrimento do molde forem baixos, as
areas colunares podem ndo existir, conforme é mostrado na Figura 2.9 (b). No
caso de agos que solidificam como austenita, estruturas 100% colunares
facilmente sao obtidas. Nesse caso, a baixa condutividade térmica do ar em
contato com o didmetro interno faz com que haja pouca perda de calor nessa
direcdo, assim € possivel ter uma solidificagao direcional perfeita de fora para
dentro. Na Figura 2.9 (c) sdo apresentadas bandas de gréos equiaxiais que
podem ser formadas pela recirculagdo do metal fundido durante a solidificagcao

em fungao de vibragdes do equipamento de centrifugacgao [11, 14, 17].

(a) (b te
Figura 2.9 — Tipos de estruturas fundidas encontradas em ligas ferrosas fundidas
por centrifugagao. (a) Regidao com graos colunares muito finos, regido adjacente
com graos colunares bem orientados e regido com graos equiaxiais. (b) Estrutura

completamente equiaxial. (c) Bandas de graos equiaxiais. [11].

A Figura 2.10 mostra a macroestrutura de um tubo centrifugado da liga
35Cr-45NiNb, que solidifica como austenita, com graos 100% colunares
revelados apos ataque quimico com solugéo acida agua régia (acido cloridrico e

acido nitrico na proporgao (3:1).
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85 mm

Figura 2.10 — Macroestrutura de um tubo centrifugado de 35Cr-45NiNb com
graos 100% colunares. Cortesia da ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

2.3 Acos e Ligas Resistentes ao Calor

Os acos inoxidaveis fundidos podem ser classificados como resistentes a
corrosao quando aplicados em ambientes aquosos e em temperaturas inferiores
a 650 °C, ou resistentes ao calor quando adequados para aplicagdes nas quais
as temperaturas de servico ultrapassam 650 °C. Em termos de aplicagao, na
faixa de 480 a 650 °C, a distingdo nem sempre é evidente. Usualmente a
diferenciacao entre acos fundidos resistentes ao calor e resistentes a corrosao é
feita com base no teor de carbono [16].

A denominagao dos acgos inoxidaveis fundidos, frequentemente, é feita

com base em sua composigao, utilizando o sistema de nomenclatura da antiga
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ACI (Alloy Casting Institute), que administrava essas designagcbes e que
atualmente foi substituida pela Steel Founders' Society of America. Nesse
sistema, a primeira letra da denominacao C (Corrosion) ou H (High-temperature)
indica se a liga é apropriada para ambientes susceptiveis a corrosao
eletroquimica ou ambientes de exposi¢cao a alta temperatura, respectivamente.
A segunda letra revela a composicdo nominal de cromo e niquel da liga,
conforme é representado na Figura 2.11. A numeragéo presente apds as duas
primeiras letras indica o percentual maximo de carbono multiplicado por cem. Na
sequéncia sao colocadas uma ou mais letras como sufixo, caso outros elementos

de liga estejam presentes [5, 16].
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Figura 2.11 — Composicao nominal de cromo e niquel de acordo a Steel
Founders' Society of America, antiga ACI, para acgos fundidos resistentes a

corrosao e ao calor. Adaptado de [16].

Utilizando como exemplo o ago fundido ASTM A351 Gr. HKA40,
comumente empregado na fabricacdo de componentes da zona convectiva,
como suportes de tubos de fornos petroquimicos, de acordo com o sistema de

nomenclatura da antiga ACI, esse termo refere-se a uma liga adequada para
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ambientes de exposicao a altas temperaturas, com composi¢cao nominal 25Cr-

20Ni e teor maximo de carbono de 0,4%.

2.3.1 Liga 35Cr45NiNb

O material 35Cr45NiNb foi desenvolvido a partir da liga resistente ao calor
HK40 e produzido pela primeira vez por volta de 1990 com o propédsito de
aprimorar a liga HP40Nb, outro material baseado no HK40, em especial no
desempenho em fluéncia, resisténcia a oxidacédo e carburizagdo, por meio do
aumento dos teores de cromo e niquel. Essa liga foi projetada para operar
continuamente por longos periodos em temperaturas de até 1150 °C, que é o
limite superior pratico para a maioria das ligas resistentes ao calor que podem
ser fabricadas com razoavel facilidade, e fornecer beneficios em relacdo a
HP40Nb que justifiquem o custo adicional, como a melhora da resisténcia a
oxidacao e 50% da resisténcia a carburizagao. Em temperaturas abaixo de 1000
°C, aliga 35Cr45NiNb nao oferece nenhuma melhoria real na vida util de 100.000
horas, por outro lado, pode-se esperar um aumento de 30% na tensao de ruptura
a 1100 °C. A liga 35Cr45NiNb é utilizada quase que exclusivamente em
serpentinas de pirdlise, nas quais as cargas de hidrocarbonetos como etano,
propano, nafta, entre outros, sdo craqueados termicamente na presenca de
vapor d’agua a baixas pressdes e em temperaturas de proximas de 900 °C. No
entanto, as seg¢des radiantes de alguns fornos de craqueamento modernos séo
submetidos no final de operagcao a temperaturas que podem chegar a 1150 °C
[4].

A Tabela 2.2 apresenta a composi¢ao quimica das ligas HK40, HP40Nb
e 35Cr45NiNbD.
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Tabela 2.2 - Composi¢cdo quimica das ligas HK40, HP40Nb e 35Cr45NiNb.
Adaptado de [4].

% em massa

Liga
C Mn Si S P Cr Ni Nb Fe

HK40 0,45 2,00 1,00 <0,01 <0,02 25 20 - Balango
HP40Nb 0,45 2,00 1,00 <0,01 <0,02 25 35 1,5 Balanco
35Cr45NiNb 0,45 2,00 1,00 <0,01 <0,02 35 45 1,5 Balango

A microestrutura do material 35Cr45NiNb é caracterizada por uma matriz
austenitica contendo carbonetos eutéticos nas regides interdendriticas.
Elementos como nidbio, titdnio, vanadio e zirconio sédo frequentemente
adicionados com o intuito de formar precipitados estaveis nas temperaturas
operacionais e, com isso, conferir maior resisténcia a fluéncia, visto que sao
capazes de inibir a ocorréncia de mecanismos de deformacgao por fluéncia, como
a movimentagdo de discordancias e deslizamento de contornos de graos. O
niébio, que esta presente na composigao em até 1,5%, promove a formacao de
carbonetos do tipo MC, que sdo mais resistentes ao crescimento do que os
carbonetos ricos em cromo. O silicio e 0 manganés sao utilizados para aumentar
a resisténcia. Além disso, pequenas adi¢gdes de elementos terras raras como
zircbnio, cério e itrio auxiliam na estabilizacdo do filme de 6xido na superficie,
contribuindo para maior resisténcia a oxidacdo e a carburizagcdo. Os tubos e
conexdes de 35Cr45NiNb, geralmente, sdo fabricados somente por fundicao,
uma vez que essa liga apresenta elevado percentual de carbono, em torno de
0,45%, que impede a sua conformag¢ao mecanica [4, 17 - 21].

O diagrama de fases de equilibrio da liga 35Cr45NiNb, apresentado na
Figura 2.12, prevé a formacao da austenita, precipitados MC, M23Cs e fase G
(NbsNi2Si), em condigbes de equilibrio termodinamico. A precipitagdo dos
carbonetos M23Ces € MC ocorre quando a temperatura atinge 1300 °C e 1288 °C,
respectivamente, e a transformacao do MC em fase G (NbsNiz2Si) é iniciada em
1030 °C e termina em torno de 1000 °C, sob condicbes de resfriamento em
equilibrio. No entanto, a microestrutura bruta de fundicdo dos tubos

centrifugados de 35Cr45NiNb é inconsistente com esse diagrama. Como ha
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diferenga significativa de composicdo entre as regides dendriticas e

interdendriticas, sendo as regides interdendriticas formadas no ultimo estagio da
solidificacéo, estas estdo enriquecidas com cromo e carbono. O nidbio possui
maior afinidade pelo carbono que o cromo, sendo capaz de substitui-lo durante
a formacdo dos carbonetos, para teores menores de Nb nas regides
interdendriticas, ha mais C disponivel para interagir com o Cr, resultando em
uma menor relagao Cr/C, com isso os carbonetos eutéticos primarios M7C3 serao
precipitados fora do equilibrio termodinamico, ja que na fundi¢cdo centrifuga ha
um tempo menor para que ocorra a difusdo. Além disso, a solidificacao fora das
condi¢cdes de equilibrio impede a formagao de fase G, visto que para que haja
precipitacdo dessa fase € necessaria a incorporagéo de elementos de liga e a

liberacdo de carbono, e nas condi¢cbes de resfriamento rapido ndo ha tempo

suficiente para a difusdo dos elementos [19, 22-23].
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Figura 2.12 - Diagrama de fases de equilibrio da liga 35Cr45NiNb obtido pelo
software JMatPro. Adaptado de [19].
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A Figura 2.13 mostra a microestrutura de um tubo bruto de fundigdo de
35Cr45NiNDb, obtido por centrifugagdo horizontal. Nessa imagem, sao
observados dois tipos de carbonetos eutéticos na matriz austenitica, o mais

escuro corresponde ao M7Cs, onde M é principalmente Cr, e o mais claro NbC.

Figura 2.13 — Micrografias de um tubo centrifugado bruto de fundigdo de
35Cr45NiNb obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) com
detector de elétrons retroespalhados (a) com menor e (b) maior magnificagao.
Adaptado de [20].

A Tabela 2.3 apresenta as propriedades mecanicas em tragdo a
temperatura ambiente da liga 35Cr45NiNb obtida por centrifugagdo na condigéo

bruta de fundicdo reportadas por HU, B. et al. [20] e os valores minimos
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estabelecidos pelos projetistas de fornos para limite de escoamento (LE), limite

de resisténcia a tragao (LRT) e alongamento (AL).

Tabela 2.3 — Propriedades mecanicas em tragao da liga 35Cr45NiNb obtida por

centrifugacédo na condigao bruta de fundicéao.

Liga LE 0,2% (MPa) LRT (MPa) AL (%) Referéncia
289 - 321 581 - 616 10 - 14 Hu, [82th al.
35Cr45NiNb Projetistas de
> 235 > 440 >5 Jf
ornos

A Tabela 2.4 mostra a faixa de tempo de ruptura por fluéncia (TRF) a 1100
°C e tensdo constante de 16 MPa obtido por HU, B. et al. [20] para o material
35Cr45NiNb centrifugado e na condi¢ao bruta de fundigdo, bem como o tempo

minimo exigido pelos projetistas de fornos nessas mesmas condi¢des.

Tabela 2.4 — Tempo de ruptura por fluéncia a 1100 °C e 16 MPa da liga
35Cr45NiNb obtida por centrifugacao na condigao bruta de fundicao.

Liga TRF (h) Referéncia
186 - 236 Hu, B. et al. [20]
35Cr45NiNb
> 100 Projetistas de fornos

2.4 Carburizagao

A reacdo de craqueamento de etano libera carbono livre durante o
processo de pirdlise, que aliado as caracteristicas dos fluidos presentes, induz a
difusdo de carbono para o interior dos tubos a partir da superficie interna até a
externa, resultando em um fendmeno de corrosdo em alta temperatura,
conhecido como carburizagao [5, 24].

No caso da liga 35Cr-45NiNb, a difusdo do carbono para o interior do

material € iniciada em regides especificas da superficie onde a camada protetora
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de 6xido constituida por SiO2 e Cr203 € rompida. Em vista disso, a difusdo nao
ocorre de maneira uniforme e sdo formadas varias regides com alta
concentragéo de carbono, denominadas carburizadas, em diferentes niveis e
espessuras, conforme é ilustrado na Figura 2.14, que mostra o perfil de
penetracado do carbono durante o processo de carburizagédo, apds o rompimento

da camada passiva de 6xido na superficie interna [5,18].

Gas _w
. J

Figura 2.14 — Perfil de penetracdo do carbono durante o processo de

carburizagao [5].

Em altas temperaturas, os mecanismos que levam a falha da camada
protetora e a carburizagdo envolvem a conversdo de oOxidos de cromo em
carbonetos, fenbmeno conhecido como metal dusting ou erosdo metélica, e a
presencga de descontinuidades estruturais na camada de éxido. Na Figura 2.15
€ ilustrado o processo de metal dusting. Em (a) a camada protetora de 6xido
falha em algum ponto da superficie e o carbono é transferido para a fase
metalica, tendo acesso a superficie desprotegida. O carbono entdo difunde para
o interior do material, reagindo com os elementos de liga formando carbonetos
estaveis M23Cs € M7Cs, principalmente com o Cr,e MC com o Ti, Zr, V e Nb. Em
(b) € mostrada a regido contendo precipitados finos na faixa de temperatura de
ocorréncia do metal dusting, que varia entre 400 e 800 °C. A regido interna
contendo os carbonetos precipitados entao torna-se supersaturada com carbono
dissolvido e apds a supersaturacido, a matriz remanescente se desintegra e

particulas finas de metal sdo formadas. Essas particulas causam elevada
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deposicao de carbono e crescimento de coque no pite, que comecga a crescer a
partir desse local, conforme é indicado em (c). Se a camada de 6xido for
consideravelmente fraca, surgem pites largos e planos e, no caso de camadas
de oOxido substancialmente estaveis, os pites podem ser quase hemisféricos.
Quando ocorre a desintegragdo da matriz, os carbonetos M23Cs, M7C3 e MC s&o
oxidados, formando espinélios e outros éxidos até chegar no coque, conforme é
apresentado em (d) [5, 18, 25].

Crz20:§ Ligas Ni-Cr-Fe M-C, , “arbonetos

internos

Figura 2.15 — llustragao do processo metal dusting em ligas resistentes ao calor
do sistema Ni-Cr-Fe. (a) Defeito na camada permitindo o ingresso de carbono.
(b) Precipitacao de carbonetos M23Ces € M7Cs. (c) Supersaturacdo com carbono
dissolvido que induz a nucleagao e crescimento de grafite no interior do material.
(d) Crescimento externo de coque, composto por filamentos de carbono grafite,

particulas metalicas, de carbonetos e 6xidos. Adaptado de [25].
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A formagao e acumulo de coque na superficie interna reduz o rendimento
dos fornos, uma vez que diminui o fluxo de matéria-prima durante a pirdlise, e
induz ao aumento da temperatura do forno para que ocorra o craqueamento dos
hidrocarbonetos, ja que esse material atua como isolante térmico, gerando um
gradiente de temperatura entre as regides interna e externa dos tubos. A
concentracdo de calor fora do componente e 0 superaquecimento propicia a
precipitagdo prematura de carbonetos secundarios frageis, e desse modo, ao
endurecimento e fragilizacdo. Ademais, devido ao menor coeficiente de
expansao térmica do coque em relacdo ao das ligas resistentes ao calor, se
houver variagdes de temperatura, como no caso de quedas de energia, a parede
do tubo pode fraturar por nao resistir as tensdes térmicas produzidas [5, 18, 26].

A Figura 2.16 mostra um tubo de uma liga resistente ao calor contendo
coque aderido em sua superficie interna e que apresentou fratura em servigo

devido do rapido resfriamento do forno.

Figura 2.16 — Tubo de pirdlise contendo coque aderido em sua superficie interna
que trincou devido ao resfriamento brusco do forno causado por uma queda de

energia [5].

A remocdo do coque das serpentinas de pirdlise ¢é realizada
periodicamente em uma atmosfera oxidante e temperaturas que variam de 650

°C a 700 °C. Esse processo, conhecido como decoque, que ocorre em média a
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cada trinta dias e possui duragédo de 24 a 36 horas. Apesar de eliminar o coque
aderido na superficie dos tubos, o decoque torna o material mais propicio a
carburizacao, visto que durante o resfriamento dos fornos para a realizagéo
desse procedimento, o material 35Cr-45NiNb contrai mais do que o coque, em
funcdo do seu maior coeficiente de dilatacdo térmica, gerando tensdes nas
paredes das colunas e podem ocasionar trincas. A presenca dessas
descontinuidades na camada superficial de Oxido facilita a penetracdo do

carbono no material e, desse modo, contribui para a carburizagéo [5].

241 Evolugao Microestrutural dos Tubos de Pirdlise de 35Cr45NiNb
Durante o Envelhecimento e Carburizagao

A exposicao da liga 35Cr-45NiNb a temperaturas elevadas causa a
precipitacdo de varias particulas de carbonetos secundarios que ficam dispersas
na matriz e tendem a agregar-se entre as dendritas. Isso ocorre porque o
carbono da matriz austenitica esta supersaturado devido as condigdes de
solidificacao fora do equilibrio termodinadmico associado a fundi¢ao centrifuga,
desse modo, durante a fase inicial em alta temperatura a taxa de difusao
aumenta e os atomos de carbono s&do combinados com elementos de liga para
formar carbonetos M23Cs. Esses pequenos precipitados formados e dispersos na
matriz, ainda durante o estagio de envelhecimento, sdo dissolvidos ou migram
para os contornos de gréo gradualmente até o seu desaparecimento. Ademais,
no estagio de envelhecimento, os carbonetos M7Cs s&do transformados em
M23Cs, € 0 NbC em NbaNi2Si na faixa de temperatura de 700 a 1000 °C. Esse
composto intermetalico €, frequentemente, denominado de fase G, embora ja
tenha sido identificado e designado como fase n [18 - 20, 23, 27 - 28].

