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EFEITO DE TRATAMENTOS MECANOTERMICOS NA FLUENCIA DE ACO INOXI

DAVEL AUSTENITICO ESTABILIZADC COM NIOSEIO

Jesualdo Luiz Rossi

RESUMO

Estudou-se a influéncia de variaveis microestruturais con
troladas - partir de tratamentos mecanotérmicos, no comportamen
to em fluencia do aco DIN 1.4981, material candidato ao revesti-
mento de elementos combustiveis de reatores nucleares.

Os efeitos dos tratamentos de solubilizacdo, da pré-defoi
magdo, da preé-deformagao e envelhecimento e de ciclos de pré- de
formacao e envelhecimento na fluéncia a 990 K ao ar, sob tensdes
na faixa de 70 MPa a 310 MPa, nos resultados obtidos, mostraram
gue: este material tem resisténcia a fluéncia superior ao aco

AISI 316 solubilizado; a taxa minima de fluéncia, ¢ ,» Obedece

min = Ao onde ¢ é a tensio aplicada, A e
uma constante e n é o expoente da tensdo ~ A e n foram determi~

a eguacao do tipo ¢

nados parz as varias conéigfes do material anmalisade; uma tréan-
sigac no comportamento em fluéncia € observado erm determinados
niveis de tensio; os tratamentos mecanotérmicos nas beneficiaram
as propriedades em fluéncia deste material; os tratamentos meca-
notérmicos de pré-deformagao e de pré-deformacadc sezuido de enve
lhecimento induzirar uma fragilizacd@o em servigo e o tratamento
de ciclos de pre-deformagac e envelhecimento provocou um aumento
na dutilidade.

Com o auxilio das técnicas de microscopia eletronica de
transmissdo, difracdo de raios X de precipitados extraidos e de
microanalise "in situ", caracterizou-se a microestrutura deste
material, a qual se mostrou possivel de ser alterada pelos trata
mentos mecanotérmicos e pela fluéncia. Foram identificadas as se
quintes fases no material nas diversas condicées: carbonetos de
niobio, fase de Laves Pesz, fase sigma- FeCr. A subestrutura de



discordancias observada, dependendo éa condigac de tratamente
mecanotermico e ensaio, foi caracterizada por um arranjo uni-
forme de discordancias, discordancias alinhadas, células irci-
pientes eguiaxiais ou 2linhadas e subgraos ligeiramente alonga

dos.

Os resultados mecanicos e microestruturais obtidos indi
caram gue a precipitacao de fases endurecedoras, quando oco;
rendo simultaneamente a deformagiao, no ensaijo € mais efic;;
no aumento da resisténcia 3 fluéncia.



THE EFFECT OF MECHARICAL-THERKMAL TREATMENTS OX TET CREEP

EZ=XVIOR OF A NIOBIUM STABILISED STAINLESS STESL

Jesualdo Luiz Rossi

ABSTRACT

Trhe influence of microstructural variables controlled by
mechanical-thermal treatments on the creep behavior -of DIN-
Werkstoff Nr. 1.4981 stainless steel a material candidate for

use as claddinc of fast breeder reactor fuel elements, was
studied.
The effect of the solution treatment, predeformation,

predeformation plus agcing and cycles of predeformation-aginc,
on the creep results obtained at 990 K, for applied stresses in
the rance 70 MPa - 310 MPa, are analysed. The results show:this
material presents a creep strength superior to that show by AISI
316 stainless steel; the minimum creep rate, Emin'w’ be described
by a power law, £ = on, where ¢ is the applied stress, A is a
constarnt and r is the stress sensitivity coefficient -2 and
were determinec for the various material conditions analvzeé; e
transition on the creep behavior is observed at a2 certain stress;
the mechanical ~thermal treatments were seen tc be ineffective
or. the improvemeént of the creer strength; the pre- deformation and
pre-deformation plus aging treatments were seen tc induce
material embrittlement whereas the cyclic treatments induced
increased ductility.

