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RESUMO

Nesta tese buscou-se avaliar a influéncia da adicdo do elemento Nb e da
adicdo conjunta dos elementos Nb-Ti, e Nb-Zr nas propriedades mecanicas a
quente da liga HP fundida por centrifugacdo. Em especial se investigou a
influéncia desses elementos nas propriedades de fluéncia e tracdo a quente, no
intervalo de temperatura entre 900 e 1100 °C. Tubos sem costura foram
fundidos pelo processo de centrifugacéo horizontal com a composi¢gao nominal
0.50C-25Cr-35Ni, 0.50C-25Cr-35Ni-1Nb, 0.50C-25Cr-35Ni-1Nb-0.1Ti e 0.50C-
25Cr-35Ni-1Nb-0.1Zr. Essas 04 ligas foram avaliadas através das técnicas de
calorimetria exploratéria de varredura (DSC), microscopia éptica e eletronica de
varredura, espectroscopia de raios x por dispersao de energia (EDS) e difragao
de raios x (DRX). A caracterizacdo mecanica foi realizada através de ensaios
de tracdo a quente realizados em 03 taxas de deformacao diferentes, e de
ensaios de fluéncia do tipo carga constante, com e sem extensometria, no
intervalo de tensdes entre 65 e 15 MPa, compreendendo tempos de ruptura
entre 10 e 2000 horas. Os dados foram analisados através das metodologias
classicas (Norton, Arrhenius, Monkman-Grant, Larson-Miller, entre outras). Os
resultados indicam que as adicbes destes elementos modificantes né&o
alteraram significantemente a macroestrutura, porém influenciaram a formacéo,
fragmentagdo, tamanho, quantidade, distribuicdo, espessamento e
coalescéncia dos carbonetos presentes na microestrutura, e refino do bracgo
dendritico da matriz. Essas alteragbes microestruturais conferiram a cada liga
diferentes comportamentos mecéanicos onde, a adicdo de Nb resultou nos
maiores incrementos das propriedades de resisténcia de tragcdo a quente. Ja a
adicao de Nb-Ti e Nb-Zr originou os maiores tempos de ruptura em fluéncia,

porém em diferentes regimes de tenséo e temperatura.



Vi



Vii

Influence of Nb, Ti and Zr addition on creep properties of a centrifugally cast HP

alloy

ABSTRACT

This work aimed to evaluate the influence caused by Nb single addition
and by Nb-Ti and Nb-Zr combined addition in the high temperature mechanical
properties of a centrifugally cast HP alloy. Particular investigation was carried
out on creep and hot tensile properties in the temperature range between 900 to
1100 °C. Seamless tubes were casted by horizontal centrifugal process with the
following nominal composition 0.50C-25Cr-35Ni, 0.50C-25Cr-35Ni-1Nb, 0.50C-
25Cr-35Ni-1Nb-0.1Ti e 0.50C-25Cr-35Ni-1Nb-0.1Zr. These 04 alloys were
evaluated using the following techniques differential scanning calorimetry
(DSC), optical and electron microscopy, energy dispersive spectroscopy (EDS)
and X-ray diffraction (XRD). The mechanical characterization was performed by
elevated temperature tension tests with 3 different strain rates and constant
load creep rupture test in the stress range of 65 to 15 MPa and comprising
rupture times between 10 to 2000 hours, with or without extensometer using.
The results were interpreted using classical methodologies (Norton, Arrhenius,
Monkman-Grant, Larson-Miller, and others). The results shown that these
elements addition did not change significantly the macrostructure, but they
played an important role on formation, fragmentation, size, quantity, distribution,
coarsening and coalescence on the carbides in the microstructure. Additions
also refined the dendritic arm space. These microstructural changes led to a
different mechanical behavior in each alloy. In the elevated temperature tension
tests the Nb addition led to the highest values for mechanical resistance. On the
other hand, Nb-Ti and Nb-Zr addition presented the highest time to rupture in

creep tests, but in opposite conditions of temperature and stress.
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SiIMBOLOS E ABREVIATURAS

C’ — Coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacéo
E — Mddulo de elasticidade (ou médulo de Young)

G — Mddulo de cisalhamento

k' — Coeficiente de resisténcia

m’ — Expoente de sensibilidade a taxa de deformacao
n’ — Coeficiente de encruamento

R — Constante universal dos gases (8,314 J/mole.K)

T — Temperatura

Ts — Temperatura solidus

Tl — Temperatura liquidus

ATgs. — Intervalo de solidificagao / fusédo

ey — Deformacao da regido de deformacdo PLASTICA uniforme

& — Deformacéao na fratura

&t — Deformacéo total

€min — Taxa de deformagdo minima no estagio secundario
€. — Deformagé&o convencional, nominal ou de engenharia
¢ — Deformacao real ou verdadeira

@ — Redugéo de area (ou estricgao)

0. — Tensao convencional, nominal ou de engenharia

O — Limite de escoamento (ou tensdo de escoamento)
oy — Limite de resisténcia a tragao (ou limite de ruptura)

o, — Tensao real ou verdadeira

XXVii



XXViii



1 INTRODUGAO

Ligas resistentes ao calor sdo materiais metalicos que possuem
estabilidade metalurgica e adequada resisténcia mecanica ao ambiente e
temperatura que estdo expostas. Essas ligas sdo comumente encontradas em
aplicagdes que possuem algum tipo de combustdo em seu processo,
possuindo assim fonte(s) de calor, tais como, turbinas, pistdes, fornos de
refinarias e petroquimicas, e outros, podendo ser submetidas a temperaturas
que variam entre 600 e 1200 °C.

Falhas por fluéncia, fadiga mecénica e/ou térmica, choques térmicos ou
fragilizacdo por carburizagao séao tipos de falhas aos quais as ligas resistentes
ao calor estao sujeitas. Em condigdes reais de servico, a falha destes materiais
€ causada tipicamente por uma combinagcdo de dois ou mais fenbmenos
citados acima, os quais sinergicamente aceleram sua degradagéo.

Durante as ultimas décadas, um melhor entendimento dos efeitos dos
elementos de liga e avangos na tecnologia de fabricagdo tem levado ao
aperfeicoamento e ao desenvolvimento de novas ligas para aplicagdes a altas
temperaturas.

Com o passar dos anos, com a necessidade de ligas que trabalhassem
em condi¢gdes de servicos mais severas, as industrias petroquimicas e de
refinarias deixaram de utilizar a liga ASTM A608 grau HK40 (0.40C-25Cr-20N:i)
para adotar a liga ASTM A297 grau HP (0.40C-25Cr-35Ni) devido a esta ultima
possuir maior resisténcia mecanica a altas temperaturas e maior resisténcia a
formacgao de fases deletérias como, por exemplo, a fase sigma.

Para aumentar a resisténcia ao fenémeno da fluéncia, Nb (Nb) foi
adicionado a liga HP, passando essa a ser um liga ndo normatizada
comumente conhecido como, HPmod.Nb, HPNb ou 25Cr35NiNDb, significando a
liga ASTM A297 grau HP modificada pela adigao de Nb.

Neste caso, a adicdo de Nb resulta na formacdo de um novo carboneto
de Nb, que refina e fragmenta a rede de carbonetos de Cr ja existente, atuando

também na precipitagdo que ocorre quando a liga € exposta ao calor.



Atualmente, para otimizar as propriedade de fluéncia, micro adi¢cbes de
elementos como Ti, Y, e outros, tém sido utilizados na liga HPNb. Essa
continuando a ser uma liga ndo normatizada e recebendo nomenclaturas como
HPmod.Nb+MA, HPNbMA ou 25Cr35NiNb+MA, denotando aqui a liga ASTM
A297 HP modificada pela adicdo de Nb e micro adigbes de outros elementos.
Se entende por micro adicdo a adicdo intencional de elemento(s) quimico(s)
com teor(es) da ordem de 0,10 %p. na composi¢ao original da liga.

A micro adicdo do Ti na liga HPNb promove a formagdo de um
carboneto de Nb mais complexo (NbTiC) conferindo maior estabilidade a este
quando exposto ao calor, promove também o refino dos precipitados e do
espagamento dos bracos dendriticos.

Apesar da grande utilizagao da liga HP e suas variagdes na engenharia,
existem poucos estudos visando as propriedades mecénicas em altas
temperaturas desta liga. Os estudos existentes, também em pouco numero,
sdo voltados para a caracterizagdo microstrutural deste material, seja pela
adicdo de elementos modificantes ou pela agcdo do envelhecimento em
laboratorio ou em uso.

A presente tese tem como objetivo contribuir no entendimento da
influéncia da adicdo dos elementos modificantes Nb, NbTi e NbZr, nas
propriedades mecanicas a temperaturas elevadas da liga resistente ao calor
HP fundida por centrifugacdo, em particular nas propriedades de tracdo a

quente e fluéncia no intervalo de temperatura entre 900 e 1100 °C.

No capitulo 2 sdo revistos os conceitos metalurgicos associados a esse
trabalho. No capitulo 3 estdo apresentados os procedimentos experimentais
utilizados nesta tese. No capitulo 4 os resultados obtidos sdo apresentados e,
no capitulo 5 os mesmos sdo discutidos. Finalmente, no capitulo 6 as

conclusoes deste trabalho.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aspectos gerais da deformacao dos materiais metalicos a altas

temperaturas

De forma geral, pode-se dizer que a resisténcia mecanica dos metais
diminui com o aumento da temperatura. Para diversos metais e ligas metalicas
o0 comportamento mecanico em temperaturas elevadas € resultado da
competicdo entre mecanismos de aumento de resisténcia e mecanismos de
amolecimento, onde a ativagdo térmica é de fundamental importancia em
ambos.

Uma vez que a difusdo dos atomos cresce exponencialmente com a
temperatura, tem-se que os processos controlados por difusdo exercam um
efeito significativo sobre as propriedades mecénicas a altas temperaturas dos
materiais metalicos.

Na sequéncia, de forma sucinta, sdo descritos os aspectos metalurgicos

da fluéncia em ligas metalicas.

2.1.1 O fenomeno da fluéncia

O fenbmeno da fluéncia pode ser definido como um processo de
deformagado plastica continua e dependente do tempo, que ocorre nos
materiais quando submetidos a ag¢ao prolongada de tensao e temperatura.

A esséncia da deformacéo por fluéncia € que a deformacao plastica é
dependente do tempo e pode ocorre em tensdes abaixo do limite de
escoamento do material, devido ser um fendmeno termicamente ativado.

A fluéncia em sdlidos cristalinos ocorre como resultado, principalmente,
do movimento termicamente ativado de discordancias, escorregamento de

contornos de graos e transporte de atomos por difusao [1].



Na sequéncia sdo apresentadas e brevemente discutidas as

modalidades, mecanismos de deformacéo e fratura por fluéncia.

2.1.2 Processos de deformagao por fluéncia

Segundo Weertman [2] existem trés tipos principais de processos de
deformagao por fluéncia, sendo estes: fluéncia anelastica, fluéncia de baixa
temperatura e fluéncia de alta temperatura.

A figura 2.1 indica a regido de ocorréncia de cada um dos processos de

acordo com as condigdes de tensao e temperatura.

T/T;
0 0.5 1 Resisténcia
1 0"‘I ' ' Teérica
Fluéncia de
2 alta temperatura
10 " L (Andrade)
_ Nabarro-Herring
o 10 -3 #
G
4 Fluéncia
10 "L de baixa
temperatura
1 0—5 {Logaritmica)
fluéncia anelastica
6 )
10 " | (recuperavel)

Figura 2.1 - Diagrama dos tipos de fluéncia de acordo com as condicdes de tensdo e
temperatura [Adaptado de 2].

Na figura a temperatura esta indicada em relagdo a temperatura de
fusdo (T/Tf, temperatura homodloga) e a tensdo em termos do moédulo de

cisalhamento (0/G, tensdo normalizada).



- Fluéncia anelastica ou recuperavel

Frequentemente observada abaixo da resultante critica da tensao de
cisalhamento, neste tipo de fluéncia a deformagao aumenta exponencialmente
com o tempo até um valor limite, sendo totalmente recuperavel com a remogao

da carga, conforme ilustrado na figura 2.2
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Figura 2.2 — Curva esquematica tipica para fluéncia anelastica ou recuperavel [Adaptado de 3].

Discordancias sdo ancoradas em obstaculos da rede cristalina e séo
flexionadas (“bowing”) por uma tensao (o) resultante da carga externa sendo
aplicada. As discordancias sao impedidas de deslizarem devido a tensao
interna oposta (0’) provocadas, por exemplo, por atmosferas de Cottrell ou

interagdo com outras discordancias, conforme esquema apresentado na figura
2.3.

e
Figura 2.3 — Discordancia ancorada em obstaculos da rede cristalina sendo flexionada
("bowing”) por tenséo externa (o). A continuidade da flexdo é impedida pela tenséo interna
oposta (0’) [Adaptado de 4].



Com a remocédo da carga externa, a tenséo interna (o0’) faz com que as
discordancia retomem a forma original (“‘unbowing”), recuperando assim a

deformagao sofrida, caracterizando o fenébmeno de fluéncia anelastica.

- Fluéncia de baixa temperatura ou logaritmica

Regime predominante a temperaturas suficientemente baixas (T < 0,4.Ty,
onde Tf é a temperatura de fusédo) e tensdes de moderadas a altas, onde os
efeitos associados a difusdo podem ser ignorados.

Nesse regime logaritmico (ou de baixas temperaturas) somente sao
encontradas pequenas deformagdes por fluéncia, normalmente abaixo de 1%,
e geralmente, o processo de deformacgao nao leva a fratura.

A deformagao por fluéncia varia logaritmicamente com o tempo, por isso
€ conhecida como fluéncia logaritimica. A taxa de deformagao por fluéncia
diminui continuamente com o tempo até zero.

Quando uma tensdo superior ao limite elastico e inferior aquela
necessaria para causar uma fratura imediata no material € mantida nesse
intervalo de temperatura, apos a deformacao inicial devido ao carregamento, a
deformagao por fluéncia dependente do tempo se acumula de forma

logaritmica, tal que

e, =&, +a,log, (at+1) Eq. (2.1)
e
a\a,
=—12_ Eq. (2.2
C (ayt+]) a.(2.2)

onde, a4 e a, sao parametros dependentes da tensao e da temperatura.

Neste processo, o fator determinante € a energia de ativagdo para
movimentar uma discordancia. Quando aplicada a carga inicial, as
discordancias de menor energia de ativagcdo se movimentam primeiro, até

serem bloqueadas e ndo conseguirem prosseguir. Para a fluéncia continuar é



preciso que discordancias com energia de ativagdo mais alta se movimentem,
fazendo com que a energia de ativagdo necessaria para a ocorréncia do

processo seja cada vez maior, diminuindo assim a taxa de deformacao [5].

- Fluéncia de alta temperatura ou de Andrade

Para temperaturas mais altas (T > 0,4.T;) e tens6es moderadas a altas,
se tem uma aumento da importancia dos efeitos associados a difusdo. As altas
temperaturas permitem a escalagem de discordancias promovida por difusdo
atbmica.

Apods a deformacéo inicial (€,), causada pela aplicagao da carga, a taxa
de deformacéo por fluéncia (de/dt = ¢ ) diminui gradualmente durante o estagio
inicial (estagio primario) até atingir um estado onde se mantém a uma taxa
aproximadamente constante (estagio secundario ou estado estacionario),

conforme ilustrado na figura 2.4.

Estdgio primario

Deformacéao £(%)

-
I Estagio
= lerciario
Estagio secundario
Deformagéao
inicial
tempo (h)

Figura 2.4 — Figura esquematica de uma curva caracteristica de fluéncia de alta temperatura
[adaptado de 6].



Na etapa seguinte, a taxa de deformacdo por fluéncia deixa de ser
constante e passa a aumentar continuamente (estagio terciario) até a
ocorréncia da fratura.

No estagio primario, o aumento gradual da resisténcia a fluéncia é
devido ao mecanismo de endurecimento resultante do processo de
deformacéo, acarretando na diminuicdo da taxa de deformacdo. O movimento
das discordéancias no interior do metal é dificultado pelo aumento gradativo das
tensdes internas, provocado pela interagdo de discordancias entre si ou com
imperfeicdes da rede cristalina que atuam como obstaculos ao seu movimento.
Neste estagio a deformagéo € essencialmente plastica, porém pode incluir uma
componente recuperavel ou anelastica [4].

Na sequéncia, no estagio secundario ou estado estacionario, a taxa de
deformagdo se mantém aproximadamente constante, havendo um
balanceamento entre os processos de encruamento e recuperacdo do material.
O endurecimento pode ser entendido como o mecanismo de multiplicacao e
deslizamento de discordancias, e a recuperagao pela anulagdo e escalagem
das discordancias. A taxa minima de deformacdo por fluéncia ou taxa de
deformacao por fluéncia no estado estacionario, & min, € 0 valor médio da taxa
de deformagdo por fluéncia durante esse estagio, sendo esse um dos
parametros mais utilizados para a analise do comportamento em fluéncia de
materiais. Esse valor € comumente usado para caracterizar a resisténcia do
material a fluéncia e para identificar o mecanismo de deformacéo que controla
0 processo de fluéncia.

A aceleracao da taxa de deformacao por fluéncia no estagio terciario é
uma consequéncia da gradual perda da resisténcia a fluéncia devido a
instabilidade estrutural e mecéanica do material, levando-o assim a ruptura.

A deformacgédo total na ruptura (¢;) € maior e o tempo de ruptura por
fluéncia (t) diminui com o aumento da tensao e/ou da temperatura, conforme

ilustrado na figura 2.5.



Setas indicam o aumento da
tensao e/ou temperatura

o

Deformagao

o

Tempo

Figura 2.5 — Influéncia do aumento da tensado e/ou temperatura na deformacgao total na ruptura
(¢;) e no tempo de ruptura por fluéncia (t;) [Adaptado de 7].

Na sequéncia, sdo apresentados o0s principais mecanismos de
deformagao envolvidos nos processos de deformacao por fluéncia a altas

temperaturas.
2.1.3 Mecanismos de deformacgao por fluéncia a altas temperaturas

Na sua forma mais simples, a fluéncia de uma variedade de materiais

exibindo uma variedade de mecanismos pode ser descrita por [8]

5 5 }
£= A[ f} ﬂxp[:-:-;# ]
e Eq. (2.3)

onde,
A é constante para um dado material,
n é o expoente da tensao;
G é o0 modulo de cisalhamento elastico;
Q. € a energia de ativagao por fluéncia;
k é a constante de Boltzmann;

T € atemperatura.
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Essa equacao descreve a dependéncia da taxa de deformacgao por
fluéncia em funcdo das variaveis chaves tensdo e temperatura. Valores
especificos para n e Q;, sdo associados com especificos mecanismos de
fluéncia.

Os mecanismos de fluéncia em solidos cristalinos incluem primariamente
movimento de discordancia e difusdo atbmica. Estes mecanismos atuam
conjuntamente sobre o material onde, durante o processo, 0 mecanismo que
apresentar maior contribuicdo para a taxa de deformacgao, € o dominante.

Em geral, os mecanismos basicos de deformacéo por fluéncia sao [9,
10]:

- Fluéncia difusional (transporte de atomos por difusao);
- Deslizamento de discordéancias;
- Escalagem de discordancia;

- Deslizamento de contornos de graos.

Na sequéncia, a sintese das suas caracteristicas principais sao

apresentadas.

- Mecanismo difusional (Nabarro-Herring, Coble e Harper-Dorn)

Neste mecanismo, a tensdo externa aplicada gera um gradiente de
concentracdo de lacunas entre os contornos de grao sob tragdo e os sob
compressao, resultando num fluxo de atomos da regido comprimida para a
regido tracionada (ou de lacunas na diregédo contraria), como ilustrado na figura
2.6. Esse fluxo pode ocorrer através da rede cristalina (Nabarro-Herring) ou dos

contornos de grao (Coble).
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Difusao em
conterno

Difusdo em
= massa

Figura 2.6 — Fluéncia pelo mecanismo difusional [Adaptado de 11].

Na versdo de Nabarro-Herring para difusdo em fluéncia, o fluxo da
matéria ocorre pela difusdo de atomos através do volume da rede cristalina,
pelo interior dos graos, e faz com que estes se alonguem na diregdo da tensao
externa aplicada.

Ja o mecanismo de Coble é dominado pela difusdo nos contornos de
graos do material [11].

De maneira geral, os dois mecanismos atuam em paralelo de forma
independente, ambos caracterizando-se por uma relacéo linear entre a taxa de
deformacdo do estado secundario e a tensado aplicada, sendo a taxa de
fluéncia resultante da soma das duas contribuicbes, com Nabarro-Herring
predominando para temperaturas mais altas e maiores tamanhos de grao, e
Coble na situagao inversa. Ambos os processos exigem que os graos deslizem
uns sobre os outros para que se mantenha a continuidade e se evite a
formacao de defeitos na forma de vazios [11].

A deformacdo por difusdo € um processo lento e predomina para
materiais com gréos pequenos, em condi¢des de altas temperaturas e tensdes
muito baixas.

Harper-Dorn é uma forma especial de fluéncia em que a lei constitutiva é
similar a da fluéncia difusional, porém o mecanismo envolve a escalagem de
discordancias a uma baixa densidade de discordancias que se mantém

constante, em um material com tamanho de grdo grande, de modo que a
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difusdo pelo contorno de grao seja desprezivel. Além do mais, a fluéncia de
Harper-Dorn ocorre por um mecanismo intergranular de discordancia, em que o
alongamento do grao ocorre sem a necessidade de deslizamento do contorno

de grao [11].

- Mecanismo de deslizamento de discordancias

Neste mecanismo, a deformacdo por fluéncia € controlada pela
movimentagcdo das discordancias em seus planos preferenciais de
deslizamento, onde os obstaculos encontrados (impurezas, atomos de soluto,
outras discordancias ou precipitados) sdo superados por ativagao térmica.

O efeito da ativagdo térmica promove a oscilagdo da linha de
discordancia em cunha ou aresta, fazendo com que a linha possa saltar de um
vetor de Burgers direcionada pela tensdo, formando uma dobra que pode
continuar se expandindo com relativa facilidade. Assim, a deformacao pode
continuar ocorrendo sob uma tensao inferior aquela que seria necessaria caso
nao houvesse a ativacdo térmica. O deslizamento cruzado também pode
permitir que discordancias em hélice suplantem obstaculos no seu plano de
deslizamento, particularmente para materiais com estrutura CFC e elevada

energia de falha de empilhamento [9, 10].

- Mecanismo de escalagem de discordancias

Em geral, para tensbes intermediarias e temperaturas elevadas, o
controle de fluéncia no estado estacionario € dado pelo mecanismo da
escalagem de discordancia. Considera-se que o controle da deformacéao
depende da movimentagdo de discordancias por escalagem e deslizamento

conjuntamente.
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Acredita-se que, a influéncia mais importante do mecanismo de
escalagem de discordancia seja o de facilitar a ultrapassagem dos obstaculos
para que haja continuidade do processo de fluéncia [9].

Os obstaculos ao deslizamento das discordancias sao superados pela
acao de processos termicamente ativados, que promovem a movimentagao de
vacancias e atomos intersticiais, sob a acdo da tensédo externa aplicada.
Superada a barreira, o deslizamento volta a ocorrer em toda a extensdo da

linha de discordancia.

- Mecanismo de deslizamento de contorno de grao

Envolve a movimentagdo de grdaos em relagdo aos seus vizinhos e a
acomodacao interna da deformacdo como condicdo para continuidade
estrutural.

A temperaturas elevadas, os graos de metais policristalinos podem
mover-se uns em relagdo aos outros por um processo de cisalhamento que
ocorre na diregdo dos contornos, sendo esse movimento favorecido pelo
aumento da temperatura e pelo decréscimo da taxa de deformacéo [5].

O deslizamento de contorno de grdo ndao é um mecanismo de
deformagado independente. Pode ser interpretado como consequéncia da
atuacdo combinada dos mecanismos de fluéncia por difusdo e fluéncia por
movimentacao de discordancias.

Geralmente nao apresenta contribuicdo significativa para a taxa de
deformagao, no entanto, o deslizamento de contornos de grados desempenha
papel importante no estagio terciario de fluéncia devido ao controle que exerce
sobre o mecanismo de fratura, estando relacionado com o inicio da fratura

intergranular.
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2.1.4 Mapas de mecanismos de deformacgao por fluéncia

Os mapas de mecanismos de deformagdo por fluéncia permitem
identificar o mecanismo mais atuante na deformacéo no estado secundario de
fluéncia em um material, dada uma determinada condicdo de tensdo e
temperatura.

A ideia inicial da construgao de tais mapas € atribuida a Weeterman [2],
e posteriormente desenvolvida por Ashby [10] e Mohamed e Langdon [13]. Nos
mapas, as regides de predominio de cada mecanismo sao estabelecidas num
campo definido por tensdo normalizada versus temperatura homologa, ou
alternativamente, num campo definido por taxa de deformagédo no estagio
secundario versus tensdo normalizada ou temperatura homaologa.

A figura 2.7 apresenta o mapa de deformagao de Frost e Ashby [14], o
qual identifica dominios de mecanismos de fluéncia em um grafico de tenséo
homodloga (razdo entre a tensao de ensaio e o médulo de cisalhamento, o/G)
versus temperatura homologa (razdo entre a temperatura absoluta de ensaio e
a temperatura absoluta de fusédo, T/T;). Os limites dos dominios sdo definidos
por locais pontuais em que a taxa de deformacdo para dois ou mais

mecanismos sdo idénticas.

Livre movimentagdo de discordancias
LU P Tensfoldeal ——--———————+
Movimentacéo de
9__ & discordancias
Lo}
o
T
5 103 - Fluéncia por
® discordancias
E
2
2 B 1072
] Fluéncia de Coble
[T}
. \
105 -
Taxa de fluéncia o
-8
10'%s 10 k\.
o 108
Fluéncia de
MNabarro
10*7 | 1 [ 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Temperatura Homologa, T/T;

Figura 2.7 — Mapa esquematico de deformagdo como funcdo da tensdo homoéloga e
temperatura homologa [Adaptado de 14].
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2.1.5 Dano acumulado e fratura por fluéncia

Em temperaturas baixas e intermediarias a deformacdo de materiais
policristalinos ocorre essencialmente através da deformacdo dos gréos e a
fratura se da de forma transgranular por clivagem. Com o aumento da
temperatura (acima de 0,4.Ty) a fratura geralmente ocorre de forma
intergranular com uma acentuada redugao na ductilidade [15].

De forma geral, a fratura intergranular por fluéncia ocorre em 04 etapas
[15]:

- nucleacao das cavidades intergranulares;

- crescimento destas cavidades;

- interligacéo das cavidades intergranulares formando micro-trincas;

- fratura intergranular através da propagacao da trinca principal.

A nucleacao das cavidades intergranulares ocorre preferencialmente na
superficie dos contornos de graos, sejam em suas faces (juncdo de dois
graos), arestas, (juncdo de trés graos) ou vertices (juncéo de trés graos ou
mais) [15].

A nucleagao das cavidades intergranulares pode ocorrer através de dois
mecanismos, sendo esses trincamento em aresta (ou tipo w) e cavitagao
lenticular (ou tipo r).

As trincas em aresta (tipo w) geralmente sdo associadas a condigdes de
fluéncia em altos niveis de tensdo e temperaturas moderadas. Iniciam-se
principalmente em pontos triplos de contornos de grdos como resultado do
deslizamento dos contornos de grados, como ilustrado na figura 2.8 a), e se
propagam ao longo daqueles contornos que sao aproximadamente normais a

tensao aplicada [16].
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Figura 2.8 — a) Trinca em aresta (tipo w) formada na jungéo de trés grédos, associada com o
deslizamento de contornos de grao, b) cavitagao lenticular (tipo-r) em contorno de gréo
transversal a tensao aplicada [16].

Cavidades lenticulares (tipo r) sdo formadas durante o estagio primario e
secundario de fluéncia em ligas e metais policristalinos e podem levar
diretamente ao estagio terciario de fluéncia e eventualmente a falha do metal
[16]. Estdo associados a temperaturas mais elevadas e tens6es mais baixas e
também dependem do escorregamento do contorno de grdo. Acredita-se que
essas cavidades se iniciam nos degraus dos contornos de gréo e em particulas
finas de fases precipitadas [5]. A figura 2.8 b) ilustra a ocorréncia da cavitagéo

lenticular na face de dois graos.

2.1.6 Parametrizacao e representacao da curva de fluéncia pelo método de

Larson-Miller

Utilizando como ponto de partida uma relacédo existente para avaliar os
efeitos do tempo e da temperatura no revenimento de acos, Larson e Miller [17]
adaptaram esta relagcdo para o comportamento em fluéncia e ruptura em

fluéncia e a aplicaram aos dados existentes para diversas ligas.

Considerando que tanto a fluéncia quanto o revenimento sao processos
que obedecem a teorias baseadas em taxas, sendo a equacéo para as taxas

expressa da seguinte forma
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&= Ae 2OV RT Eq. (2.4)

onde, ¢ é a taxa (de fluéncia ou revenimento), A uma constante, Q(S) a energia
de ativagao para iniciar o processo nas condi¢gdes consideradas, R a constante

dos gases ideais e T a temperatura absoluta.