O siliceto contento niquel e nidbio NbsNi2Si, que possui estrutura cubica
de face centrada (CFC) e parametro de rede entre 1,11 e 1,13 nm, atua como
regido propicia para a nucleagao de trincas durante processos de soldagem
devido a sua fragilidade, e que sao capazes de crescer através dos carbonetos
M23Cs, enquanto a interface entre a matriz austenitica e a fase G € um local

preferencial para a formacgao de trincas devido a fluéncia [18 - 20, 27, 30].
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A mudanga dos carbonetos M7Cs para M23Ces ocorre, principalmente,
porque os tubos de 35Cr45NiNb s&o produzidos por fundigdo centrifuga,
processo no qual a solidificacdo € conduzida por altas taxas de resfriamento,
portanto, fora das condigdes de equilibrio, e por isso, os carbonetos do tipo M23Cs
nao podem precipitar. No entanto, durante a utilizacdo dos tubos, em
temperaturas proximas de 1000 °C, os carbonetos M7C3z que ndo estdo em
equilibrio, progressivamente sdo transformados em carbonetos de equilibrio
M23Cs [19 - 20, 30].

A Figura 2.17 apresenta micrografias da regido central de tubos de 35Cr-
45NiNb na condicdo bruta de fundicdo e expostos em uma planta petroquimica
a 1000 °C, aproximadamente, por 13.100, 21.900 e 52.500 horas. Os carbonetos
M7Cs e NbC, presentes na Figura 2.17 (a) e que caracterizam a microestrutura
bruta de fundigao dos tubos centrifugados de 35Cr-45NiNb, foram transformados
em M23Cs e fase G, respectivamente, no estagio inicial em alta temperatura,
juntamente com o aparecimento de varias particulas de carbonetos dispersas ao
redor dos contornos dendriticos, que sdo evidentes na Figura 2.17 (b). Com o
aumento do tempo de servigo, as principais fases precipitadas, assim como as
particulas dispersas, adquiriram aspecto mais grosseiro, de acordo com a Figura
2.17 (c), no entanto, a conversdo do NbC em fase G nao foi finalizada, pois
algumas fases claras ainda podem ser observadas. No estagio final de
envelhecimento mostrado na Figura 2.17 (d), os precipitados apresentaram a
morfologia de blocos e os carbonetos NbC foram totalmente convertidos em fase
G. Em adigao, alguns vazios devido ao processo de fluéncia na matriz podem

ser visualizados.
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Figura 2.17 — Micrografias obtidas por elétrons secundarios acompanhadas de

imagens de elétrons retroespalhados no canto inferior esquerdo de tubos de
35Cr-45NiNb na condigao (a) bruta de fundicdo, e expostos a temperaturas
proximas de 1000 °C por (b) 13.100 horas, (c) 21.900 horas e (d) 52.500 horas
em uma planta petroquimica [19].

Com o aumento do tempo de servico, apos a fase de envelhecimento, os
tubos comegam a apresentar carburizagdo na regido préxima da parede interna.
Durante esse processo, os atomos de carbono difundem na matriz, aumentando
a concentracao desse elemento, e 0os carbonetos ricos em cromo tornam-se mais
grosseiros. Com a diminuigédo da relagdo Cr/C, os carbonetos de maior razéo
Cr/C M23Cs sdo transformados em carbonetos M7C3s de menor relagdo Cr/C.
Enquanto isso, o niébio na fase G é combinado com o carbono para formar NbC
granular e os atomos de Si e Ni séo liberados na matriz. Embora a fase G seja
estavel a temperatura de servigco, o aumento da concentragdo de carbono

causado pela carburizacao torna o NbC mais estavel [20].
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As microestruturas das zonas carburizadas de tubos de 35Cr45NiNb que
ficaram em servico por 4 e 6 anos sado apresentadas na Figura 2.18. A
coexisténcia das fases G, M7Cs e NbC na regido proxima da parede interna do
tubo em utilizacdo por 4 anos, destacadas na Figura 2.18 em (a) e (b),
caracteriza o estagio inicial de carburizagdo com os carbonetos grosseiros e a
transformacgao parcial de fase G em NbC. A Figura 2.18 (c) e (d), que
correspondem ao tubo que ficou em operagao por 6 anos, mostra que a fase G
precipitada durante o envelhecimento foi completamente transformada em NbC,
e que essas particulas estao localizadas no interior dos carbonetos M7Cs,

denotando o estagio mais avangado de carburizacao.

Figura 2.18 — Micrografias MEV da zona carburizada da liga 35Cr-45NiNb. (a)
Apobs 4 anos em servigo com (a) menor e (b) maior magnificagao. Apds 6 anos

em servigo com (c) menor e (d) maior ampliagdo. Adaptado de [20].

A Figura 2.19 apresenta a hip6tese da evolugdo da microestrutura dos
tubos de pirdlise de 35Cr45NiNb em servico durante os estagios de

envelhecimento e carburizacdo com base nas alteracbes microestruturais
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observadas por Hu, B. et al. [20] em tubos de cragueamento de etileno que

ficaram em operagao por 1, 2, 4 e 6 anos em plantas petroquimicas.

Estdgio de
progresso da
carburizacdo

Figura 2.19 - Hipdtese da evolugdo da microestrutura dos tubos de pirdlise de
35Cr45NiNb em servigo. Adaptado de [20].

242 Efeito do Envelhecimento e Carburizacao nas Propriedades
Mecanicas da Liga 35Cr45NiNb

As alteragdes microestruturais devido a exposi¢ao prolongada em altas
temperaturas e a carburizacdo, que envolvem a precipitacdo e transformacéao
dos carbonetos, formagdo de compostos intermetalicos e mudancas na
morfologia das fases, causam diminuicdo dos parametros de limite de
escoamento (LE), limite de resisténcia a tracdo (LRT) e alongamento (AL) dos
tubos de 35Cr-45NiNb. A deterioracdo dessas propriedades foi constatada por
Hu, B. et al. [20] e é mostrada na Figura 2.20, que apresenta os resultados do
ensaio de tragcao a temperatura ambiente de corpos de prova retirados de tubos
de 35Cr-45NiNb brutos de fundicao e com diferentes tempos de servico. A Figura
2.20 (a) evidencia que, de forma geral, o LE e o LRT dos tubos diminuem
gradativamente a medida que aumenta o tempo de permanéncia nas condi¢des
de servigo. Em comparagao com os tubos brutos de fundicao, a faixa de valores
de LE diminuiu de 289 — 321 para 167 — 259 MPa, enquanto a faixa de LRT



29

variou de 581 — 616 para 357 — 490 MPa apds 6 anos de utilizagdo dos tubos.
Outra propriedade que é significativamente afetada pelo envelhecimento e
carburizagéo € o AL. Os dados da Figura 2.20 (b) apontam que a faixa de AL dos
tubos diminuiu de 10 — 14% para 2 — 4% apds 6 anos em altas temperatura e em

ambiente carburizante.
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Figura 2.20 — Propriedades mecanicas em tracdo a temperatura ambiente de
corpos de prova retirados de tubos de 35Cr45NiNb com diferentes tempos de
servigo. Resultados de (a) Tensao de escoamento 0,2% e (b) alongamento de
corpos de prova retirados de tubos de 35Cr45NiNb na condicdo bruta de

fundicao, entre 1 e 2, 4 e 6 anos em servigo. Adaptado de [20].
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Hu, B. et al. [20] verificaram que além das propriedades em tragédo a
temperatura ambiente, o comportamento em fluéncia também é afetado pelas
condigdes de servigo. Os resultados dos autores, mostrados na Figura 2.21,
indicam que o tempo de ruptura por fluéncia a 1100 °C e 16 MPa é reduzido
significativamente com o aumento do tempo de servigo dos tubos. A faixa de
tempo de ruptura diminuiu de 186 — 236 para 45,8 — 62,9 horas ap6s 6 anos de

utilizagcdo do material.
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Figura 2.21 — Tempo de ruptura por fluéncia de corpos de prova retirados de

tubos de 35Cr45NiNb na condigao bruta de fundicéo, entre 1 € 2, 4 e 6 anos em

servigo. Adaptado de [20].

A reducéo significativa das propriedades mecénicas em fluéncia e tragao
a temperatura ambiente dos tubos carburizados de 35Cr-45NiNb esta associada
a transformagdo dos carbonetos M23Cs em M7Cs durante o processo de
carburizacdo. Hu, B. et al. [20] observou por meio de microscopia eletrbnica de
transmissédo (MET) que o carboneto M7Cs formado na zona carburizada apos 6
anos em servigo possuia estrutura ortorrdmbica com alta densidade de defeitos

planares, como falhas de empilhamento e maclas. Além disso, a alteragao na
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morfologia dos precipitados de carbonetos finos e continuos para blocos

descontinuos, causam a deterioragdo da tenacidade e ductilidade [19 -20, 29].

2.5 Evolugao Microestrutural da Superficie Externa dos Tubos de
35Cr45NiNb em Servigco

Durante o processo de craqueamento a superficie externa dos tubos de
35Cr-45NiNb é exposta ao gas de combustdo oxidante em temperaturas que
podem ultrapassar 1000 °C, desse modo, 6xidos de silicio, cromo, ferro e niquel
comegam a nuclear na superficie externa formando diferentes tipos de 6xidos
[30].

Apesar do atomo de silicio possuir maior forgca de ligagdo com o oxigénio,
seguido do cromo, ferro e niquel, o crescimento mais lento das particulas de SiO2
faz com que a camada de Cr203 cresga rapidamente e cubra a superficie
externa. Considerando que os tubos empregados na pirélise de etano s&o
utilizados na faixa de 950 a 1100 °C, a reagdao mostrada em (2.1) ocorre
rapidamente. Como o CrOsz é um o6xido volatil, a camada de Cr203 é instavel
acima de 1000 °C, portanto, o processo oxidativo & acelerado e o cromo da
matriz difunde até a superficie para regenerar a camada de 6xido, levando a
formacgao de uma regiao depletada de cromo na parede externa, que é conhecida
como zona livre de precipitagao (ZLP) ou PFZ (Precipitate Free Zone) [19, 30 -
32]

1 3
ECr203 +ZOZ - Cr03(g) (2.1)

A ZLP é formada quando o teor de cromo da matriz diminui e os
carbonetos comegam a ser dissolvidos em alta temperatura. Quando o teor de
cromo na subsuperficie ndo & suficiente para restaurar a camada de 6xido,
ocorre a oxidagao interna e a medida que esse fenbmeno avanca em dire¢cao ao
interior do tubo, as pressdes parciais de oxigénio sdo menores, por isso,
geralmente apenas 6xidos SiO2 sado formados na interface entre os 6xidos e os
carbonetos. A difusdo do cromo para a superficie diminui a proporgdo de cromo
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e carbono, com isso, o M7Cs sob a zona depletada de Cr ndo pode ser
transformado em M23Cs [19, 30, 31].

A Figura 2.22 mostra a representagao esquematica da microestrutura da

parede externa dos tubos de 35Cr-45NiNb apés longos periodos em servigo.

Oxido de
silicio
Fragmentagao

da camada bad™ T S I
de o6xido O 0 g SETS O MAC, O .

gg@;& -

s S
S S22 @R D ’
) AKEX> O i

'

Superficie Zona depletada M,C
externa de Cr

Figura 2.22 - Representagdo esquematica da microestrutura da parede externa

dos tubos de 35Cr-45NiNb apdés longos periodos em servigo. Adaptado de [30].

GUO, J. et al. [30], ao analisar a microestrutura de um tubo de pirdlise de
etano de 35Cr-45NiNb que ficou em operacao por cinco anos, constataram que
a parede externa estava coberta por uma camada de Cr203 e SiO2, com os
oxidos SiO2 formando uma cadeia sob a camada continua de Cr203, e a oxidagao
interna progrediu até a ZLP. Os 6xidos ao longo dos contornos dendriticos eram
compostos por Cr203 e SiO2, sendo que o 6xido Cr203 diminuia gradativamente
com o aumento da profundidade da oxidagéo. Na interface entre o 6xido e o
carboneto apenas 6xidos SiO2 foram formados, com os 6xidos substituindo os

carbonetos ao longo dos contornos dendriticos. Essas observagdes envolvendo
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a camada de 6xido, bem como a interface entre o 6xido e o carboneto na

superficie externa foram feitas a partir da analise elementar de raios X mostrado
na Figura 2.23 (a) e (b).

Figura 2.23 — Analise elementar de raios X da (a) superficie externa e (b) da

interface entre o 6xido e o carboneto [30].

2.6 Evolugao Microestrutural da Superficie Interna dos Tubos de
35Cr45NiNb em Servigo

A superficie interna dos tubos de 35Cr45NiNb ¢é submetida
periodicamente a ciclos de carburizagao e oxidagcdo em fungdo da operacgao de
craqueamento e do procedimento de decoque. A etapa de decoque, que é
conduzida por meio da injecado de vapor de agua no interior dos tubos em

temperaturas que variam entre 650 °C e 700 °C, induz a oxidagao superficial e a
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morfologia de oOxido em duas camadas. Nessas condigdes, uma camada
continua de Cr203 é formada pelo crescimento lateral de particulas de Cr20s3,
enquanto o SiOz pode ser formado como particulas oxidadas internas abaixo da
camada de Cr20s [5, 29 - 31].

A formacgéo da ZLP na superficie interna esta associada a introdugao de
um ambiente com alta atividade de carbono. Devido ao processo de decoque e
a operagao irregular, o filme superficial de Cr203 cresce e €& rompido
periodicamente, com isso a matriz abaixo da superficie perde cromo a uma taxa
maior. Em fungdo da reducgdo da atividade do cromo em solugéo, ocorre a
deplecao continua na regiao subsuperficial e os carbonetos de cromo tendem a
serem dissolvidos, com isso, a ZLP é formada e avanga gradativamente para o
interior do tubo. Quando os carbonetos se dissolvem, o cromo é liberado e
difunde em direcdo a superficie da liga para regenerar a camada de Cr203
enquanto o carbono difunde para o interior da liga [31, 33].

A espessura da ZLP é controlada pela difusdo da matriz e pode atingir um
valor maximo de 300 um. Carbonetos refratarios, como NbC e TiC, continuam
estaveis nessa regido devido as estabilidades termodinamicas muito altas
desses carbonetos [33].

Ap0os varios processos de decoque, o teor de cromo na subsuperficie ndo
€ suficiente para formar uma pelicula protetora e evitar que o carbono difunda no
tubo, desse modo, as descontinuidades da camada protetora ndo séao
regeneradas e o material comega a apresentar carburizagdo. Nesse estagio,
tanto o oxigénio quanto o carbono do ambiente penetram com muita facilidade
na liga. No entanto, a difusividade do carbono & geralmente muito maior que a
do oxigénio, e nessa circunstancia, a maior taxa de difusao do carbono faz com
que os carbonetos do tipo M23Cs sejam transformados em M7C3 na regido abaixo
da zona depletada de cromo [29 — 31, 33].

A Figura 2.23 mostra a representacdo esquematica da microestrutura da

parede interna dos tubos de 35Cr-45NiNb apdés longos periodos em servico.
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Figura 2.24 - Representagdo esquematica da microestrutura da parede interna

dos tubos de pirdlise apds longos periodos em servigo. Adaptado de [30].

A Figura 2.25 apresenta a analise elementar de raios X da superficie

interna de um tubo de pirdlise de etano de 35Cr-45NiNb que ficou em operacéo

por cinco anos. Nessa imagem, € destacado o desprendimento da camada de

Cr203 da parede interna e que sob ela estdo diversas particulas finas de SiOa.

Como resultado da oxidacao interna, muitos 6xidos de cromo e silicio estao

localizados ao longo dos contornos de grao. Em adigéo, a quantidade de éxidos

na ZLP da superficie interna é superior a da superficie externa, sendo os 6xidos

predominantes Cr20s.
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Figura 2.25 - Analise elementar de raios X da (a) superficie interna e (b) da

interface entre o 6xido e o carboneto [30].