Transmission electron microscopy, X ray diffraction of
extracted precipitates, and microanalysis were use tc characterize
the microstructure of this material. The results show that the
microstructure is dependent on the mechanical thermal treatment
and on the creep test condition utilized. The presence of the
following phases, niobium carbide, NbC, Laves phase, Fesz, and
sigma phase Fe-Cr, was detected. The dislocation substructure



observec can be characterized by the presence cf either 2
uniform array of dislocation, zlicned dislocations, incipiert

cell structures (equiaxial and/or alicned) or shichtly elonsated
subgrains, depending on the conditions used.

The mechanical and microstructural results obtainezs

in
this work, indicated that the precipitation of

Streaghtenina
phases, when occuring simultaneously to the creep deforration

is much more effective in improving the creep strength.
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CAPITULO I - INTRODUCRO E OBJETIVOS

INTRODUCAO

O desenvolvimento de acos inoxidaveis (por volta ge
1910) deveu-se a observaciode que osacos contendo mais que 13%
de Cr eram resistentes a corrosiao ¢ a oxidacao ¢ que a fase
austenitica poderia ser estabilizada a temperatura amtiente pe
la adicao de niquel, resultando nos primeiros acos inoxidaveis
com cerca de 18% de Cr ¢ 8% de Ni. Estes materiais, todavia,
erar susceptiveis & chamada corrosao intergranular causada e
lo empobrecimento em cromo das regides adjacentes aos contor
nos de grao devido a precipitacac de carbonetos de cromo. Para
solucionar este problema surgiram os acos com baixo teor de
carbono (<0,03% de C), @ 0os acos estabilizados com nidbio e
titanio, que formam preferencialmente carbonetos desses elexen
tos, evitando ou diminuindo o empobrecimento em cromc das re
gices adjacentes aos contornos de grao (1).

Os acos inoxidaveis austeniticos da série AISI 300, tém
sido extensivamente usados na industria quimica, e suas aplica
cdes extenderarm-se acs servigces em altas termperaiuras, tais cc
mc turbinas de propulsac e usinas de geracdoc de enercgia (2).Ex
tretanto para tempos prolongados em servigo er altas temperatu
ras, estes acos apresentar uma extensiva precipitagas de fases
intermetalicas e carbonetos gue comprometem suas prcorriedades
mecanicas (3). De modo a contornar este probleama, ten-se procu
rado desenvolver acos inoxidaveis com composicao quimica balan
ceada, isto @, com teor de cromo mais baixo que os acos AISI
316, ao lado de um teor mais alto de niquel e um melhor balan
ceamento de molibdénio, juntamente com a adigao de estabilizan
tes tipo niobio e titanio (4). Nesta linha encontra-se o aco
DIN 1.4981 ou DIN X 8 Cr Ni Mo Nb 1616.

Na industria nuclear, o aco inoxidavel austenitico foi
o material escolhide para o encamisamento do combustivel nos
primeiros reatores a idgua leve. Nessas aplicacdes, dois tipos
de acos foram utilizados: AISI 304 e AISI 348. A partir dos



2.

anos 60, os acos inoxidaveis foram substituidos por licas de
zircénio do tipo "Zircaloy" devido a sua menor absorcio de
neutrons térmicos que s3o responsaveis pela fissio
Apds o acidente no reator de "Three Mile Island" a aquestio
aco inoxidavel versus "Zircaloy” foi reaberta e, desée entio
diferentes estudos tém sido conduzidos enfocando ni3o somente
fatores de desempenho, mas também o fator seguranga (5).

rnuclear.

Com o advento dos protétipos de reatores rapidos refri
gerados a sodio liguido, onde o revestimento do elemento com
bustivel opera em temperaturas da ordem de 893 K, podendo em
alguns pontos atingir temperaturas da ordem de 983 K (6), tu
bos de paredes finas de aco inoxidavel austenitico vém sendo
utilizados como revestimento de varetas combustivel nestes ti
pos de reatores (7), sendo gue o aco DIN 1.4981 é candidato a
ser empregado neste tipo de reator.

OBJETIVOS

Na procura de materiais com elevada resisténcia mecéni
ca e resisténcia & corroséo e & oxidacdo em temperaturas eleva-
das, dois caminhos sao possiveis: melhoria dos materiais ja
existentes ou o desenvclvimento de novos materiais. Nc gue
concerne a melhoria da resisténcia mecadnica em altas tempera
turas, o endurecimento por subestruturas através &z utiliza
cdo de tratamentos mecanotérmicos tem sido citado come ur €2
minho promissor (8).