E no caso do revenimento, a relagcao entre o tempo de revenimento e a
temperatura de revenimento para uma dada dureza pode ser derivada a partir

da Equacao (2.4) e escrita da forma abaixo

T(C +logt) =constante Eq.(2.5)

onde T é a temperatura absoluta, C uma constante do material e t o tempo.

Sendo assim, Larson e Miller [17] assumiram as semelhangas entre o
processo de revenimento e fluéncia e adaptaram a Equacao (2.5) para o

parametro indicado abaixo

T'(20 + logtr) = constante Eq.(2.6)

onde, T é a temperatura absoluta (em Rankine), t. o tempo de ruptura (em

horas) e no lugar da constante C adotou-se o valor 20.

Segundo os autores, se a tensdo de ruptura for tomada como uma
funcdo do parametro (2.6), todos os pontos devem convergir para uma unica
curva, sem considerar a temperatura na qual o teste foi realizado. Tal curva foi
chamada de “curva mestra de ruptura por fluéncia” visto que, na verdade, se
trata de uma superposicdo de varias curvas de ruptura a diferentes
temperaturas, onde o parametro (2.6) tem a funcdo de modificar o tempo para

que as varias curvas convergem para uma unica linha.

Aplicando o parametro proposto em mais de 40 diferentes tipos de ligas
e considerando a variedade dos materiais analisados e o grande intervalo de
tempo e temperatura utilizados, uma notavel correlagcéo foi demonstrada, onde
a maioria dos dados experimentais se manteve dentro de uma variacdo de

110% em relagao a curva de ruptura mestra e os desvios encontrados (maxima
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variagdo encontrada de 25%) foram considerados serem devido a erros

experimentais.

O método permite a representacao completa da caracteristica de ruptura
por fluéncia de uma liga através de um unico grafico de onde e, a partir de
testes de curta duragdo a temperaturas mais altas, permite determinar
comparativamente, dados para longa duragdo a temperaturas mais baixas,
prevendo um comportamento e economizando tempo e dinheiro.

Neste trabalho a metodologia de Larson-Miller sera utilizada como
ferramenta para a andlise comparativa das ligas. Diversas outras metodologias
de parametrizagdo estdo disponiveis, tais como Goldhoff-Sherby [18], Orr-
Sherby-Dorn [19], Manson-Haferd [20], Manson-Succop [21], White-Le May

[22], porém n&o serao aqui abordadas.

2.2 Mecanismos de aumento da resisténcia mecanica a altas temperaturas

Os métodos utilizados para o aumento das propriedades mecanicas de
ligas metalicas em altas temperaturas, de forma geral, se utilizam da criagao de
meios que dificultem a ocorréncia dos mecanismos de deformacgao (bloqueio de
discordancias). Contudo, estes mecanismos tendem a contribuir para a
reducao da ductilidade do material.

Entre os meios utilizados para o aumento das propriedades mecanicas a
temperaturas elevadas, pode-se encontrar a formacao de solugio solida, tanto
substitucional quanto intersticial, a formacédo de precipitados, o encruamento
por deformagdo e o ancoramento por contornos de gréo, todos eles visando
formas de bloqueio de discordancias.

A formacado de precipitados € um dos principais mecanismos de
aumento da resisténcia mecanica atuante neste trabalho, por isso é

brevemente abordado na sequéncia.
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2.2.1 Formacao de precipitados

Precipitados sdo compostos formados através da combinagdo quimica
entre diferentes elementos quimicos, vindo a ser uma segunda fase presente
na microestrutura do material. Na precipitacdo o processo de formacido é
difusional sendo o tempo e a temperatura variaveis importantes [23].

Geralmente, elementos ligantes, tanto intersticiais, tais como C, N e B,
quanto substitucionais, tais como Mo, Mn, Ti, Nb, Zr, V, W, Cu, Al, etc., séo
adicionados as ligas metalicas para se obter as propriedades necessarias.

Contudo, a adigdo de elementos ligantes, geralmente resulta na
formacgao de carbonetos, nitretos, boretos e intermetalicos. Essas fases nem
sempre sao desejadas, sendo assim necessario um conhecimento das reagdes
de precipitacao, a fim de se evitar deterioragcao das propriedades mecanicas e
quimicas do material.

A manutencgao das propriedades mecanicas dos materiais metalicos em
altas temperaturas ¢é dependente da estabilidade da microestrutura,
particularmente da formacao, dissolugdo e engrossamento de precipitados,
bem como da interagdo destes com as discordancias. O importante papel da
precipitacdo na obtencdo das propriedades de mecéanicas tem sido
extensivamente estudado e entendido [23].

Entre os precipitados de maior interesse para este trabalho, se destacam

os carbonetos, que tém sua formacéao discutida na sequéncia.

2.2.2 Formacgao de Carbonetos

O termo carboneto, por convencao, s6 € aplicado a um composto
formado por C e outro elemento de menor ou igual eletronegatividade [24].

Na formacao dos carbonetos, trés caracteristicas sdo essenciais:

i) a eletronegatividade dos elementos envolvidos;

ii) o tamanho dos atomos dos elementos;
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iii) a natureza do tipo de ligagcado desses atomos.

Os carbonetos podem ser divididos em 04 categorias, sendo as

seguintes:
i) Carbonetos intersticiais (formados pelos elementos Ti, Zr, Hf
(Grupo 1V), V, Nb, Ta (Grupo V), Cr, Mo e W (Grupo VI);
ii) Carbonetos covalentes (formados pelos elementos B e Si);

iii) Carbonetos intermediarios (formados pelos metais de transi¢cao
dos Grupos VIl e VIII);

iv) Carbonetos semelhantes ao sal (formados pelos elementos dos
Grupos |, Il e IlI).

Devido aos interesses deste trabalho, somente serdo abordados os
carbonetos do tipo intersticiais.

Carbonetos intersticiais sdo compostos cristalinos formados por um
metal hospedeiro e C. Os atomos do metal geralmente estdo arranjados em
uma estrutura compacta e os atomos de C ocupam espacgos intersticiais na
estrutura [24,25].

Tal modelo estrutural estabelece restricdes de tamanhos sobre os dois
elementos envolvidos, pois a relagado entre os atomos precisa proporcionar a
disponibilidade de espacos interstiticiais adequados aos atomos de C.

A razdo entre o raio do atomo intersticial e o raio do atomo do metal
hospedeiro deve ser menor que 0,59 para uma estrutura intersticial ser
formada.

Dos elementos de transigdo, apenas 09 metais se ajustam ao critério
das restricbes de tamanho. Esses metais estao indicados na tabela 2.1 bem

como o valor obtido para a razdo entre os raios carbono/metal.

Tabela 2.1 — Raz&o entre o raio atdmico de C e o raio atbmico do metal hospedeiro [Adaptado
de 24].
Grupo IV Grupo V Grupo VI

CITi 0,526 CN 0,576 C/Cr 0,609
Cizr 0,483 C/Nb 0,530 C/Mo 0,556
C/Hf 0,486 C/Ta 0,529 Cw 0,553

Limite para a formacao intersticial: 0,59.
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A razao entre os raios atdmicos dos elementos constituintes também é
um fator determinante no tipo de estrutura cristalina a ser adotada pelo
composto. As principais composi¢des e estruturas dos carbonetos intersticiais
estao reunidas na tabela 2.2. A tabela mostra que a complexidade da estrutura
e da composigado de um carboneto intersticial aumenta com o numero do grupo,

mas é similar dentro de cada grupo.

Tabela 2.2 — Principais estruturas e composigdes dos carbonetos intersticiais [24-27].

Grupo IV Grupo V Grupo VI
TiC4x (cfc) V,C (hcp) Cr,3Cs (cfc)
V,Cs* Cr,Cz *
VsCs* Cr3C; (hex)
VgCy*
VC (cfc)
ZrCy.x (cfc) Nb,C (hcp) Mo.C (hcp)
Nb5C,* Mo3C,*
Nb,C* MoC (hex)
NbC (cfc)
HfC4.x (cfc) Ta,C (hcp) W,C (hcp)
TazCy* WC (hex)
Ta,Cs*
TaC (cfc)

cfc = cubica de face centrada; hcp = hexagonal compacta; hex =
hexagonal simples e * ndo identificada.

Na formagédo de um carboneto a diferenca na eletronegatividade entre o
C e o outro elemento é um fator importante na determinagao da natureza do
composto. Na formagao de carbonetos intersticiais essa diferenca é grande,
onde, a eletronegatividade do C ¢ alta (2,5) enquanto a eletronegatividade dos
metais de transicdo € baixa. A diferenga entre as eletronegatividades do C e a

do metal hospedeiro € indicada na tabela 2.3.
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Tabela 2.3 — Diferencga entre a eletronegatividade do C e do metal hospedeiro [24].
Grupo IV Grupo V Grupo VI

C-Ti 1,0 C-v 0,9 C-Cr 0,9

C-Zr 1,1 C-Nb 0,9 C-Mo 0,7

C-Hf 1,2 C-Ta 1,0 C-W 0,8
Eletronegatividade do C: 2,5.

A temperatura de fusédo de alguns carbonetos intersticiais bem como de

seus respectivos metais hospedeiros estdo indicadas na figura 2.9.
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Figura 2.9 — Ponto de fus&o de carbonetos intersticiais e seus respectivos metais hospedeiros
[Adaptado de 24].

Pela figura 2.9 se tem que todos os carbonetos intersticiais
apresentados possuem pontos de fusdo superiores a 2000 °C, o que os

classifica como refratarios.
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Nota-se também que os carbonetos do Grupo IV possuem maiores
pontos de fusdo do que seus metais hospedeiros. Essa diferenga entre os
pontos de fusdo € menor para os carbonetos do Grupo V. Ja nos carbonetos do
Grupo VI ocorre o inverso, ou seja, os metais hospedeiros possuem maiores
pontos de fusdo do que seus respectivos metais hospedeiros.

O calor de formagao de alguns carbonetos intersticiais sao indicadas na
figura 2.10.
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Figura 2.10 — Calor de formacgao dos carbonetos intersticiais [Adaptado de 24].

Pelas caracteristicas dos pontos de fusdo e calor de formagao
apresentados pelos carbonetos, nota-se que os carbonetos do Grupo IV
possuem grande estabilidade, seguidos pelos carbonetos do Grupo V e VI.

Resumindo, para os carbonetos intersticiais, a diferenca entre a

eletronegatividade do C e do outro elemento é grande. O atomo de C possui
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raio atbmico muito menor do que o outro elemento, permitindo que o atomo de
C ocupe espacos intersticiais. A ligagao é parcialmente covalente e ibnica, mas
na maior parte metalica o que explica por que os carbonetos intersticiais se
assemelham aos metais.

Destaca-se que, os carbonetos intersticiais possuem diversas
caracteristicas, como por exemplo:

- sua estrutura intersticial leva a uma combinagéo de ligagdes metalica,
ibnica e covalente;

- combinam as propriedades fisicas das ceramicas com as propriedades
elétricas dos metais, isto €, elevada dureza e resisténcia e alta condutividade
térmica e elétrica;

- possuem elevados ponto de fusdo (> 1800 °C), estabilidade térmica e

quimica. Por isso também sao chamados de carbonetos intersticiais refratarios.

2.2.3 Formagao e precipitagdao de compostos intermetalicos

A adicao de determinados elementos em acgos inoxidaveis austeniticos e
super-ligas, podem dar origem a diversos compostos intermetalicos ou influir na
estabilidade de outras fases. Exemplo disso séo as fases o, x, Y, G, Laves, etc.

Neste trabalho, de forma especial é abordada a fase G. As demais fases
nao serdo consideras, pois as ligas estudadas apresentam balango quimico
nao favoravel a precipitacdo destas fases.

A precipitagao da fase G é resultado da instabilidade do NbC em relagao
a esta, e poderia ocorrer nos contornos de grao ou distribuida na matriz. Essa
fase apresenta estrutura CFC com pardametro de rede de 1,13 nm e
estequiometria NijgNbeSi;. A formacdo desta é favorecida ndo somente pela
presenca de Nb acima da relagao estequiométrica, mas também pela presenca
de C nédo combinado [26,28].

Atualmente, a presenca desta fase tem sido associada a queda de
ductilidade a temperatura ambiente e redug¢ao do tempo de ruptura em fluéncia.

Parte das propriedades mecanicas podem ser restauradas com o uso de
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tratamento térmico de solubilizagdo do material [29]. Estudos abordando a

precipitacao e influéncia desta fase ainda sao escassos.

2.3 Fundigao por centrifugag¢ao horizontal

O processo de fundi¢cdo por centrifugagdo é um processo relativamente
antigo, sendo a primeira patente do processo datada de 1809, na Inglaterra. O
primeiro uso industrial da técnica ocorreu em 1849, nos Estados Unidos,
produzindo tubos de ferro fundido, e finalmente na década de 1920, com o
maior entendimento dos principios aplicados a liquidos em rotacédo e extensao
destes a liquidos metalicos, foi desenvolvido um modelo matematico para o
processo [30].

A fundicdo por centrifugacdo pode se dar de duas formas, horizontal e
vertical. De forma geral, ambas sdo muito semelhantes. Neste trabalho o
meétodo horizontal sera abordado e utilizado.

No processo de fundigcao por gravidade, o molde onde o metal liquido é
vazado e solidificado, € mantido estatico durante todo o processo. Ja no
processo de fundi¢do por centrifugagéo horizontal, o metal liquido é vazado em
um molde de geometria cilindrica em rotacdo em torno de seu eixo central. A
forca centrifuga gerada pela rotacdo do molde leva o metal liquido a preencher
o0 molde em toda a sua extens&o, e o empurra e 0 mantem contra a superficie
interna do molde. A rotagdo do molde é mantida até a solidificagcdo do metal,
gerando assim pecas fundidas na forma de tubos sem costura, com as
dimensdes delimitadas pelo molde utilizado [30-32].

O processo pode ser resumido nas seguintes etapas, apresentadas na
figura 2.11.

1 — ApoOs pronto, uma quantidade pré-determinada do metal liquido é
transportada do forno para a centrifuga com a utilizacdo de um cadinho de
transferéncia (panela de transferéncia) (figura 2.11 a);

2 — Em paralelo, o molde é rotacionado lentamente enquanto & pré-

aquecido a uma determinada temperatura e revestido de uma suspensao
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ceramica (tinta refrataria), que seca e adere a superficie interna do molde
(figura 2.11 b);

3 — Com o auxilio do funil de vazamento (bica de vazamento), o metal
liquido é vazado para o interior do molde, que neste momento ja se encontra
na rotacao pré-estabelecida (figura 2.11 c);

4 — O molde é mantido em rotacdo por um determinado periodo de
tempo, permitindo que o metal liquido preencha-o uniformemente e inicie o
processo de solidificacao (figura 2.11 d);

5 — Na sequéncia, o molde é resfriado com o auxilio de jatos d’agua,
preservando o molde e aumentando a velocidade de solidificagdo do metal
(figura 2.11 e);

6 — A peca, solidificada na forma de tubo sem costura, é entao retirada

do interior do molde (figura 2.11 f).
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Figura 2.11 - Etapas caracteristicas do processo de fundigao por centrifugagéo horizontal.
Fotos: Cortesia da ENGEMASA Engenharia e Materiais Ltda.

O processo de fundicdo centrifuga apresenta grande flexibilidade dos
materiais que podem ser fundidos por essa técnica, nas caracteristicas e

propriedades dos mesmos e nas dimensdes dos produtos finais.
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Além dos fatores citados acima, agos fundidos por centrifugagdo, bem
como ligas néo ferrosas, apresentam melhores propriedades mecanicas (como
resisténcia, ductilidade e tenacidade) que analogos fundidos
convencionalmente por gravidade em molde de areia. O principal motivo para
tal melhoria esta diretamente ligado a microestrutura menos grosseira obtida na
centrifugagédo, devido a maior taxa de resfriamento imposta na fundigéo
centrifuga, promovida pelo molde metalico geralmente empregado e pelo
resfriamento forgado por agua, bem como a menor quantidade de inclusdes no
interior da peca [30].

A centrifuga horizontal consiste, de forma geral, de um eixo horizontal
ligado a roletes onde o molde, de geometria cilindrica, € apoiado. Um motor
elétrico ligado ao eixo horizontal proporciona a rotagao, que é transmitida para
0 molde através dos roletes ligados ao eixo horizontal [32].

Na figura 2.12, é apresentado um desenho esquematico de uma

centrifuga horizontal.
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Figura 2.12 — Principais elementos de uma centrifuga horizontal [Adaptado de 33].

O molde pode ser produzido em varios materiais distintos, podendo ser
confeccionados em ligas metalicas, areia e grafite. Os moldes em ligas
metalicas sdo os mais comuns, sendo principalmente fabricados em ferro

fundido, acos e ligas de cobre. Dentre os trés, o mais comumente empregado é
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o de ago, que resiste a maiores forgas centrifugas e apresenta maiores vidas
uteis [31,32].

Os principais parametros do processo de centrifugacado sao: temperatura
de vazamento, temperatura do molde e velocidade de rotagdo. Na sequéncia

breve descricdo é dada sobre a influéncia de cada parametro.

Temperatura de vazamento

A temperatura de vazamento (grau de superaquecimento) do metal é
estabelecida em funcéo da liga a ser vazada, do tamanho do molde e de suas
propriedades fisicas [30]. No caso da centrifugacdo em moldes permanentes
(caso mais comum na pratica da fundigdo centrifuga), o superaquecimento
necessario é frequentemente 0 mesmo necessario para a fundicdo estatica em
moldes permanentes [31]. Na pratica, as temperaturas de vazamento podem
ser menores que as necessarias para a fundi¢cao estatica, pois a rotacdo do
molde aumenta a velocidade e energia cinética do metal liquido, resultando em

maior mobilidade deste, quando comparado a fundigao estatica [31].

Temperatura do molde

A temperatura inicial a qual o molde deve ser aquecido para o processo
de centrifugacdo varia de acordo sua espessura, com o tipo da liga a ser
fundida e espessura do produto a ser obtido [30].

A temperatura inicial do molde pode variar entre 70 e 400°C,
dependendo do metal a ser fundido. Para executar a secagem do recobrimento
a minima temperatura de aquecimento € da ordem de 120°C, dependendo da
composi¢cao do veiculo utilizado. Molde de maquinas onde altas taxas de
producdo sao exigidas, as temperaturas de aquecimento do molde podem
variar de 200 a 260°C, inclusive com alguns tipos de pecgas necessitando de
temperaturas da faixa de 315 a 425°C [31,32].

O aquecimento inicial do molde, além de reduzir o choque térmico
promovido pelo vazamento do metal no molde, auxilia na evaporagcdo do
veiculo do recobrimento interno do molde e, principalmente, retarda a

solidificacdo do metal liquido, garantindo que a solidificacdo se inicie apenas
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quando o molde estiver preenchido. A elevacdo da temperatura do molde,
como verificado também para a fundigdo estatica, exerce uma funcéo
semelhante a elevagao da temperatura de vazamento. Em casos onde os
moldes apresentam comprimentos relativamente grandes o metal liquido perde

temperatura conforme preenche e percorre a extensao do molde.

Velocidade de rotagao

A rotacdo do molde cilindrico gera uma forga centrifuga na diregao
radial, no sentido do seu centro para superficie interna, de forma que o metal
liquido € empurrado contra a parede do molde. A forca desenvolvida € funcao
da velocidade de rotacdo, do didmetro do molde e da densidade do metal

liquido e € dada por:

B e 2. N B Eq. 2.7)
)
onde m é a massa de metal, N é o a velocidade de rotagdo (revolugbes por
minuto), g a aceleragao local da gravidade e D o didametro do molde.

A unidade usual de medida para a for¢ca centrifuga empregada nos
processos de centrifugacdo é o G, que consiste em multiplos da forga
gravitacional [30, 32].

As forcas empregadas na fabricagdo de pecas tubulares por
centrifugagdo horizontal podem ser tdo baixas quanto 20G, entretanto na
pratica industrial, tubos e dutos sédo produzidos utilizando-se forgas na faixa
entre 40 e 60G, e em alguns casos, forcas maiores que 120G podem ser
empregadas na producédo de metais de alta liga [31].

A velocidade de rotacdo considerada ideal é aquela que causa rapida
adesdo do metal liquido ao molde com o minimo de vibragdes, para resultar em
uma pega de estrutura mais uniforme. Velocidades muito baixas de rotacao
podem causa escorregamento entre a camada solidificada e o metal ainda no
estado liquido, resultando em acabamento superficial ruim, enquanto

velocidade muito elevadas podem levar a vibragdes excessivas, resultando em
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segregacao circunferencial e mesmo tensdes circunferenciais altas o suficiente
para promoverem clivagem radial e trincas circulares durante a contragdo na
solidificacao [31,30].

A forga centrifuga gera um gradiente de pressdo no metal liquido através
da espessura do tubo, causando separagao de constituintes de menor
densidade (como escorias, inclusdes e impurezas n&o-metalicas) no diametro
interno, bem como nas extremidades em decorréncia da for¢ca centripeta.
Entretanto esta regido rica em impurezas ¢é pequena, podendo ser
posteriormente removida por usinagem da superficie interna e por corte e

descarte das pontas do tubo [31].

2.3.1 Solidificagcao de ligas fundidas por centrifugagao

Na fundicdo centrifuga horizontal, a solidificagdo se inicia no metal
liquido em contato com a superficie interna do molde e prossegue em diregcao
radial no sendo do centro da circunferéncia, através da espessura da peca
fundida. Independente da(s) fase(s) que primeiro solidifica(m), algumas
caracteristicas sdo comuns na macroestrutura de centrifugados. A
macroestrutura mais comumente encontrada em centrifugados de ligas
ferrosas é formada de uma regido muito fina de graos colunares (regido
coquilhada), seguida de uma regido com graos colunares maiores, paralelos e
orientados radialmente e, por fim, uma regido de graos equiaxiais (figura 2.13
a)). A estrutura apresentada na figura 2.13 b) pode ser encontrada em acgos
que se solidificam como ferrita, onde as areas colunares podem nao estar
presentes dependendo da combinacdo de superaquecimento e espessura de
recobrimento do molde. Ligas ferrosas que se solidificam como austenita &
bastante comum obter-se estruturas 100% colunares. Vibra¢des excessivas
durante o processamento pode acarretar em microestruturas equiaxiais em
bandas, devido a recirculagdo de liquido durante a solidificagéo (figura 2.13 c))
[30].
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Figura 2.13 — Microestruturas tipicas encontradas em ligas ferrosas centrifugadas. (a) Camada
colunar fina, seguida de graos colunares orientados e uma zona de graos equiaxiais, (b)
estrutura constituida completamente por graos equiaxiais e (c) estrutura formada por bandas
de graos equiaxiais de varias faixas de tamanhos. [Adaptado de 30].

A fragcdo da regido colunar e, por consequéncia, a fragdo da regido
equiaxial, varia de acordo com varios fatores que podem ser controlados de

forma a se obter uma fracdo determinada de cada regido. Sendo esses:

Taxa de resfriamento: quanto menor, maior a fracdo de graos
colunares. Pode-se diminuir a taxa de resfriamento aumentando a temperatura
de vazamento (superaquecimento), por diminuicdo do resfriamento, aumento
da espessura da tinta refrataria utilizada para recobrir a parede do molde e

alterando-se o material do molde por um que apresente menor condutividade

térmica.

Composicao quimica: maiores teores de elementos de liga levam a
uma diminuigdo da regido colunar, devido ao maior efeito de rejeicdo de soluto

na frente de solidificacao, levando a maior superesfriamento constitucional.

Adicao de inoculantes: promovem o aumento da taxa de nucleacéo de

solidos no seio do liquido, refinando a estrutura.

Turbuléncia no fluxo: vibracbes ocasionadas por velocidades de
rotacdo excessivas, mau alinhamento do eixo da centrifuga, ou mesmo
turbuléncia intencional por aplicagdo de agitacdo magnética [34-36] favorecem
o desenvolvimento de graos equiaxiais por nucleagao dindmica [37], reduzindo

o comprimento da regido colunar.
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2.4 Aliga HP

A liga HP é um aco inoxidavel austenitico da classe Fe-Ni-Cr que possui
estabilidade mecanica a altas temperaturas e resisténcia a oxidagao e
carburizacgéo, sendo utilizado em aplicagdes até a temperatura de 1100 °C [38].

No nome HP, a letra H vendo do inglés “heat’, indicando que este ago
pertence a uma classe de ligas com propdsito de resisténcia ao calor, onde
todas essas iniciam com a letra H, ex. HH, HK, HP, HW, etc. A letra P indica a
concentragao tipica dos elementos Cr e Ni na liga, conforme indicado na figura
2.14, onde é possivel verificar que a letra P corresponde a uma concentragéao
nominal de 25,0 %p. de Cr e 35,0 %p. Niquel. Esse sistema de nomenclatura
foi estabelecido pela antiga ACI (Alloy Casting Institute, atual Steel Founders’

Society of America) para a classe de agos inoxidaveis fundidos.
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Figura 2.14 — Sistema de nomenclatura da antiga ACI para agos inoxidaveis fundidos, que
relaciona a segunda letra do nome da liga com a concentragdo de Cr e Ni contido [Adaptado de
39].

No processo de fundi¢cao por gravidade, a liga HP possui seus requisitos

quimicos, mecanicos e de fabricacdo estabelecidos pela norma ASTM A297,

sendo assim uma liga normatizada [40].

Sua composicdo quimica € indicada na tabela 2.4.



33

Tabela 2.4 — Composigdo quimica estabelecida para a liga HP, fundida por gravidade [40].
Composigao (%p.)*
C Mn Si P S Cr Ni Mo
HP 25Cr/35Ni 0,35-0,75 2,00 2,50 0,040 0,040 24-28 33-37 0,50
* valor maximo onde o intervalo ndo € indicado.

Grau Tipo

Os requisitos minimos exigidos para a liga HP em um teste de tragéo a

temperatura ambiente estdo apresentados na tabela 2.5.

Tabela 2.5 — Requisitos mecanicos para o ensaio de tragdo da liga HP fundida por gravidade

[40].
Grau Tivo Limite de resisténcia Tensédo de escoamento  Alongamento
P (MPa) (MPa) (%)
HP 25 Cr/ 35 Ni Min. 430 Min. 235 Min. 4,5

Apos ser fundida por gravidade a liga HP nao necessita de tratamento
térmico.

Considerando o processo de fundigao por centrifugacéo, neste caso, néo
ha norma estabelecida por qualquer sociedade que estabelega os requisitos

quimicos, mecanicos e de fabricagao.

2.4.1 Caracteristicas microestruturais da liga HP

A liga HP é classificada como sendo da classe Fe-Ni-Cr, possuindo
matriz austenitica (y) e ndo apresentando a formacdo de ferrita nem a
precipitacdo de fases fragilizantes como, por exemplo, a fase sigma (o) [39].

Essa estabilidade € devido ao seu elevado teor de Ni, como pode ser
verificado no corte isotérmico a 900 °C do diagrama ternario Fe-Ni-Cr
apresentado na figura 2.15 onde € indicado a regido composicional da liga HP
[41].
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Figura 2.15 — Corte isotérmico a 900 °C em diagrama de fase Fe-Ni-Cr [Adaptado de 41].

Sua microestrutura é constituida de carbonetos de Cr nos contornos de
graos e nas regides interdendriticas da matriz austenitica de morfologia
dendritica.

Pode-se descrever a sequéncia de solidificagdo como sendo a seguinte:

L (liquido) = L (liquido) + y (austenita)

A primeira fase a se solidificar € a matriz austenitica (y), composta
basicamente por Ni, Fe e Cr. No decorrer da solidificagdo, os atomos de C e Cr
(soluto) sdao segregados pela frente de solidificagcdo para a parte liquida
residual do metal. A concentragcéo de soluto aumenta gradualmente no metal
liquido residual até finalmente atingir a composigéo eutética, ocorrendo assim a

formagao dos carbonetos eutéticos.

L (liquido) = y (austenita) + carboneto
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Os espacos interdendriticos e os contornos de grao sao os ultimos locais
a se solidificarem [42].
A figura 2.16 (a) apresenta a microestrutura tipica para a liga HP na

condigao bruto de fundigao.

' "'u"-..‘.‘p

C E i~ _
Figura 2.16 — Aspecto microestrutural tipico da liga HP na condic¢ao a) bruta de fundigéo e b)
envelhecida [43].

A microestrutura da liga HP se mantém austenitica em toda a faixa de
temperatura de servico. Apos exposigao a temperaturas elevadas, carbonetos
intradendriticos sao precipitados na matriz, geralmente, na forma My3Cg, onde
M significa metal, sendo em sua maioria Cr, possuindo também Fe e Mn. Isso
ocorre devido ao C e Cr que estdo em solucdo solida supersaturada se
combinarem formando assim os carbonetos precipitados no estado sélido. Os
carbonetos eutéticos também sofrem uma mudanga composicional de M;C;
para My3Cgs devido a menor oferta de C disponivel [44]. A figura 2.16 (b) indica
a precipitagdo dos carbonetos intradendriticos na matriz da liga HP apds

envelhecimento.