2.7 Soldagem em Componentes de 35Cr45NiNb-MA

Nos componentes de fornos de pirdlise constituidos de 35Cr-45NiNb sao
realizadas soldas na montagem ou durante a operagdo do equipamento para
execucado de reparos. No entanto, esse processo € muito dificil devido a
dificuldade do material em acomodar as tensdes térmicas geradas pela
soldagem por meio de deformagdo plastica proporcional, ocorrendo,
frequentemente, a nucleagédo e propagacgéo de trincas. Para que a soldagem
ocorra sem o risco de trincas, € recomendado que o material apresente no
minimo 4% de alongamento, que pode ser avaliado pelo AL obtido no ensaio de
tracao [18 — 19, 29, 33].
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Os tubos que estdo em operacao e foram expostos por longos periodos
em temperaturas elevadas, ou seja, acima de 900 °C, certamente n&o possuem
ductilidade suficiente para garantir que os reparos por solda sejam executados
sem a ocorréncia de trincas, em fungdo da precipitacdo de carbonetos
secundarios que a exposi¢cao a altas temperaturas propicia e das alteragbes
microestruturais causadas pela oxidacéo e carburizagdo. Nesse caso, pode ser
feito tratamento térmico de solubilizacdo com a finalidade de dissolver os
carbonetos secundarios presentes e, desse modo, aumentar a ductilidade da
liga. Entretanto, a temperatura de tratamento deve ser muito elevada para
permitir a dissolugdo completa, isto é, aquecimento acima de 1200 °C. Uma
alternativa é utilizar a técnica conhecida como “amanteigamento”, que consiste
em depositar uma camada intermediaria com material ductil, que é capaz de
acomodar as deformagdes térmicas e liberar as tensdes, mas essa técnica nem
sempre evita o aparecimento de trincas [18, 33].

A soldagem de ligas resistentes ao calor é desafiadora devido a
segregacao dos elementos de liga durante a solidificagdo, a formagao de
compostos eutéticos e fases secundarias, e a baixa ductilidade que pode resultar
em trincas. Além disso, a susceptibilidade a degradacao em altas temperaturas
reforga a necessidade critica de escolher o método de soldagem mais apropriado
para assegurar a qualidade e integridade da junta soldada [18, 33].

O processo de soldagem a arco com eletrodo de tungsténio e protecao
gasosa GTAW (Gas Tungsten Arc Welding), conhecido como TIG (Tungsten
Inert Gas), € um dos mais aplicados na industria em virtude do controle
independente da fonte de calor e do metal de adigdo, que permite controlar a
quantidade de energia transferida para a peca. Esse tipo de soldagem é indicado
para componentes com pequena espessura e, por apresentar eficiente protegao
contra a contaminacgao, possibilita a unido de materiais com dificil soldabilidade.
Além disso, o processo GTAW permite que a pocga de fusao resfrie rapidamente,
que é interessante para evitar formacéao de fases frageis, como Laves e fase G
na liga 35Cr-45NiNb [18, 34].

A Figura 2.26 apresenta micrografias o6ticas da zona fundida (ZF) de

amostras de 35Cr-45NiNb soldadas a arco com eletrodo revestido (Shielded
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Metal Arc Welding - SMAW) em (a) e de tungsténio (TIG) em (b), com tratamento
térmico de solubilizagdo a 1150 °C por 1 hora antes da soldagem. Na amostra
soldada com eletrodo revestido, além dos carbonetos de cromo e niobio, é
observada a fase de Laves, que é um composto intermetalico com
estequiometria A2B, onde “A” designa os elementos Co, Cr, Fe e Ni, e “B” Mo,
Si, Ti e Nb, com morfologia de placas, alta dureza e que causa fratura fragil. Por
outro lado, na solda realizada com eletrodo de tungsténio sado identificados
apenas carbonetos nos contornos de grao, incluindo o NbC, e ndo ha indicios de

formacao da fase de Laves devido a alta taxa de resfriamento associada ao

processo TIG [18].

Figura 2.26 — Micrografias oticas da zona fundida de amostras de 35Cr-45NiNb
soldadas empregando (a) eletrodo revestido (E-CrNiCoMo1) e (b) TIG (ER-35/45
Nb). Adaptado de [18].

A Figura 2.27, que mostra as micrografias 6ticas da microestrutura da ZF
de amostras de 35Cr-45NiNb soldadas com eletrodo revestido em (a) e de
tungsténio em (b), revela que a soldagem TIG, além de evitar a formagéo de
fases deletérias, fornece uma microestrutura dendritica mais refinada que o
processo SMAW, devido ao menor input de calor. Adicionalmente, em fungéo da
maior quantidade de elementos de liga no metal de adicdo empregado na
soldagem TIG, estes sdo acumulados na frente de solidificacdo, e com isso, as

fases interdendriticas sdo mais finas e melhor distribuidas.



Figura 2.27 — Micrografias o6ticas da microestrutura dendritica da zona fundida
de amostras de 35Cr-45NiNb soldadas empregando (a) eletrodo revestido (E-
CrNiCoMo1) e (b) TIG (ER-35/45 Nb). Adaptado de [18].

Como o processo GTAW permite que a poca de fusao durante a solda do
material 35Cr-45NiNb resfrie rapidamente de modo que ndo sejam formadas
fases indesejadas que possam comprometer a integridade do componente, esse
meétodo pode ser utilizado para promover a unido de tubos centrifugados brutos
de fundicdo e tubos na condicdo envelhecida e/ou carburizada. Com isso, &
possivel simular o procedimento de reparo por solda executado pelos usuarios
dos fornos de pirdlise e investigar a soldabilidade das diferentes regides
formadas na liga 35Cr-45NiNb durante o craqueamento de hidrocarbonetos em
funcdo do envelhecimento, carburizagcdo e oxidacdo em altas temperaturas.
Esses processos resultam em uma microestrutura heterogénea, onde o material
exposto a longos periodos de servigo, frequentemente, apresenta alta
concentracdo de oxidos proximos as superficies internas e externas. Nas ZLPs
adjacentes as paredes dos tubos, ha deplegcao de cromo sem precipitados,
enquanto na sec¢do intermediaria envelhecida predominam carbonetos
grosseiros como M23Cs e fase G. Além disso, na ZLP da parede interna ha
carburizagdo com blocos de carbonetos NbC e M7Cs. Portanto, o presente
trabalho permitira, além de compreender as dificuldades encontradas pelos
usuarios dos fornos na execucao de reparos por solda, avaliar a influéncia da

soldagem no comportamento mecéanico em tracédo a temperatura ambiente e
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ruptura por fluéncia de segmentos de tubos de 35Cr-45NiNb brutos e
carburizados, ja que n&o foi encontrado trabalhos na literatura sobre a soldagem

de tubos carburizados.
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3 MATERIAIS E METODOS

A Figura 3.1 apresenta o fluxograma das analises e ensaios realizados

nos metais de base e amostras soldadas.

—
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a Temperatura por Fluéncia a 1100 Emissao Otica
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Figura 3.1 — Fluxograma das analises e ensaios realizados.
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3.1 Materiais

Foram selecionadas para analise e soldagem amostras de tubos
centrifugados de 35Cr45NiNb retirados de um forno de pirdlise de etano,
operando por cerca de seis anos. Além disso, foram utilizados segmentos brutos
de fundi¢cdo de 35Cr45NiNb, que n&o passaram por tratamento térmico apds a
solidificacdo e resfriamento, sendo apenas usinados para remover impurezas
concentradas na regiao proxima ao didmetro interno durante a fundigdo por
centrifugacéo.

A nomenclatura atribuida aos segmentos de tubos de acordo com a sua

condi¢ao e historico é apresentada na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Nomenclatura atribuida aos segmentos de tubos.

Nomenclatura Condigao Histérico
B bruto de fundi¢ao novo
C carburizado 6 anos em operagao

Na Tabela 3.2 estio descritas as nomenclaturas das amostras soldadas

e a condi¢ao de cada segmento de tubo.

Tabela 3.2 — Nomenclatura das amostras soldadas e a condi¢gdo dos segmentos

de tubos.
Nomenclatura Condigcao segmento 1 Condicao segmento 2
B-B bruto de fundicéo bruto de fundicao
B-C bruto de fundi¢ao carburizado
C-C carburizado carburizado

As caracteristicas dimensionais dos segmentos de tubos sao
apresentadas na Tabela 3.3.
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Tabela 3.3 — Caracteristicas dimensionais dos segmentos de tubos.

Diametro externo Espessura de parede Comprimento
(mm) (mm) (mm)
63,5 6,0 200

3.2 Analise Quimica

A composi¢ao quimica do material 35Cr45NiNb conforme o datasheet da
ENGEMASA — Engenharia e Materiais Ltda. € apresentada na Tabela 3.4.

Tabela 3.4 — Composicédo quimica dos segmentos de tubos B.

(% em massa)

Elemento
Datasheet
Cc 0,40 -0,50
Si 1,20 - 1,80
Mn 1,50
Cr 33,00 — 37,00
Ni 43,00 — 47,00
Mo 0,50
Nb 0,50 -1,50
0,030
0,030
Cu 0,25
Al 0,05
Pb, Sn, Zn, As 0,010
Fe Balanco

Nota: valores maximos, exceto onde o intervalo é indicado.

As amostras B e C foram analisadas por meio da técnica de
espectrometria de emissao otica, utilizando o equipamento Bruker, modelo Q4
TASMAN, mostrado na Figura 3.2.
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Figura 3.2 — Equipamento Bruker, modelo Q4 TASMAN. Cortesia da
ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

3.3 Soldagem GTAW dos Tubos Centrifugados de 35Cr45NiNb

Os tubos selecionados para a soldagem foram cortados em secbes de
200 mm, aproximadamente, e soldados utilizando a técnica GTAW, visto que
esse o processo de soldagem é utilizado pelos usuarios dos fornos de pirdlise
durante o reparo das serpentinas de radiagédo. Além disso, esse método garante
alta taxa de solidificagao, que é interessante para evitar a formacgao de fases
deletérias e adequado para pegas de pequena espessura.

A preparagao dos chanfros de solda das amostras foi feita por meio de
uma lixadeira manual com o intuito de reproduzir o procedimento de reparo
realizado durante a manutengdo nas plantas petroquimicas e seguindo as
instrugbes da Especificagdo de Procedimento de Soldagem (EPS) e Registro de
Qualificagao de Procedimento de Soldagem (RQPS) 010/2008 REV. 0 da
Engemasa Engenharia e Materiais LTDA para o material 35Cr45NiNb.
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A Figura 3.3 um segmento de tubo (a) antes e (b) ap6s o procedimento de

preparagao do chanfro.

Figura 3.3 — Segmento de tubo (a) antes e (b) apds o preparo do chanfro.

Para preencher toda a regido da junta foi utilizado metal de adigdo na
forma de varetas de 35Cr45NiNb com diametro de 2,4 mm. A composicao

quimica do metal de adigao fornecida pelo fabricante € mostrada na Tabela 3.5.

Tabela 3.5 — Composicao quimica do metal de adi¢do de acordo com o fabricante

das varetas de solda.

% em massa

C Si Mn P S Cr Mo Ni Ti Nb Fe Zr
0,43 145 1,1 0,012 0,001 350 <0,1 449 0,057 0,79 16,1 0,117
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A soldagem dos segmentos foi executada com a deposi¢gdo do material
em quatro camadas. As trés primeiras foram obtidas por meio de um unico passe
de solda por camada, enquanto que para a quarta e ultima camada, conhecida
como camada de acabamento, foram necessarios dois passes de solda.

Os parametros de corrente, polaridade, tensao, velocidade de soldagem
e aporte térmico empregados estdo descritos na Tabela 3.6. A escolha dessas
variaveis foi feita com base na EPS e RQPS 010/2008 REV. 0 da Engemasa
Engenharia e Materiais LTDA para solda de unido de tubos centrifugados de
35Cr45NiNb, empregando metal de adigdo com composicdo quimica similar a

do metal de base.

Tabela 3.6 — Parametros de corrente, polaridade, tensao, temperaturas de pré-

aquecimento e interpasse da soldagem das amostras B-B, B-C e C-C.

Corrente (A) Tensdo Velocidade Aporte térmico

Camada ;
Faixa Polaridade (V) (mm/min) (kd/mm)
1 50 -100 8-13 30 -50
2
CC- <1,4
3 50-180 8-14 60 - 160
4

A Figura 3.4 apresenta um esbog¢o dos chanfros, bem como os

parametros, metal de base e de adicdo empregados na soldagem das amostras.
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a) /_35\
£
£
©
.
£
©
4,0 mm
(@) vareta 35/45NB = 2,4 mm
Corrente =40a 100 A
Voltagem=8a12V
Velocidade linear = 40 a 65 mm/min
4 \
Metal de Base  35Cr45NiNb-MA Vareta de Solda  35/45Nb
Elemento (% massa) Elemento (% massa)
C 0,40 - 0,45 c 0,43
Si 1,20 - 1,80 Si 1,45
Mn 1,50 Mn 1,10
Cr 33,0-37,0 Cf 35,0
Ni 43,0-47,0 Ni 449
Mo 0,50 Mo <01
Nb 0,50 - 1,50 Nb 0,79
P 0,030 P 0,012
S 0.030 S 0,001
Cu d 25 Zr 0,117
Al 0|05 Fe 16,1
Pb 0.010 Ti 0,057
Sn 0,010
Zn 0,010
As 0,010
Fe Balanco
MA Micro adicdo
b) ’
( ( @ |

Figura 3.4 — (a) Esbogo dos chanfros de solda, parametros, metal de base, vareta

de solda e (b) a sequéncia de passes empregada na soldagem das amostras.



48

A Figura 3.5 ilustra as regides de retirada de amostra dos tubos soldados
para as analises de macrografia, MO, MEV/EDS, ensaio de tragao a temperatura

ambiente e ruptura por fluéncia.

+0

Ruptura .,

Fluéncia Amostra para confecgio
G— e corpos de prova de Amostra para
ensaios mecanicos macrografia

Tragao a temperatura / Z?l /
[ B

ambiente

Amostra para analis€
de MO e MEV/EDS

Figura 3.5 — llustragédo das regides de retirada de amostras para as analises de
macrografia, MO, MEV/EDS, ensaio de tragdo a temperatura ambiente e ruptura

por fluéncia.

34 Ensaios Nao-Destrutivos

Apos a soldagem, foram realizadas as inspeg¢des de liquido penetrante
(LP) e gamagrafia nas amostras B-B, B-C e C-C, com o objetivo de identificar
eventuais descontinuidades que possam ter sido geradas durante o processo de
unido.

O ensaio de LP foi feito mediante a aplicagao do liquido por todo o cordao
de solda utilizando um pincel. As amostras ficaram em contato com o liquido por,
aproximadamente, 30 minutos. Em seguida, foi feita a remogao do liquido com
agua. Apos a secagem, o revelador foi aplicado e mantido em contato com a
regido da solda por cerca de 20 minutos. Por fim, as areas testadas foram
inspecionadas visualmente. A Figura 3.6 mostra o liquido penetrante e o

revelador utilizados em (a) e (b), respectivamente.
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317
A

Figura 3.6 — (a) Liquido Penetrante Metal-Check VP30 e (b) Revelador Metal-

Check D70.

O ensaio de gamagrafia foi realizado conforme a norma ASME IX por uma

empresa prestadora de servicos da Engemasa Engenharia e Materiais Ltda. As

informacdes e parametros empregados no teste sdo mostrados na Tabela 3.7.

Tabela 3.7 — Informacdes e parametros empregados no ensaio de gamagrafia.

Tipo de Radiagao Gama
Fonte de Radiagao Ir-192
Atividade (Kv) 18 Ci
Dimensao do Foco (mm) 2,0x 2,31
Quantidade de Filmes por Amostra 4
Dimensdes dos Filmes (pol) 3,5x5,5
Marca do Filme Fuji — Classe |

Frontal 0,005
Espessura do Ecran (pol)

Posterior 0,010
Distancia Fonte-Objeto (mm) 550,0
Distancia da Superficie Objeto ao Filme (mm) 6,0
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3.5 Ensaios Mecanicos
3.5.1 Ensaio de Tragao a Temperatura Ambiente

A fim de avaliar as propriedades mecanicas em tragdo a temperatura
ambiente das amostras soldadas B-B, B-C e C-C, foram confeccionados trés
corpos de prova por amostra por meio de eletroerosdo nas medidas
apresentadas na Figura 3.7 (a), conforme a norma ASTM A370, mantendo a
regidao da solda centralizada na area util dos corpos de prova, como indicado na
Figura 3.7 (b).

a) 2 33 29
25

@ 50,05

77

Cotas apresentadas estdo em milimetros (mm)

b)

i / y

Solda centralizada

Figura 3.7 — (a) Dimensdes do corpo de prova do ensaio tragdo. (b) Indicagéo da
regido da solda na area util do corpo de prova. Cortesia da ENGEMASA
Engenharia e Materiais LTDA.

Para efeitos de comparacgao, as propriedades em tracdo a temperatura
ambientes das amostras B e C, sem solda, foram avaliadas em ftriplicata. Os
corpos de prova foram confeccionados nas dimensodes indicadas na Figura 3.7

(a) empregando a técnica de eletroerosao.
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Os corpos de prova foram ensaiados até a sua ruptura no equipamento
de ensaio universal Mohr-Federhaff-Losenhausen, modelo D6800, mostrado na

Figura 3.8.

Figura 3.8 - Equipamento de ensaio universal Mohr-Federhaff-Losenhausen,
modelo D6800, do laboratério da ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

3.5.2 Ensaio de Ruptura por Fluéncia

Com a finalidade de verificar o comportamento de ruptura por fluéncia das

amostras soldadas B-B, B-C e C-C, foram usinados trés corpos de prova para
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cada amostra por meio de eletroerosao nas dimensdes mostradas na Figura 3.9
(a), conforme a norma ASTM A370, mantendo a regido da solda centralizada na

area util dos corpos de prova, como ilustrado na Figura 3.9 (b).

a) 66,1
12,5 41,1 12,5

32,0

1.75

M12

-
[4,]
06,25+0,12

Cotas apresentadas estdo em milimetros (mm)

Solda centralizada

Figura 3.9 — (a) Dimensdes do corpo de prova do ensaio de ruptura por fluéncia.
(b) Indicacao da regido da solda na area util do corpo de prova. Cortesia da
ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

Para efeitos de comparacao, foram confeccionados corpos de prova das
amostras B e C, sem solda, por meio de eletroerosdo nas medidas indicadas na
Figura 3.9 e realizado o ensaio de ruptura por fluéncia em ftriplicata.

Os corpos de prova foram ensaiados a 1100 °C e 16 MPa, até a ruptura
nos equipamentos apresentados na Figura 3.10, que consistem em maquinas de

carga uniaxial constante equipadas a um forno de resisténcia.
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Figura 3.10 - Equipamentos de ensaio de ruptura por fluéncia do laboratério da
ENGEMASA Engenharia e Materiais LTDA.

3.5.3 Fractografia

As analises de microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de
energia dispersiva (MEV/EDS) foram realizadas nos corpos de prova apos a
execugao dos ensaios com a finalidade de visualizar a superficie de fratura e o
mecanismo de dano. Para isso, foi selecionado um corpo de prova de cada
ensaio e condi¢cdo B, B-B, B-C, C-C e C. A selecdo foi feita com base nas
propriedades mecanicas obtidas, de modo que o corpo de prova escolhido
tivesse os resultados mais préximos dos valores médios.

Os corpos de prova selecionados foram cortados, € a menor segao teve
a superficie de fratura protegida para a analise fractografica, enquanto a outra,
de maior dimensao, foi preparada para analise por meio de embutimento em
resina poliéster, lixamento na direcdo longitudinal até, aproximadamente,
metade da sua espessura, utilizando lixas de granulometria 80, 120, 220, 320,
400, 600, 1200 e 1500, seguido de polimento em suspensao de alumina de 1

pm. Por fim, para tornar a amostra condutora, foi feito o contato elétrico entre o
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corpo de prova e o suporte da amostra com tinta de prata. A Figura 3.11 ilustra

o procedimento de preparacao dos corpos de prova para a analise por MEV.

Corpo de prova apés o ensaio de

tragdo a temperatura ambiente

»

Fractografia . A
Embutimento Lixamento e Polimento  Contato elétrico

(MEV)

Corpo de prova apo6s o ensaio de

ruptura por fluéncia

¢ — A7 l

| == O

Fractografia Embutimento Lixamento e Polimento  Contato elétrico
(MEV)

MEV

Figura 3.11 — llustragdo da preparacdo dos corpos de prova apds a execugao

dos ensaios mecanicos para a analise por MEV.

A analise por MEV/EDS da superficie de fratura e da segao longitudinal
dos corpos de prova foi realizada no equipamento FEI Inspect S50, equipado
com analisador de EDS, mostrado na Figura 3.12, utilizando os detectores de

elétrons secundarios (SE) e elétrons retroespalhados (BSE).
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Figura 3.12 — Microscépio Eletrénico de Varredura FEI Inspect S50 equipado

com analisador EDS do Laboratorio de Caracterizagdo de Estrutural (LCE).

3.6 Analise Macroestrutural

Foram retirados anéis de cada segmento de tubo selecionado para
constituir as amostras com o objetivo de visualizar a macroestrutura formada
durante o processo de centrifugacao. Apds o corte, foi realizado o faceamento
dos anéis por meio de usinagem, seguido de ataque quimico por imersdo em
agua régia preparada pela mistura de acido cloridrico e acido nitrico na

proporgao 3:1.

3.7 Analise Microestrutural
3.7.1 Microscopia Otica (MO)

As amostras soldadas foram lixadas com lixas de granulometria 120, 220,
320, 400, 600, 1200 e 1500, e polidas em suspenséo de alumina de 1 um. Apds
a preparagao foi feita analise no microscopio 6tico, mostrado na Figura 3.13, com
0 objetivo de visualizar e obter imagens das juntas soldadas.
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Figura 3.13 — Microscépio Otico Leica DMi8 do laboratério da ENGEMASA
Engenharia e Materiais LTDA.

3.7.2 Microscopia Eletronica de Varredura e Microandlise de
Espectroscopia de Energia Dispersiva (MEV/EDS) das amostras
soldadas

Dos segmentos de tubos soldados B-B, B-C e C-C foram cortadas secoes
de aproximadamente 40 x 40 mm, sendo a solda mantida centralizada. As
amostras seccionadas foram submetidas ao processo de lixamento empregando
lixas de granulometria 120, 220, 320, 400, 600 e 1200, e polimento com
suspensao de alumina de 1 ym.

ApOés a preparacao das amostras, foi realizada a analise por MEV/EDS no
equipamento Philips XL 30 FEG, utilizando os detectores SE e BSE, mostrado
na Figura 3.14, com o intuito de caracterizar os microconstituintes formados

durante o processo soldagem na ZF, ZTA e MB.
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Figura 3.14 — Microscopio Eletrénico de Varredura Philips XL 30 FEG equipado

com analisador EDS do Laboratorio de Caracterizagdo de Estrutural (LCE).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Analise Quimica

Os resultados da andlise de espectrometria de emissao otica das
amostras B e C sdo mostrados na Tabela 4.1. Com excec¢ao do carbono e silicio
da amostra C, todos os elementos quantificados estdo dentro do intervalo
previsto pelo datasheet do material 35Cr45NiNb.

Apesar de ter sido feita a remogao de material por usinagem para tornar
as amostras planas, as regides analisadas estavam préximas a superficie
externa, desse modo, os teores elevados de carbono e silicio da amostra C
podem estar associados a ocorréncia dos fenbmenos de oxidacdo e
carburizacdo durante o periodo em que o tubo ficou em operagao na planta
petroquimica, uma vez que apos longos periodos em utilizacdo, ha formacao de
oxidos na superficie externa dos tubos, como o 6xido de silicio (SiOz2), e ocorre

a precipitacao de carbonetos devido a exposicio a altas temperaturas.

Tabela 4.1 — Composi¢cao quimica dos segmentos de tubos B e C.

% em massa

Elemento
B Cc

Cc 0,44 0,64
Si 1,45 1,88
Mn 1,00 1,23
Cr 34,21 32,96
Ni 43,83 46,86
Nb 0,99 0,97

0,01 0,01

0,005 0,005
Ti 0,08 0,009
Zr 0,002 0,008

Fe Balancgo 14,92
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4.2 Ensaios Nao-Destrutivos (ENDs)

A Figura 4.1 apresenta os filmes radiograficos da junta soldada da amostra
B-B. As imagens (a), (b), (c) e (d), que correspondem as posigdes 0-1, 1-2, 2-3
e 3-0 da amostra, respectivamente, mostram que ndo ha indicagdes de

descontinuidades na regiao da solda.

Figura 4.1 — Filmes radiograficos da junta soldada da amostra B-B. Posi¢des (a)
0-1, (b) 1-2, (c) 2-3 e (d) 3-0.

Os filmes radiograficos da junta soldada da amostra B-C séo apresentados
na Figura 4.2. Os filmes nas imagens (a), (b), (c) e (d) correspondem as posigdes
0-1, 1-2, 2-3 e 3-0 da amostra, respectivamente, e apontam que nao ha indicios
de descontinuidades na regido da junta soldada.
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Figura 4.2 — Filmes radiograficos da junta soldada da amostra B-C. Posi¢des (a)
0-1, (b) 1-2, (c) 2-3 e (d) 3-0.

A Figura 4.3 apresenta os filmes radiograficos da junta soldada da amostra
C-C. Nas imagens (a), (b), (c) e (d), que correspondem as posi¢oes 0-1, 1-2, 2-
3 e 3-0 da amostra, respectivamente, ndo ha indicacdes de descontinuidades na

regiao da solda.
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65 mm

Figura 4.3 — Filmes radiograficos da junta soldada da amostra C-C. Posi¢des (a)
0-1, (b) 1-2, (c) 2-3 e (d) 3-0.

A Figura 4.4 mostra as amostras soldadas durante a execug¢ao do ensaio
de liquido penetrante. As imagens (a) e (b) correspondem as amostras apos a
aplicagao do liquido e do revelador, respectivamente. Na etapa de inspecgao
visual, ndo foi detectada nenhuma descontinuidade superficial na regiao das

soldas.



AmostraB-C Amostra B-B AmostraC-C ﬁ

Figura 4.4 — Ensaio de liquido penetrante. Amostras soldadas (a) com o liquido

e (b) o revelador aplicado na regido da solda.

4.3 Analise Macroestrutural

A Figura 4.5 apresenta da macroestrutura da amostra B com os graos

100% colunares.
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Figura 4.5 — Macroestrutura da amostra B com grédos 100% colunares.

A Figura 4.6 apresenta a macroestrutura do segmento de tubo bruto
utilizado na amostra B-B com os gréaos colunares finos que cresceram a partir da
superficie externa até a regido central, onde é iniciada a regido com graos

equiaxiais que se estendem até a superficie interna.
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Figura 4.6 - Macroestrutura do segmento de tubo bruto utilizado na amostra B-
B.

A Figura 4.7 apresenta a macroestrutura do segmento de tubo
carburizado utilizado nas amostras C, B-C e C-C com os graos colunares finos
e equiaxiais na proporcao 50%-50%, semelhante ao do segmento bruto

mostrado na Figura 4.6.
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Figura 4.7 — Macroestrutura do segmento de tubo carburizado utilizado nas
amostras C, B-C e C-C.

4.4 Analise Microestrutural
4.41 Microscopia Otica (MO)

Na Figura 4.8 é apresentada a micrografia 6tica da regido da solda da
amostra B-B. Os graos refinados da ZF permitem a visualizagdo e facil
identificacdo dessa regido em relagdo ao MB. Como os dois segmentos
utilizados na soldagem encontravam-se na condigdo bruta de fundi¢do, as
regides das ZTAs nao podem ser identificadas. Em adi¢gao, na ZF foi identificado
um poro, que devido ao seu tamanho relativamente pequeno, nao foi possivel

detecta-lo no ensaio de gamagrafia.
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Figura 4.8 — MO da junta soldada B-B.

A Figura 4.9 apresenta a micrografia 6tica da junta soldada da amostra B-
C. A microestrutura refinada da ZF é destacada em relacédo a das ZTAs e do MB,
permitindo facilmente a identificacdo dessa regido. Em adi¢do, a presenca dos
carbonetos grosseiros na ZTA do segmento carburizado faz com que a

microestrutura dessa regiao seja mais pronunciada na imagem.

Figura 4.9 — MO da junta soldada B-C.
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A Figura 4.10 apresenta a micrografia 6tica da junta soldada da amostra
C-C. Assim como no foi observado nas micrografias das amostras B-B e B-C, a
microestrutura refinada da ZF é facilmente identificada em relagao a do MB,
nesse caso, principalmente por ambos os segmentos que compde a amostra
estarem na condigao carburizada. Além disso, ambas as ZTA’s sdo destacadas
na imagem, ja que o0s microconstituintes dessas regides cresceram
significativamente com o aquecimento promovido pela soldagem e o material ja

possuir precipitados grosseiros em fungao da carburizagao.

Figura 4.10 — MO da junta soldada C-C.

4.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura e Microanalise de
Espectroscopia de Energia Dispersiva (MEV/EDS) das amostras
soldadas

A micrografia do MB da amostra B-B, apresentada na Figura 4.11 (a),
mostra a microestrutura bruta de fundicdo do 35Cr45NiNb com os carbonetos
precipitados nos contornos dendriticos da matriz austenitica. Os mapeamentos
de EDS de (b) a (h) revelam que os elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn estao
uniformemente distribuidos na matriz, e que na regidao dos precipitados mais
escuros ha elevada concentragao de Cr, enquanto nos mais claros o elemento
predominante € o Nb. Os resultados da analise de EDS da imagem (i), realizada
nos pontos A, B e C indicados em (a), confirmam pontualmente os carbonetos
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Cr7Cs e NbC, bem como o percentual de Cr e Ni que caracterizam a composi¢ao
nominal da matriz de 35%Cr e 45%N.i.

Os microconstituintes identificados sdao os mesmos reportados por
Reihani, A. et. al [18], Song, R. e Wu, S. [19], Hu, B. et al. [20], Sustaita-Torres,
I. A. et al. [21] e Guo, J. et al. [22] ao caracterizar o material 35Cr45NiNb na
condicdo bruta de fundicdo por meio das técnicas MEV, EDS, difragcao de raios

X e difragéo de elétrons retroespalhados.
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et
m % em massa
Ponto Cr Ni Fe Nb Si C Mn
A 59,64 24,37 11,18 0,68 1,27 261 0,25
B 23,00 2713 9,33 32,99 1,45 592 0,18
C 31,69 45,02 19,17 0,21 1,25 241 0,25

Figura 4.11 — MEV da amostra B-B. (a) MB da amostra B-B. Mapeamentos de
EDS em (b), (c), (d), (e), (f), (g) e (h) mostrando a distribuicdo dos elementos Cr,
Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn, respectivamente. (i) Analise de EDS dos pontos A,Be C
indicados em (a).
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A micrografia da Figura 4.12 (a) mostra a microestrutura bruta de fundigao
do MB na condigdo bruta de fundigdo da amostra B-C. A microestrutura
observada possui as mesmas caracteristicas do material analisado na Figura
4.11 (a), visto que ambos ndo foram submetidos a processos térmicos que
poderiam alterar a morfologia e composi¢cdo das fases apds a solidificagao.
Desse modo, os carbonetos escuros e mais claros precipitados na matriz trata-
se de Cr7Cs e NbC, respectivamente. A identificacdo desses microconstituintes
€ confirmada pelos mapeamentos de EDS de (b) a (h), que além de mostrar a
distribuicdo uniforme dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn na matriz,
apontam que as fases precipitadas mais escuras sdo constituidas principalmente
por Cr, e as mais claras essencialmente por Nb, assim como pelos resultados da
analise de EDS dos pontos A, B e C, indicados em (a), e apresentados na figura
(), que caracterizaram pontualmente os elementos principais dos precipitados e

da matriz.
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i) % em massa

Ponto Cr Ni Fe Nb Si C Mn
A 76,58 9,83 6,61 0,51 0,21 417 2,09
B 26,93 36,35 13,51 18,89 1,68 2,64 0
C 32,10 44,83 19,18 0,36 1,23 1,93 0,37

Figura 4.12 — MEV da amostra B-C. (a) MB na condi¢ao bruta de fundi¢do da
amostra B-C. Mapeamentos de EDS em (b), (c), (d), (e), (f), (g) e (h) mostrando
a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn, respectivamente. (i)
Analise de EDS dos pontos A, B e C indicados em (a).
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Na Figura 4.13 (a), (b) e (c) sdo apresentadas micrografias da ZTA e ZF
da amostra B-B com diferentes ampliagdes. A ZF é caraterizada por uma
microestrutura de carbonetos refinados precipitados na matriz austenitica. Na
ZTA sao observados carbonetos de cromo que passaram por um processo de
crescimento pela difusdo de Cr para essas regides devido ao aquecimento
proveniente da soldagem. Ademais, esses precipitados estdo acompanhados de
pequenas particulas mais claras de NbC. As micrografias (d), (e) e (f), que
mostram a ZTA adjacente ao segmento B e a ZF da amostra B-C com diferentes
magnificagdes, indicam aspectos da microestrutura similares ao observado na
amostra B-B com os carbonetos refinados na ZF e precipitados relativamente
mais grosseiros na regido da ZTA, uma vez que as ZTAs analisadas fazem

interface entre um MB de 35Cr45NiNb na condicao bruta de fundicéo e a ZF.



73

Figura 4.13 — MEV das amostras B-B e B-C. ZTA e ZF com aumento de (a) 200X,
(b) 500X e (c) 1000X da amostra B-B. ZTA proxima ao MB adjacente ao
segmento B da amostra B-C com magnificacao de (d) 100X, (e) 200X e (f) 500X.