2.4.2 Caracteristicas mecanicas da liga HP a temperaturas elevadas

No intervalo de tensdo e temperatura na qual esse tipo de material
opera, o processo de fluéncia dominante € o de alta temperatura (ou de
Andrade) onde as altas temperaturas permitem a escalagem de discordancias

promovida por difusdo atdbmica. Nestes casos, os principais mecanismos de
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deformagédo por fluéncia sédo difusdo, movimentagdo de discordancias e
deslizamento de contornos de grdo. Assim, pode-se dizer que a taxa de
deformacgao por fluéncia € a soma da contribuicido da taxa de deslizamento de
grao e da contribuicdo da taxa de deformacéao de grao [45].

Para a liga HP, pode-se associar o controle da taxa de deslizamento de
grao e da taxa de deformagédo de grdo com os carbonetos interdendriticos e
intradendriticos, respectivamente.

Assim, de forma genérica, pode-se ilustrar:

Taxa de deformacao Taxa de deslizamento Taxa de deformacéo
= +
por fluéncia de contornos de grao de gréo
Carbonetos Carbonetos
interdendriticos intradendriticos

Poucas informagdes sobre as propriedades mecanicas a temperaturas
elevadas estao disponiveis sobre a liga HP, sendo a maior fonte de dados o
trabalho publicado pelo National Research Institute for Metal (NRIM) do Japao
[46].

De forma resumida, os valores tipicos para as propriedades de tragao a

temperaturas elevadas da liga HP s&o apresentados na tabela 2.6.

Tabela 2.6 — Valores tipicos para as propriedades de tragcéo da liga HP* [39, 46, 47].

Temperatura Limite de resisténcia Tenséo de Alongamento Reducgao de area

(°C) (MPa) escoamento (MPa) (%) (%)

Ambiente 510 262 14 15
200 427 178 15 17
400 427 163 19 19
500 406 157 19 21
600 374 150 19 21
700 348 167 16 15
750 313 182 16 25
760 296 200 15 -
800 251 152 20 25
870 179 121 27 -
900 154 95 30 44
980 100 76 46 -
1050 68 63 38 -

* Taxa de deformagéo conforme norma.
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O comportamento da resisténcia a tragdo, da tensdo de escoamento, da
reducao de area e do alongamento em funcdo da temperatura para liga HP
esta indicado na figura 2.17, elaborado a partir dos dados indicados na tabela

anterior.
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Figura 2.17 — Propriedades mecanicas da liga HP a temperaturas elevadas.

Esse grafico apresenta boa correspondéncia com a figura 2.18, onde
ambos indicam razoavel manutencdo das propriedades de tragcao da liga até
temperaturas proximas a 700 °C, seguidos de diminuigdo da resisténcia e

aumento da ductilidade para temperaturas mais altas.
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Figura 2.18 — Comportamento das propriedades de tracdo em fungao da temperatura para a
liga HP [Adaptado de 39].

A tabela 2.7 indica valores tipicos para as propriedades de fluéncia da

liga HP, obtidos a partir das literaturas encontradas.

Tabela 2.7 — Valores tipicos para ensaios de fluéncia para a liga HP [46, 47]

Tensdo  Temperatura  Tempo de Alongamento Redugao de Taxa deformacéao

(MPa) (°C) ruptura (h) (%) area (%) minima (1/h)
69 850 151 14 23 -
53 850 871 5 8 -
53 900 139 14 33 -
46 982 20 24 - 6,2x 107
40 982 43 20 - 22x10°
35 982 110 15 - 8,0x10™
35 1050 8 23 - -
33 900 2735 5 11 -
33 1000 102 21 42 -
30 1050 25 20 - -
26 900 9998 4 5 -
26 950 2108 6 10 -
24 1050 111 16 - -
20 900 33197 4 3 -
20 1000 2299 7 8 -
20 1050 252 10 - -
20 1100 87 13 36 -
17 1050 700 9 - -
14 1000 8041 8 11 -
14 1100 443 8 18 -
10 1000 30379 14 12 -

10 1100 1529 11 11 -
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A partir dos resultados de fluéncia, obteve-se o expoente da lei potencial
(n) para a liga HP no valor de 7,5.

Na liga HP, os carbonetos de Cr eutéticos formam uma rede continua na
maior parte dos contornos dendriticos. Esse arranjo de carbonetos beneficia o
escorregamento de gréo e, por conseguinte, a nucleagdo e o crescimento de
cavidades [47].

Com o intuito de melhorar as propriedades mecanicas a temperaturas
elevadas, desde o inicio da década de 1990 pesquisadores [48-50] tem
realizado estudos sobre os efeitos na microestrutura e propriedades mecanicas
da liga HP devido a variagbes na concentragao de elementos de liga, bem
como a adi¢ao de outros elementos modificantes, ndo pertencentes a liga.

Na sequéncia é apresentada uma breve revisao contendo os efeitos na

liga HP devido a essas variagdes e adigdes.

2.4.3 Efeitos das variagoes nos elementos de liga e adicao de elementos

modificantes na liga HP

2.4.3.1 Influéncia da adi¢cao de Nb na liga HP

Barbabela e co-autores [48] realizaram uma investigagéo do papel do Nb
em modificar a microestrutura de ligas HP na condicdo bruto de fundicéo e
envelhecida, através da fabricacdo de 04 ligas com diferentes teores para o
elemento Nb (0; 0,69; 1,23 e 1,97 %p) pela técnica de fundigdo por gravidade.
Assim as ligas passaram a serem conhecidas como ligas HPNb, significando
ligas HP modificadas com a adicao de Nb.

Na Figura 2.19 a) os autores apresentam a microestrutura obtida para a
amostra sem adicdo de Nb na condigdo bruto de fundicdo. Esta apresenta

matriz austenitica e cabonetos de Cr interdendricos do tipo M;Cs.
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Figura 2.19 — Microestruturas das ligas HPNb com diferentes concentragées de Nb: a) 0 %p.,
b) 0,69 %p., c) 1,23 %p. e d) 1,97 %p [12].

Quanto maior a adicdo de Nb maior o refinamento da microestrutura
bruta de fundicdo, como pode ser visto na figura 2.19 de b) a d), como
consequéncia da formagcao de cabonetos do tipo NbC. Nestas amostras a
concentragdo de M;Cs; diminui com o aumento da concentracdo de Nb e
consequente aumento da formagao de NbC.

Na liga com maior adigdo de Nb (figura 2.19 d)) a concentragdo de NbC
predomina sobre a concentracdo de carbonetos de Cr, e estes se apresentam
na forma M23Ce.

Apos envelhecimento a 900 °C por 1000 horas todas as amostras
apresentam precipitados intradendriticos do tipo M23Cs sendo essa precipitacéo
mais refinada a medida que a adigcdo de Nb aumenta, e os cabonetos eutéticos
M,C3 transformaram-se completamente em M23Ces. As amostras com adicéo de
Nb exibiram uma transformacdo parcial dos NbC em um complexo siliceto
contendo Ni e Nb, conhecido como fase G (NiysNbgSi7), com estrutura do tipo

CFC e parametro de rede ap ~ 1,07 nm.
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Em continuagao ao trabalho citado acima [48], Soares e co-autores [49]
investigaram a estabilidade estrutural de ligas do tipo HP contendo Nb. Para
isso, examinaram as mudancas microestruturais resultantes de diferentes
temperaturas de envelhecimento (700, 900 e 1100 °C) e da adigdo de Nb em
diferentes concentragdes (0; 0,69; 1,23 e 1,97 %p). No final, relacionaram as
mudancas microestruturais com os resultados obtidos nos testes de fluéncia
em cada condigéo.

A figura 2.20 apresenta um diagrama de barras indicando a fragcédo em
peso (%p.) de cada tipo de carboneto precipitado na condicdo como fundido
em funcéo da adi¢cao de Nb. Pode-se notar que a concentragdo de carbonetos
de Cr (CrsC3) diminui com o aumento da concentragdo de Nb e ha um
consequente aumento de carbonetos de Nb (NbC).

Apods envelhecimento a 700 °C por 1000 horas, os carbonetos de Cr
eutéticos mantém suas estequiometria M;C3, mas apds envelhecimento a 900
e 1100 °C por 1000 horas, todos os carbonetos de Cr sofreram transformacao

para My3Cs.

Fases (%p.) .

 (0%Nb)  (060%ND) (1.23%ND)  (1.97%Nb)
Ligas HP (bruto de fundicdo)

Figura 2.20 - Diagrama de barras indicando a fragao em peso para cada carboneto identificado
em fungao da concentragdo de Nb [Adaptado de 49].
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Geralmente, na condigao como fundido, os NbC sdo descritos com uma

morfologia do tipo “escrita chinesa” conforme pode ser verificado na figura 2.21.

Figura 2.21 — a) Carboneto do tipo NbC exibindo morfologia do tipo “escrita chinesa” na liga
contendo 0,69 %p. de Nb e bruta de fundigdo. b) Particulas de fase G com formas
arredondadas na liga contendo 0,69 %p. de Nb e envelhecida a 700 °C por 1000 horas [49].

Ja Buchanan [50], analisando duas diferentes amostras da liga HPNb na
condigdao como fundida, encontra dois tipos diferentes de morfologia para os
NbC, sendo essas: morfologia do tipo |) formato de placas lamelares soélidas
exibindo uma ampla interface planar com a austenita; morfologia do tipo Il)
formato de placas reticuladas ou de rede com interface lamelar ondulada. A

figura 2.22 apresenta os dois tipos de morfologias encontradas.
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Figura 2.22 — Analise tridimensional da morfologia dos carbonetos de Nb, a) e b) tipo I, c) e d)
tipo Il [50]. As figuras b) e d) sdo ampliagbes de a) e c), respectivamente.

Apds envelhecimentos a 700 e 900 °C por 1000 horas, os carbonetos de
Nb se mostram instaveis com relagdo a fase G (Ni1gNb7Sig). O mesmo néao
ocorre para envelhecimentos a 1100 °C por 1000 horas.

A fase G se apresenta em todas as amostras contendo Nb e
envelhecidas a 700 e 900 °C por 1000 horas, como particulas secundarias
encontradas na interface entre matriz e carbonetos de Cr possuindo forma
arredondada conforme apresentado na figura 2.21 (b).

A figura 2.23 apresenta dois espectros de raios x para a amostra
contendo 1,23 %p. de Nb na condigdo como fundida (figura 2.23 a) e apéds
envelhecimento a 900 °C por 1000 horas (figura 2.23 b).

Apos o envelhecimento, nota-se a transformacéo dos carbonetos de Cr
M;C3 em M23Cq, a precipitacdo da fase G e a diminuicdo da intensidade dos
picos de NbC.
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Figura 2.23 — Espectro de difragao de raios x para a liga contendo 1,29 %p. de Nb. a) como
fundida e b) envelhecida a 900 °C por 1000 horas [49].

Para determinar o intervalo de instabilidade do NbC, a partir de testes

adicionais os autores [49] obtiveram a curva tempo-temperatura-transformacéao

(TTT) para este carboneto com a amostra contendo 1,97%p. de Nb conforme

indicado na figura 2.24.

Tamparature (T}

10 a0 100 a0 1,000
Tempo (horas)

Figura 2.24 — Curva TTT elaborada com a liga HP contendo 1,97 %p. de Nb. Os circulos
so6lidos indicam onde as fases M23Cq, G € NbC coexistem [Adaptado de 49].

Resumindo, os autores [49] destacam que durante o envelhecimento, os

precipitados na estrutura bruta de fundicdo (M;Cs, My3Cs € NbC) sao
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parcialmente transformados e ocorre a precipitacdo de outras fases (fase G e
M23Cs intradendritico). As mudangas estruturais s&o dependentes da
composicdo e da temperatura. Com o aumento da concentragdo de Nb, a
fragmentagcdo da rede de carbonetos € mais acentuada, ha a reducédo da
precipitacdo de interdendriticos, € a coalescéncia das fases precipitadas é
diminuida.

As figuras 2.25 a) e b) apresentam, respectivamente, o tempo de ruptura
(horas) e a taxa minima de fluéncia (s') em fungdo da temperatura de
envelhecimento para os testes de fluéncia realizados a 925 °C e 45 MPa nas

amostras contendo diferentes concentragdées de Nb.
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Figura 2.25 — Testes de fluéncia a 925 °C e 45 MPa. a) tempo de ruptura por fluéncia em
fungdo do tempo de envelhecimento para as 04 ligas analisadas e b) taxa minima de fluéncia
em funcdo do tempo de envelhecimento para as 04 ligas analisadas [49].

Os menores tempos de ruptura e os maiores valores para a taxa minima
de fluéncia podem se encontrados para a liga HP sem a adicdo de Nb.
Comportamento similar pode ser encontrado para todas as ligas contendo Nb e
envelhecidas a 1100 °C. Todas as ligas contendo Nb mostram melhora nas
propriedades de fluéncia quando envelhecidas a 700 e 900 °C.

Os autores [49] atribuem a essa melhora das propriedades de fluéncia
como consequéncia da fragmentacdo dos carbonetos e devido a refinada
precipitacdo de fases secundarias contendo a fase G, ambos causadas pela
adicao de Nb.



46

Analisando amostras de ligas HPNb extraidas de equipamentos
submetidos a condi¢bes de servico, com temperaturas entre 900 e 1050 °C e
tempos de exposi¢ao superiores a 100.000 horas, Kenik [51] e Xiang [52]
descrevem a presenca de uma nova fase rica em Ni, Cr, Nb, Si e Fe, sendo
essa similar a fase n (ETA) observada em outros acos inoxidaveis austeniticos,
com estequiometria MgC.

A figura 2.26 indica as fases identificadas por Kenik [51], onde (M) indica
carboneto de Cr com a presenca de pequenas quantidades de Fe e Ni, com
estrutura do tipo CFC, estequiometria M,3Cs € parametro de rede ag ~ 1,05 nm;
(E) indica a fase n (MsC) com estrutura cubica de diamante e parametro de
rede ap = 1,10 nm; (N) carboneto de Nb com a presenga de pequenas
quantidades de Cr e Fe, com estrutura do tipo CFC, estequiometria MC e

parametro de rede ap ~ 0,43 nm.

n phase

Cr carbides

. 2

Py

™ Micro voids

10pum

Figura 2.26 — Evidéncias da presenca da fase n em ligas HPNb expostas por longos periodos a
condigbes de servigo [51, 52].

Os autores também destacam a auséncia de precipitados
intradendriticos, nas amostras expostas a temperatura por longos periodos.
Essa significativa diminuicdo dos precipitados do tipo My3Cs, também é
evidenciada por Shi e Lippold [53] em amostras de ligas HPNb submetidas a
condicdes de servigco por mais de 10 anos.

Ja a fracao superficial dos carbonetos interdendriticos tende a aumentar
continuadamente enquanto expostos a temperatura, devido ao espessamento e

coalescimento dos mesmos, conforme evidenciado por Liu [54] na figura 2.27.
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Neste trabalho, amostras da liga HPNb submetidas a 900 °C por
diferentes tempos de exposicdo tém sua microestrutura analisada e

quantificada com relacao a fragao superficial de carbonetos interdendriticos.
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Figura 2.27 — Variagéo da fragdo superficial de carbonetos interdendriticos com o tempo na
temperatura de 900 °C [adaptado de 54].

A instabilidade dos carbonetos intradendriticos e interdendriticos com a
temperatura € investigada por Wang e co-autores [55]. Através de analise
quantitativa dos carbonetos em imagens de amostras da liga HPNb
envelhecidas entre as temperaturas de 900 a 1250 °C por 100 horas, os

autores elaboraram o grafico apresentado na figura 2.28.
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Figura 2.28 — Variagdo da fragdo superficial de carbonetos com a temperatura [adaptado de
55].

Pelo resultado, pode ser verificado que a quantidade superficial de
carbonetos intra- e interdendriticos nao varia significante até a temperatura de
1100 °C. Contudo, nessa temperatura, a fracdo superficial de carbonetos
interdendriticos atinge seu valor maximo. A temperaturas acima de 1100 °C, a
fragcdo superficial de ambos os carbonetos reduz significativamente até a
temperatura de 1250 °C, indicando a dissolugéo dos mesmos.

Em estudo sobre as propriedades de fluéncia e tracdo a temperaturas
elevadas da liga HPNb, Voicu e colaboradores [56] demonstraram que as
propriedades mecanicas deste material ndo variam significantemente quanto a
orientagao do corpo de prova e quando testadas em atmosfera ndo controlada
(ambiente) e atmosfera redutora. Porém significativa diferenga é encontrada
quando séo testados corpos de prova de tamanho reduzido com diferentes
dimensdes, em uma mesma condi¢cado. Essa diferenca é atribuida ao tamanho
do espagamento primario e secundario das dendritas serem representativos no
volume da pequena amostra testada.

Para os resultados de tracdo a temperaturas elevadas é evidenciada
uma diminuicdo da resisténcia com o aumento da temperatura e/ou diminuicao
da taxa de deformagido. Na temperatura de 1000 °C um coeficiente de

sensibilidade a taxa de deformagéao (m’) igual a 0,11 € obtido.
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Nos resultados de fluéncia, uma analise do tipo Norton (lei potencial)
indica uma mudanga no mecanismo de fluéncia de um comportamento visco-
plastico para um comportamento plastico em torno de 30 MPa. Um coeficiente
de Norton (n) igual a 8 é obtido.

Analisando os corpos de provas fraturados, os autores destacam que as
trincas por fluéncia ocorrem na interface entre os carbonetos e as dendritas de

forma intergranular, conforme apresentado na figura 2.29 (a) e (b).

Figura 2.29 — Propagacéo das trincas por fluéncia de forma intergranular, na interface entre
dendritas e carbonetos [56].

De forma resumida, os valores tipicos para as propriedades de tragao a
temperaturas elevadas da liga HPNb, obtidos a partir das literaturas

encontradas, sao apresentados na tabela 2.8.

Tabela 2.8 — Valores tipicos para as propriedades de trac&o da liga HPNb [38, 56].

Temperatura Limite de Tenséo de Alongamento Taxa de
(°C) resisténcia (MPa) escoamento (MPa) (%) deformagéo (s™)
Ambiente 524 255 20 (Norma)
760 310 138 22 (Norma)
870 193 97 36 (Norma)
980 110 66 48 (Norma)
980 57 - 26 107
1000 92 - 21 107
1000 55 - 21 107

A tabela 2.9 indica valores tipicos para as propriedades de fluéncia da

liga HPNb encontrados no trabalho de revisao.
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Tabela 2.9 — Valores tipicos para ensaios de fluéncia para a liga HPNb [56].
Tensdo  Temperatura  Tempo de Alongamento Taxa deformagéao

(MPa) (°C) ruptura (h) (%) minima (1/s)
50 1050 1,2 22 3,2x10°
50 980 5,2 19 1,0x 10°
40 980 45 14 2,7x107
30 980 228 1,1 1,2x10°
20 980 722 1,2 25x10”

Revisando as informagdes levantadas acima, tem-se que a adicdo de Nb

na liga HP:

- Induz o surgimento do carboneto de Nb em posicao interdendritica
(MC, CFC, ap ~ 0,43 nm) e a quantidade de carbonetos aumenta com o
aumento da concentragdo de Nb na liga;

- Fragmenta a rede de carbonetos eutéticos (MC e M;Cs3) e refina a
microestrutura, sendo que o grau de fragmentacédo e de refinamento aumenta
com a concentragao de Nb na liga;

- Diminui a quantidade de carbonetos intradendriticos (M23Cs);

- NbC ¢ instavel com o tempo no intervalo de temperatura entre 700 e
900 °C, se transformando em fase G (Ni1¢Nb7Sig) ou fase n (MeC, M = Ni, Cr,
Nb, Si e Fe), sendo que estas nucleiam na interface entre carbonetos e matriz;

- A fragmentagcdo da rede de carbonetos eutéticos interdenditicos
favorece as propriedades de fluéncia, pois possui uma grande influéncia na
taxa de deslizamento de gréo e assim na taxa de deformagao por fluéncia.

A fim de se otimizar as propriedades a temperaturas elevadas, e evitar a
precipitacdo de fases deletérias, as ligas estudadas nesta tese possuirdao Nb

entre os teores de 0,80 e 1,0 %p.

2.4.3.2 Influéncia da variagao da concentragcao de C na liga HP

Em estudo publicado em 1990, Zhu e co-autores [57] apresentam a

influéncia da concentragdo de C na taxa de crescimento da trinca de fluéncia

em ligas do tipo HPNb fundidas por centrifugagdo. Neste trabalho os autores
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mostram que a taxa de crescimento da trinca por fluéncia diminui com o
aumento da concentracdo de C, quando este varia entre o intervalo
composicional de 0,35 a 0,56 %p. Essa maior resisténcia a taxa de crescimento
da trinca se mostra devido ao aumento da fracdo volumétrica de carbonetos
eutéticos resultantes da maior concentragao de C.

Para os testes os autores utilizaram amostras retiradas de 03 tubos
fundidos por centrifugacdo, onde, na tabela 2.10 é apresenta a composigao

quimica das ligas HPNDb testadas.

Tabela 2.10 — Composigéo quimica das ligas HPNb testadas [57].

Cc Si Mn P S Cr Ni Nb Mo

0,35 0,84 0,79 0,013 0,008 25,06 35,70 0,89 0,08
0,44 0,50 0,82 0,017 0,010 24,25 34,00 0,89 0,08
0,56 0,98 0,96 0,014 0,008 25,00 34,91 1,03 0,08

A tabela 2.11 resume o aumento percentual volumétrico de carbonetos
encontrado pelos autores, em fungdo da concentracdo de C para as amostras

na condicao bruto de fundigao.

Tabela 2.11 — Percentual volumétrico dos carbonetos em fun¢ao da concentragdo de C [57].
Fragao volumétrica (%)

Concentragéo de C (%p.)

M;Cs NbC M;C; + NbC
0,35 3,5 4,8 8,3
0,44 6,2 5,1 11,3
0,56 7,9 5,0 12,9

Apresentando as metalografias mostradas nas figuras 2.30 a) e b) os
autores confirmam a maior quantidade de carbonetos para a liga com 0,56 %p
de C quando comparada com as ligas com menores concentragdes de C.

Os autores também destacam que durante o tratamento térmico de
envelhecimento houve a transformacéo dos carbonetos do tipo M7C3 em M,3Cg,

e que estes também precipitaram na matriz.
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Figura 2.30 — Microestrutura da liga HPNb a) contendo 0,35 %p. de C e envelhecida por 3
horas a 871 °C e b) contendo 0,56 %p. de C e envelhecida por 16 horas a 871 °C.
Propagagéo da microtrinca na liga HPNb c) contendo 0,35 %p. de C e d) contendo 0,56 %p. de
C [Adaptado de 57].

Através da micrografia apresentada na figura 2.30 c) os autores
destacam que a frente de propagacédo da microtrinca intergranular devido a
fluéncia € mais larga para a liga que possui maior concentracédo de C (0,56
%p.) quando comparada com a frente de propagagcdo da microtrinca
apresentada para a liga com menor concentragdo de C (0,35 %p., figura 2.30
d), indicando assim superior resisténcia a taxa de crescimento da microtrinca
devido ao aumento da concentracido de carbonetos.

Em continuagcdo ao trabalho apresentado anteriormente [57], Wang e
colaboradores [58] apresentam resultados de testes de ruptura por fluéncia nas
temperaturas de 871 °C e 950 °C, em ligas HPNb fundidas por centrifugagao
com a concentragéo de C variando de 0,35 a 0,62 %p.

A figura 2.31 apresenta os resultados obtidos pelos autores nos testes
de ruptura por fluéncia executados a temperatura de 871 °C sobre tensdes

entre 70 e 90 MPa, nas ligas com diferentes concentragdes de C.
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Figura 2.31 — Resultados dos testes de ruptura por fluéncia em funcao da concentracdo de C a
871 °C [Adaptado de 58].

A liga com 0,56 %p. de C apresentou os maiores tempos de rupturas por
fluéncia nos testes, seguida das ligas com 0,44, 0,62 e 0,35 %p. de C.

A figura 2.32 apresenta os resultados obtidos pelos autores nos testes
de ruptura por fluéncia executados a temperatura de 950 °C sobre tensdes

entre 50 e 80 MPa, nas ligas com diferentes concentragdes de C.
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Figura 2.32 — Resultados dos testes de ruptura por fluéncia em fungéo da concentragdo de C a
950 °C [Adaptado de 58].

A liga com 0,44 %p. de C apresentou os maiores tempos de rupturas por

fluéncia nos testes, seguida das ligas com 0,56, 0,62 e 0,35 %p. de C.
Os autores também mensuraram as ductilidades encontradas nos testes

de ruptura por fluéncia nas temperaturas de 871 e 950 °C sobre diferentes
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tensbes. Esses resultados estdo reunidos na tabela 2.12 em funcdo da

concentragéo de C nas ligas.

Tabela 2.12 — Ductilidade em fung¢ao da concentracdo de C [58].
Ductilidade na ruptura por fluéncia (%)

%p. de C 871°C 950 °C
' 70 MPa 80 MPa 90 MPa 60 MPa 70 MPa 80 MPa
0,35 6,5 11,7 12,9 14,6 10,6 14,0
0,44 50,8 21,8 17,3 25,7 17,9 255
0,56 32,7 19,8 19,4 16,0 19,7 255
0,62 21,0 22,2 7,3 13,0 16,2 14,1

Os autores destacam que, no geral, as maiores ductilidades nos testes
de ruptura por fluéncias foram encontradas nas ligas com concentragdo de C
de 0,44 e 0,56 %p.

De acordo com as informagdes levantadas acima, nota-se que:

- O C, atuando através de solugdo solida intersticial e na formacao de
precipitados, possui uma grande influéncia na microestrutura e no aumento da
resisténcia a altas temperaturas na liga HPNb.

- O aumento da concentragdo de C de 0,35 a 0,62 %p. aumentou a
quantidade de carbonetos inter e intradendriticos a base de Cr. A quantidade
de carbonetos do tipo NbC se manteve constante.

- Aumento da concentragédo de C na liga indica aumento da resisténcia a
taxa de crescimento da microtrinca de fluéncia devido ao aumento da
concentracao de carbonetos.

- As melhores propriedades de fluéncia foram obtidas para as ligas 0,44
e 0,56 %p. de C.

A fim de se otimizar as propriedades a temperaturas elevadas, nesta

tese, as ligas estudadas possuirdao C entre os teores de 0,45 e 0,55 %p.



55

2.4.3.3 Influéncia da variagao da concentracao de Si na liga HP

Para caracterizar o efeito da adicdo de Si na estabilidade dos NbC a
temperaturas elevadas e na microestrutura de uma forma geral, Ibafez e
colaboradores [59], investigaram duas ligas do tipo HPNb com diferentes
concentragdes de Si (1,84 e 2,62 %p.). As caracteristicas microestruturais
foram analisadas no estado bruto de fundicdo e apds envelhecimento.

Na condicdo como fundido, a liga com maior concentragao de Si (2,62
%p.) apresenta quantidade superior de eutéticos ricos em Nb quando
comparada com a liga com menor concentragdo de Si (1,84 %p.), como pode

ser verificado na figura 2.33.

2,62 %p. de Si 1,84 %p. de Si

p

Figura 2.33 — Microestrutura das ligas HPNb com diferentes concentra¢des de Si, na condigédo
como fundido [59].

O comportamento acima pode ser confirmado no espectro de raios x
apresentado na figura 2.34 para as a duas ligas, onde também verifica-se em

menor quantidade a presenca de carbonetos precipitados do tipo Cr;Cs.
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60 °

Figura 2.34 — Espectros de raios x para as ligas HPNb com diferentes concentra¢des de Si, na
condi¢ao como fundida [59].

Como consequéncia do tratamento de envelhecimento a 900 °C por
1000 horas, pode-se observar na figura 2.35 que as fases primarias
observadas anteriormente na condicdo como fundido apresentam
coalescéncia, especialmente na liga com maior teor de Si (2,62 %p). Também

se destaca a ocorréncia de precipitados interdendriticos.

Figura 2.35 — Microestrutura das ligas HPNb com diferentes concentragdes de Si, envelhecida
a 900 °C por 1000 horas [59].
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Quando comparado com o espectro de raios x para a condicdo como
fundido, o espectro mostrado na figura 2.36 indica que, para ambas a ligas na
condigdo envelhecida, os carbonetos do tipo Cr;Cs; transformaram-se
completamente em Cr,3Cs. Nota-se também uma diminuigdo substancial na
intensidade dos picos do NbC, como resultado da transformagao deste em fase
G (Ni1eNbgSi7). Essa diminui¢cao de intensidade é mais evidente para a liga com

maior concentracao de Si (2,62 %p.).

2,62 %p. de Si

=—=== == T i i 1- '—"1-.—':

Figura 2.36 — Espectros de raios x para as ligas HPNb com diferentes concentra¢des de Si, na
condigéo envelhecida a 900 °C por 1000 horas [59].