Na micrografia da Figura 4.14 (a) podem ser visualizados os finos
precipitados formados durante a fusao e solidificagdo do processo de soldagem
da amostra B-B. Os mapeamentos de EDS mostrados de (b) a (h) apontam a
distribuigdo uniforme dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn na matriz e que
os precipitados escuros e mais claros da ZF tratam-se de carbonetos de cromo

e niobio, respectivamente.
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Figura 4.14 — (a) MEV da ZF amostra B-B. Mapeamentos de EDS em (b), (c),
(d), (e), (f), (9) e (h) mostrando a distribuigdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C

e Mn, respectivamente.

A micrografia da Figura 4.15 (a) mostra que as fases precipitadas na ZF
da amostra B-C sdo similares as observadas na Figura 4.14 (a). Os
mapeamentos de EDS de (b) a (h), que indicam a distribuicdo uniforme dos

elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e Mn na matriz, confirmam que os precipitados
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escuros e mais claros da ZF tratam-se de carbonetos de cromo e niobio,

respectivamente.

Figura 4.15 — (a) MEV da ZF da amostra B-C. Mapeamentos de EDS em (b), (c),
(d), (e), (F), (9) e (h) mostrando a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C

e Mn, respectivamente.
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A micrografia da Figura 4.16 (a), correspondente a superficie interna do
MB carburizado da amostra B-C, mostra que ha elevada quantidade de
precipitados na zona carburizada com morfologia granular semelhante a
identificada por Hu, B. et al. [20]. Os mapeamentos de EDS de (b) a (h) para os
elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C e O, respectivamente, comprovam que 0s
precipitados predominantes trata-se de carbonetos de cromo com pequenas

particulas de NbC e fase G precipitadas em seu interior.

Figura 4.16 — MEV da superficie interna do MB na condigdo carburizada da
amostra B-C. (a) Superficie interna carburizada. Mapeamentos de EDS em (b),
(c), (d), (e), (f), (g) e (h) mostrando a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb,

Si, C e O, respectivamente.
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A Figura 4.17 apresenta em (a) a micrografia da superficie interna do MB
carburizado da amostra B-C com elevada formacéao de precipitados, sobretudo,
nas proximidades da superficie e em (b) os resultados da analise de EDS nos
pontos A, B e C em diferentes distancias da parede interna. Esses resultados
revelam que a medida que a analise pontual se aproxima do didmetro interno,
menor & o percentual de cromo na matriz, devido a difusao de Cr para a formacéao
e crescimento dos carbonetos. O percentual de Cr no MB carburizado reduziu
de 25,53% para 19,55% do ponto A para B e diminuiu para 13,22% no ponto C,
que esta mais proximo a superficie interna.

O teor de Cr nessa regiao é importante, visto que para que haja
regeneragao da camada protetora de 6xido, o teor de cromo da matriz adjacente

deve ser superior a 10% em massa, de acordo com Petkovic-Luton, R. e

Ramanarayanan, T. A. [24].

b) % em massa

Ponto Cr Ni Fe Nb Si Mn
A 25,53 51,76 20,15 0,13 1,63 0,8
B 19,55 58,1 20,41 0,08 1,86 0
C 13,22 62,3 22,56 0,16 1,76 0

Figura 417 — MEV do MB na condigdo carburizada da amostra B-C. (a)
Superficie interna contendo precipitados grosseiros. (b) Analise de EDS dos
pontos A, B, e C.
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Na Figura 4.18 sao apresentadas as micrografias da ZF e ZTA proxima
ao MB carburizado da amostra B-C. Os finos precipitados da ZF e grosseiros da
ZTA, assim como a interface entre essas duas regides s&do mostrados com
menor e maior aumento em (a) e (b), respectivamente. A interface, mostrada
com diferentes magnificagbes em (c) e (d), € composta por carbonetos
interdendriticos finos precipitados durante a fusido localizada e posterior
solidificagdo rapida promovida pela soldagem. Além disso, nessa regidao séo
observadas particulas isoladas e grosseiras de carbonetos, que ndo foram
fundidas e solidificadas durante o processo e nao adquiriram o aspecto refinado
similar ao dos precipitados caracteristicos da microestrutura bruta de fundicao.
Esses precipitados cresceram por meio do mecanismo de difusao de atomos de
Cr da matriz, que foi termicamente ativado com a energia proveniente da
soldagem GTAW, semelhante ao crescimento dos carbonetos presentes na

regidao da ZTA mostrados em (e) e (f) em diferentes ampliagdes.
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Figura 4.18 — MEV da ZF e ZTA proxima ao MB na condigédo carburizada da
amostra B-C. Microestrutura da ZF, ZTA e a interface entre essas regides com
menor (a) e maior magnificacao (b). Interface com carbonetos finos ao redor de
carbonetos de cromo grosseiros e isolados com diferentes aumentos em (c) e
(d). Carbonetos de cromo espessos da ZTA cercados por pequenas particulas

de carbonetos de nidbio em menor (e) e maior aumento em (f).

A Figura 4.19 mostra a micrografia da superficie interna do MB da amostra
C-C com uma regiao oxidada bem proxima a superficie e varias regides

carburizadas com precipitados de diferentes morfologias.
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Figura 4.19 — MEV da superficie interna oxidada e carburizada do MB da amostra
C-C.

A area demarcada e numerada por 1 na Figura 4.19 é apresentada na Figura
4.20 com maior magnificagdo, onde é possivel visualizar as areas oxidadas e
que foram destacadas durante a utilizacdo do material devido aos sucessivos

processos de decoque.

\

Oxidos

Figura 4.20 — MEV da superficie interna oxidada do MB da amostra C-C referente
a regiao 1 mostrada na Figura 4.19.
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Na Figura 4.21 é mostrada a regido 2, destacada na Figura 4.19, com
diferentes magnificagcbes em (a) e (b). Essas micrografias evidenciam os
carbonetos Cr7Cs mais escuros e com morfologia de blocos contendo particulas
claras de NbC precipitadas em seu interior.

Figura 4.21 — MEV da superficie interna carburizada e oxidada do MB da amostra

C-C referente a regidao 2 mostrada na Figura 4.19 (a) com menor e (b) maior
aumento.



82

Os mapeamentos de EDS da Figura 4.22 (b), (c), (d), (e), (f), (9) e (h),
mostram a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O, respectivamente,

na Figura 4.21 (a).

e) f)
g) h)

Figura 4.22 — (a) Micrografia da superficie interna do MB da amostra C-C.
Mapeamentos de EDS em (b), (c), (d), (e), (f), (g) e (h) mostrando a distribuicao

dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O, respectivamente.
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A regiao 3, delimitada e numerada na Figura 4.19 , é apresentada com maior
aumento na Figura 4.23, mostrando os carbonetos Cr23Cs espessos contornados
por precipitados menores de Cr23Cs € NbC, bem como Fase G. Essa regiao da
amostra estava no estagio anterior ao da carburizagdo quando foi retirada do
forno, isto é, antes dos carbonetos adquirirem a morfologia de blocos, como os

das micrografias da Figura 4.21.

' "Fase G~

rer ik |
49 ¢v
portn 'xr

~

Figura 4.23 — MEV da superficie interna carburizada do MB da amostra C-C
referente a regido 3 mostrada na Figura 4.19 (a).

Os mapeamentos de EDS da Figura 4.24 (b), (c), (d), (e), (f), (g) e (h),
mostram a distribui¢do dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O, respectivamente,

na Figura 4.23.
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Figura 4.24 — (a) Micrografia da superficie interna carburizada referente a regido
3 do MB da amostra C-C. Mapeamentos de EDS em (b), (c), (d), (e), (f), (g) e (h)
mostrando a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O,

respectivamente.
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A micrografia da Figura 4.25, correspondente a regidao central do MB da
amostra C-C, apresenta a microestrutura com os precipitados caracteristicos do
estagio de envelhecimento, anterior ao de carburizagdo, que contém carbonetos
grosseiros de Cr23Cs, com pequenos precipitados ao redor e elevada quantidade
de fase G.

Figura 4.25 — MEV da superficie interna carburizada referente a regido central
do MB da amostra C-C.

Os mapeamentos de EDS da Figura 4.26 (b), (c), (d), (e), (f), (9) e (h)
mostram a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O, respectivamente,

na Figura 4.25.



Figura 4.26 — (a) Micrografia da superficie interna carburizada referente a regiao
central do MB da amostra C-C. (b) Mapeamentos de EDS em (b), (c), (d), (e), (f),
(g) e (h) mostrando a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O,

respectivamente.



87

Os segmentos de tubos C selecionados para constituir o MB da amostra C-
C, por terem sido retirados de um forno de pirélise que ficou em operagao cerca
de seis anos, apresentou elevado grau de degradacdo, com microestrutura
envelhecida na regido central, carburizada e oxidada nas areas préximas a
superficie interna. Além disso, na zona carburizada foi constatada a presencga da
ZLP, formada pela dissolugdo dos carbonetos devido a difusao de Cr para a
superficie para regenerar a camada de Cr203, rompida sucessivamente durante
0s processos periddicos de decoque. A Figura 4.27 apresenta a micrografia da

ZLP identificada na superficie interna do MB da amostra C-C.

Figura 4.27 — MEV da superficie interna do MB da amostra C-C contendo a ZLP.

Os mapeamentos de EDS da Figura 4.28 (b), (c), (d), (e), (f), () e (h) que
mostram a  distribuicido dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O,
respectivamente, na Figura 4.27, evidenciam a presenga de 6xido de cromo e de
silicio na regiao da ZLP, que foram formados devido a difusdo de oxigénio para
o interior do material a partir do rompimento localizado da camada protetora de

Oxido da superficie.
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Figura 4.28 — (a) ZLP da superficie interna do MB da amostra C-C. Mapeamentos
de EDS em (b), (c), (d), (e), (f), (9) e (h) mostrando a distribuigdo dos elementos
Cr, Ni, Fe, Nb, Si, C, e O, respectivamente.

A ZLP da superficie interna do MB da amostra C-C é mostrada na Figura
4.29 com maior magnificacdo. Essa micrografia destaca a auséncia de
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carbonetos de cromo na regiao da ZLP. Apenas pequenas particulas claras de

NbC permanecem precipitadas no interior e ao redor das fases escuras

constituidas por 6xidos.

-

P S % ! P, B’ « - /‘ <&\

e . ) - . - Yax ~ e y it . : ‘
d ot s / \ v TROAS . ‘
- ey N - - 4 - . £

Figura 4.29 — MEV da superficie interna do MB da amostra C-C contendo a ZLP.

Regido analisada por EDS indicada pelo ponto A.

Os resultados da analise de EDS do ponto A, indicado na ZLP da Figura
4.29, sao apresentados na Tabela 4.2. Os teores de Cr e Ni sdo similares aos
obtidos por PENG, Y. et al. [35] na ZLP da liga 35Cr45NiNb na condigéo
carburizada, em torno de 18% e 63%, respectivamente.

Tabela 4.2 — Resultados da anélise de EDS realizada no ponto A da ZLP

identificada na amostra C-C e mostrada na Figura 4.29.

% em massa
Cr Ni Fe Nb Si
A 19,53 57,85 21,82 0,33 1,47

Ponto
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A Figura 4.30 mostra a ZTA e a ZF da amostra C-C proxima a superficie
interna com diferentes ampliagdes de (a) a (d). Na ZTA ocorreu a formacgao de
precipitados grosseiros e complexos devido a presenga de 6xidos, carbonetos e
fase G na microestrutura dessa regido, enquanto na ZF carbonetos de cromo
refinados sao observados. Em (e) e (f) sdo apresentadas micrografias da ZTA e
ZF da regidao adjacente a superficie interna da amostra C-C com diferentes
magnificacdes. Essas imagens mostram elevada quantidade de precipitados
finos ao redor dos carbonetos de cromo grosseiros da ZTA.

Figura 4.30 — MEV da ZTA e ZF da amostra C-C. ZTA e ZF prdxima a superficie
interna com diferentes magnificagbes de (a) a (d). ZTA e ZF da regiao adjacente

a superficie interna com (e) menor e (f) maior magnificagao.
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A ZTA e ZF da regiao central da amostra C-C sdo mostradas na Figura
4.31 com diferentes aumentos em (a) e (b). Nessas micrografias, podem ser
visualizados carbonetos finos na ZF, que foram precipitados durante a
solidificacéo, constatada a presencga de trincas na ZF, conforme indicado em (a).
Essas descontinuidades, que nao foram detectadas na inspecéo radiografica por
serem muito pequenas, da ordem de 100 ym, podem ter sido nucleadas e
propagadas durante a soldagem devido a dificuldade do material em acomodar
as tensdes térmicas na condi¢do envelhecida e carburizada. Em adi¢do, na ZTA
sédo observados precipitados com morfologia e fases caracteristicas do estagio
de envelhecimento da liga 35Cr45NiNb.

/

; Trincas

o /\

1
I
I
I
1
1
I
I

]

Figura4.31 — MEV da ZTA e ZF da regiao central da amostra C-C com (a) menor

e (b) maior magnificagao.
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As micrografias do MB da regiao central da amostra C-C sao apresentadas
na Figura 4.32 de (a) a (d) em diferentes magnificacdes. A microestrutura
envelhecida da liga 35Cr45NiNb contém precipitados formados durante a
solidificacdo por centrifugagdo exibindo um espessamento e a precipitacao de
varias particulas ao redor dos precipitados maiores em fungao da utilizagao do
material em altas temperaturas. Os resultados da analise de EDS, realizada nos
pontos A, B, C e D, indicados em (d), sdo mostrados em (e). O ponto A &
composto majoritariamente pelos elementos Cr, Ni e Fe, com teores de 30,83%,
48,04%, e 18,44%, respectivamente, caracterizando a matriz austenitica da liga
35Cr45NiNb, que possui composi¢cao nominal de 35%Cr, 45%Ni e 20% Fe. O
ponto B, que possui 90,92% de Cr, corresponde ao carboneto M23Cs. O ponto C,
que possui 20,85% de Nb, refere-se ao NbC, apesar de possuir 49,04% de Ni e
8,11% de Si, que sdo teores relativamente elevados e que podem ter sido
quantificados nesses percentuais devido a analise pontual ter sido realizada
muito proxima da matriz ou de alguma particula de fase G. O NbC nas imagens
sao os precipitados mais claros e brilhantes, visto que sdo as fases com maior
numero atdmico, e desse modo, retroespalham mais elétrons. O ponto D, que
possui 32,43% de Ni, 14,37% de Nb e 7,34% de Si, trata-se de fase G (NbsNi2Si),
embora tenha sido quantificado 44,28% de Cr, que pode estar associado ao fato
de que o composto intermetalico esta envolvido por um carboneto M23Cs. Os
mapeamentos de EDS de (h) a (k), que mostram a distribuicdo dos elementos
Cr, Ni, Fe, Nb, Si e C na micrografia (d), respectivamente, confirmam a presenca
dos elementos quantificados na analise pontual de EDS, bem como os

microconstituintes caracterizados.
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I e) | % em massa
Ponto Cr Ni Fe Nb Si Mn
A 30,83 48,04 18,44 03 1,46 0,93
B 90,92 5,31 3,25 0,31 0,21 0
C 14,64 49,04 7,36 20,85 8,11 0
D 44,28 32,43 1,58 14,37 7,34 0

Figura 4.32 — MEV do MB na condigdo carburizada da amostra C-C com
diferentes magnificagdes de (a) a (d). (e) Analise de EDS dos pontos A, B, C e
D indicados em (d). Mapeamentos de EDS em (f), (g), (h), (i), (j) e (k) mostrando

a distribuicdo dos elementos Cr, Ni, Fe, Nb, Si e C, respectivamente.
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A Figura 4.33 (a) ilustra a regidao da superficie externa da amostra B-B
analisada por MEV. Como a regido analisada esta muito proxima ao cordao de
solda, as micrografias (b), (c) e (d), que mostram a microestrutura do MB, ZTA e
ZF com diferentes magnificagdes, sao similares as da Figura 4.13, ou seja, a ZF
possui carbonetos finos precipitados na matriz austenitica, enquanto a ZTA
contém carbonetos que cresceram devido a difusdo de Cr promovida pelo
aquecimento durante a soldagem. O MB mantém a microestrutura bruta de
fundicdo com os carbonetos finos e eutéticos Cr7Cz e NbC precipitados na

austenita.

a)

Regido analisada

Figura 4.33 — Superficie externa da amostra B-B. Regido préxima ao cordao de
solda analisada por MEV indicada em (a) com magnificagdo de (b) 100X, (c)
200X e (d) 500X.