Os autores indicam que a fase secundaria G parece substituir a fase
primaria de carboneto de Nb, e que o local preferencial para a precipitagado da
fase G € em contato com carbonetos de Cr.

A figura 2.37 mostra a curva tempo-temperatura-transformacao (TTT)
obtida pelos autores para ambas as ligas. Os autores acrescentaram a curva
TTT, o resultado obtido para liga HPNb e teor de Si de 1,63 %p. em estudo
semelhante [49].

A partir do resultado final obtido nota-se que o tempo para atingir a curva

de transformagédo de NbC em fase G diminui com o aumento da concentragcéo
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de Si, indicando que o Si atua favorecendo a decomposicédo dos carbonetos de
Nb.

'Lim re —_
o Alloy A 282 5i
& Alloy B 1,84 5
1,100 | 2 Aoy D163 5i [ Ret 6] & i

Temperature { C)
-

8

g

I e o | T - I e
1 2 5 hLt] 20 50 o0
Time {h)

Figure 2.37 - Curvas TTT para diferentes concentragdes de Si em ligas HPNb. Os pontos
sélidos indicam condi¢cbes onde as fases M23C6, G e NbC coexistem [Adaptado de 59].

Neste trabalho, as ligas estudadas possuirdo teores inferiores a 1,0 %p.
para o Si e para o Nb a fim de se evitar a formacéo da fase G, pois se entende
que esta é uma fase deletéria as propriedades mecanicas a altas temperaturas
da liga HP.

2.4.3.4 Influéncia da adigao (ou micro adi¢gao) de Ti na liga HP

Em trabalho publicado em 2003, Almeida e co-autores [60]
caracterizaram duas ligas do tipo HP modificadas e fundidas por centrifugacgéo,
tanto na condicdo como fundido como apds tratamento de envelhecimento.
Uma delas foi modificada com a adigéo de 1,34 %p. de Nb (HPNDb) e a outra
com a adigdo em conjunto de Nb e Ti, na concentragdo de 0,78 e 0,04 %p.,

respectivamente (HPNbTI).
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Os autores destacam que na condigao como fundida, a liga modificada
com adicdo de Nb e Ti apresenta uma rede de carbonetos dendriticos menos
continua e auséncia de precipitados na matriz austenitica, quando comparada
com a liga modificada com Nb, conforme pode ser visto na figura 2.38.

Figura 2.38 — Microestrutura das ligas a) HPNb e b) HPNbTi, ambas na condigdo como fundida
[60].

Apds tratamento térmico de envelhecimento em ambas as ligas a 900 °C
por 1000 horas, a liga HPNbTi apresenta uma precipitacdo secundaria mais
distribuida e refinada do que a liga HPNb, como apresentado na figura 2.39.

Figura 2.39 — Microestrutura das ligas a) HPNb e b) HPNbTi, ambas apo6s envelhecimento a
900 °C por 1000 horas [60].
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O coalescimento dos carbonetos de Cr, tanto interdendritico quanto
intradendritico, € mais pronunciado quando envelhecido em atmosfera
controlada sob altas pressdes de hidrogénio (5 GPa) [61].

A liga HPNb possui duas fases precipitadas, sendo estas carbonetos de
Cr e fase G, enquanto que a liga HPNbTi apresenta trés fases precipitadas,
carbonetos de Cr, fase G e carbonetos de Nb-Ti. As fases precipitadas na liga
HPNbTi estédo indicadas na figura 2.40.

Figura 2.40 — Imagem obtida através de MET indicando os fases encontradas na liga HPNbTi
apos envelhecimento a 900 °C por 1000 horas [60].

Na figura 2.40 estao indicados os carbonetos de Cr coalecidos (P-Cr), o
carboneto de Nb-tidnio parcialmente transformado (NbTi), a fase G (G) e os
refinados carbonetos de Cr intradendriticos (S-Cr) com forma cubdide.

Os autores destacam que a presenca de Ti inibe a formacao da fase G,
pois esta nao dissolve o Ti e que a fase G é deletéria ao material devido ao seu
volume e, portanto, local preferéncia para o surgimento das microtincas de

fluéncia.
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Em trabalho semelhante, onde amostras de ligas HPNbTi contendo
aproximadamente 1,0 e 0,08 %p. de Nb e Ti, respectivamente, foram
envelhecidas em laboratério a 1000 °C por 3, 6 e 9 meses, em atmosfera
ambiente, os autores [62] ndo evidenciam a presenca da fase G em nenhum
dos casos. Porém em regides proximas a superficie das amostras, proximas da
regidao empobrecida em Cr, é evidenciada a presenca de uma fase tetragonal

do tipo NbCrC, conforme indicado na figura 2.41.

NbC NbCrC Cr,C,

Figura 2.41 — Evidencia da precipitagdo de NbCrC em liga HPNbTi envelhecia a 900 °C por 6
meses [62].

Em investigagao sobre o efeito da adicdo de Nb e Ti em liga HP, Ribeiro
[47] destaca que estes causam o aumento da resisténcia a fluéncia, o aumento
do alongamento total na fratura e a diminuigdo da taxa minima de deformacéo,
quando os resultados sdo comparados com uma liga HP convencional. A partir
dos resultados de fluéncia, o autor obteve para o expoente da lei potencial (n)
valores entre 8,8 e 10,7 para a liga HPNbTI.

De forma resumida, os valores tipicos para as propriedades de tracao a
temperaturas elevadas da liga HPNDbTi, obtidos a partir das literaturas

encontradas, sao apresentados na tabela 2.13.
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Tabela 2.13 — Valores tipicos para as propriedades de tracdo da liga HPNbTi [38, 47].

Temperatura Limite de resisténcia Tensé&o de escoamento Alongamento
(°C) (MPa) (MPa) (%)
Ambiente 547 327 17
760 317 138 26
870 193 110 41
980 97 62 49
1050 74 67 45

A tabela 2.14 indica valores tipicos para as propriedades de fluéncia da

liga HPNbTi encontrados no trabalho de reviséo.

Tabela 2.14 — Valores tipicos para ensaios de fluéncia para a liga HPNbTi [47, 63].
Tensdao  Temperatura Tempo de Alongamento Taxa deformacéo

(MPa) (°C) ruptura (h) (%) minima (1/h)
46 982 55 34 40x10°
41,3 982 70 - -
40 982 117 27 1,1x10°
35 982 363 21 3,2x10™
35 1050 24 33 -
30 1050 71 29 -
24 1050 234 20 -
20 1050 654 14 -
17 1050 1323 11 -

Assim, segundo as literaturas destacadas acima, se tem que a adigao
em conjunto de Nb e Ti na liga HP:

- Aumenta a complexidade do carboneto de Nb (NbTiC) retardando
assim sua transformacao em fase G;

- Aumenta a fragmentacao e refino da rede de carbonetos eutéticos e
refina a dendrita;

- Diminui a quantidade e refina os carbonetos intradendriticos (M23Ce)
influenciando assim na taxa de deformacdo de grao e consequentemente na
taxa de deformagao por fluéncia.

Nesta tese, as ligas com adi¢gdo conjunta de Nb e Ti, possuirdo 0,8 a
1,0%p e 0,08 a 0,12%p., respectivamente, com o objetivo de se aperfeigcoar as

propriedades a temperaturas elevadas.
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2.4.3.5 Influéncia da adigao (ou micro adigao) de Y na liga HP

Em 2007 Nunes e colaboradores [64] apresentaram um trabalho onde o
objetivo foi entender o efeito do Y na microestrutura da liga HP e sua influéncia
nas propriedades mecanicas a altas temperaturas.

Neste trabalho Y foi adicionado em diferentes concentracbes (0,0007,
0,012 e 0,070 %p.) a ligas do tipo HP modificadas com Nb e Ti (HPNbTi) e
fundidas por centrifugacgao.

Todas as ligas que tiveram a adi¢cado de Y apresentaram maior nivel de
fragmentacdo da rede de carbonetos eutéticos quando comparadas com ligas
semelhantes composicionalmente, porém sem a adi¢ao de Y.

Os autores [64] também evidenciam o fator dessulfurizante do Y, visto
que a liga com menor teor de Y (0,0007 %p.) apresentou a formagéo de MnS,
conforme apresentado na figura 2.42. Esse fator dessulfurizante, bem como o

poder desoxidante do Y também foi destacado em trabalhos anteriores [63, 65].

Figura 2.42 — Micrografia indicando a presenga de MnS na liga HPNbTi com 0,0007 %p. de Y,
na condigdo como fundida, a) vista geral, b) vista aproximada e c) espectro obtido através de
EDS [64].

Ja nas ligas com maior concentracdo de Y (0,012 e 0,070 %p.), foram
encontrados sulfetos de Y do tipo Y»S3, indicado na figura 2.43, comprovando o

efeito dessulfurizante desse elemento.
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[223)

Figura 2.43 — Micrografia indicando a presenca de Y,S; na liga HPNbTi com 0,070 %p. de Y,
na condigdo como fundido [64].

Também foi possivel identificar uma grande quantidade de particulas
ricas em Y nas ligas HPNbTi com maiores concentragbes para esse elemento
(0,012 e 0,070 %p.). Essas particulas parecem estar associadas com
carbonetos de Cr e de Nb-Ti. Pode-se encontrar um nucleo rico em Y envolvido
por carbonetos de Nb-Ti na figura 2.44 a) e por carboneto de Cr na figura 2.44
b).
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Figura 2.44 — a) Particula rica em Y (identificada por 1) cercada por carbonetos de Nb-Ti
(identificado por 2). b) Particula rica em Y (identificada por 1) cercada por carboneto de Cr
(identificado por 2) [64].

Essas particulas ricas em Y foram identificadas como carbonetos de Y,

possuindo estequiometria Y3C, como apresentado na figura 2.45.

0.2 um

an= 0517 (112

Figura 2.45 — Carboneto de Y identificado como YC [64].
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Essas evidéncias experimentais indicam que o carboneto de Y solidifica
primeiro, servindo assim como sitios para a nucleagdo heterogénea de outros
carbonetos, isto €, carbonetos de Cr e carbonetos de Nb-Ti. Esse parece ser o
principal fator associado com a fragmentagao da rede de carbonetos observada
nas ligas com adi¢cao de Y [66].

Apds tratamento térmico de envelhecimento a 980 °C por 100 horas, as
03 ligas apresentaram refinada precipitagdo secundaria de carbonetos de Cr e
precipitacdo de particulas da fase G, sendo esta fase encontrada em menor
fracdo volumétrica para a liga HPNbTi contendo 0,012%p. do que nas demais.
A figura 2.46 indica a presencga de fase G na liga HPNbTi contendo 0,070 %p.

de Y apds envelhecimento a 980 °C por 100 horas.

b
S gFe Ne 1 pm

=

Figura 2.46 — Presencga de fase G (indicada por 2) préxima a carbonetos de Cr (indicado por 1),
na liga HPNbTi contendo 0,070 %p. de Y apés envelhecimento a 980 °C por 100 horas [64].

Nos testes de fluéncia acelerada, executados a 980 °C a uma carga
constante equivalente a 41,3 MPa, a liga HP contendo 0,012 %p. de Y obteve o
melhor desempenho entre as trés ligas estudadas. Os valores dos tempos de

ruptura obtidos para as trés ligas sao apresentados na tabela 2.15 [67].
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Tabela 2.15 — Tempos de ruptura por fluéncia (em horas) em fungéo da concentragao de Y nas
ligas HP. Ensaios realizados a 980 °C e 41,3 MPa. [67].
Ensaio 0,0007 %p. 0,070 %p. 0,012 %p.
1 45,42 h 52,50 h 84,00 h

2 52,50 h 64,50 h 96,00 h
3 64,66 h 80,50 h 113,00 h
4 67,46 h 88,33 h 141,00 h
5 70,23 h 116,93 h 142,50 h
6 88,00 h 131,83h 182,46 h
Média 64,71 h 89,10 h 126,49 h

Desvio padrao 14,84 h 30,40 h 36,10 h

Um conjunto de fatores sdo associados a melhora no desempenho em
fluéncia para a liga contendo 0,012%p., sendo estes, uma rede de carboneto
de Cr mais fragmentada, uma menor fragdo volumétrica para a fase G e a
existéncia de particulas nanomeétricas ricasem Y .

Até o momento, a principal desvantagem apresentada pelo uso do Y em
ligas HP é seu baixo rendimento nos métodos utilizados para adicionar esse
elemento ao banho metalico [63, 67, 68]. Devido a sua grande reatividade com
O e S a efetiva incorporagdo deste elemento a liga € limitada e instavel. Um
melhor entendimento sobre o método de adigdo do Y na liga e sua real
contribuigdo a resisténcia a quente da liga HP necessita de maior
aprofundamento. Devido a esses motivos, decidiu-se pelo ndo uso do Y neste

trabalho.

Conforme visto na revisdo acima, a adi¢ao individual de Nb e conjunta
de Nb e Ti na liga HP possui grande influéncia na dendrita, na solidificagéo,
formacgao e precipitacdo dos carbonetos inter e intradendriticos, bem como em
suas morfologias. Durante o trabalho de revisdo nao foi encontrada nenhuma
referéncia sobre a investigagdo do uso de Zr nesta liga.

Apesar das décadas de uso desse material na engenharia, poucos
trabalhos cientificos sao encontrados, provavelmente devido aos maiores
volumes de informacgbes pertencerem aos principais fabricantes. Quando
disponivel, em sua maioria, os trabalhos objetivam o estudo da microestrutura

da liga, bem como sua evolugdo quando exposta a temperatura em laboratério
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ou em condicbes de uso. Poucos trabalhos fazem a correlacdo entre
microestrutura obtida e as propriedades mecéanicas do material.

As diferentes rotas de fabricacdo empregadas (fundicdo por gravidade
em molde estatico de areia, fundicdo por gravidade em estatico metalico e
fundicdo por centrifugacdo) nos materiais nos quais os estudos séao
desenvolvidos também dificultam a analise e o intercambio de informagdes. Em
alguns trabalhos nao fica claro o processo de fabricagdo do material
investigado.

Assim esse trabalho objetiva investigar de forma sistematica e utilizando
componentes reais a influéncia dos elementos Nb, Ti e Zr nas propriedades de
fluéncia e tragdo a quente da liga HP fundida por centrifugagéo.

Os elementos Nb e Ti foram selecionados em virtudes dos resultados
apresentados nos trabalhos levantados. A escolha do Zr deu-se devido a esse
ja ter sido empregado em outras ligas como formador de precipitados [69] e a
sua elevada afinidade com o C [24]. Afinidade essa tdo alta quanto a do
elemento Ti, esperando-se assim influéncia semelhante ou superior a este na
liga HP.

A forma sistematica de analise bem como os métodos utilizados estdo

descritos na sequéncia.
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3 MATERIAIS E METODOS

A figura 3.1 apresenta o fluxograma experimental deste trabalho
ilustrado as etapas de materiais e métodos empregadas. Na sequéncia essas

etapas sé&o abordadas.

HP

Tubo HPNb

centrifugado

HPNbTI
HPNbZr

Corpos
de prova

Amostras

MEV/EDS Tragdoa
(como fundida) quente
(900 °C / 500 h)

(1000°C / 500 h) o

(1100°C / 500 h) (20 condictes) '
(65— 15MPa) (55 MPa / 900 °C)

(800—1100=C) (35 MPa/ 1000 =C)

DRX (10h— 2000h) (15 MPa /1100°C)

(como fundida)
(900°C/ 500 h) 03 taxas de deformacio

(1000°C/ 500 h) {3x 102 3x10%e3 x10°5 1)

(1100°C / 500 h)

Fluéncia
DSC
{como fundida)

Macrografia
{como fundida)

MEV/EDS

03 temperaturas
{900 °C, 1000 °C e 1100 °C)

Figura 3.1 — Fluxograma experimental ilustrando as etapas de materiais e métodos
empregadas.

3.1 Materiais

Para a presente tese foram fabricados, na ENGEMASA — Engenharia e
Materiais Ltda., quatro tubos sem costura através do processo de fundigao por
centrifugacao horizontal.

Os quatro tubos foram fabricados na liga HP. Dentre esses, em trés
tubos, foi realizada a adicdo individual ou em conjunto dos elementos
modificantes Nb, Ti e Zr, conforme descrito na sequéncia:

- 01 tubo na liga HP;
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- 01 tubo na liga HP, com a adi¢cédo de Nb (liga HPND);

- 01 tubo na liga HP, com a adigéo conjunta de Nb e Ti (liga HPNbTi);

- 01 tubo na liga HP, com a adi¢&o conjunta de Nb e Zr (liga HPNbZr).

A composicao quimica objetivada para cada um dos tubos esta indicada

na tabela 3.1, bem como a identificacdo adotada para cada uma das ligas.

Tabela 3.1 — Ligas investigadas e composigdo quimica objetivada (%p.)

\dentificagdo Liga base Elementos modificantes
C Si Mn Cr Ni Nb Ti Zr
HP 0,50 0,80 25,0 35,0 - - -
HPNb 0,50 0,80 25,0 350 0,90 - -

HPNDbTI 0,50
HPNbZr 0,50

_ A A

,0
,0
,0 080 250 350 0,9 0,10 -
,0 080 250 350 0,9 - 0,10

A justificativa para as concentragdes objetivadas dos elementos C, Si,
Nb, Ti e Zr, foram discutidas no item 2.4.3.

Para a producéao dos tubos nas ligas descritas acima, foram utilizadas as
matérias primas indicadas na tabela 3.2. Na tabela também esta indicada a

composi¢cao quimica tipica de cada matéria prima.

Tabela 3.2 — Matérias primas utilizadas para a produgéo das ligas (%p.)
Matéria prima C Cr Fe Mn Nb Ni Si Ti Zr

Fe-Cr - 65 Rest. - - - - - -
Fe-Nb - - Rest. - - 66 - - -
Fe-Si-Zr - - Rest. - - - 20 - 35
Fe-Ti - - Rest. - - - - 70 -
Grafite 85 - - - - - - - -
Mn metalico - - - 99,0 - - - - -
Ni metalico - - - - - 999 - - -
Si metalico - - - - - - 990 - -
Acoinox. 304 0,05 185 Rest. 1,0 - 85 0,50 - -

3.2 Métodos

3.2.1 Producao das ligas pelo processo de fundi¢ao por centrifugagao

A producgao das ligas na forma de tubos centrifugados pode ser dividida

em trés etapas principais, sendo essas, preparagao da carga “fria” (ou carga



71

sélida), fusdo da carga “fria” e centrifugacédo do metal liquido. As etapas séo
apresentadas na sequéncia.

A preparacao da carga “fria” constituiu da selegao, calculo e pesagem
das matérias primas a serem utilizadas.

A tabela 3.3 apresenta a carga “fria” utilizada para a fabricacdo de cada
liga, indicando as matérias primas, bem como a quantidade, usada em cada

uma.

Tabela 3.3 — Carga “fria” utilizada na preparacgédo das ligas (kg).

Matéria prima Liga
HP HPNb HPNbTi HPNbZr
Fe-Cr 58,0 58,0 58,0 60,0
Fe-Nb - 2,84 3,0 2,85
Fe-Si-Zr - - - 1,50
Fe-Ti - - 2,20 -
Grafite 0,98 11 1,05 1,2
Mn metdlico 0,70 0,75 0,60 0,6

Ni metalico 71,7 69,0 70,5 72,0
Si metalico 1,09 0,88 0,80 0,50
Acoinox. 304 84,0 82,0 72,0 78,0

Na sequéncia, para uma liga de cada vez, a carga fria foi fundida em
forno de indugao eletromagnética (marca: Inductotherm, poténcia: 125 kW,
capacidade maxima: 220 kg), sob atmosfera ambiente. Quando a carga
encontrava-se liquida e homogeneizada uma amostra foi retirada e analisada
quimicamente para verificar a composi¢cao obtida na fusao da carga fria.

Com a utilizagdo do cadinho de transferéncia (panela de transferéncia),
o metal liquido foi entdo retirado do forno de indugao e transferido para o funil
de vazamento (bica de vazamento) da centrifuga horizontal.

Um desenho esquematico de uma centrifuga horizontal é apresentado
na figura 3.1.

O funil de vazamento direciona o metal liquido do cadinho de
transferéncia para dentro do molde metalico permanente (coquilha). O molde
metalico permanente foi isolado internamente por um revestimento refratario
(pintura) que evita o contato do metal liquido com o material do molde, além de

diminuir a troca térmica entre eles.
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No momento da transferéncia do metal liquido pelo funil de vazamento
da centrifuga, o molde metalico (coquilha) se encontrava pré-aquecido a uma
determinada temperatura e em alta rotacdo em torno de seu eixo central
(horizontal).

A rotacdo do molde metalico (coquilha) foi mantida durante um tempo

pré-determinado e entdo resfriado com agua.

Cadinho de transferéncia

ILHA
LADO VAZAMENTO ! LADO OPOSTO
i iy i+

Funil de Iy
vazamento < -y & &

Figura 3.1 — Centrifuga horizontal [Adaptado de 70].

A tabela 3.4 apresenta os parametros principais envolvidos no processo

de fundigéo por centrifugagao horizontal das ligas estudadas.

Tabela 3.4 — ParAmetros do processo de centrifugacao.

Parémetro HP HPNb HPNbTi  HPNbZr
Temperatura de vazamento do metal liquido* (°C) 1639 1638 1652 1650
Temperatura do molde metalico (°C) 190 200 220 215
Velocidade de rotagdo do molde metalico (rpm) 1660 1660 1660 1660
Tempo de rotagdo do molde metalico (min) 2,0 2,0 2,0 2,0

* Medida realizada no metal liquido no interior do forno de inducé&o.

Neste trabalho, entre as 04 ligas investigadas e dentro dos limites
industriais, buscou-se manter o mais constante possivel os principais
parametros envolvidos no processo de centrifugagao horizontal, a fim de se
evitar a influéncia de alteragdes no processamento na analise das ligas.

Depois de fabricados, os tubos sem costura fundidos por centrifugagao
horizontal apresentaram as caracteristicas dimensionais descritas na tabela
3.5.
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Tabela 3.5 — Dimensdes e peso aproximados para cada tubo.
Diametro externo Diametro interno Comprimento Peso total
= 144,0 mm = 104,0 mm =~ 3000,0 mm =210,0 kg

3.2.2 Caracterizagao das ligas

3.2.2.1 Retirada de amostras e corpos de prova

Para a realizacdo dos ensaios e analises, amostras foram removidas dos
tubos centrifugados através de serra de fita com refrigeracdo (corte a frio),
conforme ilustrado na figura 3.2. A partir de segmentos extraidos dos tubos
centrifugados (figura 3.2 a), cortes longitudinais foram realizados para retirada

de amostras (figura 3.2 b, retirada de “fatias”).

Figura 3.2 - Metodologia para a retirada de amostras dos tubos centrifugados: (a) Posicédo da
amostra orientada longitudinalmente no tubo antes de ser retirada; (b) amostra longitudinal
removida do tubo; (c) amostra embutida em resina, com a secgéo transversal do tubo orientada
para observagédo microestrutural; (d) corpo de prova de ensaio mecanico, ja usinado (fluéncia e
tracdo a temperaturas elevadas).

Esses cortes longitudinais (fatias) eram entdo destinados a preparagao
de amostras ou corpos de prova conforme o ensaio a ser realizado, podendo

ser:
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- andlise da secado transversal (figura 3.2 c) nos ensaios de analise
quimica, macrografia e observagao microestrutural com auxilio do microscopio
eletrébnico de varredura com analise de composi¢cao por espectroscopia de
raios x por dispersao de energia (EDS);

- processo de usinagem (figura 3.2 d) para retirada de corpos de prova
na realizacdo dos ensaios mecanicos (ensaio de tracdo a temperaturas
elevadas e ensaio de ruptura por fluéncia).

Para os ensaios de ruptura por fluéncia, apds usinados e antes dos
ensaios, os corpos de prova foram envelhecidos a 1000 °C por 24 horas em
forno de resisténcia elétrica.

Nestes casos, optou-se pela realizagao do envelhecimento prévio, pois,
a partir de resultados anteriores e da literatura [71, 72], constatou-se que os
ensaios realizados em corpos de provas envelhecidos, apresentavam menor
variagdo entre os resultados de testes realizados em uma mesma condigao,
quando comparado com ensaios realizados em corpos de prova néao
envelhecidos.

Essa maior regularidade nos resultados acredita-se ser ao fato de, ao
realizar os ensaios a temperaturas elevadas em corpos de prova envelhecidos,
estes ja se encontrarem em uma condigdo mais estabilizada com relagéo a
precipitacdo de carbonetos no estado sélido.

A temperatura de 1000 °C foi utilizada por ser o valor médio do intervalo
de temperatura testado (900 a 1100 °C) e 24 horas o tempo adequado para a

precipitacdo das fases [48,49,59].

3.2.2.2 Analise quimica

A analise quimica foi realizada na sec¢éo transversal de amostra retirada
diretamente dos tubos produzidos.

Os elementos Si, Mn, Cr, Ni, Nb, Ti, Zr e P foram analisados em um
espectrdmetro de centelha da marca Jarrell Ash, modelo ICAP 9000, através

da técnica ICP-OES (Ark/Spark optical emission spectrometry).
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Os elementos C e S foram analisados em determinadores de
Carbono/Enxofre da marca LECO, modelo CS-400.

Ambos os equipamentos estdo localizados no Laboratério de Controle
de Processo e Desenvolvimento da empresa ENGEMASA — Engenharia e

Materiais Ltda.

3.2.2.3 Observacao macrografica

As macroestruturas das ligas foram observadas a partir de amostras
retiradas da secdo transversal dos tubos. As amostras tiveram a face
transversal usinada e retificada, e na sequéncia, utilizando o reagente Aqua
Regia (3:1, HCI:HNO3), foram atacadas quimicamente por imersao.

O objetivo foi analisar a orientagdo, o tamanho e distribuigcdo das regides

de graos colunares e equiaxiais, quando presente.

3.2.2.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de

raios x por dispersao de energia (EDS)

Com a utilizacdo de microscopio eletrénico de varredura e da técnica de
espectroscopia de raios x por dispersdo de energia, objetivou-se realizar
analise da morfologia, distribuicdo e andlise quimica semi-quantitativa das
fases presentes em cada um das 04 ligas, tanto na condicdo bruta de
solidificacdo quanto envelhecida em diferentes condig¢des.

A preparagao das amostras foi realizada em politriz rotativa (marca:
Struers, modelo: DP-10) seguindo os passos: lixamento das amostras em lixas
d’agua, com granulometrias 120, 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh, seguido de
polimento em feltro com alumina granulometria 1 pm.

Para revelar o contraste na microestrutura, as amostra foram atacadas

quimicamente por imers&o com o reagente Aqua Regia (3:1, HCI:HNO3).
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Para a observacao por microscopia eletrénica foi utilizado o microscépio
eletronico de varredura FEI, Quanta 400, equipado com EDS (Oxford), do

Centro de Caracterizagao e Desenvolvimento de Materiais (CCDM).

3.2.2.4.1 Analise da fratura

Para a analise da superficie da fratura, os corpos de prova rompidos
foram recobertos com ouro (Sputter Coater, Marca: Balzer, Modelo: SCD 050),
utilizando, corrente: 20 mA e tempo: 120 s.

Apos o recobrimento, para total aterramento das amostras, utilizou-se
tinta de prata na base das mesmas. A figura 3.3 a) ilustra os corpos de prova

rompidos apos a preparagao acima.

Figura 3.3 — Amostras de corpos de prova rompidos para analise da fratura. a) Analise da
superficie da fratura. b) analise micrografica da regido da fratura (corte longitudinal).

Para analise micrografica da regidao da fratura, os corpos de prova
rompidos foram embutidos em resina poliéster e, apos secagem, lixados com
lixa d’agua granulometria 120 mesh até a regido central longitudinal do corpo

de prova.
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As demais etapas da preparacao ocorreram conforme descrito no item
3.2.2.4. Porém, no final, foram acrescidas mais 02 etapas consecutivas de
polimento seguido de ataque quimico.

Os autores dessa metodologia [73] confirmam que uma série de trés
polimentos seguidos de ataque quimico evidenciam os danos causados por
fluéncia na microestrutura de um material metalico.

A figura 3.3 b) ilustra os corpos de prova rompidos preparados para a

analise micrografica da regiao da fratura.

3.2.2.5 Analisador de Imagem

As imagens obtidas por MEV tiveram as fragbes superficiais dos
carbonetos obtidas através da ferramenta de contagem de fases de programas
analisadores de imagens. O procedimento para obtencéo da fragdo superficial
de cada imagem esta descrito a sequir:

a) Calibracao da imagem utilizando a sua barra micrométrica como
referéncia;

b) Medida da area total da imagem;

c) Ajuste dos niveis de cinza para selegao exclusiva dos carbonetos a
serem quantificados, deixando de fora outras fases que apresentavam tons
mais claros ou escuros;

d) Medida da area total dos carbonetos selecionados;

e) Divisdo da area ocupada pelos carbonetos pela area total da imagem.

Para levantamento das curvas de fragbes superficiais foi calculada a sua

média em 5 imagens e o desvio padréao foi utilizado como estimativa do erro.