Na Figura 4.34 (a) é indicada a regido da superficie externa da amostra
B-B analisada por MEV. As micrografias (b), (c) e (d) apresentam a
microestrutura do MB com diferentes magnificagdes. Os microconstituintes
visualizados sao os mesmos da Figura 4.4 (a) e da Figura 4.11 (a), isto &€, matriz

austenitica contendo finos precipitados de Cr7Cs e NbC. Em adi¢ado, nota-se que
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os precipitados estao orientados na diregao da solidificacédo, ou seja, na diregéo
do crescimento dendritico. A macrografia do segmento B evidenciou que a regido
proxima a parede externa dos tubos é constituida por grdaos colunares. Essas
macroestruturas nos tubos centrifugados de 35Cr45NiNb sao formadas por
dendritas, contendo os carbonetos eutéticos que cresceram, aproximadamente,

na mesma diregao.

a)

Regiéo analisada

Figura 4.34 - Superficie externa da amostra B-B. Regido do MB distante do
cordao de solda analisada por MEV indicada em (a) com magnificagdo de (b)
100X, (c) 200X e (d) 500X.

A Figura 4.35 (a) indica a regiao da superficie externa da amostra B-C
analisada por MEV, que envolve o cordao de solda, a ZTA e MB do segmento C.
As micrografias (b) e (c), que contém o MB, a ZTA e ZF, com menor e maior
aumento, respectivamente, mostram os carbonetos refinados na ZF, varias
particulas de carbonetos precipitadas na ZTA em areas, que antes da soldagem,
continham precipitados compostos por uma unica particula grande de carboneto,
semelhantes aos observados no MB, e 6xidos na ZLP que se estendem até a

regido dos carbonetos da ZTA e MB. A ZLP da superficie externa, que é
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apresentada com maior aumento em (d), foi formada durante a utilizacdo dos
tubos devido a difusdo de atomos de Cr para a superficie para regenerar a
camada de Cr203, que continuamente € rompida em funcdo do contato entre a
parede externa das serpentinas e o gas de combustdo oxidante, que leva a
formacao de CrOs, que é um oOxido volatil. Em (e) é ilustrado a morfologia dos

carbonetos da ZTA antes e apos a soldagem.

a) Regido analisada

¥

o

200 pm

Antes da soldagem Apds a soldagem

Figura 4.35 — Superficie externa da amostra B-C. Regidao do MB na condigao
carburizada proxima ao cordao de solda analisada por MEV com aumentos de
(b) 100X, (c) 200X e (d) 500X. (e) llustragdo da morfologia dos carbonetos

presentes na ZTA antes e apds a soldagem.
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A Figura 4.36 (a) mostra a regiao da superficie externa do MB carburizado
da amostra B-C analisada por MEV. As micrografias (b) e (c), que apresentam
com diferentes ampliacdes a superficie externa, indicam a presenca de 6xidos
desde a superficie, percorrendo todo o comprimento da ZLP, até a area com
elevada concentragao de precipitados grosseiros, que sdo mostrados com maior
magnificacdo em (d). Os resultados da analise de EDS, realizada nos pontos A,
B, C e D, indicados em (d), sdo mostrados em (e). Os pontos A e B sé&o
constituidos majoritariamente por Cr, com teores de 63,18% e 75,97%,
respectivamente, que permitem caracteriza-los como carbonetos de cromo. A
coloracao e brilho diferente desses dois precipitados pode estar associada aos
tipos de carbonetos, como o Cr23Cs e Cr7Cs. O ponto C, que possui 38,05% de
Ni, 6,93% de Nb e 8,26% de Si, corresponde a fase G. O ponto D, que possui
32,56% de Ni, 13,59% de Nb e 7,40% de Si, trata-se de NbC, embora tenha sido
quantificado 44,66% de Cr devido ao precipitado estar localizado no interior da

fase G e do carboneto de cromo.
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Ponto Cr Ni Fe Nb Si
A 63,18 25,51 11,03 0 0,28
B 75,97 15,66 8,19 0 0,18
C 43,74 38,05 3,02 6,93 8,26
D 44,66 32,56 1,79 13,59 7,40

Figura 4.36 — Superficie externa da amostra B-C. Regido do MB na condi¢ao
carburizada distante do cordao de solda analisada por MEV (b) com menor e (c)
maior magnificagdo. (d) Carbonetos da regiao adjacente a ZLP. (e) Resultados
de EDS dos pontos A, B, C e D indicados em (d).

A Figura 4.37 (a) indica a regido da superficie externa da amostra C-C
analisada por MEV. As micrografias contendo o MB, a ZTA e a ZF, mostradas
em (b), (c) e (d) em magnificagbes diferentes, sdo similares as da Figura 4.35,
visto que as regifes analisadas sdo as mesmas e o MB de ambas as amostras
estdo na condicdo carburizada. Na ZF sdo observados carbonetos finos,
enquanto a ZTA é composta por varias particulas de carbonetos precipitadas em

areas que anteriormente a soldagem eram formadas por precipitados espessos
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integrados por uma unica particula. Além disso, podem ser visualizados 6xidos
na ZLP desde a superficie até a regido dos carbonetos da ZTA e MB. Na regiao
superficial da ZF, préxima a ZTA também é constatada a presenca de oxidos.
Os precipitados da ZTA, formados por varias particulas de carbonetos, e os
refinados da ZF sao apresentados em (e) e (f) com menor e maior aumento,

respectivamente.

a)

Regido analisada

"

Figura 4.37 - Superficie externa da amostra C-C. Regido do cordao de solda
analisada por MEV indicada em (a) com magnificagado de (b) 100X, (c) 200X e
(d) 500X. Precipitados da ZTA e ZF com menor (e) e (f) maior magnificagéo.
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A Figura 4.38 (a) aponta a regiao da superficie externa do MB carburizado
da amostra C-C analisada por MEV. As micrografias (b) e (c) da superficie
externa do MB em diferentes aumentos mostram que os 6xidos presentes nas
proximidades da superficie estao distribuidos por toda a ZLP e avangam até a
regido do MB onde a microestrutura € caracterizada pela elevada concentracéo
de precipitados grosseiros. A micrografia (d), que apresenta a ZLP com maior
magnificacdo, mostra que apenas carbonetos NbC estdo presentes nessa

regiao, devido a alta estabilidade termodinamica dessa fase.

Regido analisada

N

Ll /;}

1/
[

g \ 100 um 50 um

Figura 4.38 — Superficie externa da amostra C-C. Regido do MB distante do
cordao de solda analisada por MEV indicada em (a) com magnificagdo de (b)
100X, (c) 200X e (d) 500X.

4.5 Ensaio de Tragcao a Temperatura Ambiente

A Figura 4.39 apresenta os dados de limite de resisténcia e alongamento
em tracao a temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra B. Os valores
de LRT e AL que variaram de 558 a 566 MPa e 13 a 14%, respectivamente,

estdo acima dos valores minimos estabelecidos pela especificagdo técnica do
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projetista do forno SRT V e pelo datasheet da ENGEMASA — Engenharia e
Materiais Ltda para o material 35Cr45NiNb.
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Figura 4.39 — Propriedades de limite de resisténcia e alongamento em tragao a

temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra B.

Na Figura 4.40 sdo mostrados os dados de limite de resisténcia e
alongamento em tragédo a temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra
C. Os valores de LRT e AL, que variaram de 420 a 441 MPa e 2 a 6,5%,
respectivamente, foram reduzidos significativamente, principalmente em termos
de AL, quando comparados aos da amostra na condi¢ao bruta de fundicdo B.
Essa reducdo ocorreu devido as alteragdes microestruturais causadas pela
utilizagcdo do material em altas temperaturas, que envolvem a precipitacao de
carbonetos e crescimento dos precipitados, bem como o aparecimento de fases
intermetalicas, como a fase G. Em adicao, a variagao substancial nos valores de
AL pode estar associada ao fendbmeno de carburizagdo, que nao ocorre de

maneira uniforme.
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Figura 4.40 — Propriedades de limite de resisténcia e alongamento em tragdo a

temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra C.

Os dados de limite de resisténcia e alongamento em tragao a temperatura
ambiente dos corpos de prova da amostra soldada B-B sdo apresentados na
Figura 4.41. Os valores de LRT e AL variaram de 582 a 588 MPa e 6 a 10%,
respectivamente. Em termos de LRT, os corpos de prova tiveram comportamento
ligeiramente maior ao da amostra na condigao bruta de fundicdo B e sem solda,
devido ao refinamento da microestrutura na regido da ZF. Além disso, os
carbonetos finos e precipitados descontinuos na ZF atuam como barreiras para
propagacéao de trincas, e desse modo, maiores tensdes sdo necessarias para
causar a fratura dos corpos de prova testados. Por outro lado, os valores de AL
diminuiram, justamente em fungao do refino microestrutural da ZF que dificulta
a movimentacao das discordancias.

Apesar do AL ter sido reduzido, os valores obtidos para a amostra B-B
foram superiores aos minimos estabelecidos pela especificagdo técnica do
projetista do forno SRT V e pelo datasheet da ENGEMASA — Engenharia e
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Materiais Ltda para o material 35Cr45NiNb, assim como LRT. Adicionalmente, a
variagdo significativa nos valores de AL pode estar associada a presencga da

solda de unidao no material.
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Figura 4.41 — Propriedades de limite de resisténcia e alongamento em tragdo a

temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra B-B.

Na Figura 4.42 sdo mostrados os dados de limite de resisténcia e
alongamento em trac&o a temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra
B-C. O LRT e o AL variaram de 430 a 490 MPa e 1 a 4%, respectivamente. A
reducao dessas propriedades foi similar a da amostra C em relagao a B. Os trés
corpos de prova testados romperam no MB ou na regido da ZTA do segmento
carburizado. Conforme foi evidenciado pelas micrografias MEV, essas duas
regides contém carbonetos grosseiros e fases deletérias precipitadas, que atuam
como pontos concentradores de tensdo, e com isso, podem ter sido

responsaveis pelo inicio da falha durante o ensaio. Adicionalmente, a variagao
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substancial nos valores de LRT e AL pode estar associada ao fenbmeno de

carburizacdo nao ocorrer de maneira uniforme no material.
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Figura 4.42 — Propriedades de limite de resisténcia e alongamento em tragdo a

temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra B-C.

A Figura 4.43 apresenta os dados de limite de resisténcia e alongamento
em tragdo a temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra C-C. Os
valores de LRT e AL que variaram de 390 a 458 MPa e 0,4 a 0,6%,
respectivamente, apontam uma reducdo significativa de propriedades. As
micrografias obtidas por MEV mostraram que ha heterogeneidade na
microestrutura das regides do MB e da ZTA, ou seja, a morfologia, tamanho e
composi¢ao das fases variam de acordo com as regides analisadas (superficie
interna, regiao central e superficie externa), e foi justamente no MB que ocorreu
a falha dos corpos de prova testados. Desse modo, os precipitados grosseiros e
a presenca de fases deletérias, que sao pontos concentradores de tensao,

podem ter sido a origem da falha. Em adigéo, a variagdo substancial nos valores
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de LRT pode estar relacionada a carburizagdo nao ocorrer de forma uniforme no

material.
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Figura 4.43 — Propriedades de limite de resisténcia e alongamento em tragao a

temperatura ambiente dos corpos de prova da amostra C-C.

A Figura 4.44 apresenta os valores médios de limite de resisténcia e
alongamento em tragdo a temperatura ambiente obtidos para as amostras B, C,
B-B, B-C e C-C.
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Figura 4.44 — Valores médios de (a) limite de resisténcia e (b) alongamento em

tracdo a temperatura ambiente das amostras B, C, B-B, B-C e C-C.



107

A Figura 4.45 mostra os corpos de prova das amostras B e C, sem solda,
em (a) e (b), respectivamente, apés a realizacdo do ensaio de tracdo a

temperatura ambiente.

a) Corpos de Prova - Amostra B b) | Corpos de Prova-Amostra C

50 mm ' 50 mm

—_—

Figura 4.45 — Corpos de prova das amostras sem solda (a) B e (b) C apods o

ensaio de tracdo a temperatura ambiente.

A Figura 4.46 apresenta os corpos de prova das amostras soldadas B-B,
B-C e C-C apés a realizacao do ensaio de tracdo a temperatura ambiente. Os
corpos de prova da amostra B-B (a) romperam na ZTA, enquanto os corpos de
prova das amostras B-C (b) e (c) C-C falharam na regido do MB na condigéo

carburizada.
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a) | Corpos de Prova-AmostraB-B | b) Corpos de Prova - Amostra B-C

50 mm 50 mm

c) Corpos de Prova - Amostra C-C

50 mm

Figura 4.46 — Corpos de prova das amostras soldadas (a) B-B e (b) B-C e (c) C-

C ap0ds o ensaio de tragao a temperatura ambiente.

4.6 Ensaio de Ruptura por Fluéncia

A Figura 4.47 apresenta os resultados do ensaio de ruptura por fluéncia a
1100 °C e 16 MPa dos corpos de prova da amostra B. Os valores de tempo de
ruptura por fluéncia (TRF) e AL variaram de 102 a 111 horas e 4 a 12%,
respectivamente. O tempo minimo exigido pela especificacdo técnica do
projetista do forno SRT V para o material 35Cr45NiNb é 100 horas, portanto,

todos os resultados obtidos foram satisfatorios.
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Figura 4.47 — Tempo de ruptura por fluéncia e alongamento dos corpos de prova
da amostra B ensaiados a 1100°C e 16MPa.

A Figura 4.48 apresenta os resultados do ensaio de ruptura por fluéncia a
1100 °C e 16 MPa dos corpos de prova da amostra C. Os valores de TRF e AL
variaram de 47 a 102 horas e 18 a 49%, respectivamente. Apesar de dois corpos
de prova terem atingido o tempo minimo 100 horas estabelecido pela
especificacao técnica do projetista do forno SRT V para o material 35Cr45NiNb,
ambos apresentaram alongamento relativamente alto, enquanto o outro corpo
de prova rompeu com 47 horas. A grande variacdo entre os resultados dos
corpos de prova retirados da mesma amostra esta relacionada a condicao

carburizada do material, visto que a carburizacdo nao ocorre de forma uniforme.
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Figura 4.48 — Tempo de ruptura por fluéncia e alongamento dos corpos de prova

da amostra C ensaiados a 1100°C e 16MPa.

Na Figura 4.49 sdo mostrados os resultados do ensaio de ruptura por
fluéncia a 1100 °C e 16 MPa dos corpos de prova da amostra B-B. Os valores
de TRF e AL variaram de 55 a 75 horas e 0,7 a 5%, respectivamente. Apesar da
amostra possuir apenas segmentos na condi¢ao bruta de fundicédo, a presenca
da solda diminuiu significativamente o tempo para ocorréncia da falha por

fluéncia.
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Figura 4.49 — Tempo de ruptura por fluéncia e alongamento dos corpos de prova
da amostra B-B ensaiados a 1100°C e 16MPa.

A Figura 4.50 mostra os resultados do ensaio de ruptura por fluéncia a
1100 °C e 16 MPa dos corpos de prova da amostra B-C. Os valores de TRF e
AL variaram de 13 a 55 horas e 2 a 3%, respectivamente. Assim como ocorreu
no caso da amostra B-B, a presenca da solda nos corpos de prova diminuiu

significativamente o tempo de falha por fluéncia.
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Figura 4.50 — Tempo de ruptura por fluéncia e alongamento dos corpos de prova
da amostra B-C ensaiados a 1100°C e 16MPa.

A Figura 4.51 apresenta os resultados do ensaio de ruptura por fluéncia a
1100 °C e 16 MPa dos corpos de prova da amostra C-C. Os valores de TRF e
AL variaram de 21 a 25 horas e 3 a 5%, respectivamente. Nesse caso, além da
presenga da solda, a condigdo carburizada do MB dos segmentos soldados foi
responsavel pelos corpos de prova apresentarem 25%, aproximadamente, do

tempo de ruptura exigido pelo projetista do forno SRT V.
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Figura 4.51 — Tempo de ruptura por fluéncia e alongamento dos corpos de prova
da amostra C-C ensaiados a 1100°C e 16MPa.

A Figura 4.52 mostra os valores médios de tempo de ruptura por fluéncia
e alongamento a 1100 °C e 16 MPa obtidos para as amostras B, C, B-B, B-C e
C-C. A junta soldada B-B, apesar de ser constituida por materiais novos,
apresentou tempo de ruptura inferior ao da amostra na condigcao carburizada C.
Esse comportamento pode estar associado a presenca de precipitados
relativamente grosseiros no MB e, sobretudo, na ZTA, que atuam como pontos
concentradores de tensao e potencializam a formagao de vazios de fluéncia. No
caso das amostras B-C e C-C, o tempo de ruptura médio diminuiu
progressivamente em relagdo a B-B conforme segmentos na condigcéo

carburizada foram empregados nas juntas soldadas.
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Figura 4.52 - Valores médios de (a) tempo de ruptura por fluéncia e (b)
alongamento das amostras B, C, B-B, B-C e C-C obtidos no ensaio realizado a

1100°C e 16MPa.
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A Figura 4.53 mostra os corpos de prova das amostras B e C, sem solda,
em (a) e (b), respectivamente, apds a realizagdo do ensaio de ruptura por
fluéncia a 1100 °C e 16 MPa.

a) Corpos de Prova - Amostra B b)| Corpos de Prova - Amostra C

50 mm 50 mm

Figura 4.53 — Corpos de prova das amostras sem solda (a) B e (b) C apods o

ensaio de ruptura por fluéncia a 1100 °C e 16 MPa.