3.2.2.6 Difragao de raios x e extragao de precipitados

Na técnica de difracado de raios x, os difratogramas obtidos s&o utilizados

para a identificacdo, e se possivel quantificagdo, das fases cristalinas
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presentes nas amostras. Para isso utilizou-se o programa X'Pert HighScore
Plus, versao 2.3 e fichas cristalograficas do banco de dados “Powder Diffraction
Files” (PDF).

Para obtencao dos difratogramas, utilizou-se o difratrbmetro de raios x
da Philips, modelo PANanalytical X’Pert PRO MRD, com radiacdo CoKa (A:
1,7889 A) tensdo de 40 kV, corrente de 40 mA, varredura de 40 a 95°, passo
de 0,02° a cada 3 segundos, pertencente ao Departamento de Engenharia de
Materiais da Universidade de S&ao Paulo, campus de Sao Carlos.

Os ensaios de difracao por raios x foram realizados em amostras das 04
ligas, nas condigdes como fundida e envelhecidas a 900, 1000 e 1100 °C por
500 horas.

Para permitir um estudo mais adequado dos precipitados presentes, as
amostras foram previamente submetidas ao reagente de Berzelius [74] para
extragdo dos precipitados. Esta técnica de extragdo tem como objetivo separar
os precipitados da matriz austenitica do material para poder identifica-los
posteriormente mediante difragcao de raios x.

Para 4,0 gramas de amostra, na forma e cavacos obtidos por
fresamento, 400 mL do reagente de Berzelius foram preparadas da seguinte
forma:

- 64,0 g de Cloreto cuprico di-hidratado (CuCl,.2H,0);

- 56,0 g de Cloreto de potassio (KCI);

- 4,0 g de Acido tartarico (C4HsOg);

- 30 mL de Acido cloridrico (HCI);

- 370 mL de Agua destilada.

Cada amostra permaneceu imersa no reagente por aproximadamente 40
horas, a temperatura ambiente, sob agitagdo constante em placa magnética.

ApoOs a dissolugdo das amostras, o eletrélito foi filtrado num sistema de
fitragem a vacuo ATM Vaccum, modelo M340-1500, com papel de filtro
quantitativo de diametro 110 mm e retengao de particulas menores que 2 ym
(faixa azul). Apos filtragem, os precipitados foram lavados com agua destilada

e entdo seco a 80 °C por 3 horas.
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A quantidade de precipitados retido no filtro foi pesada em balanca

analitica, marca Toledo, modelo AR3130, com menor divisdo de 0,001 g.

3.2.2.7 Calorimetria exploratoéria diferencial (DSC)

A calorimetria exploratéria diferencial € uma técnica de analise térmica
que registra qualquer variagao de calor exotérmico ou endotérmico causada
pelas mudancgas quimicas, estruturais ou de transformagdes de fases ocorridas
em uma amostra em funcédo da temperatura.

A andlise de DSC foi empregada com a finalidade de se determinar a
temperatura solidus, liquidus e possiveis transformacdes no estado sélido das
ligas estudadas, verificando assim influéncias dos elementos modificantes
nessas caracteristicas.

Foi empregado o equipamento de DSC por fluxo de calor da marca
Netzsch, modelo 404 F3 (Pegasus), do Departamento de Engenharia de
Materiais da USP de Sao Carlos. Amostras de cada liga no estado bruto de
fundigdo, com massa aproximada de 20 mg, foram aquecidas a 1500 °C,
mantidas nessa temperatura por 10 minutos, e na sequéncia resfriadas até 200
°C, sempre com uma taxa de 20 K/min e atmosfera com pressdo positiva e
fluxo constante de Ar (fluxo: 20 ml/min). Como porta amostra e referéncia,

utilizaram-se cadinhos de alumina.

3.2.2.8 Ensaios de tragao a temperaturas elevadas

Os ensaios de tracdo a temperaturas elevadas foram realizados em
maquina universal de ensaio do tipo servo-mecanica, marca EMIC, modelo DL-
100, equipada com forno tubular de resisténcia elétrica com uma unica zona de
aquecimento. Dois termopares do tipo K (Chromel-Alumel) ligados diretamente

ao corpo de prova foram utilizados para a medig¢ao e controle da temperatura.
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Os ensaios foram realizados em atmosfera ambiente, sem o uso de
extensometria e seguindo as recomendagdes da norma ASTM E21 [75], exceto
pelo uso de 3 diferentes taxas de deformagdo (3x107°, 3x10™* e 3x10° s™),
mantidas constantes durante todo o ensaio, nas temperaturas de 900, 1000 e
1100 °C. A tabela 3.6 indica as condi¢gdes de teste empregadas para cada uma

das ligas.

Tabela 3.6 — Parametros utilizados nos ensaios de tragao a quente para cada uma das ligas.
Taxa de deformacgao

Temperatura 3x10°s™ 3x107s™ 3x10°s™
900 °C X X X
1000 °C X X X
1100 °C X X X

O objetivo foi obter valores para o limite de resisténcia, limite de
escoamento (0,2%), alongamento e reducdo de area a uma determinada
temperatura de teste, mantida constante durante todo o ensaio. Também se
buscou obter resultados que permitissem aplicar as metodologias para a
obtencgao dos parametros n’, k', m’ e C’, para cada um dos materiais envolvidos
no estudo e assim analisar possiveis efeitos de mecanismos de endurecimento
e amolecimento.

A figura 3.4 a) indica as dimensdes dos corpos de prova utilizados. Aqui,
os corpos de prova foram ensaiados na condigcdo como fundido.

a) b)
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Figura 3.4 — a) Dimensdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios de fluéncia e tragéo a
temperaturas elevadas. Dimensdes em mm. b) Desenho esquematico indicando a relagdo de
orientagao entre bragos dendriticos primarios e tensao trativa aplicada.
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A figura 3.4b) ilustra o sentido da orientagdo dos bracos dendriticos
primarios com relagdo ao eixo central de simetria do corpo de prova, estando

esses em sentido perpendicular a aplicagao da tensao trativa.

3.2.2.9 Ensaios de fluéncia

Os ensaios de fluéncia foram realizados em maquinas do tipo carga
constante, equipadas com forno de resisténcia elétrica, semelhante ao descrito
no item anterior.

Os ensaios foram realizados em atmosfera ambiente e executados de
acordo com a norma ASTM E139 [76]. A temperatura foi monitorada e
controlada por 2 termopares do tipo K (Chromel-Alumel) ligados diretamente ao
corpo de prova. Para a obtengdo da carga necessaria em cada teste, foi
utilizada uma célula de carga.

A figura 3.5 ilustra o laboratério de fluéncia da ENGEMASA, o qual
possui atualmente 16 maquinas de fluéncia, das quais 4 foram dedicadas aos

ensaios dessa tese.
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Figura 3.5 — a) Viséo geral das maquinas de fluéncia, b) painel do registrador de temperatura e
descolamento do LVDT.

Os ensaios executados podem ser divididos em dois grupos.
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No primeiro grupo, ensaios de ruptura por fluéncia foram executados em
duplicata de acordo com os parametros indicados na tabela 3.6, sem o uso de

extensometria, para cada uma das 04 ligas estudadas.

Tabela 3.6 — Parametros para os ensaios de ruptura por fluéncia sem extensometria.
Realizados em duplicata para cada liga investigada.

Tensao (MPa)

Temperatura 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15

900 °C X X X

950 °C X X X X

1000 °C X X X X X

1050 °C X X X X X

1100 °C X X X

Neste caso, o objetivo foi obter o tempo de ruptura por fluéncia
mantendo a temperatura e a carga de teste constante durante todo o ensaio.

Para o segundo grupo, fez-se o uso de extensometria para os ensaios
realizados de acordo com os parametros indicados na tabela 3.7, para cada

liga estudada.

Tabela 3.7 — Parametros para os ensaios de ruptura por fluéncia com extensometria.

Tenséo (MPa) 55 35 15
Temperatura (°C) 900 1000 1100

O sistema de extensometria utilizado € composto por um sistema de
transferéncia da deformacéo do corpo de prova no interno do forno para seu
externo e por um sensor do tipo LVDT (Linear Variable Differential Transformer)
capaz de medir esta deformagcdo. O LVDT empregado foi da marca
SCHAEVITZ SENSORS, modelo CGD-121-1000, e este ligado ao registrador

indicado na figura 3.6. A figura 3.6 mostra o sistema de extensometria utilizado.

Figura 3.6 — a) Detalhes do sistema de transferéncia da deformagéao do corpo de prova e b)
detalhe da localizagédo do LVDT.
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Em todos os ensaios de fluéncia, foram utilizados corpos de prova como
descrito na figura 3.4, com tratamento térmico de envelhecimento a 1000 °C

por 24 horas, como discutido no item 3.2.2.1.

De forma geral, se buscou obter resultados que permitissem aplicar as
metodologias para a obtengdo dos parametros de Monkman-Grant, Norton,

Arrhenius e Larson-Miller, para cada um dos materiais envolvidos no estudo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Analise Quimica

A tabela 4.1 mostra o resultado da analise da composi¢ao quimica (em

%p.) das 04 ligas produzidas pelo processo de fundigdo por centrifugagéo.

Tabela 4.1 — Composigdo quimica obtida para as ligas estudadas (%p.).
Liga C Si Mn P S Cr Ni Nb Ti Zr
HP 048 091 075 0,022 0,003 253 351 -
HPNb 0,51 09 087 0,022 0,004 256 350 0,85 - -
HPNbTi 049 0,97 0,78 0,021 0,004 250 350 0,89 0,13 -
HPNbzr 0,52 1,01 0,79 0,023 0,005 255 350 0,90 - 0,05

E possivel notar que os elementos quimicos que sdo comuns para as 04
ligas, isto &, C, Si, Mn, Cr e Ni, possuem valores muito préoximos entre si,

conforme objetivado na elaboracéo da carga de forno.

Para as ligas onde o elemento Nb foi adicionado, também se obteve o

resultado objetivado, apresentando valores muito similares.

A adicdo de Ti e Zr na liga HPNb, formando assim as ligas HPNDbTi e
HPNbZr, respectivamente, também foi eficaz, porém com um desvio para mais

no caso do Ti e para menos do caso do Zr.

O menor teor obtido para o elemento Zr, provavelmente, é devido a alta
reatividade que este apresenta com o oxigénio, formando assim Zr,O. Portanto,
no momento da adigdo do Zr no banho metalico é provavel que parte deste
tenha sido incorporado a liga, e outra parte tenha reagido com o oxigénio da
atmosfera ou residual do banho metalico, formando assim o 6xido Zr,O. Esse
oxido, devido a sua menor densidade, € transportado para o didmetro interno
do tubo devido a forga centrifuga resultante do processo de centrifugacéo,

sendo posteriormente removido por usinagem.
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Os resultados obtidos na analise quimica viabilizaram a analise
sistematica do efeito da adigdo do elemento Nb, bem como da adi¢gdo conjunta

de NbTi e NbZr, na liga HP fundida por centrifugacao.

4.2 Calorimetria exploratoéria diferencial (DSC)

A figura 4.1 apresenta os termogramas das 04 composicdoes

processadas.
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Figura 4.1 — Termograma das 04 ligas investigadas. Curvas em vermelho e azul representam
os processos de aquecimento e resfriamento, respectivamente.
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Nas curvas de aquecimento, é possivel evidenciar o deslocamento para
a esquerda (menores temperaturas) dos picos de fusdo das ligas HPNb,
HPNbTi e HPNbZr, quando comparados com o pico de fusao apresentado pela
liga HP. As temperaturas liquidus (Tl) e solidus (Ts) apresentadas pelas ligas
HPNb, HPNbTi e HPNbZr sdo muito préoximas, conforme indicado na tabela
4.2.

Para as curvas de resfriamento, o0 mesmo descolamento para a
esquerda é visto entre os picos de solidificagdo das ligas HPNb, HPNDbTi e
HPNbZr e o pico de solidificacdo da liga HP. Porém, neste caso, o
deslocamento para a esquerda é ainda maior para os picos de solidificagdo das
ligas HPNbTi e HPNbZr.

A tabela 4.2 indica os valores térmicos obtidos para as ligas

investigadas.

Tabela 4.2 — Temperaturas solidus e liquidus obtidas na analise por DSC (°C).

HP HPNb HPNDbTI HPNbZr
Ts Tl Ts Tl Ts Tl Ts Tl
Aquecimento 1391 1418 1382 1404 1381 1407 1376 1403
ATg 27 22 26 27
Resfriamento 1378 1389 1360 1374 1340 1353 1345 1370
ATg 11 14 13 25

Pelos valores indicados na tabela acima, a adicdo de Nb, NbZr e NbTi,
nesta ordem, diminuem ligeiramente as temperaturas solidus e liquidus da liga
HP. O mesmo comportamento foi descrito por Piekarski [77] em uma liga
austenitica contendo 0.30C-30Ni-18Cr onde a adigao separada ou conjunta dos
elementos Nb e Ti diminuiram as temperaturas solidus e liquidus e
aumentaram o intervalo de solidificagdo das ligas (ATs ). No presente trabalho
nao foi possivel afirmar se houve alteragdo no intervalo de solidificacao das

ligas investigadas.

No resfriamento da liga HPNbZr, um pequeno pico exotérmico pode ser

visto antes do pico maior, também exotérmico. Esse pequeno pico evidéncia a
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ocorréncia de solidificacdo de fase primaria antes da formacdo da matriz
dendritica e subsequentes carbonetos eutéticos. Essa fase primaria,
provavelmente trata-se de ZrC, porém nao foi possivel realizar sua

identificacdo neste estudo.

Nos termogramas das demais ligas nao foi possivel evidenciar a
ocorréncia de solidificagdo de fase primaria anterior a formagdo da matriz

dendritica.

4.3 Macrografia

As figuras 4.2 de a) a d) apresentam as macrografias obtidas dos tubos
centrifugados nas ligas HP, HPNb, HPNbTi e HPNbZr, respectivamente, no

estado como fundido.

HPNb, c) HPNbTi e d)

Figura 4.2 — Macroestrutura dos tubos centrifugadosdas ligaa) HP, b
HPNbZr.

)
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Exceto por uma pequena faixa de regido coquilhada que pode ser vista
proximo ao didmetro externo dos tubos centrifugados, as 04 ligas apresentam
graos colunares em toda a espessura dos tubos, orientados radialmente e

homogeneamente distribuidos.

Nao é possivel evidenciar nenhum tipo de alteracdo macroestrutural com
a adicao dos elementos Nb, NbTi e NbZr. Assim, de forma geral, o aspecto dos

graos é muito semelhante entre as ligas investigadas.

4.4 Analise micrografica (como fundida e envelhecida)

A microestrutura da liga HP no estado como fundido € mostrada na
figura 4.3 a) sendo formada por uma matriz austenitica dendritica e uma rede
de carbonetos eutéticos interdendriticos e intergranulares ricos em Cr (fase

contraste escuro) apresentando uma morfologia do tipo espinha de peixe.

Apds envelhecimento a 900 °C, conforme verificado na figura 4.3 b),
uma refinada e extensiva precipitacao de carbonetos intradendriticos ricos em
Cr é vista no interior da matriz, principalmente em regides vizinhas aos
eutéticos interdendriticos. Quando envelhecido a 1000 °C (figura 4.3 c), os
carbonetos intradendriticos se tornam mais espessos (coarsening). No
envelhecimento a 1100 °C, esse grau de engrossamento se torna ainda mais
visivel, indicando o0 espessamento e coalescimento dos carbonetos
intradendriticos. Estes se mantém em regides proximas aos carbonetos
interdendriticos. Os carbonetos interdendriticos também aparentam

engrossamento com o aumento da temperatura de envelhecimento.
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HV ¢ mode| mag WD ‘ P 100 ym ———— v det | mode [mag O WD
20.00 kV| DualBSD| A+B |1 000x|11.0 mm/ g 23962 20.00 kV|BSED |Z Cont| 2000 x |11.0 mm

Figura 4.3 — Micrografia em MEV da liga HP no estado a) como fundido e apos envelhecimento
por 500 horas a 900, 1000, 1100 °C, b), c) e d), respectivamente. Figuras b), c) e d) possuem a
mesma magnificagéo.

O resultado obtido na analise por EDS para a liga HP pode ser visto na
tabela 4.3. Na condi¢cao como fundido é evidenciada a presenga de carbonetos
ricos em Cr, muito provavel, com estequiometria M;C3z (onde M = metal, sendo
principalmente Cr, Fe e Ni). O teor de Ni presente neste carboneto parece
aumentar sob o efeito do envelhecimento.

A matriz possui composicao rica em Fe, Ni e Cr. Para o tempo de
envelhecimento estudado, ocorre um decréscimo na concentragdo de Cr com o

aumento da temperatura de envelhecimento.
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Na matriz, o aumento do teor de C apdés o envelhecimento,
provavelmente, se deve ao volume de interacao do feixe estar também levando

em conta precipitados intradendriticos.

Tabela 4.3 — Resultado do EDS para a liga HP na condigdo como fundida e envelhecida por
500 horas a 900, 1000 e 1100 °C.
C Si Mn Cr Ni Fe
%p. 79 005 09 766 25 11,6
Como fundida +%p. 04 004 02 04 0,1 0,2
%at. 27,4 008 07 612 18 86
%p. 68 011 08 708 80 135
Fase Envelhecida (900°C/500h) +%p. 03 005 02 03 02 02
%at. 242 017 06 587 59 104

Cg';tcrfrs;e %p. 7,3 004 09 755 49 114
Envelhecida (1000°C/500h) +%p. 03 004 01 03 01 0,1

%at. 256 006 07 615 35 87

%p. 69 004 09 728 57 137

Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 03 004 01 03 01 92

%at. 247 006 07 600 41 105

%p. 10 07 08 233 362 379

Como fundida +%p. 03 006 01 02 03 02

%at. 45 13 08 240 330 363

%p. 20 08 10 228 356 378

Envelhecida (900°C/500h) +%p. 03 006 01 02 03 02

Matris %at. 87 14 09 226 314 350

%p. 1,6 10 09 208 37,0 387
Envelhecida (1000 °C/500h) +%p. 02 006 01 02 02 0.2
Yat. 7,0 19 08 210 330 363
%p. 15 09 09 204 376 386
Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 02 005 01 02 02 0.2
Yoat. 6,7 1,7 09 206 337 364

A adicdo de Nb na liga HP causa o aparecimento de carbonetos
interdendriticos ricos em Nb (fase com contraste claro) que apresentam uma
morfologia do tipo escrita chinesa, conforme visto na figura 4.4 a). Na liga
HPNb os carbonetos eutéticos sao formados por uma rede intercalada de
carbonetos de Cr e Nb, homogeneamente distribuida na matriz austenitica
dendritica. Pode-se constatar um refinamento microestrutural causado pelo Nb,

quando comparado com a liga HP sem a adigao de Nb.

Na condigdo envelhecida a 900 °C, a quantidade de carbonetos
precipitados na matriz € menor quando comparado com a liga HP sem Nb,
contudo, estes precipitados aparentam ser mais refinados quando préximos
aos carbonetos intergranulares e mais grosseiros quando mais proximos da

regido central da dendrita. Quando envelhecida a 1000 °C, os carbonetos
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intradendriticos aumentam de tamanho e alguns apresentam morfologia
acicular. Aumento do grau de engrossamento e auséncia dos carbonetos
intradensriticos com morfologia acicular pode ser verificado quando
envelhecida a 1100 °C.

Sob o envelhecimento, os carbonetos de Nb interdendriticos se mostram
estaveis, mantendo sua aparéncia e quantidade. Ja os carbonetos de Cr
interdendriticos aparentam espessamento e arredondamento de sua morfologia

original.

Flgura 4. 4 Micrografia da liga HPano estado a) coo fundlda e apos envelhemmento por
500 horas a 900, 1000, 1100 °C, b), c) e d), respectivamente. Figura a) possui ampliagido
diferente das demais.
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A tabela 4.4 indica a composicdo quimica obtida para as fases e matriz

da liga HPNDb, nas condigdes investigadas.

O carboneto de Cr interdendriticos (contraste escuro), na condigdo como
fundido, apresenta-se na forma M;Cs;, e sob o efeito da temperatura
transforma-se em My3Cs. A quantidade de Ni e Fe presente neste carboneto

aumentam com o envelhecimento.

O carboneto de Nb interdendritico (contraste claro), na condicdo como
fundido, se apresenta na forma MC, mantendo esta estequiometria quando

envelhecido a 900 °C e temperaturas superiores.

Tabela 4.4 — Resultado do EDS para a liga HPNb na condigdo como fundida e envelhecida por
500 horas a 900, 1000 e 1100 °C.
C Si_ _Mn Cr N Fe Nb

%p. 8,6 - 09 791 14 9,2 0,2
Como fundida +%p. 05 - 0,2 0,5 0,1 0,2 0,2
%at. 29,2 0,7 62 1,0 6,7 0,1

%p. 57 006 11 788 48 98 -

Envelhecida (900°C/500h) +%p. 04 005 02 05 02 02 -

cof\?rsaeste %at. 21,0 009 09 668 36 7,8 -
escuro %p. 55 005 08 756 62 11,9 -
Envelhecida (1000°C/500h) +%p. 04 005 02 04 02 02 -

%at. 20,3 009 06 648 47 95 -

%p. 50 008 1,0 767 49 125 -

Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 04 005 02 04 02 02 -

%at. 189 01 08 665 38 101 -

%p. 11,0 - ~ 34 16 16 824

Como fundida + %p. 1,4 - - 0,2 0,1 0,1 1,2

%at. 476 - - 34 14 15 461

%p. 101 - - 32 13 14 840

Envelhecida (900 °C/500h)  +%p. 1,3 - - 014 01 01 12

cof\?rsaeste %at. 454 - - 33 12 13 487
il %p. 46 - 02 61 25 24 843
Envelhecida (1000 °C/500h) +%p. 14 - 04 02 02 041 13

%at. 256 - 02 7,9 28 29 608

%p. 59 - 01 33 12 12 884

Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 15 - 01 04 01 01 15

%at. 315 - 01 41 13 14 616

%p. 02 08 09 230 366 382 03

Como fundida +%p. 03 010 006 02 03 03 01

%at. 1,0 16 091 243 343 37,7 02

%p. - 09 11 21,5 376 388 0.2

Envelhecida (900°C/500h) +%p. - 006 01 02 03 03 0,1

Matriz %at. - 19 11 229 356 386 0,1

%p. 0,2 1,0 1,0 213 380 388 0,2
Envelhecida (1000 °C/500h) +%p. 0,4 0,06 0,1 02 03 03 01
Y%at. 1,0 20 1,0 230 36,2 388 0,1
%op. - 1,0 11 211 38,7 383 -
Envelhecida (1100 °C /500 h)  + %p. - 0,06 0,1 02 03 03 -
Yat. - 2,0 1,1 226 36,7 38,2 -
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A matriz da liga HPNb, se mantem quimicamente estavel sob o efeito do
envelhecimento, indicando pequeno decréscimo na concentracdo de Cr. A
matriz também indica possuir pequena concentracdo de Nb em sua
composicao, provavelmente em solugao sélida substitucional.

A adigéo de Ti na liga HPNb nao resulta no aparecimento de uma nova
fase, conforme visto na figura 4.5 a) que indica a liga na condigdo como
fundida. Porém nota-se um aumento do grau de refinamento tanto das
dendritas quanto dos carbonetos interdendriticos, quando comparado com as
ligas HP e HPND.

HV det mode |
20.00 kV|DualBSD | A+B |1 (

V det | mode |mag O WD
20.00 kV| BSED |Z Cont| 2 000 x |11.3 mm

det | mode [mag O
BSED |Z Cont| 2 000 x 1\\1 mm

Flgura4 5 Mlcrografla da liga HPNbT| no estado a) como fundida e apés envelhemmento por
500 horas a 900, 1000, 1100 °C, b), c) e d), respectivamente. Figuras b), c) e d) possuem a
mesma magnificagéo.
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Apos envelhecimento, a precipitagdo, a cinética de engrossamento e o
coalescimento dos carbonetos intradendriticos sdo menores quando

comparado com as ligas HP e HPNb.

Assim como na liga HP e HPNb, os carbonetos de Cr interdendritcos
apresentam espessamento e arredondamento de sua morfologia no
envelhecimento. Ja os carbonetos de Nb interdendriticos se mostram estaveis,

mantendo sua aparéncia e quantidade.

Os resultados da analise por EDS na micrografia da liga HPNbTi podem
ser vistos na tabela 4.5.
Tabela 4.5 — Resultado do EDS para a liga HPNbTi na condigao como fundida e envelhecida

por 500 horas a 900, 1000 e 1100 °C.
C Si Mn Cr N Fe Nb Ti

%p. 7,6 - 1,0 796 15 9,8 0,2 0,1
Como fundida +%p. 04 - 0,2 0,5 0,1 0,2 0,1 0,05
%at. 26,4 - 0,7 641 1,1 7,3 0,1 0,1

%op. 53 004 097 795 39 100 03 0,05
Envelhecida (900°C/500h) +%p. 05 005 02 05 01 02 01 0,04

Coif;ite %at. 198 0,06 08 683 30 80 01 005
escuro . ) %p. 4,9 - 08 796 48 10,1 03 0,07
Envelhecida (1000°C/500h) +%p. 0,5 - 02 05 02 02 01 005

%at. 185 - 07 691 37 82 02 0,07

%p. 60 001 08 757 51 125 - 0,07

Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 05 005 02 05 02 02 - 0,05

%at. 220 002 07 638 38 98 - 0,07

%p. 136 - - 36 24 26 651 123

Como fundida +%p. 0,9 - - 0,1 0,1 0,1 0,7 0,2

%at. 50,1 - - 30 18 21 31,1 114

%p. 145 - 007 30 11 12 716 86

Envelhecida (900°C/500h)  +%p. 1,0 - 008 01 01 009 09 02

Coif;ite %at. 536 - 006 2,6 08 097 341 7,9
claro _ ] %p. 140 006 - 54 20 24 611 149
Envelhecida (1000°C /500 h) +%p. 1,0 0,04 - o1 01 01 07 02

%at. 50,3 0,09 - 45 15 19 283 134

%p. 150 0,05 02 41 28 33 620 127

Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 09 005 008 01 01 01 07 02

%at. 527 008 01 33 20 25 281 112

%p. 04 08 09 230 361 387 02 01

Como fundida +%p. 03 006 01 02 03 03 01 005

%at. 17 15 09 242 337 380 01 0,1

%p. 03 1,0 1,0 222 368 384 03 0,01

Envelhecida (900°C/500h) +%p. 04 006 01 02 03 03 02 005

Matriz %at. 13 2,0 1,0 234 344 378 02 001

%op. 0,1 1,0 1,0 218 378 384 0,1 0,1
Envelhecida (1000 °C/500h) +%p. 0,4 0,06 0,1 02 03 03 01 005
Yat. 0,4 1,9 1,0 233 358 382 0,04 01
%p. - 1.1 09 21,3 379 387 01 0,06
Envelhecida (1100 °C /500 h)  + %p. - 0,07 0,1 02 03 03 01 0,05
Yat. - 22 09 228 360 387 0,08 0,07
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Na condicdo como fundida, o carboneto de Cr interdendritico apresenta
composicao do tipo M;Cs3, onde, apds envelhecimento esse se transforma em
M23Cs. Nesta transformacédo ocorre o aumento dos teores de Ni e Fe na
composi¢ao do carboneto.

Na sua maioria, o Ti adicionado na liga se mostra presente na
composigao do carboneto de Nb interdendritico, com composi¢ao do tipo MC.
Essa composicido se mostra estavel sob o efeito do envelhecimento.

det | mode |mag O

WD A | m
BSED [Z Cont| 1 000 x (9.1 mm M= = 16) HPNbZr (Age

S

WD A det | mode [mag O /D A
20.00 kV|BSED |Z Cont| 2 000 x |12.0 mm [V 12) HPNbZr (Aged 1000) 20.00 kV|BSED |Z Cont| 2 000 x |11.0 mm [V HPN 1100;

Figura 4.6 — Micrografia da liga HPNbZr no estado a) como fundida e ap6s envelhecimento por
500 horas a 900, 1000, 1100 °C, b), c) e d), respectivamente. Figura a) possui ampliagédo
diferente das demais.
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Exceto por uma pequena tendéncia de redu¢do da concentracao de Cr,
a matriz da liga HPNbTi n&o sofre variagdo composicional quando envelhecida

nas temperaturas investigadas.

Nenhuma nova fase é encontrada com a adi¢cao de Zr na liga HPNb. Na
condigao como fundida, a adicao de Zr resulta em uma maior fragmentagao do
carboneto de Cr interdendritico, conforme visto na figura 4.6 a). Com o
envelhecimento ocorre o espessamento deste carboneto. O carboneto de Nb

interdendritico mantém sua morfologia estavel durante o envelhecimento.

Nos carbonetos intradendriticos, a adigdo de Zr parece nao influenciar
sua precipitagdo, engrossamento e coalescimento, se comportando como na
liga HPNb sem Zr.

A tabela 4.6 mostra o resultado para o EDS da liga HPNbZr, nas 04

condi¢des avaliadas.