Na Figura 4.54 sido apresentados os corpos de prova das amostras
soldadas B-B, B-C e C-C em (a), (b) e (c), respectivamente, apds a realizagao

do ensaio de ruptura por fluéncia a 1100 °C e 16 MPa.
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a)| Corpos de Prova - Amostra B-B | pb)| Corpos de Prova - Amostra B-C

50 mm 50 mm

c)| Corpos de Prova - Amostra C-C

I

50 mm

Figura 4.54 - Corpos de prova das amostras soldadas (a) B-B, (b) B-C e (c) C-C

apods o ensaio de ruptura por fluéncia a 1100 °C e 16 MPa.

4.7 Fractografia
4.7.1 Ensaio de Ruptura por Fluéncia

As superficies dos corpos de prova ensaiados a 1100 °C e 16 MPa até a
fratura sdo mostradas na Figura 4.55. No canto inferior esquerdo de cada
micrografia sdo indicados os valores médios de tempo de ruptura por fluéncia
(TRF) e alongamento (AL). Com excegao do corpo de prova B, as superficies de
fratura das amostras C, B-B, B-C e C-C revelam comportamentos distintos nas

regides interna, central e externa dos corpos de prova.
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Figura 4.55 — MEV das superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados a
1100°C e 16 MPa das amostras (a) B, (b) C, (c) B-B, (d) B-C e (e) C-C.

As micrografias da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B,
apresentadas na Figura 4.56, indicam uma falha mista, caracterizada por

elementos tanto ducteis como frageis. Em (a) sdo observados dimples
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(microvazios), que sao indicativos de fratura ductil, enquanto em (b) séo
identificadas estruturas facetadas, associadas a fratura fragil. A presenga de
dimples em quantidade relativamente baixa na superficie de fratura reflete o
baixo alongamento da amostra, em torno de 9%. Além disso, vazios
relativamente maiores, formados pelo destacamento de precipitados da matriz,

séo evidentes, conforme ¢é indicado em (b).

¥

Particulas

facetadas 4

a
g

Figura 4.56 - MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura, contendo (a) dimples (microvazios) e

(b) particulas facetadas, caracterizando uma falha mista.
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As micrografias da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C
sdo apresentadas na Figura 4.57. Tanto nas regides interna, central e externa
sdo observados grandes vazios formados pelo destacamento de precipitados
das estruturas dendriticas. Em adigdo, € possivel visualizar as dendritas
orientadas no sentido da solidificagdo, caracterizando os graos colunares que

cresceram a partir da superficie externa.

_*Superficie Interna

Superficie Externa

Figura 4.57 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna (a) com menor e
(b) maior magnificagdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior magnificagao.

Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagao.



120

O corpo de prova C exibiu caracteristicas de falha mista, com elementos
de fratura ductil e fragil. O comportamento ductil € evidenciado pelos dimples
presentes na regido central, conforme mostrado na Figura 4.58. A elevada
concentracdo de microvazios corrobora o alongamento médio significativo,

aproximadamente 30%, apresentado pela amostra C.

Dimples

/A

Figura 4.58 — MEV da regido central da superficie de fratura do corpo de prova
da amostra C, ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura, com elevada

concentracao de microvazios.

Os indicativos de fratura fragil do corpo de prova C é revelado pela
presenca de particulas facetadas indicadas na micrografia da superficie externa
da Figura 4.59 (a), que sdo acompanhadas de dimples na matriz, conforme

mostra a micrografia com maior magnificagédo na Figura 4.59 (b).
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Figura 4.59 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie externa contendo
particulas facetadas acompanhadas de dimples na matriz com (a) menor e (b)

maior magnificagao.

A superficie interna do corpo de prova C, mostrada na Figura 4.60,
apresentou comportamento predominantemente fragil, caracterizado pela
presenca de varias particulas facetadas e em quantidade substancialmente
maior do que as demais regides analisadas. A fragilidade dessa regido esta

associada a carburizagdo, uma vez que a microestrutura na condigao
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carburizada possui quantidade significativa de carbonetos precipitados e com

morfologia de blocos.

Figura 4.60 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C,

ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna na condigao

carburizada contendo elevada quantidade de particulas facetadas.

As micrografias da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-
B com diferentes magnificagdes sao apresentadas na Figura 4.61. As imagens
mostram grandes vazios nas dendritas deixados pelo destacamento de
precipitados. Na superficie externa, pode ser observada a morfologia e

orientagdo das dendritas devido a presenga de graos colunares.



Superficie Externa |

Figura 4.61 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-B,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna (a) com menor e
(b) maior magnificagdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior magnificagao.

Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéo.
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Na regido central do corpo de prova B-B, apresentado na Figura 4.62, é
observado um modo misto de fratura. A maior parte da micrografia revela
aspecto de fratura fragil, com a presenca de estruturas bem facetadas e poucos
dimples, indicando que houve pouca deformacdo plastica antes da fratura,
validando o alongamento médio relativamente baixo da amostra, em torno de
3%.

l "

as,,facéggida"

Figura 4.62 — MEV da regido central da superficie de fratura do corpo de prova
da amostra B-B, ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura, indicando a presenca

de particulas facetadas e poucos dimples.

Na superficie interna do corpo de prova B-B foi identificada uma trinca e
varios dimples na matriz dendritica, conforme é indicado na Figura 4.63 (a). A
Figura 4.63 (b) apresenta a area ao redor da trinca com menor magnificagao,

revelando estruturas facetadas, tipicas de fratura fragil.
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Figura 4.63 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-B,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna contendo uma
trinca e varios microvazios na matriz com (a) maior e (b) menor magnificagao,

indicando estruturas facetadas entre as areas contendo dimples.
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A superficie externa do corpo de prova B-B é apresentada com menor e
maior magnificagdo na Figura 4.64 (a) e (b), respectivamente. As micrografias
evidenciam a morfologia das dendritas orientadas preferencialmente na diregéo
da solidificagao, caracterizando os graos colunares e a presenga de dimples,

tipicos de falha ductil.

Figura 4.64 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-B,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie externa contendo dendritas

orientadas preferencialmente e dimples com (a) menor e (b) maior magnificagao.
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A Figura 4.65 apresenta as micrografias da superficie de fratura do corpo
de prova da amostra B-C. As imagens mostram grandes vazios nas dendritas
deixados pelo destacamento de precipitados nas regides interna, central e

externa.

Regiao Central

Superficie Externa Superficie Externa

Figura 4.65 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna (a) com menor e
(b) maior magnificacdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior magnificacao.

Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéo.
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A regiao central do corpo de prova B-C, mostrada na Figura 4.66 (a) e (b),
com menor e maior magnificagdo, respectivamente, exibiu um modo de falha
misto, com a presenca varias particulas facetadas e poucos dimples. Essas
caracteristicas validam o alongamento médio relativamente baixo apresentado

pela amostra de aproximadamente 3%.

Figura 4.66 — MEV da regiado central da superficie de fratura do corpo de prova
da amostra B-C, ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura, indicando modo
misto de fratura com a presencga de particulas facetadas e dimples com (a) menor

e (b) maior magnificagao.
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A Figura 4.67 mostra a superficie externa do corpo de prova B-C, com
menor e maior magnificagcdo em (a) e (b), respectivamente. As micrografias
evidenciam o modo de falha misto, com predominancia do comportamento fragil
devido as superficies lisas, que revelam ocorréncia de fratura sem deformagao
plastica consideravel, e poucos dimples na matriz. Nas imagens grandes vazios

formados pelo destacamento de precipitados sdo observados.

« Dimples

/ 'S

Superficies Ilsas

A
\’

A4
v

Superficies Iisas/
«— Dimples

e

Figura 4.67 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie externa contendo paredes
lisas, sem indicios de deformagao plastica consideravel e poucos dimples na

matriz com (a) menor e (b) maior magnificagéo.
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A superficie interna do corpo de prova B-C é mostrada na Figura 4.68 com
diferentes magnificagées em (a) e (b), respectivamente. As micrografias indicam
ocorréncia do modo misto de fratura, com a estruturas facetadas e dimples que

sao evidentes na imagem obtida com maior ampliagao.

Figura 4.68 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna contendo estruturas

facetadas e dimples com (a) menor e (b) maior magnificagao.

As micrografias da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C-
C sao apresentadas na Figura 4.69. As imagens da superficie externa com

diferentes magnificacdes em (a) e (b) evidenciam a fragilidade da regido
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contendo superficies de aspecto liso, sem indicagdes de deformacgéao plastica.
Na regido central sdo observados os vazios formados nas estruturas dendriticas
devido a remocgéo de precipitados na regido central, mostradas em (c) e (d)
diferentes ampliagbes. A superficie externa é caracterizada pelos graos
colunares constituidos por dendritas orientadas direcionalmente na diregao da
solidificagdo, conforme revela as imagens (e) e (f) com menor e maior

magnificagdo, respectivamente.

Superficie Interna Superficie Interna

7

A

L

Vi
Regiao central Regiao central

100 pm

Superficie Externa

Figura 4.69 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna (a) com menor e
(b) maior magnificagdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior magnificagao.

Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagao.
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A regiao central do corpo de prova C-C é apresentada na Figura 4.68. A
micrografia revela a presenga de poucos dimples e a predominancia de
estruturas facetadas, manifestando um comportamento fragil no ensaio de
ruptura por fluéncia, caracterizado pelo alongamento médio de 3%,

aproximadamente.

Figura 4.70 — MEV da superficie de fratura por fluéncia a 1100°C e 16 MPa da
regido central da amostra C-C com poucos dimples e a predominancia de

estruturas facetadas.

A superficie externa do corpo de prova C-C, apresentada na Figura 4.71,
evidencia a presencga de dimples na matriz constituida por dendritas orientadas

direcionalmente.



Figura 4.71 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie externa contendo graos
colunares constituidos por dendritas orientadas direcionalmente e dimples na

matriz.

A superficie interna do corpo de prova C-C, apresentada na Figura 4.72
(a), possui caracteristicas de fratura majoritariamente fragil com varias particulas
facetadas, apesar de algumas regides conter microvazios indicando que houve
deformagéao plastica antes da fratura. As estruturas facetadas, mostradas com
maior magnificagcdo na Figura 4.72 (b), tratam-se de carbonetos M7Cs com
morfologia quasi-octhaedral e, geralmente, sdo encontrados em regides com
elevado grau de carburizagdo. Carbonetos com essa forma geométrica foram
caracterizados e reportados por PENG, Y. et al. [35] ao analisar a superficie
interna de amostras de 35Cr45NiNb fortemente carburizadas, como a da
amostra C utilizada como MB.
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Figura 4.72 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C-C,
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Superficie interna com (a) menor e

(b) maior magnificagao.
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As micrografias da segao longitudinal dos corpos de prova ensaiados a
1100 °C e 16 MPa até a fratura sdo mostradas na Figura 4.73. No canto inferior
esquerdo de cada micrografia estdo indicados os valores médios de TRF e AL.
O corpo de prova B, mostrado em (a), exibiu trincas em toda a superficie,
enquanto no C, apresentado em (b), as trincas estdo concentradas na superficie
interna, que € a regido de maior fragilidade devido a carburizagdo. A micrografia
(c), correspondente ao corpo de prova B-B, mostrou o aparecimento de trincas
somente na regido central, préxima a superficie de fratura. O corpo de prova B-
C, apresentado em (d), possui trincas, sobretudo, na superficie interna. A
micrografia (e), referente ao corpo de prova C-C, mostra que as trincas estao

presentes tanto na superficie interna quanto na externa.
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Figura 4.73 — MEV da sec¢ao longitudinal dos corpos de prova das amostras (a)
B, (b) C, (c) B-B, (d) B-C e (e) C-C ensaiados a 1100°C e 16 MPa até a fratura.

A micrografia da regido central da sec¢éo longitudinal do corpo de prova B,
mostrada na Figura 4.74, revela que ao redor das microtrincas ha a precipitagcao

de carbonetos com morfologia alongada. Essa precipitagao pode ter ocorrido
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devido a difusdo de Cr do carboneto para a matriz, visto que parte da interface

do carboneto foi destacada na nucleagéo ou propagacéo da trinca.

Regiao Central

Figura 4.74 — MEV da segao longitudinal do corpo de prova da amostra B

ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura.

As micrografias da superficie interna e externa do corpo de prova C, onde
foram localizadas trincas, séo apresentadas na Figura 4.75. As imagens (a) e
(b), que correspondem a superficie externa com diferentes magnificagdes,
revelam que as trincas estao localizadas em uma regido contendo precipitados
grosseiros. Além disso, podem ser identificados vazios de fluéncia na interface
entre a matriz e os precipitados. Nas micrografias da superficie interna,
mostradas em (c) e (d) com diferentes magnificagdes, € observado que as trincas

estdo concentradas nas proximidades dos precipitados grosseiros. Em adigao,
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os carbonetos com morfologia alongada, além de estarem presente ao redor das

trincas, foram formados na regido proxima a superficie de fratura.

Superficie Externa

Superficie Interna . - ~ Superficie Interna
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Figura 4.75 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra C

ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Regido da superficie externa (a) com
menor e (b) maior magnificagdo. Regido da superficie interna (c) com menor e

(d) maior magnificagao.

A Figura 4.76 mostra as micrografias das trincas presentes na regiao
central do corpo de prova B-B, com diferentes magnificagdes. Nas imagens (a)
e (b) nota-se a presenga de carbonetos interdendriticos com morfologia
semelhante a da condicao bruta de fundi¢do, indicando que a fratura do corpo
de prova ocorreu na regiao do MB, apesar da exposicédo a altas temperaturas

durante o ensaio. Além disso, podem ser visualizados varios microvazios de
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fluéncia na microestrutura. Essas descontinuidades surgiram preferencialmente
na interface entre a matriz e os carbonetos de cromo eutéticos, conforme é
mostrado nas micrografias (c) e (d) com maiores magnificagées. Ademais, ao
redor das microtrincas e da superficie de fratura é constatada a precipitagao de

carbonetos com morfologia alongada.
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Figura 4.76 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra B-B
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Regido central com magnificagao de
(@) 200X, (b) 500X, (c) 1000X e (d) 2000X.

A Figura 4.77 apresenta as micrografias da superficie externa e interna do
corpo de prova B-C em (a) e (b), respectivamente. As imagens evidenciam a
presenca de trincas na regido do MB do segmento carburizado, indicando que a

fratura ocorreu nessa area. Na superficie interna € possivel visualizar trincas que
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foram propagadas do MB até a regido da ZTA, sendo interrompidas pela
interface entre a ZTA e a ZF. Isso revela que a microestrutura refinada da regiao
soldada atuou como barreira para a propagacgéo da descontinuidade. Além disso,
sdo observados microvazios de fluéncia na interface entre a matriz e os

precipitados em ambas as regides.

400 pm

Figura 4.77 — MEV da secéao longitudinal do corpo de prova da amostra B-C
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. (a) Regido da superficie externa. (b)
Regiao da superficie interna.
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A Figura 4.78 apresenta as micrografias da secao longitudinal do corpo
de prova C-C. Na superficie externa, a fratura ocorreu na regiao do MB, onde
estdo localizados os precipitados grosseiros, e varias trincas foram propagadas
a partir da superficie de fratura até a ZTA, sendo barradas pela interface entre a
ZTA e a ZF, conforme mostra a imagem (a). Adicionalmente, vazios de fluéncia
foram observados nos precipitados do MB, bem como nos carbonetos da ZF,
proximos a parede externa, que nao estdo orientados na dire¢ao da solicitacao
mecanica imposta durante o ensaio. A micrografia (b) da superficie interna
aponta que a fratura ocorreu na regido do MB, onde nota-se a presenca de
vazios de fluéncia e trincas que foram propagadas a partir das microcavidades
nucleadas nos precipitados. Em contraste com a regido externa, na superficie
interna nao foram formados vazios de fluéncia nos precipitados da ZF que estao

orientados no sentido da solicitagdo mecanica.
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Figura 4.78 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra C-C
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. (a) Regido da superficie externa. (b)

Regiao da superficie interna.
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As micrografias da superficie externa e interna obtidas com maior
magnificagcdo, apresentadas na Figura 4.79 em (a) e (b) respectivamente,
indicam a precipitacdo de carbonetos com morfologia alongada ao redor das

microtrincas.