Novamente ¢é vista a transformagdo dos carbonetos de Cr
interdendriticos de M;C3; para M23Cgs no intervalo de temperaturas avaliadas.
Também nota-se a tendéncia de aumento nas concentragdes de Ni e Fe nesta

transformacao.

Em sua maioria, o Zr adicionado encontra-se presente no carboneto de
Nb interdendritico, com composicao do tipo MC. Esse se mostra estavel sob o

efeito do envelhecimento.

A matriz da liga HPNbZr também apresenta leve tendéncia na redugao

do teor de Cr quando exposta ao calor.

Avaliando os resultados apresentados acima, nas 04 ligas os carbonetos
interdendriticos M;C3, presentes na condicdo como fundido, possuem
composi¢gdes quimicas muito similares. Nas ligas HPNb, HPNbTi e HPNbZr
esses se transformaram em My3Cg durante o envelhecimento nas temperaturas
ensaiadas. O mesmo nao parece ter ocorrido na liga HP, onde a transformacéao
de M;C3 para M»3Cs € marcada pelo aumento da concentragao de Ni e Fe no

carboneto.
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Tabela 4.6 — Resultado do EDS para a liga HPNbZr na condigdo como fundida e envelhecida
por 500 horas a 900, 1000 e 1100 °C.
C Si Mn Cr Ni Fe Nb Zr
%p. 83 008 09 787 18 100 03 0,01
Como fundida +%p. 04 005 02 05 01 02 02 02
%at. 283 01 07 622 12 74 01 -
%p. 59 01 09 743 66 122 008 -
Envelhecida (900°C/500h) +%p. 04 005 02 05 02 02 0.2 -
cof\?rsaeste %at. 21,7 02 07 629 50 96 004 -
escUro %p. 57 003 07 774 52 112 003 -
Envelhecida (1000°C/500h) +%p. 04 005 02 05 02 02 02 -
%at. 209 005 06 658 39 88 001 -
%p. 62 007 08 746 53 132 - -
Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 04 005 02 04 02 02 - -
%at. 226 01 07 625 39 103 - -
%p. 117 005 02 59 22 22 807 -
Como fundida +%p. 12 005 01 01 02 01 12 -
%at. 485 009 02 57 19 20 433 -
%p. 93 006 005 32 14 16 803 40
Envelhecida (900°C/500h) +%p. 14 005 009 01 01 01 13 04
Coifrzzte %at. 43,1 012 005 34 13 16 479 25
%p. 55 005 01 46 23 28 709 137

oo velhecida (1000°C/500h) +%p. 15 006 04 02 02 01 12 05
%at. 294 012 02 58 25 32 492 97
%p. 89 - 02 30 14 16 850 001
Envelhecida (1100°C/500h) +%p. 14 - 01 01 01 01 14 04
%at. 420 - 02 32 13 16 517 001
%p. 04 09 09 225 367 385 02 -
Como fundida +%p. 03 006 01 02 03 03 02 -
%at. 1,9 17 09 236 341 376 01 -
%p. - 10 11 206 378 395 03 03
Envelhecida (900°C/500h) +%p. - 01 01 02 03 03 02 02
Mtz %at. - 21 11 224 364 401 02 02
%p. - 11 11 21,4 378 390 008 0,1
Envelhecida (1000°C/500h) +%p. - 007 01 02 03 03 02 02
%at. - 22 11 233 364 395 005 01
%p. - 12 10 209 385 390 - -
Envelhecida (1100°C/500h) +%p. - 006 01 02 03 03 - -
%at. - 24 10 226 368 391 - -

A adicdo de Nb origina carbonetos de Nb interdendriticos do tipo MC.
Quando adicionado os elementos Ti e Zr, estes se encontram na composi¢cao
do carboneto de Nb. Nas ligas HPNbTi e HPNbZr os carbonetos MC se

mantém estaveis durante o envelhecimento nas temperaturas testadas.

Com a adicao dos elementos modificantes na liga HP, a precipitacdo dos
carbonetos intradendriticos M23Cg, formados durante tratamento térmico de
envelhecimento, se torna mais concentrada a regides proximas aos carbonetos
interdendriticos. Com a adig¢ao de Ti, a redugao de precipitados intradendriticos

€ notoria.



99

Para as 04 ligas investigadas, a matriz apresentou tendéncia de redugao
do teor de Cr durante o processo de envelhecimento nas temperaturas
testadas. Os elementos adicionados apresentam-se em teores residuais na
composicao da matriz, estando muito provavelmente em solugdo sodlida

substitucional.

Com o objetivo de avaliar o refinamento e posterior engrossamento dos
carbonetos, a tabela 4.7 quantifica a fracdo superficial e a area média dos
carbonetos inter e intradendriticos presentes nas 04 ligas investigadas e nas 04
condigdes analisadas. O valor indicado entre parénteses refere-se ao desvio

padrao encontrado para a medida.

Tabela 4.7 — Fragéo superficial e area média dos carbonetos encontrados nas 04 ligas e
condigbes investigadas.

Carboneto rico em Cr Carboneto rico em Cr Carboneto rico em Nb
(Interdendritico) (Intradendritico) (Interdendritico)
Liga Condicso Fragéo Area média Fragao Area média Fragado Area média
9 ¢ superficial (%) (um?) superficial (%) (um?) superficial (%) (um?)
Como fundida 5,9 (0,2) 18 (3,6) - - - -
Envelhecido
(900 °C / 500 h) 6,4 (0,4) 21,8 (4,5) 2,3 (0,6) 0,25 (0,05)
HP Envelhecido
(1000 °C / 500 h) 54(09) 11,.2(3,6) 33(03) 0,33 (0,05)
Envelhecido
(1100 °C / 500 h) 7.0(0.7) 258(59) 3,1(04) 0,8 (0,08)
Como fundida 5,6 (0,2) 17 (5,8) - - 0,9 (0,1) 2,8 (0,3)
Envelhecido
(900 °C / 500 h) 6,2 (0,9) 24,9 (3,8) 3,2 (0,6) 0,38 (0,02) 0,8 (0,2) 2,2 (0,4)
HPNb Envelhecido
(1000 °C / 500 h) 8,1 (0,5) 33,5(7,8) 4,3 (0,2) 0,44 (0,02) 1,2 (0,4) 2,5(1,2)
Envelhecido
(1100 °C / 500 h) 7,5 (1,0) 34,7 (7,4) 3,5(0,5) 0,58 (0,05) 1,3(0,2) 1,2(0,5)
Como fundida 47 (0,2) 7,3(0,3) - - 15 (0,2) 1,2(0,2)
Envelhecido
(900 °C / 500 h) 5,8 (0,9) 17,8 (2,2) 2,2 (0,6) 0,32 (0,04) 1,0 (0,2) 2,3 (0,7)
HPNDbTI Envelhecido
(1000 °C / 500 h) 8,0 (1,2) 16,6 (0,2) 2,4 (0,6) 0,31 (0,06) 1,3(0,2) 1,5(0,2)
Envelhecido
(1100 °C / 500 h) 8,5(0,9) 22,1(2,9) 2,0(0,6) 0,27 (0,06) 1,2(0,3) 0,9(0,3)
Como fundida 5,9 (0,3) 13,4 (5,0) - - 1,2(0,1) 2,7(0,4)
Envelhecido
(900 °C / 500 h) 9,4 (1,2) 43,6 (2,3) 4,2 (0,4) 0,41 (0,05) 1,2(0,2) 1,5(0,2)
HPNbZr Envelhecido
(1000 °C / 500 h) 78 (1,7) 34,6 (5,3) 3,8 (0,3) 0,46 (0,04) 1,2(0,2) 2,6 (0,6)
Envelhecido 6,7 (0,3) 29,6 (6,7) 3,3(0,2) 0,66 (0,05) 1,3(0,2) 1,8 (0,5)

(1100 °C / 500 h)

Para melhor avaliar a tabela acima, seus resultados foram retrabalhados

e apresentados nas figuras 4.7 e 4.8.

Na figura 4.7 esta apresentada a fracdo superficial de cada carboneto

presente em cada uma das ligas nas 04 condigbes avaliadas.
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Figura 4.7 — Fragao superficial dos carbonetos presentes nas ligas investigadas nas condigbes
a) como fundida, e envelhecidas por 500 horas a b) 900 °C, c) 1000 °C e d) 1100 °C.

Apos esta analise foi possivel confirmar que a fragdo superficial dos
carbonetos de Cr interdendriticos aumenta com a temperatura de
envelhecimento, que a fragdo superficial do carboneto de Nb tende a ser
constante e que a adigdo conjunta de Nb e Ti na liga HP resulta em menores

fracdes superfiais dos carbonetos de Cr intradendriticos.

A variagcdo da area média dos carbonetos de Cr interdendriticos e
intradendricos presentes em cada uma das ligas com a temperatura €

mostrada na figura 4.8.

A adicao conjunta de Nb e Ti na liga HP causa refinamento do carboneto

de Cr interdendritico e diminui a precipitacdo de carbonetos de Cr
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intradendriticos. A cinética de engrossamento destes carbonetos também é

diminuida.

Carboneto de Cr

e (interdendritico )
25 /
20

15 i v

a
P\
\\

08 | =——HP
0,6 ] | e HPNb Carboneto de Cr
0,4 HPNDbTiI 4 (intradendritico )
0,2 ] | == HPNbZr —
0.0 T j T T T T T T T
Como 900 °C 1000 °C 1100 °C
fundida

Figura 4.8 — Variagdo da area média dos carbonetos inter e intradendriticos com a temperatura.

A tabela 4.8 apresenta o resultado da analise do refino da microestrutura

realizado através da medi¢cdo do espagamento secundario interdendritico (A).

Tabela 4.8 — Espagamento médio entre bracos dendriticos secundarios.
HP (um) HPNb (um) HPNbTi (um) HPNbZr (um)
A, médio 46,3 35,8 29,9 38,8
Desvio padréao 4,3 4,0 4,3 7,3

Pelo resultado acima, a adicdo dos elementos modificantes Nb, NbZr e

NbTi aumentam o refino da dendrita.
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4.5 Difracao de raios x dos precipitados extraidos

A figura 4.9 mostra os difratogramas obtidos para a liga HP na condigao
envelhecida por 500 horas a 900, 1000 e 1100 °C. Nao foi possivel obter o
drifratograma para a liga HP na condigdo como fundida devido a problemas

durante a preparagao da amostra.

@ Matriz  Cr,.C,

S S

900 °C / 500 h

Intensidade (u.a.)

0

02 AR
0 1000 °C / 500 h

? o ? Op‘ 0
1100 °C /500 h

T l T l T l T l T l T l T l T l T l T l T

40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95

Figura 4.9 — Difratogramas obtidos para a liga HP.

Foi possivel identificar todos os picos presentes. Na liga HP, nas trés
condicbes acima, os carbonetos presentes foram identificados como sendo
Cr23C6.

Os picos marcados com um ponto de interrogagdo (?) foram

identificados como sendo KCI. Esses aparecem em maior (900 °C) ou menor



103

(1000 e 1100 °C) intensidade nos difratogramas. KCI foi um dos reagentes
utilizados na dissolugdo da matriz e possivelmente se manteve como residuo
durante a filtragem. Exceto por isso, a dissolugdo se mostrou eficiente, pois

praticamente néo se detectou a presencga da matriz austenitica.

Os difratogramas obtidos para a liga HPNb sao apresentados na figura

4.10.
= ? B Matiz  OCrC, YNbC {Cr,C,
3
(O] 5 ? ?
'8 o v ® ?
2 | feo o A N o he
S 2 Como fundida
E_ v
o 2 ’é ? ?
1v o 0 0 poo 00 A o A O
? 900 °C /500 h
_ ? .
1. o 0 o 290, o0 v J\ . v,
? 1000 °C /500 h
Mo A% 2]
1100 °C /500 h
—7r '+ 1 r r r r - r 1 1 1 1 ' T 7

40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95

Figura 4.10 — Difratogramas obtidos para a liga HPNb.

Na condicao como fundida os carbonetos presente sao do tipo Cr;C; e
NbC. Apds envelhecimento nas condi¢des acima, os carbonetos foram
identificados como Cry3Cs € NbC. A presenga do composto KCI também é
indicada nos difratogramas. Em alguns casos este tem seus picos covoluidos

com outras fases. Pequena presenca da matriz também é identificada.

A figura 4.11 apresenta os difratogramas para a liga HPNbTI.
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Intensidade (u.a.)

<0

- B Matriz  ©OCrC, VNbTiIC O Cr,C,
oofieme  feo -
9 Como fundida
4 ? 0 900 °C /500 h
17 e o o 20, 005 j\ o v 0
MM
K 1000 °C / 500 h
— o ? V- : ?V
7o Jlo a o e A D R
- 1100 °C / 500 h
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40 45 50 55 60 65 0 70 75 8 8 90 95

Figura 4.11 — Difratogramas obtidos para a liga HPNbTi.

De forma semelhante, na condicdo como fundida, a liga HPNbTi

apresenta carbonetos do tipo NbTiC e Cr;Cs, sendo este transformado em

M,3Cs durante o processo de envelhecimento. A seta no drifratograma para a

condigdo envelhecida a 900 °C por 500 horas, indica o Unico pico onde nao foi

possivel identificagao.

Na figura 4.12 estdo presentes os difratogramas obtidos para a liga

HPNbZr, nas 04 condigbes investigadas.
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Figura 4.12 — Difratogramas obtidos para a liga HPNbZr.

Nao se encontrou ficha catalografica para possivel carboneto do tipo
NbZrC. Porém boa correlagao foi obtida com o uso do carboneto NbC. Assim, a
liga HPNbZr na condigdo como fundida apresenta os carbonetos Cr;C3 e NbC.
Semelhante as demais ligas, durante o envelhecimento, houve a transformacéao

dos carbonetos Cr;Cs; em Cry3Ce.

A tabela 4.9 resume os carbonetos identificados nas 04 ligas nos

difratogramas apresentados.

Tabela 4.9 — Fases identificadas nos difratogramas.

Condicao

Liga Como fundida 900 °C /500 h 1000 °C /500 h 1100 °C /500 h
HP CI'7C3 CI'23C6 Cr23C6 Crnge
HPNb Cr7C3, NbC Cr23C6, NbC Cr23C6, NbC Cr23C5, NbC
HPNDbTi Cr7C3, NbTiC Cr23C5, NbTiC Cr23C5, NbTiC Cr23C6, NbTiC
HPNbZr Cr7C3, Nb(Zr)C Cr23C5, Nb(Zr)C Cr23C5, Nb(Zr)C Cr23C6, Nb(Zr)C




106

Assim, para as quatro ligas investigadas, todos os carbonetos de Cr
formados durante a solidificagao séo do tipo M;C3, e esses se transformam em
M,3Cs quando envelhecidos, ocorrendo também a precipitacdo intradendritica
de My3Ce.

Em nenhum dos difratogramas identificou-se a presenca da fase G, ou

de qualquer outro composto intermetalico.

A tabela 4.10 reune as informagdes das fichas catalograficas que foram

indicadas como compativeis com as fases presentes.

Tabela 4.10 — Informacgdes das fichas catalograficas indicadas.

Parametro Volume Referéncia
Nome Formula Estrutura . da célula Qualidade .
da célula (A) (A% ICDD
a=17,0149 N
Carboneto o~ ' Ororrombica b =12,153 386,36 00-036-
de Cr _ (Excellent) 1482
c=4,532
Carboneto o _ C 00-071-
de Cr Cra3Ce Cubica a=10,65 1207,95 (Calculated) 0552
Carboneto - _ * 00-038-
de Nb NbC Cubica a=4,4698 89,3 (Excellent) 1364
Carboneto . - _ B 00-047-
de Nb Ti (Nb,Ti)C Cubica a=4,427 86,76 (None) 1418

* |CCD - International Centre for Diffraction Data
Na tabela 4.11 o resultado obtido na quantificacido das fases extraidas
foi indicado.

Com a utilizacdo do programa de analise dos difratogramas, os valores
abaixo estdo corrigidos, desconsiderando a parcela (em peso) referente ao

composto KCI presente.

Tabela 4.11 — Quantificacdo apos ataque seletivo da matriz (%p.).

HP HPNb HPNbTi HPNbZr
Como fundido 11,9 111 7,9 8,8
Envelhecido (900 °C / 500 h) 71 12,5 10,5 11,7
Envelhecido (1000 °C / 500 h) 14,6 10,5 10,7 11,5

Envelhecido (1100 °C / 500 h) 18,6 13,9 8,6 14,0
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Os valores acima n&o podem ser tomados como absolutos, porém
indicam uma menor, formagao, precipitacdo e cinética de espessamento dos

carbonetos com a adi¢gado de Nb, NbZr e NbTi, nesta ordem.

Os baixos valores obtidos para as ligas HP e HPNbTi, nas condigdes
envelhecidas a 900 °C e 1100 °C, respectivamente, provavelmente s&o devido
aos precipitados intradendriticos serem mais refinados nessas condi¢des e

ficarem retidos em menor quantidade na filtragem.



108

4.6 Ensaios de tracao a temperaturas elevadas

As figuras 4.13 a), b) e c) apresentam as curvas de tensao real versus
deformagdo real, para as temperaturas de 900, 1000 e 1100 °C,
respectivamente, nos 03 niveis de taxa de deformagédo e para as 04 ligas

investigadas, na condicao como fundida.

Nota-se que nas temperaturas em que os ensaios foram realizados a
variagdo da taxa de deformacéo resultou em variagdes significativas em todas
as ligas abordadas. E nitida a diminuicdo da resisténcia das ligas com a

diminuicdo da taxa de deformagao.

gzzo— ——HP

200 ——HPNb
E \ HPNbTI
S 180~ ﬁ —— HPNbZr
zg ¢ 3. -
2 160 900 °CI

140 \

— |

120
100
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60 -
40

20

0+ T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50
Deformagéo real

Figura 4.13 — a) Tens&o real versus deformagéo real a 900 °C.
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Figura 4.13 — b) Tens&o real versus deformagc&o real a 1000 °C.
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Figura 4.13 — ¢) Tensa&o real versus deformagao real a 1100 °C.
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Nas figuras 4.14 a), b) e c) as curvas tensdo real em fungdo da
deformagéo real foram reagrupadas para exibir os resultados nas taxas de
deformagdo ensaiadas, ou seja, 3 x 10° s, 3 x 10*s" e 3 x 10° s,

respectivamente.

Dessa forma é possivel evidenciar o efeito da temperatura nas
propriedades das ligas investigadas, sendo notério o efeito da diminuicdo da

resisténcia das ligas com o aumento da temperatura.

——HP

——HPNb
HPNbTi

—— HPNbZr

—

900 °C 4

Tensao real

1000 °C 4

T T
000 005 0,0 015 020 025 030 035 040 045 0,50

Deformacéo real
Figura 4.14 — a) Tens&o real versus deformagao reala 3 x 10°s™.
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Figura 4.14 — b) Tens&o real versus deformagao real a 3 x 10 s™.
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Figura 4.14 — ¢) Tens3o real versus deformacdo real a 3x 10°s™.
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A tabela 4.12 reune as propriedades obtidas a partir dos ensaios de
tracdo a temperaturas elevadas em diferentes temperaturas e taxas de

deformacéo.

Tabela 4.12 — Propriedades de tragcdo a temperaturas elevadas.
Temperatura Taxa o, Oc0,2%)  Auni Asrat ) E

(°C) deform (s) 9% (MPa) (MPa) (%) (%) (%) (MPa)
HP 2037 1714 66 245 367 11933

s 0% HPNb 2265 1876 72 209 354 9850

HPNbTI 1812 1475 209 308 519 9372

HPNbZr 2017 1583 68 218 41 11309
HP 1548 1335 106 227 583 11228

900 axio4 HPNb 1747 1357 156 233 311 12464
HPNbTI 1395 1059 188 26 59.8 11042

HPNbZr 1672 128.6 197 261 467 9514

HP 1215 1025 85 311 57 5714

ax10s HPNb 1337 105 112 21 387 4665

HPNbTI 1093 74 185 291 655 5053

HPNbZr 1272 915 107 19 575 5064

HP 134 1165 39 293 713 11588

ax10¢ HPNb 1454 1173 55 308 386 10486

HPNbTI 1204 1012 85 199 593 11573

HPNbZr 130 1063 81 288 534 11712

HP 969 894 48 327 701 6966

. HPNb 1049 892 69 225 504 11364

1000 3x10 HPNbTi 956 836 111 209 61 10841
HPNbZr 983 858 15 364 663 11934

HP 745 66 53 20 554 3915

s 105 HPNb 752 611 89 203 671 5464

HPNbTI  79.3 715 96 198 31 8967

HPNbZr 755 612 91 211 697 5562

HP 826 75 25 261 756 14112

s 0% HPNb 925 78 61 293 598 7309

HPNbTI 832 756 55 177 606 12363

HPNbZr 103 924 32 13 37 6702

HP 60 575 20 229 642 10402

. HPNb 663 60 56 27 504 6394

1100 3x10 HPNbTI 621 580 57 218 688 3423
HPNbZr 672 594 40 157 423 10175

HP 462 42 29 161 374 3467

ay10s HPNb 519 476 49 181 65 3475

HPNbTi 46,4 42,3 41 136 62 3293
HPNbZr 48,1 42,8 55 14,56 59,6 2992

A figura 4.15 evidencia a diminuicao do limite de resisténcia das 04 ligas

com o aumento da temperatura e diminuicdo da taxa de deformacéao.
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Figura 4.15 — Dependéncia do limite de resisténcia com a variagao da taxa de deformacgéo e da
temperatura.

De forma analoga, a figura 4.16 ilustra o comportamento do limite de
escoamento com a variagao da temperatura e da taxa de deformacdo, nos
testes realizados nas 04 ligas investigadas. Assim como para o limite de
resisténcia ocorre a diminuicado do limite de escamento com o aumento da

temperatura e diminuicdo da taxa de deformacao.

Em ambos os casos, com a diminuicdo da taxa de deformacdo e
aumento da temperatura, ocorre a aproximacdo dos valores obtidos para o
limite de resisténcia e limite de escoamento. Também ocorre a diminuicdo na

diferenga entre os valores encontrados para as ligas.
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Figura 4.16 — Dependéncia do limite de escoamento com a variagao da taxa de deformagéao e
da temperatura.

O alongamento na fratura encontrado para as ligas variou entre 25 e
45%. Nota-se evidéncia de existir dependéncia com a temperatura e/ou taxa de
deformag&o. Quando a temperatura é alterada de 900 °C para 1000 °C, os
valores do alongamento na fratura aumentam. Esses valores tendem a se
manterem quando a temperatura é entdo aumentada para 1100 °C. No geral, o
alongamento na fratura tende a diminui com a diminuicdo da taxa de

deformacéo.

Ja o alongamento da regido de deformacédo plastica uniforme tende a
diminuir com o aumento da temperatura, como pode ser visto na figura 4.17. O
mesmo aumenta quando a taxa de deformacéo ¢é alterada de 3 x 107 s™" para 3
x 10* s™. Quando a taxa de deformacao ¢ alterada de 3 x 10* s™ para 3 x 10°
s, os valores do alongamento da regido de deformacdo plastica uniforme

tendem a se manterem.
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Figura 4.17 - Dependéncia do alongamento da regiao de deformagéo plastica uniforme com a
variagao da temperatura para uma mesma taxa de deformagéo.

A reducao de area das ligas variou entre 30 e 75% e seu comportamento

€ muito semelhante ao apresentado pelo alongamento na fratura.

Dos resultados acima nota-se que, em temperaturas elevadas, os
parametros de resisténcia mecanica (0. e 0.) de todas as ligas estudadas
decrescem com o0 aumento da temperatura e com a diminuigdo da taxa de
deformacgao, enquanto que os parametros de ductilidade (Agat € ®) inicialmente

aumentam e tendem a permanecerem constantes nessas mesmas condigoes.

A adicdo de Nb na liga HP resulta em aumento nos valores dos limites
de resisténcia e escoamento a temperaturas elevadas. Ja a redugao de area e
o alongamento diminuem com a adi¢cao de Nb, porém essa diferenga tende a
diminuir com o aumento da temperatura, sendo notavel a recuperagdo da

reducao de area da liga HPNb.



116

Esse comportamento pode ser explicado devido provavelmente a fatores
microestruturais como: Nb em solucdo sodlida substitucional e a formacao de
NbC, além da diminuicdo do tamanho médio da célula dendritica, aumentarem

as propriedades mecanicas da liga HPNb.

Com a adicao de Ti na liga HPNb ocorre a diminuicdo dos parametros de
resisténcia mecanica (0; e 0¢) € manutencdo dos parametros de ductilidade
(Afrat e CD).

Neste caso a redugdo da resisténcia mecanica é atribuida a menor
quantidade de C em solucdo sdlida intersticial e, consequentemente, menor
quantidade de precipitados do tipo M23Cs no interior da matriz € menor

endurecimento da liga.

A adigcao de Zr na liga HPNb produz efeito semelhante ao da adi¢ao de

Ti, porém em menor magnitude.

As ligas HPNb, HPNbTi e HPNbZr apresentaram sensivel incremento no
alongamento da regido de deformacdo plastica uniforme, indicando maior
capacidade de se deformar plasticamente de maneira uniforme, ou seja, maior
resisténcia ao “empescogcamento” e retardamento do regime de instabilidade
mecanica (etapa final da curva tensao versus deformacao). Esse incremento é

mais evidente para a liga HPNDbTI.

A partir dos resultados acima, o expoente de encruamento (n’) foi
calculado para as ligas investigadas. Esse foi calculado na regido de
deformagédo plastica uniforme, ou seja, entre o e Oy, utilizando a metodologia
recomendada pela norma ASTM E646 [79] e a equagdo de Hollomon [78]

descrita abaixo:

y N

o=k.c

onde k' é o coeficiente de resisténcia do material e n’ o expoente de

encruamento.



117

O expoente de encruamento pode variar de n’ = 0 (solido perfeitamente

plastico) a n’ = 1 (sélido perfeitamente elastico).

A figura 4.18 exemplifica o0 método para obtengdo dos parédmetros de

encruamento e da sensibilidade a taxa de deformagéo.
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Figura 4.18 — Exemplo do método para obtengéo dos a) parametros de encruamento e da b)
sensibilidade a taxa de deformacéo.

A tabela 4.13 apresenta o resultado obtido para o expoente de
encruamento (n’) e a constante de resisténcia do material (k') calculado para

cada liga, temperatura e taxa de deformacao.

No geral, para uma taxa de deformacao constante, o expoente do
encruamento (n’) tende a diminuir com o aumento da temperatura. Para o
inverso, ou seja, a uma temperatura constante, o expoente do encruamento (n’)
diminui com a diminuicdo da taxa de deformac&o de 3 x 102 s para 3 x 10* s
' e volta a aumentar com a diminuicdo da taxa de deformacdo de 3 x 10 s™

para3x10°s™.

Ja a constante de resisténcia do material (k’) tende a diminuir com o

aumento da temperatura e com a diminuicdo da taxa de deformacao.
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Tabela 4.13 — Parametros de encruamenton’ e k'.

Temperatura (°C) Taxa de deformacéo (s™') Liga n" k' (MPa) Correlagao
HP 013 2955 0,92
35 10° HPNb 0,18 3737 0.86
HPNbTi 006 205 0.78
HPNbZr 015 3162 0.90
HP 005 1757 0.71
4 HPNb 007 2009 0.84
S Sl HPNbTI 007 158.5 0.97
HPNbZr 007 1897 0.93
HP 020 2015 0,91
3y 10° HPNb 012 1806 0.82
HPNbTi 012  139.1 0.90
HPNbZr 016 1894 0.90
HP 011 1956 0.93
35 10° HPNb 009 1914 0.76
HPNbTI 006  144.9 0.81
HPNbZr 0.09 1691 0.79
HP 0,06 1175 0.75
4 HPNb 006 1249 0.82
1000 3x10 HPNbTI 004  104.5 0.92
HPNbZr 002 1057 0.85
HP 0,13 1101 0,88
35 10° HPNb 007 915 0.85
HPNbTI 004  87.5 0.98
HPNbZr 007 915 0.89
HP 0,08 1100 0,92
3y 10° HPNb 008 118 0.81
HPNbTi 0.04 94,9 0.83
HPNbZr 012  160.4 0.82
HP 003 69 0,91
4 HPNb 004 76 0.80
1100 Sl HPNbTI 004 694 0.74
HPNbZr 006 824 0.83
HP 007 590 0.87
3y 10° HPNb 008 65 0.76
HPNbTi 0.07  57.9 0.79
HPNbZr 0.06  58.1 0.82

Utilizando os resultados dos ensaios de tracdo a quente realizados, o
expoente da sensibilidade da tensdo com a taxa de deformagdo (m’) foi

calculado para as ligas investigadas utilizando a equagao abaixo:
o=C.&"

onde C’ é o coeficiente e m’ é o expoente da sensibilidade da tensdo com a

taxa de deformacéo.
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Neste caso utilizou-se o resultado da tensdo de escoamento obtido em
diferentes ensaios realizados na mesma temperatura, porém com diferentes

taxas de deformacao.

Os resultados obtidos para os parametros de sensibilidade do material a

taxa de deformagao estéo reunidos na tabela 4.14.

Tabela 4.14 — Sensibilidade a taxa de deformacéo.
Temperatura (°C) Liga m' C Correlagao

HP 0,11 327,1 0,999

HPNb 0,13 384,2 0,992

900 HPNbTi 0.5 3528 0999
HPNbZr 012 3216 0961
HP 0.12 2385 0997
1000 HPNb 014 2702 0983
HPNbTI 008 1556  0.993
HPNbZr 012 217.2 0969
HP 0.13 156.6 _ 0995
1100 HPNb 041 1440 0997

HPNbTi 0,13 159,3 0,987
HPNbZr 0,17 238,9 0,986

Avaliando os resultados acima, tem-se que o coeficiente C’ diminui e o

expoente m’ aumenta com o aumento da temperatura.
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4.7 Ensaios de fluéncia

Na tabela 4.15 estdao resumidos os valores obtidos nos ensaios de

ruptura por fluéncia realizados nas 04 ligas abordadas.

Tabela 4.15 — Resultados obtidos para os ensaios de ruptura por fluéncia.

HP HPNb HPNbTi HPNbZr
T (o) tr € ® tr € ® tr € o tr € ®
(C) _ (MPa) )  (p) (%) (h) (%) (%) (h) (%) (%) (h) (%) (%)
65 56,8 29,8 44,9 65,9 5,2 - 22,6 186 70,0 1479 2477 56,2
65 39,8 398 238 580 66 263 589 IOM 57 1396 20,1 547
900 60 1074 195 352 163,11 226 535 1548 376 67,8 2284 IOM 598
60 67,0 183 77,6 2623 85 268 1051 264 63,3 2412 23,7 46,2
55 2716 151 49,5 694,77 94 212 4511 235 63,2 4322 228 524
55 1973 18,0 50,6 544 99 318 2762 98 672 4579 13,1 66,1
55 385 205 526 544 210 644 332 350 690 929 184 597
55 196 235 678 233 188 454 258 IOM 782 753 192 604
50 73,2 289 604 101,7 18,7 46,2 1300 214 487 1631 225 71,0
950 50 1365 185 629 1615 102 255 1191 247 592 1740 241 539
45 2488 255 458 6471 IOM IOM 4320 192 629 2762 188 30,6
45 2536 246 148 3975 125 143 4663 116 333 2830 IOM 288
40 4741 130 19,9 19908 56 168 13253 9,6 259 4855 62 148
40 7618 16,8 36,3 14201 6,3 18,1 14049 IOM 241 5129 7,8 16,9
50 8,5 28,5 70,3 21,9 46,7 64,8 11,2 30,0 73,8 20,3 22,2 67,7
50 5,6 26,7 660 188 187 628 114 154 781 186 276 70,1
45 349 259 203 345 325 715 425 302 646 384 191 739
45 25,5 32,9 5825 66,7 146 48,7 36,4 284 68,6 52,0 23,6 50,2
40 23,3 58 42 89,7 188 51,8 1004 204 450 2161 13,6 358
1000 40 79,5 245 290 1104 182 323 184,1 IOM 334 110,7 122 624
35 2184 14,8 32,3 468,77 71 11,7 4478 17,3 30,6 7846 124 314
35 2843 224 255 4478 70 244 4010 5,6 10,0 4944 2,7 9,9
35 2130 84 1438 - - - 5132 53 235 - - -
30 394,2 2,9 74 262,3 1,5 03 12894 13,5 184 4268 IOM 7.3
30 229,1 9,3 17,2 5721 843 202 1783,0 IOM 6,3 321,2 3.1 0,3
40 12,1 54,1 63,7 22,6 22,4 43,2 10,0 21,4 464 15,9 21,5 641
40 8,2 21,6 54,1 - - - 1.1 254 716 17,8 223 753
35 184 22,0 552 544 185 60,3 319 239 602 551 12,6 50,8
35 30,2 21,2 435 69,4 10,0 143 34,0 83 255 38,0 23,6 452
35 20,4 21,6 493 - - - - - - - - -
1050 30 117,7 184 274 1918 109 100 1623 79 195 2744 151 374
30 70,6 17,4 37,7 180,7 12,0 2.2 1000 17,8 483 127,7 IOM 29,9
25 318,1 139 189 6237 132 111 6465 152 274 7112 IOM 20,2
25 2034 141 273 457,8 IOM 59 486,1 19,6 457 6020 13,2 191
20 342,5 6,2 14,2 4013 IOM 286 18722 IOM 17,9 - - -
20 371,2 I1IOM 30,9 22246 IOM 8,9 - - -
25 53,8 149 235 40,7 176 289 522 352 487 70,1 IOM 274
25 493 135 47,8 29,1 70 167 539 20,2 42,0 47,7 IOM 52,9
25 - - - 447 216 187 - - - - - -
20 2488 IOM 144 1970 08 58 1580 16,7 16,6 2845 88 115
1100 20 2453 14,0 184 1218 4,3 8,6 1606 152 26,0 1278 122 31,1
20 184,7 11,7 29,2 1443 5,0 2,2 - - - - - -
15 560,7 IOM 136 6336 46 32 8331 IOM 202 8930 IOM 14,1
15 557,9 6,5 17,0  566,1 6,7 246 9989 IOM 147 621,7 IOM 151
15 - - - - - - 10021 6,7 150 6187 68 263

IOM = impossivel a obtengéo da medida
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Os resultados dos ensaios de fluéncia realizados com o uso de

extensometria sdo apresentados na tabela 4.16.

Tabela 4.16 — Resumo dos principais parametros obtidos nos ensaios de fluéncia realizados
com extensometria.

Liga o (MPa) T (°C) tr (h) €min () €0 (%) & (%) P (%)
55 900 197,3 54 x 107 0,25 18,0 50,6

HP 35 1000 213 9,6x10° 0,2 8,4 14,8
15 1100 5579 3,1x10° 0,1 6,5 17,0

55 900 544 1,5x 10" 0,24 9,9 31,8

HPNb 35 1000 447,8 4,6x10° 0,16 7,0 244
15 1100 566,1 6,9x 10° 0,09 6,7 23,6

55 900 276,2 1,1x10™ 0,28 9,8 67,2

HPNDbTi 35 1000 462 2,7x10° 0,18 53 23,5
15 1100 1002,1  3,2x10° 0,1 6,7 15,0

55 900 457,9 1,1x10” 0,22 13,1 66,1

HPNbZr 35 1000 4944 1,5x 107 0,12 2,7 9,9
15 1100 618,7 3,6 x10° 0,1 6,8 26,3

As curvas de fluéncia tempo versus deformacao real sdo apresentadas

na sequéncia nas figuras 4.19, 4.20, 4.21 e 4.22, para as ligas HP, HPND,

HPNbTi e HPNbZr, respectivamente.

Deformacao real

0,20
018 Liga HP

= 55MPa/ 900 °C
0,16 = 35MPa/ 1000 °C
0,14 15 MPa /1100 °C
0,12-_
0,10—-
0,08—-
0,06—-
0,04-_
0,02-_
o,oo;F.",.,.,.,.,.,.,.,.,.,.,.

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600

Tempo (horas)

Figura 4.19 — Ensaios de fluéncia com extensometria para a liga HP.
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Figura 4.20 — Ensaios de fluéncia com extensometria para a liga HPNb.
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Figura 4.21 — Ensaios de fluéncia com extensometria para a liga HPNbTI.
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Figura 4.22 — Ensaios de fluéncia com extensometria para a liga HPNbZr.

As curvas foram ajustadas segundo a equacado de Wilshire [87], que
procura descrever a variagdo da deformacéo ao longo do tempo durante os

estagios primario, secundario e terciario de fluéncia, sendo:

€ =g+ e.[1 — exp(-m.t)] + €min.t + €. [exp(-p(t-t1))] Eq. (A1)

onde,

€0 = deformacao instantanea no carregamento;

et = deformacéao no estagio transiente;

m = parametro relacionado com a taxa de exaustao do estagio transiente;
€min = taxa de deformacao no secundario;

€L, p = parametros do estagio terciario;

tr = tempo de inicio do estagio terciario.

Assim como neste trabalho, Sordi e Perdigdo [88,89] encontraram
resultados satisfatorios utilizando a equagao acima para descrever a curva de
fluéncia completa para os materiais 18Cr-12Ni-Nb e HK40 (0.4C-25Cr-20Ni),

respectivamente.
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Para cada temperatura selecionada foram utilizados de trés a cinco
diferentes niveis de tensdo. Devido a essa combinacdo se possibilitou a
construcao do grafico do logaritmo da tenséo aplicada em fungao do logaritmo
do tempo de ruptura obtido, para cada nivel de temperatura empregado. Esses

graficos estao apresentados na figura 4.23 para cada uma das ligas estudadas.

Nesses graficos, em geral, pode-se observar que para temperatura

constante o tempo de ruptura é inversamente proporcional a tensao aplicada.
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Figura 4.23 — Isotermas indicando a mudan¢a no modo de fratura por fluéncia para as ligas a)
HP, b) HPNb, c) HPNbTi e d) HPNbZr.

Para as ligas HP, HPNb e HPNbZr, ocorre uma mudang¢a na inclinagao
(“quebra”) da reta de isotemperatura nas temperaturas de 1000, 1050 e 1100
°C, sendo que as setas nos graficos da figura 4.19 indicam os locais dessas

mudancgas. Esse tipo de alteragdo esta associado a uma mudanga gradual no
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modo de fratura por fluéncia, passando de transgranular em um regime de
temperaturas mais baixas e tensdes mais altas para intergranular a
temperaturas mais altas e tensdes mais baixas. O mesmo comportamento nao

€ evidenciado para a liga HPNDbTi.

Sobre os tempos de ruptura, de forma geral, a adicao de Nb na liga HP
aumenta o tempo de ruptura por fluéncia, transladando as curvas de
isotemperatura para a direita, no sentido de tempos mais longos para as
mesmas condi¢des de teste. Ja a adicdo de Ti e Zr na liga HPNb resulta em
comportamentos diferentes. A adicdo de Ti leva a tempos de rupturas maiores
no regime de menores tensdes e maiores temperaturas. O contrario ocorre com
a adigao de Zr, sendo os maiores efeitos encontrados no regime de maiores

tensdes e menores temperaturas.

A figura 4.24 apresenta o alongamento na ruptura (¢;) obtido nos ensaios
de ruptura por fluéncia em funcédo da tensdo e da temperatura de teste, para
cada uma das ligas investigadas. Como todos os ensaios de fluéncia foram
realizados em duplicata, para essa analise, se fez uso do alongamento final

médio obtido em cada condigéo.

De forma geral, para as 04 ligas, dada uma temperatura constante o
alongamento final aumenta com o aumento da tensdo. No caso de tenséo
constante, o alongamento final aumenta com o aumento da temperatura.
Assim, para as 04 ligas investigadas o alongamento final aumenta com o

aumento da tenséo e/ou temperatura aplicada.
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Figura 4.24 — Alongamento final por fluéncia em fungéo da tensao e da temperatura.

Comparando as figuras 4.23 e 4.24 é possivel evidenciar uma acentuada
diminuicao no alongamento final obtido nas condi¢gdes de ensaio que estdo na

regido onde é indicada a mudanga no modo de fratura por fluéncia.

Sobre os valores dos alongamentos finais, numa viséo geral, a adi¢ao de
Nb na liga HP resulta na diminuicdo do alongamento final em fluéncia. Por
outro lado, a adicédo de Ti e Zr na liga HPNb restaura os valores de

alongamento, sendo essa recuperag¢ao mais acentuada com a adigao de Ti.

A figura 4.25 reune, para cada uma das ligas, a redugao de area média

obtida nos ensaios de ruptura por fluéncia.
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Figura 4.25 — Reducgao de area por fluéncia em fungéo da tenséo e da temperatura.

O resultado aqui visto € muito semelhante ao obtido no alongamento
final por fluéncia, ou seja, a redugcdo de area aumenta com o aumento da

tensao e/ou temperatura em todas as ligas.

O efeito na reducdo de area causado pela adicdo de cada um dos
elementos também é similar ao efeito apresentado no alongamento final, onde,
de forma geral, a adigdo do Nb na liga HP diminui, e a adicdo de Ti e Zr na liga

HPNDb restauram os valores obtidos para a reducéo de area.

A parametrizacado dos dados de tensdo em funcido do tempo de ruptura e
temperatura foi realizada utilizando a metodologia de Larson-Miller [17] € ©

resultado é apresentado na figura 4.26.

Na figura 4.26 sdo apresentadas somente as “curvas mestras de ruptura
por fluéncia” de cada liga. Essas curvas foram obtidas através do ajuste
matematico de um polinbmio de terceiro grau aos pontos de ruptura por

fluéncia de cada liga. Os pontos foram ocultados, pois seu espalhamento
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dificultaria a visualizagdo dos resultados. Na caixa de legenda, entre os

parénteses, € indicado o valor da correlagcdo dos dados de fluéncia com a curva

ajustada para cada liga.

~70
o
S 60
& 50
(2]
&
F 40
30
Ligas
20 HP (0,973)
—— HPNb (0,977)
HPNDTi (0,989)
—— HPNbZr (0,979)
C=20,0
10— T T T T T T T T T T T T T T 1
25 26 27 28 29 30 31 32
LMP

Figura 4.26 — Parametrizagao dos dados de ruptura por fluéncia pelo método de Larson-Miller
(LMP).

Para permitir a comparagao da curva mestra de fluéncia de cada liga,
utilizou-se a constante C igual a 20 para todas elas, mesmo sabendo que este
valor varia para cada material e condicdo deste, tendo sido reportado valores
entre 10 e 40 [80,81]. Porém neste caso, através da construgcédo do grafico do
logaritmo do tempo de ruptura em funcao de 1/T, encontrou-se para as 04 ligas

isotensdes convergindo para valores proximos de 20 (entre 16 e 24).

A figura 4.27 apresenta as curvas mestras de ruptura por fluéncia

separadas em 4 graficos para possibilitar melhor analise dos resultados.
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Figura 4.27 — Anadlise comparativa das curvas mestras de ruptura por fluéncia.

Nota-se que a curva mestra para a liga HPNb apresenta valores

superiores aos encontrados para a liga HP no intervalo de tensédo de 65 a 20

MPa. Isso indica que neste intervalo de tensdes, dada a mesma tenséo e

temperatura, a liga HPNb apresenta maiores tempos de ruptura, ou dada a

mesma tenséo e previsao de tempo de ruptura a liga HPNb permite a aplicagcao

de maiores temperaturas. Abaixo de 20 MPa os valores tornam-se muito

proximos.

Como pode ser visto, a adicao de Ti na liga HPNb resultou em uma

diminuicdo na curva mestra para tensdes acima de 40 MPa e um ganho no

regime de baixa tensbes (e geralmente associado a altas temperaturas ou

longos tempos de ruptura).

Ja a adigdo de Zr na liga HPNb apresentou a manutencdo da curva

mestra no intervalo entre 50 e 30 MPa e ganhos em regides acima e abaixo

destes valores.
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As taxas minimas de fluéncia foram relacionadas com os respectivos
tempos de ruptura conforme proposto por Monkman e Grant [82], através da

relagao
Emin - trm =k
onde m e k sao constantes adimensionais.

Segundo os autores, o tempo de ruptura € linearmente proporcional a
taxa de deformacédo minima no estagio secundario de fluéncia, sendo o valor
da constante m proximo a 1. Por sua vez, a constante k pode ser relacionada
com a ductilidade do material, visto que este € o resultado do produto das duas

variaveis citadas acima.

Além dos ensaios de fluéncia com extensometria realizados neste
trabalho, para esta analise e outras analises, também foram utilizados os dados
de fluéncia obtidos durante a revisdo da literatura e os resultados dos ensaios

de tracdo a quente utilizando a metodologia sugerida por Reis Sobrinho [83].

A figura 4.28 apresenta os graficos elaborados para a obtencdo dos
parametros segundo a metodologia de Monkman-Grant, para cada uma das

ligas investigadas.

Nota-se que as 04 ligas apresentam boa correlagéo para a linearidade
sugerida entre a taxa de deformagéo e o tempo de ruptura. Inicio de um desvio
desta linearidade é visto no final da reta, na regidao de menores taxas de

deformagao e maiores tempo de ruptura.

Esse principio de desvio € explicado devido a relacdo de Monkman-
Grant ser valida quando a taxa de deformacgao é controlada pela deformacéao
na matriz, sendo essa a principal contribuicdo para a deformacao total. Caso
contrario, a taxa de deformacao & controlada pelo deslizamento de contornos

de grao.
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Figura 4.28 — Obtengao dos parametros da relagdo de Monkman-Grant.

A tabela 4.17 reune os parametros encontrados para a relacdo de

Monkman-Grant para as 04 ligas.

Tabela 4.17 — Parametros da relagdo de Monkman-Grant.

Liga m k Correlacao
HP 1,02 0,0439 0,970
HPNb 1,22 0,0449 0,983
HPNDbTi 1,08 0,0937 0,951
HPNbZr 1,25 0,0356 0,968

As 04 ligas apresentaram valores proximos a unidade para o expoente
m, conforme sugerido pelos autores. Boa correlagao entre os dados e o ajuste
linear também foi obtido, conforme indicado na tabela 4.17. O maior valor da
constante k obtido para a liga HPNDbTi pode ser associado a sua maior

ductilidade em fluéncia.
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A dependéncia da taxa de deformagdo por fluéncia no estagio
secundario com a tensao aplicada foi avaliada através da aplicacédo da relacéo
de Norton ou lei potencial, conforme equacgao abaixo

émin = A.O'n
onde n é o expoente da tensdo, o a tensao aplicada e A € uma constante do

material.

Para cada uma das ligas a variagdo da taxa minima de fluéncia com a

tensao aplicada em cada nivel de temperatura é apresentada na figura 4.29.

(Z 1,0 4 ~— 1,04
~ . < Liga HPN
£ 054 |Liga HP . . . < 05 ga Ab .
o o 100°C A1000°C /900°C . £ = Fluéncia
> 004 = Fluéncia «50,0 e TQ
5 e TQ 2
- 0,54 S-051 4 Literatura
-1,04 -1,0 4
1,5 1,54
204 2,0
25 2,54
-3,0
-3,0 3,
_315_
.315_
-4,0
-4,0
-4,5
454 = 50
. 504 o
5.0 LN S B I S R R BN ERNLE BN BN | —T T T T T T T T T T T T T T T T
11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24
LogTensdo (MPa) Loa Tensdo (MPa)
2
1,54 — .0
£ 10 £ 157
..Fos] | Liga HPNbTi 1000°G .,E107 | Liga HPNbZr
=) ] Fluéncia o 0,54 = Fluéncia
o 00 IS)
= 5] TQ — 0,04 e TQ
1'0- 1100 °C 0,5
07 -1,04
5] 900 °C 5
_2’0_. 2,0
- ’5_. -2,54
-3.0 30
35 35
4.0 40.]
457 45
501 5,0
-5,5-_ 554 m
6,0 +—+———1——1——1——————T—"———————1— 60
11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23

T T T T T T T T T T T T
11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23

Log Tensdo (MPa) Log Tensdo (MPa)

Figura 4.29 — Obtengao dos parametros da relagao de Norton (lei potencial).

O valor do expoente n e da constante A correspondente para cada

material e em cada temperatura estao indicados na tabela 4.18.
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Tabela 4.18 — Pardmetros da relagéo de Norton (lei potencial de fluéncia).

Liga Temperatura (°C) n A Correlacao
900 9,4 2,45x 10" 0,999
HP 1000 8,8 2,82x 107" 0,995
1100 7,5 4,27 x 10 0,999
900 9,6 3,55 x 10™* 0,998
HPNb 1000 8,9 1,1x 107 0,983
1100 7.9 3,39 x 10" 0,999
900 9,7 1,48 x 10 0,999
HPNbTi 1000 10,5 1,55 x 10! 0,999
1100 8,9 1,29 x 107° 0,998
900 10,6 4,50 x 10 0,998
HPNbZr 1000 10,5 1,35 x 107 0,990
1100 7.9 2,40x 10" 0,985

A tabela 4.18 mostra que o valor do expoente n para as 04 ligas varia
entre 7,5 a 10,5. Esse intervalo de valor de n, geralmente, é associado ao

mecanismo de deformacgao por fluéncia por escalagem de discordancia.

Em uma analise mais detalhada, é possivel notar que alguns pontos em
niveis de tensdo mais baixos e temperaturas mais altas apresentam uma
tendéncia de mudanga de inclinagdo na reta, indicando uma transigao para um
regime onde o mecanismo de deformacao por fluéncia é governado por

difusdo, e onde o valor do expoente n tende a unidade.

A avaliacdo da dependéncia da taxa de deformacgédo por fluéncia no
estagio secundario com a temperatura aplicada foi realizado com o uso da

relagao de Arrhenius, conforme equagao abaixo

€min = B.expt@/RD)

onde, B é uma constante do material, Qr a energia aparente de ativagcéo por
fluéncia, R a constante universal dos gases (R = 8,314 J/molK) e T a

temperatura.

A figura 4.30 apresenta para cada uma das ligas a variacdo da taxa

minima de fluéncia com o inverso da temperatura em cada nivel de tensao.



134

Liga HP
= Fluéncia
e TQ

o A Literatura

Liga HPNb
= Fluéncia
* TQ

T T T T T T T T
0,00072 0,00074 0,00076 0,00078 0,00080 0,00082 0,00084 0,00086

hCe) (K™)
—_ — 1
' o Liga HPNbTi < o]
f S5MPa Fluéncia EE -1
Z 5,4 TQ 3 2
Literatura 34
35 MPa 4]

T T T T T T T T
0,00072 0,00074 0,00076 0,00078 0,00080 0,00082 0,00084 0,00086
1T (KT

Liga HPNbZr
= Fluéncia
e TQ

T T T T T T
0,00072  0,00074  0,00076  0,00078  0,00080  0,00082  0,00084  0,00086

1T (KT)

Figura 4.30 - Obtencao dos parametros da relagdo de Arrhenius.

O valor da energia de ativagao aparente por fluéncia e da constante B

correspondente para cada material e em cada isotensao estdo indicados na

tabela 4.19.
Tabela 4.19 — Parametros da relagdo de Arrhenius.
Liga Tenséo (MPa) Qs (kJ/mol.K) B Correlacao
Hp 55 663,8 2,2 x 10° 0,998
35 739 1,1 x 107 0,620
25
HPNb gg 67_2,5 1,37 >_< 10 0,924
. 55 617,4 3,5x 10°° -
HPNDTI 35 7629 7.6 x 102 0,669
26
HPNbZr gg 696,8 1,2 x_ 10 0,929

Devido a combinagdo de ensaios realizados, ndo ha dados suficiente

para obtencdo dos parametros da relagao de Arrhenius para as isotensdes de
35 MPa (para as ligas HPNb e HPNbZr) e 15 MPa (todas a ligas).
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O conceito de tensao interna (0g) do inglés “threshold stress”, foi
introduzido para metais endurecidos por precipitacdo para poder se levar em
conta o efeito das particulas precipitadas no movimento das discordancia. Essa

atuando como uma tensao oposta ao movimento da discordancia.

Com isso a equacéao da taxa de fluéncia assume a seguinte forma

]
= fl[ g2 ] exp[ _Q» J
G R1 Eq.(4.1)

Considerando a tensao efetiva normalizada pela tensao de escoamento
do material na temperatura correspondente, Evans e Harrison [84] obtiveram
uma expressao universal para descrever as taxas de deformacédo no estagio

secundario de fluéncia, descrita como segue
Emin = B.((0 - 00)/00,05)>°
E€min = B.((0 - 00)/00,05)
onde B é uma constante no valorde B=2,5x 10°s™.

A equacéo acima foi utilizada neste trabalho para a obtencao da tensao
interna, porém utilizando-se a tensdo de escoamento O 2%). O resultado para

o calculo da tensao interna encontra-se na tabela 4.20.

Os valores acima nao podem ser interpretados como absolutos, porém,
de forma qualitativa, possuem boa correlagcdo com os resultados apresentados
pelas ligas na parametrizacdo segundo Larson-Miller e nos graficos de

isotemperaturas (logaritmo da tensao versus logaritmo do tempo de ruptura).

Segundo os resultados da tabela 4.20, a liga HP apresenta os menores
valores para a tensao interna nas trés condicoes testadas, resultado assim em
maiores valores de tensédo efetiva (0 — 0p), € consequentemente, nos menores

tempos de ruptura obtidos entre as 04 ligas.
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Tabela 4.20 — Calculo da tenséo interna.
Tensao Temperatura Limite escoamento  Tens&o interna

Hga  (mPa)-o °C) (MPa) - 0p 02 (MPa) -y
55 900 102,5 42,7
HP 35 1000 66 25,7
15 1100 42 10,7
55 900 105 46,2
HPNb 35 1000 61,1 28,0
15 1100 47.6 11,8
55 900 74 44 1
HPNDbTiI 35 1000 71,5 28,0
15 1100 42,3 12,7
55 900 91,5 48,1
HPNbZr 35 1000 61,2 29,9
15 1100 42.8 12,6

Ja as ligas HPNb, HPNbTi e HPNbZr apresentam valores para a tensao
efetiva que sao, respectivamente, medianos, menores em baixa tenséo e alta

temperatura e menores em alta tensdo e baixa temperatura.
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4.8 Fractografia

As superficies das fraturas por fluéncia em 03 diferentes condi¢des de

testes podem ser observadas na figura 4.31.

55 MPa / 900 °C 35 MPa /1000 °C 15 MPa / 1100 °C

HP
HPNb
HPNbTi
HPNbZr
e
Figura raturas r fluéncia das 04 ligas investias em 03 condicdes

diferentes de teste.



138

Em cada fratura apresentada na figura 4.31, os valores indicados no
canto inferior esquerdo e canto inferior direito sdo referentes aos valores

médios de alongamento na ruptura (g;) e reducao de area (®), respectivamente.

E observado que, nas condi¢des ensaiadas, as superficies indicam que
as fraturas ocorreram predominantemente de forma intergranular, pois é
possivel evidenciar o contorno das dendritas orientadas das ligas solidificadas
direcionalmente. Na figura 4.32 é possivel observar tanto os bragos primarios
(figura 4.32 a) quanto os bragos secundarios e terciarios das dendritas (figura

4.32 b). Essa constatagdo € mais nitida no regime de menor tensdo e maior

temperatura, ou seja, para os testes realizados a 15 MPa e 1100 °C.

Figura 4.32 — Dendritas orientadas a) liga HPNb, 15 MPa, 1100 °C, t: 633,6 horas, b) liga
HPNbZr, 15 MPa, 1100 °C, t.: 893 horas.

Em todas as superficies também fica evidente a auséncia de regido de
graos equiaxiais dendriticos. Assim, conforme constatado no item 4.3 as 04
ligas apresentam macroestrutura completamente formada por gréos colunares
dendriticos. Constatacdo importante, pois ratifica que todos os corpos de
provas das ligas investigadas foram testados com a mesma condi¢cdo

macroestrutural.
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E notério um aumento da ductilidade na fratura no sentido dos testes
realizados em condi¢cdes de maior tensdo e menor temperatura. Esse aumento
da ductilidade também ¢é notado no sentido da adicdo dos elementos NbTi e
NbZr.

Para aumentos maiores, € possivel constatar a presenca de dimples
(coalescéncia de microvazios) nas superficies das fraturas, conforme figura
4.33. Os dimples sao mais evidentes no regime de maior tensdo e menor

temperatura

—— 50 pr p m -

0 2 s
Flgura 4, 33 Presenga de dimples na superficie da fratura das Ilgas a) HP, 55MPa, 900 °C, t:
271,6 horas; b) HPNb, 55MPa, 900 °C, t,: 468,7 horas.

Na sequéncia, a secao longitudinal da fratura por fluéncia é avaliada.
Devido ao grande numero de amostras e condi¢cdes de testes, deu-se énfase
para os testes executados a 55 MPa e 900 °C, e a 15 MPa e 1100 °C, portanto
alta tensao e baixa temperatura e baixa tensdo e alta temperatura pois as

morfologias de fratura s&o distintas.

A figura 4.34 a) mostra o aspecto da fratura da liga HP testada a 55 MPa
e 900 °C. Na secdo analisada, nenhuma microtrinca secundaria foi encontrada
no volume do material. Poucos vazios de fluéncia sdo vistos e os mesmos se

mostram dispersos e n&o alinhados. Microtrincas formadas a partir da



140

superficie do corpo de prova podem ser vistas. A fratura principal apresenta
alguns pontos de evidente deformagdo da matriz, indicando que a mesma se
propagou ora pela matriz (fratura transgranular), ora pela linha de carbonetos

eutéticos (fratura interdendritica).

Na figura 4.34 b) pode-se notar a presenca de uma pequena regiao
(camada) proximo a superficie do material onde ha a auséncia de carbonetos e
provavelmente empobrecida de Cr. Também encontra-se regides proximas a

superficie apresentando oxidacio interna.