Figura 4.79 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra C-C
ensaiado a 1100°C e 16 MPa até a fratura. Regides da (a) superficie externa e

(b) interna contendo precipitados com morfologia alongada ao redor das trincas.

4.7.2 Ensaio de Tragao a Temperatura Ambiente

As superficies dos corpos de prova apés o ensaio de tragao a temperatura
ambiente sdo mostradas na Figura 4.80. No canto inferior esquerdo de cada
micrografia estao indicados os valores médios de limite de resisténcia a tracao
(LRT) e alongamento (AL).
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Figura 4.80 — MEV das superficies de fratura dos corpos de prova das amostras
(a) B, (b) C, (c) B-B, (d) B-C e (e) C-C apds o ensaio de tragdo a temperatura

ambiente.
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Na Figura 4.81 é mostrada a superficie de fratura do corpo de prova B
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Tanto as regides interna,
central e externa, apresentadas com diferentes magnificagdes, possuem

caracteristicas de fratura fragil com estruturas facetadas.

1

1

“Supe pi#e“Exter'na

3 A

Figura 4.81 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B, apés
0 ensaio de tragao a temperatura ambiente. Superficie interna (a) com menor e
(b) maior magnificagao. Regiao central (c) com menor e (d) maior magnificagao.

Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéo.
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A superficie de fratura da regido central do corpo de prova B submetido
ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente revela um modo de falha fragil,
caracterizado pelas estruturas facetadas, sem indicativos de deformacéao
plastica antecedendo a fratura, conforme mostra a Figura 4.82 com diferentes
ampliagdes em (a) e (b). Além disso, foram identificados vazios e trincas na

microestrutura, indicados pelas setas nas imagens.

Figura 4.82 — MEV da superficie de fratura da regido central do corpo de prova
B submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente com (a) menor e (b)

maior magnificagao.
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Na Figura 4.83 é apresentada a superficie de fratura da regido externa do
corpo de prova B submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. Na
micrografia s&o identificadas estruturas facetadas, tipicas de fratura fragil, trincas

na matriz e nas regides interdendriticas, e poucos vazios.

Figura 4.83 — MEV da superficie de fratura da regido externa do corpo de prova

B submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente.

Na Figura 4.84 é apresentada a regiao interna da superficie de fratura do
corpo de prova B submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. Na
micrografia nota-se a presenca de estruturas facetadas, que caracterizam o

modo de falha fragil, trincas na matriz e vazios na matriz.
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Figura 4.84 — MEV da superficie de fratura da regido interna do corpo de prova

B submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente.

A Figura 4.85 mostra as regides interna, central e externa com diferentes
ampliagdes da superficie de fratura do corpo de prova C submetido ao ensaio de
tracdo a temperatura ambiente. As micrografias evidenciam o modo de falha

fragil pela presenga de estruturas facetadas.



149

Superficie Interna _-Supe‘rficie Interna

" Regiso Central Regido Central

*"“S_u-pérficie_z-Externa “Superficie Externa

- 5 .
S

N E%Y

Figura 4.85 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Superficie interna (a)
com menor e (b) maior magnificagdo. Regido central (c) com menor e (d) maior

magnificagdo. Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéo.
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A regiao central do corpo de prova C submetido ao ensaio de tragao a
temperatura ambiente, mostrada na Figura 4.86, exibiu um modo de falha fragil,
caracterizado pelas estruturas facetadas, sem indicativos de deformacéao

plastica antes da fratura.

Figura 4.86 — MEV da superficie de fratura da regido central do corpo de prova

C apds o ensaio de tragao a temperatura ambiente.

A Figura 4.87, que apresenta a superficie de fratura da regido externa do
corpo de prova C submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente, mostra
a presencga de estruturas facetadas, que caracterizam o modo de fratura fragil,
trincas na matriz e nas regides interdendriticas, e vazios, conforme indicado

pelas setas na imagem (a) e (b) com diferentes magnificagdes.



151

Figura 4.87 — MEV da superficie de fratura da regido externa do corpo de prova
C submetido ao ensaio de tragéo a temperatura ambiente com (a) menor e (b)

maior magnificagao.
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Na Figura 4.88 s&o apresentadas micrografias da superficie de fratura da
regido interna do corpo de prova C, submetido ao ensaio de tragdo a temperatura
ambiente, com diferentes magnificagbes em (a) e (b). As imagens sédo contendo
estruturas facetadas, trincas e vazios na matriz evidenciam o comportamento

fragil da fratura.

Figura 4.88 — MEV da superficie de fratura da regido interna do corpo de C
submetido ao ensaio de tragcdo a temperatura ambiente com (a) menor e (b)

maior magnificagao.
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A Figura 4.89 mostra a superficie de fratura das regides interna, central e
externa do corpo de prova da amostra B-B, submetido ao ensaio de tragao a
temperatura ambiente, com diferentes magnificagdes. As micrografias
evidenciam o modo de falha fragil, que é caracterizado pela presenca de

estruturas facetadas.

rWS|'.zi'lper1‘icie Interna Super’%éie Interna

i

Figura 4.89 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-B,
ap6s o ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Superficie interna (a) com
menor e (b) maior magnificagdo. Regidao central (c) com menor e (d) maior

magnificagao. Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéao.
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A superficie de fratura da regido central do corpo de prova B-B, submetido
ao ensaio de tragao a temperatura ambiente, apresentada na Figura 4.90, revela
um modo de falha fragil, caracterizado pelas estruturas facetadas, sem indicios
de deformacéao plastica precedendo a fratura. Em adigado, foram identificados

vazios e trincas, conforme é indicado pelas setas na micrografia.

Figura 4.90 — MEV da superficie de fratura da regido central do corpo de prova

B-B submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente.

A Figura 4.91 mostra a superficie de fratura da regidao externa do corpo de
prova B-B submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. Na
micrografia sdo observadas estruturas facetadas, caracterizando o modo de

fratura fragil e trincas na matriz.



Figura 4.91 — MEV da superficie de fratura da regido externa do corpo de prova

B-B submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente.

Na Figura 4.92 é apresentada a superficie de fratura da regido interna do
corpo de prova B-B, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. A
imagem revela a presenca de estruturas bem facetadas, que caracterizam a

fragilidade da fratura.
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Figura 4.92 — MEV da superficie interna da fratura do corpo de prova B-B apés

0 ensaio de tragdo a temperatura ambiente com (a) menor e (b) maior

magnificagao.

A Figura 4.93 apresenta a superficie de fratura das regides interna, central
e externa do corpo de prova da amostra B-C, submetido ao ensaio de tracéo a
temperatura ambiente, com diferentes magnificagdes. Nas micrografias sao

observadas estruturas facetadas, tipicas de fratura fragil.
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Figura 4.93 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra B-C,
ap6s o ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Superficie interna (a) com
menor e (b) maior magnificagdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior

magnificagao. Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagéao.
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A Figura 4.94 apresenta superficie de fratura da regido central do corpo
de prova B-C, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente, com
diferentes magnificagdes em (a) e (b). As micrografias indicam um modo de falha
fragil, caracterizado pelas estruturas facetadas, sem indicios de deformacéao

plastica antes da fratura.

Figura 4.94 — MEV da superficie de fratura da regiao central do corpo de prova
B-C submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente com (a) menor e (b)

maior magnificagao.
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A Figura 4.95 mostra a superficie de fratura da regido externa do corpo de
prova B-C, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. A presenca
estruturas facetadas apontam que nao houve deformacgio plastica antes da
fratura e caracterizam o modo de falha fragil. Na imagem foram detectadas

trincas, conforme indicado pelas setas.

Figura 4.95 — MEV da superficie externa da fratura do corpo de prova B-C apés

0 ensaio de tragao a temperatura ambiente.

Na Figura 4.96 é mostrada a superficie de fratura da regido interna do
corpo de prova B-C, submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente. A
micrografia revela que a fratura possui caracteristica de fratura fragil, como

estruturas facetadas e trincas, conforme indicado pela seta.
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Figura 4.96 — MEV da superficie de fratura da regido interna do corpo de prova

B-C submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente.

A Figura 4.97 apresenta a superficie de fratura das regides interna, central
e externa do corpo de prova da amostra C-C, submetido ao ensaio de tragao a
temperatura ambiente, com diferentes magnificagdes. Nas micrografias sao

observadas estruturas facetadas, que caracterizam o modo de fratura fragil.
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Figura 4.97 — MEV da superficie de fratura do corpo de prova da amostra C-C,
ap6s o ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Superficie interna (a) com
menor e (b) maior magnificagdo. Regiao central (c) com menor e (d) maior

magnificagao. Superficie externa (e) com menor e (f) maior magnificagao.
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Na Figura 4.98 é mostrada a superficie de fratura da regido central do
corpo de prova C-C, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. A
imagem revela a presenga de estruturas facetadas, sem indicios de deformacao

plastica antes da fratura, e trincas conforme é apontado pelas setas.
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Figura 4.98 — MEV da superficie de fratura regiao central do corpo de prova C-C

submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente.

A Figura 4.99 apresenta a superficie de fratura da regido externa do corpo
de prova C-C, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. As
estruturas facetadas observadas revelam um modo de fratura fragil. Na

micrografia foram identificados trincas e vazios, conforme é indicado pelas setas.
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Figura 4.99 — MEV da superficie de fratura da regido externa do corpo de prova

C-C submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente.

A Figura 4.100 apresenta a superficie de fratura da regido interna, do
corpo de prova C-C, submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente,
com diferentes ampliacdes em (a) e (b). Nas micrografias sdo observadas
estruturas facetadas, que caracterizam o modo de fratura fragil, e trincas

indicadas pelas setas.
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Figura 4.100 — MEV da superficie de fratura da regido interna do corpo de prova
C-C submetido ao ensaio de tragédo a temperatura ambiente com (a) menor e (b)

maior magnificagao.

As micrografias da sec¢ao longitudinal dos corpos de prova de tragéo a
temperatura ambiente sdo mostradas na Figura 4.101. No canto inferior
esquerdo de cada micrografia estao indicados os valores médios de LRT e AL.
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Figura 4.101 — MEV da sec¢ao longitudinal dos corpos de prova das amostras (a)
B, (b) C, (c) B-B, (d) B-C e (e) C-C apés o ensaio de tracao a temperatura

ambiente.
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A Figura 4.102 mostra a sec¢ao longitudinal do corpo de prova B,
submetido ao ensaio de tragédo a temperatura ambiente. A micrografia revela que
os microconstituintes preferencialmente afetados pela solicitacdo de tracdo séo
os carbonetos de cromo eutéticos. Esses precipitados apresentaram trincas em
seu interior, devido a sua natureza fragil que impede a sua deformagao, bem

como acompanhar a deformacgao plastica da matriz.

Trincas

Gl

Figura 4.102 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra B

submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente.

As micrografias da superficie interna e externa da seg¢éao longitudinal do
corpo de prova da amostra C, submetido ao ensaio de tragdo a temperatura
ambiente, apresentadas na Figura 4.103 (a) e (b), respectivamente, mostram

que os precipitados presentes na microestrutura apresentaram trincas em seu
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interior em funcdo da sua fragilidade. Esse comportamento € similar ao

observado nos carbonetos eutéticos do corpo de prova B.

Figura 4.103 - MEV da secao longitudinal do corpo de prova da amostra C
submetida ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. (a) Regido da superficie

interna. (b) Regido da superficie externa.

A Figura 4.104 as micrografias da regiao interna da segao longitudinal do
corpo de prova B-B, submetido ao ensaio de tragao a temperatura ambiente, com
deferentes magnificagdes. A microestrutura refinada mostrada em (a) indica que
a fratura préxima a parede interna ocorreu na ZF. Os precipitados dessa regiao,

que sao apresentados com maior magnificagdo em (b), possuem trincas em seu
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interior associadas a natureza fragil dessas fases que impede a sua deformacao

e acompanhar a da matriz.
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Figura 4.104 — MEV da secéo longitudinal do corpo de prova da amostra B-B
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Regido da superficie

interna (a) com menor e (b) maior magnificagao.

Na Figura 4.105 sdo apresentadas as micrografias da regido central e

externa da secéo longitudinal do corpo de prova B-B, submetido ao ensaio de
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tracdo a temperatura ambiente. A micrografia (a) mostra a microestrutura da ZF
e ZTA, indicando que a fratura na regido central ocorreu na ZTA. Em (b) é
mostrada, além da ZTA e ZF, a regido do MB, demonstrando que a falha préxima
a parede externa ocorreu no MB. Portanto, o corpo de prova B-B possui fratura
em trés areas distintas, na ZF, ZTA e MB, correspondendo as regides interna,

central e externa do corpo de prova, respectivamente.

Figura 4.105 — MEV da secéo longitudinal do corpo de prova da amostra B-B
submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. (a) Regido central. (b)

Superficie externa.
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A Figura 4.106 mostra as micrografias da regido interna da secéao
longitudinal do corpo de prova B-C, submetido ao ensaio de tragao a temperatura
ambiente. A microestrutura contendo precipitados grosseiros, mostrada em (a) e
(b) com diferentes magnificagdes, revela que a fratura proxima a parede interna
ocorreu no MB do segmento carburizado. Os precipitados dessa regiao,
conforme é destacado em (b), apresentam trincas devido a fragilidade desses
microconstituintes, que impede a sua deformacao, assim como acompanhar a

da matriz.
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Figura 4.106 — MEV da secao longitudinal do corpo de prova da amostra B-C
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Regido da superficie

interna (a) com menor e (b) maior magnificagao.
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As micrografias (a) e (b) da Figura 4.107 correspondem a regiao central e
externa da secao longitudinal do corpo de prova B-C, submetido ao ensaio de
tracdo a temperatura ambiente, respectivamente. Os precipitados grosseiros
presentes em ambas as regides demonstram que a fratura na area central e
externa, assim como na superficie interna, ocorreu no MB do segmento

carburizado.

Figura 4.107 — MEV da segéao longitudinal do corpo de prova da amostra B-C
submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente. (a) Regido central. (b)

Superficie externa.
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A Figura 4.108 apresenta as micrografias da regiao interna e central da
secao longitudinal do corpo de prova C-C, submetido ao ensaio de tragéo a
temperatura ambiente, em (a) e (b), respectivamente. Os precipitados espessos

evidentes nas imagens apontam que a fratura nessas regides ocorreu no MB.

Figura 4.108 — MEV da sec¢ao longitudinal do corpo de prova da amostra C-C
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. (a) Regido da superficie

interna. (b) Regiao central.
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A Figura 4.109 apresenta a regido externa da sec¢éao longitudinal do corpo
de prova C-C, submetido ao ensaio de tracdo a temperatura ambiente com
diferentes magnificagbes em (a) e (b). A microestrutura contendo precipitados
grosseiros indicam que a fratura na regido externa ocorreu no MB do segmento

carburizado.

MB
N Trincas

\

Figura 4.109 — MEV da secgéo longitudinal do corpo de prova da amostra C-C
submetido ao ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Regido externa (a) com

menor e (b) maior magnificagéo.
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5 CONCLUSOES

Neste trabalho foi realizada a soldagem GTAW de segmentos de tubos de

35Cr45NiNb nas condi¢des bruta de fundigdo e carburizada com as seguintes

unides: B-B, B-C e C-C. As juntas soldadas foram caracterizadas, resultando nas

seguintes conclusoes:

A ZTA que faz interface entre um segmento na condigéo bruta de fundi¢do
e a ZF (amostras B-B e B-C), possui carbonetos de cromo e niobio
relativamente maiores que os do MB;

A ZTA que faz interface entre um segmento na condi¢ao carburizada e a
ZF (amostras B-C e C-C) possui precipitados substancialmente
grosseiros. Adicionalmente, a morfologia e a composigao dos precipitados
sao alteradas em funcao da posicao analisada. Nas regides proximas as
superficies carburizadas e/ou oxidadas, precipitados complexos foram
formados na ZTA;

As heterogeneidades microestruturais geradas durante a soldagem das
amostras, combinadas com as pré-existentes no MB devido ao
envelhecimento e carburizagdo, causaram reduc¢ao gradual no limite de
resisténcia e alongamento em tracdo a temperatura ambiente conforme
segmentos na condigdo carburizada foram adicionados as juntas
soldadas, bem como a diminui¢do no tempo de ruptura por fluéncia (TRF)
a 1100 °C e 16 MPa.
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6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

o Caracterizar os precipitados complexos formados nas ZTA que fazem
interface entre o MB na condi¢ao carburizada e a ZF nas regides proximas
as superficies carburizadas e/ou oxidadas;

o Selecionar e realizar tratamentos térmicos nos materiais carburizados
antes da soldagem, bem como avaliar os efeitos nas propriedades

mecanicas em tracdo a temperatura ambiente e de ruptura por fluéncia.
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