E 4] »
3 =~
mode [mag O WD |/ HV det | mode [mag O| WD "m 100 pm
20.00 kV| BSED 40x_|18.6 mm m 20.00 kV| BSED 1,000 x |18.4 mm 4:‘}5 1F

Figura 4.34 — Liga HP testada a 55 MPa, 900 °C, tempo de ruptura 271,6 horas, A: 15,1% e ®:
49,5%.

O resultado do teste a 15 MPa e 1100 °C para a liga HP pode ser
conferido na figura 4.35. Ao contrario da figura anterior (figura 4.34), além da
fratura principal, diversas microtrincas secundarias podem ser vistas no volume
do material (figura 4.35 a). Microtrincas formadas a partir da superficie do corpo

de prova também estao presentes.

A fratura principal e as microtrincas se propagam de forma
interdendritica, conforme visto nas figuras 4.35 a) e c). As microcavidades se

originam na interface entre a matriz e os carbonetos eutéticos (figura 4.35 d),
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para na sequéncia se alinharem e se ligarem, dando origem a novas

microtrincas.

/

e e mode meg Ll WD y ——— 50 ym ———
28.6mm W ”OOOkV BSED ot 150x 101mm

O

s
20, 00 kV BSED Cont| 40x

5 ,‘«

et | mode | mag \ / et | mode | mag \
1o’¥%m ’iﬂ E 255 (R ——— 2o ——]
Figura 4.35 — Liga HP testada a 15 MPa, 1100 °C, tempo de ruptura 560,7 horas, A: 6,5% e ®:
13,6%.

Nota-se a precipitagdo de carbonetos com morfologia alongada no
interior da matriz na regidao do entorno das microtrincas e da fratura principal
(figura 4.35 c) e d)). Essa precipitagdo € maior no entorno das microtrincas no
volume do material. Muito provavelmente essa precipitacdo € devido a difusao
do Cr, presente no carboneto, para a matriz, pois parte da interface do

carboneto foi destacada da matriz pelo surgimento ou propagacéao da trinca. Na
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regido da fratura essa precipitagdo € menor, pois parte do Cr se difunde para a
matriz e parte reage com o oxigénio, auxiliando a formacdo da camada de

oxido na superficie da fratura.

Os carbonetos eutéticos proximos da fratura principal e das microtrincas
secundarias apresentam uma morfologia lamelar e maior contraste de cor com
a matriz (cinza escuro), ao contrario dos carbonetos mais distantes que

apresentam uma morfologia maciga e menor contraste de cor com a matriz.

A tabela 4.21 mostra o resultado obtido para a analise por EDS dos

locais indicados na figura 4.35 (b).

Tabela 4.21 — Resultado do EDS dos pontos indicados na figura 4.31 b), para a liga HP.
C Si Mn Cr Ni Fe Identificacado

%p. 7,5 023 0,84 657 10,2 14,1

1 +%p. 06 006 02 06 02 02 M23Cs
%at. 258 0,34 063 524 7,2 105
%p. 99 0,19 0,54 554 12,6 17,8

2 +%p. 05 005 02 04 02 02 M23Ce
%at. 32,3 0,27 0,38 415 83 138
%p. 81 0,76 0,86 20,7 33,3 345

3 +%p. 04 006 01 02 03 03 Matriz
%at. 28,1 1,12 0,65 16,6 23,5 257

Na tabela, os pontos 1 e 2 referem-se a carbonetos do tipo M23Cg, ricos
em Cr. A fase 1 apresenta maior teor de Cr e menores teores de Ni e Fe,
quando comparada a fase 2. O ponto 3 é a matriz, que aparenta sofrer

empobrecimento de Cr.

A fratura resultante do teste a 55 MPa e 900 °C para a liga HPNb ¢é
exibida na figura 4.36.

Nota-se a ocorréncia de microtrincas secundarias no volume e na
superficie do material, (figura 4.36 a). O carboneto de Cr eutético apresenta
morfologia maciga e ha a auséncia de precipitados intradendriticos com
morfologia alongada no interior da matriz na regidao do entorno da fratura e

microtrincas (figura 4.36 b,d). Nota-se que o surgimento dos microvazios de
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fluéncia ocorre preferencialmente na interface entre matriz e carboneto de Cr

eutético (figura 4.36 c), similar a liga HP.

\
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Figura 4.36 — Liga HPNbD testada a 55 MPa, 900 °C, tempo de ruptura 694,7 horas, A: 9,4% e
®: 21,2%.

Na figura 4.37 encontra-se a fratura obtida para o ensaio realizado a 15
MPa e 1100 °C na HPNb.

Nesta situagdo ha a presencga de precipitados com morfologia alongada
no interior da matriz na regido do entorno da fratura e microtrincas (figura 4.37

b,d). A morfologia do carboneto de Cr eutético préximo a fratura é lamelar, por
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outro lado, esse apresenta morfologia maciga quando distante da fratura (figura
4.37 b).
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20.00 kV SED Z Cont| 1 500 x |10.2 mm [V&L 6F
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Figura 4.37 — Liga HPNb testada a 15 MPa, 1100 °C, tempo de ruptura 633,6 horas, A: 4,6% e
®: 3,2%.

O surgimento dos microvazios ocorre preferencialmente na interface
entre matriz e carboneto de Cr eutético (figura 4.37 c). E possivel notar o
trincamento de carbonetos de Cr eutéticos, conforme apontado na figura 4.37
d).

Os pontos 1, 2 e 3, mostrados na figura 4.37 b), indicam fases

investigadas por EDS, e o resultado obtido esta na tabela 4.22.
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A anadlise quimica dos pontos 1 e 2 na tabela, sdo referentes a
carbonetos ricos em Cr e Nb, do tipo M3Cs € MC, respectivamente. A
composi¢cao quimica encontrada para o ponto 1, exceto pela presenga de Nb, é
muito semelhante a apresentada também para a liga HP (ponto 1 na tabela
4.21). O baixo teor de Si no ponto 2 (NbC) indica a nao transformagao deste

em fase G. O ponto 3 indica a matriz, a qual apresenta empobrecimento de Cr.

Tabela 4.22 — Resultado do EDS dos pontos indicados na figura 4.33 b), para a liga HPNb.
C Si Mn Cr Ni Fe Nb Identificagcao

%p. 7,4 033 062 656 10,1 13,1 1,1

1 +%p. 07 006 02 0,7 02 02 02 M23Ce
%at. 25,3 049 047 521 71 97 047
%p. 198 025 019 75 75 87 518

2 +%p. 11 005 01 02 02 02 08 NbC
%at. 56,7 031 012 50 44 53 192
%p. 82 088 0,79 17,8 34,1 354 0,20

3 +%p. 06 007 01 02 04 04 0,17 Matriz
%at. 28,0 1,28 0,58 13,9 23,7 259 0,09

A figura 4.38 a) mostra o aspecto da fratura da liga HPNDbTI, ap6s ensaio
de ruptura por fluéncia realizado a 55 MPa e 900 °C. Regibes de evidente
deformagdo da matriz podem ser vistos na fratura principal (figura 4.38 b),
indicando que a mesma se propagou ora de forma transgranular, ora de forma

interdendritica.

Assim como em casos anteriores, o carboneto de Cr também apresenta
morfologia maci¢ca em todo volume da amostra. Nota-se também a auséncia de
precipitados intradendriticos com morfologia alongada na regidao do entorno da

fratura e microtrincas (figura 4.38 b,c,d).

Poucos microvazios s&do vistos no volume do material e estes se
encontram distribuidos de forma aleatdria (figura 4.38 a). O surgimento dos
microvazios acontece preferencialmente na interface entre matriz e carboneto
de Cr eutético. E possivel notar a fratura de carbonetos de Cr e NbTi (figura
4.38 b,d).
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F|gura 4.38 — Liga HPNle testada a 55 MPa, 900 C, tempo de ruptura 451,1 horas, A: 23,5%
e ®: 63,2%.

O resultado do ensaio a 15 MPa e 1100 °C para a liga HPNbTi pode ser
conferido na figura 4.39. Além da fratura principal, diversas microtrincas

secundarias podem ser vistas no volume do material (figura 4.39 a).

A fratura principal e as microtrincas se propagam de forma
interdendritica, conforme visto nas figuras 4.39 a) e c), e as microcavidades
tem origem na interface entre a matriz e o carboneto de Cr eutético (figura 4.39
d).
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Nota-se a presenca de precipitados intradendriticos com morfologia
alongada na regido do entorno da fratura e microtrincas secundarias. A
morfologia do carboneto de Cr eutético proximo a fratura é lamelar, contrario

quando distante da fratura, apresentando morfologia maciga (figura 4.39 b).
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Figura 4.39 — Liga HPNDTi testada a 15 MPa, 1100 °C, tempo de ruptura 998,9 horas, A: 6,7%

e P: 14,7%.

A tabela 4.23 reune os resultados obtidos para a analise por EDS dos

locais indicados na figura 4.39 b).

A analise no ponto 1 indica 6xidos. No ponto 2 a matriz € analisada e

esta apresenta redugao no teor de Cr. O ponto 3 € um carboneto rico em Cr, do



148

tipo M23Cs, com composi¢cao muito semelhante aos indicados nas tabelas
anteriores (4.21 e 4.22). As analises para as fases 4 e 5 (NbTiC) sdo muito
semelhantes entre si, e indicam carboneto de NbTi. O baixo teor de Si indicado

por estes, mostra a ndo transformagao dos mesmos em fase G.

Tabela 4.23 — Resultado do EDS dos pontos indicados na figura 4.35 b), para a liga HPNDbTi.
C Si Mn Cr Ni Fe Nb Ti Identificagdo

%p. 99 081 084 18,0 33,1 346 0,29 0,05

2 +%p. 06 007 01 02 04 04 0,5 0,06 Matriz
%at. 324 1,13 0,60 13,6 221 243 0,12 0,04
%p. 90 025 0,79 632 10,1 135 049 0,10

3 +%p. 07 006 02 06 02 02 02 0,06 M23Cs
%at. 29,2 035 05 474 6,7 94 0,21 0,08
%p. 206 0,16 026 129 85 95 371 7,0

4 +%p. 09 005 01 02 02 02 056 02 NbTiC
%at. 558 0,19 0,15 81 4,7 55 130 438
%p. 21,2 010 036 85 84 94 392 74

5 +%p. 09 005 009 02 02 02 06 02 NbTiC
%at. 55,7 012 02 52 45 53 134 49

A figura 4.40 a) apresenta o aspecto da fratura da liga HPNbZr testada a
55 MPa e 900 °C. Microtrincas formadas a partir da superficie do corpo de
prova podem ser vistas. Poucas microcavidades de fluéncia s&o vistos no
volume do material e as mesmas se mostram dispersos € ndo alinhados. A
fratura principal apresenta alguns pontos de evidente deformagdao do material,

indicando uma contribuicado transgranular na fratura.

Os carbonetos de Cr apresentam morfologia maciga tanto no volume
quanto proximo a fratura principal e secundaria. Nao ha alteragdo na morfologia
dos precipitados intradendriticos na regido do entorno da fratura e microtrincas

secundarias.
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Figura 4.40 — Liga HPNbZr testada a 55 MPa, 900 °C, tempo de ruptura 432,2 horas, A: 22,8%
e ®: 52,4%.

Na figura 4.41 encontra-se a fratura obtida para o ensaio realizado a 15
MPa e 1100 °C na HPNbZr.

De forma muito semelhante, ha a presenca de precipitados com
morfologia alongada no interior da matriz na regido do entorno da fratura e
microtrincas (figura 4.41 b,c). A morfologia do carboneto de Cr eutético préximo
a fratura é lamelar, e esse apresenta morfologia maci¢ca quando distante da

fratura (figura 4.41 c,d).
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Na figura 4.41 c) nota-se a presenca de uma pequena regidao (camada)
proximo a superficie do material onde ha a auséncia de carbonetos e,

provavelmente, empobrecida de Cr.

Tanto a fratura principal quanto as microtrincas se propagam de forma

interdendritica, conforme visto nas figuras 4.41 a) e c), e as microcavidades

tem origem na interface entre a matriz e o carboneto de Cr eutético (figura 4.41

d).
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Figura 4.41 — Liga HPNbZr testada a 15 MPa, 1100 °C, tempo de ruptura 893,0 horas, A: 6,8%
e ®: 14,1%.
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A tabela 4.24 reune os resultados obtidos para a analise por EDS dos

locais indicados na figura 4.41 b).

Na tabela 4.24, o ponto 2 é referente a carboneto rico em Cr, do tipo
M23Cs, com composi¢cdo muito semelhante aos indicados nas demais ligas. O
ponto 1 indica carboneto de NbZr com baixo teor de Si indicando a nao
transformacao deste em fase G. O ponto 3 é a matriz, que também aparenta

sofrer empobrecimento de Cr.

Tabela 4.24 — Resultado do EDS dos pontos indicados na figura 4.37 b), para a liga HPNbZr.
C Si Mn Cr Ni Fe Nb Zr  ldentificagdo

%p. 242 02 03 91 75 85 475 28

1 +%p. 08 004 01 02 02 02 06 03 NbzZrC
%at. 66,6 02 02 58 42 50 169 1,0
%p. 81 02 09 678 92 131 07 -

2 +%p. 06 005 01 05 02 02 02 - M23Ce
%at. 281 04 07 543 65 98 03 -
%p. 99 10 09 164 349 36,5 0,5 -

3 +%p. 05 005 01 02 03 03 0,2 - Matriz
%at. 338 14 06 129 243 26,8 0,2 -
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5. DISCUSSAO CONJUNTA DOS RESULTADOS

A adicdo dos elementos modificantes nao influenciou a macroestrutura
final das ligas, pois nenhuma alteragdo significativa foi possivel de ser
constatada. Neste caso, os parametros utilizados no processo de centrifugagéo
horizontal sdo os principais fatores de definicdo da macroestrutura, pois atuam
na velocidade de solidificacdo e gradiente térmico [85], governando assim a

macroestrutura final.

Por outro lado, a obtengao de semelhante macroestrutura entre as ligas,
ratificou que as variaveis controladas no processamento dos tubos
centrifugados foram mantidas constantes e n&o influenciaram na analise entre

as ligas estudadas.

Diminuigdo das temperaturas liquidus e solidus foram observadas com a
adicdo dos elementos modificantes, tanto no aquecimento quanto no
resfriamento, porém nenhuma alteracao expressiva no intervalo de solidificacao

foi obtida para as 04 ligas.

Para as ligas HP, HPNb e HPNDTi, a solidificagdo se inicia com a
nucleagdo e crescimento da matriz dendritica seguida da formacdo dos

carbonetos eutéticos interdendriticos.

Ja na liga HPNbZr, a solidificagdo aparenta iniciar-se pela formacao de
um carboneto primario, seguido da formagdo da matriz dendritica e
posteriormente os carbonetos eutéticos interdendriticos. E provavel que este
carboneto primario ocupe espacos interdendriticos, porém sua presenca e

localizagdo nao puderam ser confirmadas nas demais analises realizadas.

Algumas literaturas revisadas descrevem a microestrutura da liga HP, e
de suas variagdes, como constituida por carbonetos primarios interdendriticos,
0 que pelo resultado obtido acima parece ser equivocado, exceto para a liga
HPNbZr.
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Na liga HP, durante a solidificagédo, os elementos C e Cr fazem parte da
matriz na forma de solucéo solida intersticial e substitucional, respectivamente.
Porém com o teor de C acima da solubilidade admitida pela austenita e ao
elevado teor de Cr, parte destes é arrastada pela frente de solidificacdo da
dendrita até atingir a composi¢cdo do eutético e se solidificar na forma de
carboneto, ocupando espacos interdendriticos. Devido a alta relagdo C/Cr e a
afinidade entre esses elementos, o carboneto de Cr assume a composicao
M-Cs.

Com a adigdo de Nb, devido sua maior afinidade com o C, ocorre a
formagcao de carbonetos interdendriticos do tipo NbC, preferencialmente ao
carboneto M;C3. Porém parte do teor de Nb também é encontrada em solucéo

solida substitucional na matriz.

Devido a preferéncia na formagao do NbC ao M;Cj3, é possivel verificar a
ocorréncia da diminuicdo da fragcdo superficial e area média deste em
detrimento ao outro. A presenca desse novo carboneto eutético (NbC), também
representa uma segunda fase aumentando assim a quantidade de carbonetos
ocupando espacgo interdendritico dificultando o espessamento do braco
dendritico ainda durante a solidificagao, resultando em bragos dendriticos mais
refinados. Esse refino foi evidenciado pela diminuicdo no espagamento médio

entre os bragos secundarios da dendrita.

A formacao do carboneto NbC também requer maior consumo de C do
que a do carboneto M;Cs, pois em peso (%p.) possuem a proporgéao
Metal:Carbono de 8:1 e 11:1, respectivamente. Assim a quantidade de C em

solugao solida intersticial € menor.

Essa menor quantidade de C resulta numa precipitagcao interdendritica
mais grosseira e concentrada em regides da dendrita mais proximas a espagos
interdendriticos, quando envelhecida a 900 °C. Esses precipitados sdo do tipo
M23Cs, devido a menor relacdo C/Cr disponivel, pois este possui uma
propor¢gao Metal:Carbono de  aproximadamente 16:1 (%p.). Durante o

processo de envelhecimento também ocorre a transformacédo dos carbonetos
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interdendriticos M;C3 em M»3Cg, pela razéo ja apresentada acima. Interessante
destacar que os teores de Fe e Ni também aumentam nessa transformacéo.
Quando envelhecida nas temperaturas de 1000 e 1100 °C, ocorre o
espessamento dos carbonetos de Cr inter e intradendriticos, e o coalescimento

desse ultimo.

A adicdo conjunta NbTi e NbZr na liga HP resulta em aspectos
semelhantes aos discutidos acima para a adicdo individual de Nb, porém ao
invés da formagdo de NbC, ocorre a formagdo de um carboneto de Nb mais

complexo do tipo NbTiC e NbZrC, respectivamente.

Para a liga HPNbZr, microestruturalmente, vale destacar também a
ocorréncia de uma maior fragmentacdo do carboneto de Cr interdendritico
(M7Cs3), muito provavelmente pela ocorréncia de uma solidificagdo primaria, e a
maior quantidade formada de M;Cs. Essa maior quantidade de carboneto de Cr
interdendritico deve-se a menor quantidade de C necessaria para a formagao
de NbZrC (aproximadamente uma proporcao Metal:Carbono de 10:1, %p.),
resultando em mais C disponivel para a formacdo de M;Cs, durante a

solidificagao.

Ja para a liga HPNbTi ocorre o contrario. H4 uma menor formacgao de
M-;C3 interdendritico devido ao aumento de consumo de C pelo também
carboneto interdendritico NbTIC, devido a sua relagdo Metal:Carbono de
aproximadamente 6:1 (%p.). No envelhecimento, essa menor quantidade de C
disponivel também resulta em uma mais refinada e menor quantidade de
carboneto intradendritico M23Cg €, com posterior processo de envelhecimento a
temperaturas mais altas, em um menor espessamento dos carbonetos de Cr
presentes. A adicdo conjunta de NbTi também resulta no menor espagamento

meédio dos bragos secundarios da dendrita.

Outro fator microestrutural em comum para as 04 ligas foi a diminuicao
do teor de Cr da matriz com o aumento da temperatura. Esse empobrecimento

€ justificado pela difusdo do Cr para a superficie da amostra para manutencéo



156

da camada de 6xido do tipo Cr,O3; e ao espessamento dos carbonetos de Cr

captar Cr da matriz para sua continuidade.

Vale ressaltar que a utilizagdo conjunta das técnicas de difracdo de raios
X e espectroscopia de raios x por dispersdo de energia (EDS) se mostraram
eficientes na identificacdo dos carbonetos presentes bem como de suas
estequiometrias. A utilizacdo individual da técnica de EDS pode levar a
identificacdes errdbneas quanto a estequiometria apresentada pelos carbonetos,

conforme verificado aqui e também indicado por Laigo [86].

De forma geral, a liga HPNb apresentou os maiores parametros de
resisténcia (0, e 0¢) € 0s menores parametros de ductilidade (Aqat € @) nos
resultados dos ensaios de tragdo a quente, nas condigcdes investigadas. Esse
comportamento é justificado pela atuagdo dos mecanismos de aumento da
resisténcia criados, tais como, Nb em solugao sdlida substitucional, formacao

de NbC e diminuicdo do espagamento dendritico.

Os resultados obtidos na liga HPNbZr se aproximam dos resultados da

liga HPNb para maiores temperaturas e/ou menores taxas de deformacao.

Ja para a liga HPNbTi, ao contrario da liga HPNb, ocorre a diminuigao
dos parametros de resisténcia mecanica (o, e 0¢) e manutencdo dos
parametros de ductilidade (Agat € P). Isso de deve a menor quantidade de C
em solucdo soélida intersticial e, consequentemente, menor quantidade de

precipitados do tipo M23Cg no interior da matriz e menor endurecimento da liga.

Os valores obtidos para o expoente de encruamento (n’) vém a
corroborar os resultados obtidos e discutidos acima. Um aumento de n’
significa um aumento na capacidade de encruamento do material e, por

conseguinte um aumento da resisténcia mecanica do mesmo.

Na temperatura de 900 °C e taxa de deformac&o 3 x 10° s™', os maiores
valores de n’ para as ligas HPNb e HPNbZr sdo devido as maiores
concentracdes de Nb em solugao sélida substitucional nestas ligas. Com uma

taxa de deformacédo mais elevada e uma menor temperatura de teste ndo ha
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tempo para que ocorra difusdo significativa durante a deformacgéo plastica, ndo
permitindo que haja precipitacdo. Assim, esse aumento da resisténcia
mecanica é atribuido por causa do efeito do Nb em solugéo sélida. O oposto

ocorre com a liga HPNDbTi.

No regime de maior temperatura e menor taxa de deformagao (1100 °C,
3 x 10° s™) a diferenca no valor de n’, bem como nos valores das propriedades
de resisténcia das ligas tende a diminuir. Neste caso, ha condi¢gbes para que
ocorra difusédo existindo assim a formacéao de precipitados finos e possibilitando
uma somatoéria dos efeitos de aumento de resisténcia por precipitagdo dos
carbonetos intradendriticos e por solugédo solida substitucional do Nb. Apesar
disso, € esperado que de forma geral a resisténcia das ligas diminua devido ao
aumento da cinética de ativacao térmica.

A diminuigdo do espagamento interdendritico resultou no incremento do
alongamento da regido de deformagao plastica uniforme, para as ligas HPNb,
HPNbZr e HPNbTI, nesta ordem. Esse resultado vem ao encontro do obtido
para o expoente da sensibilidade a taxa de deformacdo (m’), pois ambos, de
certa forma, representam a resisténcia do material ao “empescogamento”,

retardando assim o regime de instabilidade mecéanica.

A adicdo dos elementos modificantes na liga HP, surtiu diferentes
alteragdes nas propriedades de fluéncia da liga. A adicdo de Nb na liga HP
resultou num aumento geral do tempo de ruptura por fluéncia da liga HP, pois
sua adi¢cdo gerou mecanismos que dificultam a geragao e propagacao da trinca
por fluéncia, com solugao solida substitucional, a formacao do carboneto MC e
refino do espagcamento dendritico. Por outro lado, esses mecanismos

reduziram a ductilidade em fluéncia da liga.

A adicdo de NbTi gerou a menor quantidade de carbonetos
interdendriticos formados e intradendriticos precipitados, e o maior refino
dendritico obtido, 0 que resultou nos maiores tempos de ruptura nos ensaios
executados em alta temperatura e baixa tensdo. Esse incremento é devido a

menor cinética de espessamento e coalescimento dos carbonetos presentes
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nesta liga, mantendo ativos os mecanismos de aumento da resisténcia e
evitando que um grande aumento de volume destes carbonetos crie tensdes
internas no material, favorecendo a nucleagdo e crescimento das trinca por
fluéncia. O maior refino da dendrita apresentado pela liga HPNbTi auxilia no
incremento do tempo de ruptura e no aumento da ductilidade em fluéncia pois
este tem papel importante no mecanismo de deslizamento de contornos de
grao que ocorre no estagio terciario de fluéncia, sendo maior sua contribuigéo

para a deformacéao total por fluéncia quanto menor for a dendrita.

Por sua vez, a adicdo de NbZr na liga HP apresenta seu melhor
incremento no tempo de ruptura por fluéncia na regidao oposta ao apresentado
pela liga HPNbTI, ou seja, em ambiente de maior tensdo e menor temperatura.
Isso é consequéncia do maior volume de carbonetos interdendritico formados e

de carbonetos intradendriticos precipitados.

Nas 04 ligas investigadas, as fraturas principais indicam predominancia
intergranular, considerado aqui como regiao interdendritica, porém com
contribuicao transgranular (do interior da dendrita), no regime de maior tenséo
e menor temperatura. No regime oposto, as fraturas principais e secundarias
ocorrem integralmente de forma intergranular. Essa mudanga também pode ser
evidenciada através da morfologia da nucleagdo do vazio de fluéncia,

passando de trincamento e aresta (tipo w) para cavitagao lenticular (tipo r).
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6. CONCLUSAO

- Nas proporgbes utilizadas, as adicbes dos elementos modificantes néo
alteram a macroestrutura do produto final, sendo esta governada pelos

parametros de processamento.

- Do ponto de vista microestrutural, a adicdo dos elementos modificantes
influenciaram a formacédo, fragmentagdo, tamanho, quantidade, distribuicao,

espessamento e coalescéncia dos carbonetos presentes.

- Na condicdo como fundida, todas as ligas apresentam matriz austenitica
dendritica rica em Fe-Ni-Cr e carbonetos interdendriticos do tipo M;Cs. As ligas
HPNb, HPNbTi e HPNbZr, além do carboneto interdendritico M;C3, apresentam
também carbonetos interdendriticos do tipo NbC, NbTIC e NbZrC,
respectivamente. Refino do espagamento dendritico ocorreu para todas a ligas

adicionadas, sendo maior o refino na ordem HPNb, HPNbZr e HPNbTi

- No envelhecimento, nas temperaturas investigadas, para todas as ligas
ocorreu a transformacdo do carboneto M;Cz; em My3Cs, € também a
precipitacdo deste de forma interdendritica. Essa precipitacédo é mais refinada
na ordem de adicdo NbZr, Nb e NbTi. Dentre as condi¢bes analisadas e

técnicas utilizadas nao foi possivel evidenciar a presenga de fase G.

- A adicdo de Nb e NDbTi na liga HP resultou em comportamentos opostos para
os ensaios de tracdo a quente realizados. O Nb, principalmente devido a
formacao de solucédo solida e maior formagao e precipitagdo de carbonetos,

confere a liga HP os maiores valores de resisténcia. O NbTi, por sua vez,
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apresenta os menores valores de resisténcia devido a menor formacgao e
precipitacdo de carbonetos e endurecimento por solucédo solida. A adicao de

NbZr resulta em valores intermediarios.

- A adi¢ao de Nb, NbTi, NbZr, nos ensaios de fluéncia realizados, destacam-se
no aumento do tempo de ruptura em fluéncia da liga HP em diferentes
condigdes de teste, de forma geral, o Nb compreendendo o intervalo entre 50 e
30 MPa, o NbZr acima de 50 MPa e o NbTi abaixo de 30 MPa.

- Nas 04 ligas investigadas, as fraturas principais indicam predominancia
intergranular, porém com contribuigdo transgranular, no regime de tensdo mais
alta e temperatura mais baixa. A nucleagdo das cavidades intergranulares
ocorre através de trincamento em aresta (ou tipo w) em altas tensdes e baixas

temperaturas, e cavitagao lenticular (ou tipo r) no inverso.

- Todas as curvas de fluéncia, para todas as ligas investigadas, puderam ser
satisfatoriamente representadas utilizando a equacao de Wilshare (Eq. A.1).
Pequenos desvios foram encontrados nos parametros €, €7 e tr. Boa

correlacdo com o parametro £min.

- O método de conversao de resultados de tragdo a quente para resultados de
fluéncia, apresentou boa correlagdo auxiliando na obtencdo de dados e analise

das propriedades de fluéncia através dos métodos classicos.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Observagao da microestrutura por microscopia eletronica de transmissao das
amostras submetidas aos ensaios de fluéncia e tragdo a quente, com o objetivo
de investigar efeitos de interacdo dos precipitados com o movimento de

discordancias.

- Extragcdo de precipitados e analise por raios-X da regido deformada
(fraturada) de amostras submetidas aos ensaios de fluéncia e tracdo a quente,
com o objetivo de analisar a precipitacdo sob tensdo com os resultados obtidos
na precipitagdo “estatica” durante tratamento de envelhecimento em

laboratorio.

- Investigagao das propriedades de fluéncia e tracdo a quente em amostra da
liga HP com a adigédo conjunta de Nb, Ti e Zr (HPNbTiZr).

- Investigacédo da influéncia da adigdo de Nb, Ti e Zr nas propriedades de

oxidagao e carburizagéo da liga HP.

- Analisar a influéncia da adicdo de outros elementos, tais como, Hf, Y, Ta, W,

Al, entre outros, nas propriedades de fluéncia da liga HP.
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