O propbsito do presente trabalho foi o de verificar a
influéncia de parametros microestruturais, controladcs a par
tir de tratamentos mecanotérmicos especificos, no processo de
fluéncia a 990 K do aco DIN 1.4981.

A escolha deste material se prende ac fatn de ser um
aco comercial, de utilizac¢do no campo nuclear, e de ser o Bra
sil o detentor da maior reserva mundial de nidbio. A temperatu
ra de ensaio de 990 K foi escolhida, de modo que este traba
lho possa ter uma importancia tecnolbgica, pois o revestimen
to de varetas combustiveis de reatores rapidos pode operar a
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temperaturas desta ordem (6). Esta temperatura também foi es
colhida de modo a gue os tempos envolvidos nas experiéncia;
fossem compativeis com uma dissertacao de mestrado e também
por se dispor de dados publicados na literatura, gue permiti-
riam uma analise mais aprofundada.



CAPITULO 11 - REVISAO TEOGRICA

Neste capitulo sera apresentada uma revisdo do procrs
so de fluéncia em temperaturas elevadas de modo a fornecer ...
formacOes pertinentes ao entendimento do assunto.

ASPECTOS FENOMENOLOGICOS DA FLUENCIA

a - Fluéncia de materiais purcs

Em um ensaio de fluéncia, uma amostra & submetida a
uma tensao ou carga constante numa dada temperatura. Para um
metal puro bem recozido, ensaiado em tragdo sob tensdo cons
tante, a deformacao total, € , usualmente aumenta gradualmen-
te com o tempo, t, da maneira mostrada na figura 2.1. Inici
almente ha uma deformacao instantanea, & » devido a aplica-
cdo da carga, que & secuida, por urm periodo de fluéncia pri
maria (estdgio I) no qual a taxa de deformacdo, ¢= de /dt ,
decresce com o decorrer do tempo; por um periodo de fluéncie
secundaria ou estado estacionaric (estagio II) no qual a tg
xa de deformacao permanece essencialmente constante; e final
mente por um periodo de fluéncia terciaria (estacio III) no
qual a taxa de deformacac aurenta rapidamente até a ruptura
do corpo de prova. O estagio de fluéncia primaria e associa-
da a formacdo de uma subestrutura interna, e esta subestruty
ra permanece razoavelmente constante durante o estdcio secun
dario. O advento do estagio terciadrio de fluéncia & usualmen
te devido a uma perda da homogeneidade do material, tal como
a formacdo de vazios intergranulares, trincas ou o desenvol-
vimento gradual da extricgao (9).

Existem duas areas de investigacao importantes e com
plementares, correlacionando ensaios de fluéncia aos proble
mas tecnoldgicos. A primeira area trata de métodos de previ
sio e entendimento da taxa de deformagdo no estagio secundi



rio. A segunda, concerne 20 entendimento do estigio terciario
de fluéncia e portanto o desenvolvimento de pProcedimentos de
pPrevisao do tempo de ruptura, sendo que esta area nic serd ob
jeto de estudo neste trabalhc. -

U 4 - FLulecia ruwilbncia
-4~uuhu,L_____|uwmumu ‘J
X x x
< rupture

3
E
tempo (v)

Figura 2.1 - Curva tipica de fluéncia de
um metal puro bem recozido,
mostrando os estagios prima
rio, secundario e terciario.

A taxa de fluéncia no estado estacionirio, em tempe-
raturas homologcas maiores que 0,5 & fortemente dependente da
tensac aplicada e da temperatura. Os aspectos gerais éa feno
menologia do processo de fluéncia, foram revistos e analisa-
dos detalhadamente por Sherby e Burke (9), Mukrerijee
{10 ), Takeucki e Argon (11) e mais recentemente (19€5) por
Oikawa e Langdon (12). Como resultado, foi possivel mostrar
gue a.taxa de fluéncia, ¢, de um metal puro na regidoc secun-
daria depende da temperatura absoluta de ensaio, T, da ten
sd3o aplicada, ¢, e do tamanho de grdo do metal, &, existindo
uma equacio geral que correlaciona estes varios parametros,
e pode ser expressa por:

=== (2) (£) (2.1)



onde D & o coeficiente de auto difusdo (D = D, exp (-Q/RT) |,
sendo D, um fator de frequéncia, 0 a energia de ativac3o pa
ra a auto difusao e R a constante dos gases), G € o moculo
de cizalhamento, b & o vetor de Burgers, K & a constante de
Boltzmann, A € uma constante adimensional e n e m sao, respec
tivamente os expoentes da tensao aplicada e do inverso do t:
manho de grao. Devido a dependencia potencial da taxa de f1:
éncia com a tens3o, o processo de fluéncia nesta faixa de T :

0 & denominado de fluéncia potencial.

Em tensoes elevadas (¢/G>10'3), ocorre um desvio da

lei de poténcia e a equacac 2.1 pode ser substituida por uma
dependéncia exponencial na tensao do tipo:

t=B exp (Ec) 2.2)

onde f & uma constante e B & uma variavel que inclui a depen
déncia com a temperatura (13).

2 equagcao 2.1 é obedecida numa larga faixa de tensdes
(10=5¢ ¢ /¢ < 10=3), usualmente referida como faixa de tensdes
intermediarias. O expoente da tensao nesta regiao & proximo a
5 e este comportamento & associado como processos de escala-
gem e escorregcamento viscosc de discordancias (14), (12). b3
equagdo 2.1 & também obedecida em tensdes baixas (o0/G <10-° )
mas o expoente de tens3do, n, € igual a 1 e o material se cor
porta comc um fluido Mewtoniano viscecso, existindo trés mec

nismos distintos responsaveis por este comportamento. Doi
destes mecanismos sao baseados no fluxo de vacancias sob agac
de uma tensao aplicada (fluencia difusional de Nabarro-Herring
e fluéncia de Coble (15), (16), (17) e o terceirc é o prcces-
so denominado de fluéncia de Harper-Dorn (18),

b - Fluéncia de ligas de solugdo sdlida

Como nos metais puros, o comportamento em fluéncia de
ligas de solugdo s6lida,em geral, pode ser dividido em trés
regices, quando se plota a taxa de fluéncia no estado estacio
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nario versus a tens3o aplicada. Existe uma regi3o de tensdes
baixas com n igual a 1, uma regido de tensGes intermediirias
com fluéncia potencial, e ha tamrbém o desvio da fluéncia Po
tencial em tensGes maiores. Também as licas de solugio sélida
s80 similares aos metais puros quanto ao mecanismo e fluén-
cia gue, em tensGes intermediarias, ocorre por escorrecanento
e escalagem de discordancias (12). Se dois mecanismos de de
formacao operam independentcmente, suas taxas de deformac&a;;
dividuais sao aditivas e o mecanismo controlador do processg’
€ 0 mecanismo que tem a maior taxa de deformacao,enguanto que
se dois processos operam sequencialmente, como o escorregamen
to e posterior escalagem de uma discordancia simples,o proces
$0 mais vagaroso domina o comportamento observado. Como para
metais puros o escorregamento € muito rapido, entdo a escala
gem de discordancias e o processo mais vagaroso, controlando
a taxa de fluencia. Em contraste, existe a possibilidade de nas
solucoes sdOlidas se formar umaatmosfera de atomos de soluto ao
redor das discordancias, restringindo o seu escorreaamento,
sendo portantn o escorregamento viscoso de discordancias o me
canismo controlador da taxa de fluéncia (12).

Segundo Sherby e Burke (9) as licas de solugac soligda
podem ser classificadas em duas categorias: solugbes sdlidas
de classe I gue secuer ¢ compeortamentc similar ao dos mecais
puros; e classe II possuindo corportamento diferente. Eviden
cias experimentais (9), (10), (12), definem cada classe das
ligas de solucgdes solidas, em fungac do valor numérice éo  ex
poente de tensao n. As caracteristicas de cada classe resumi-
damente sao:

Classe I: - o expoente da tens3o est3d em torno de 3 (n = 3);
nao ocorre ou é muito pequena a deformagdo instantdnea apds a
a aplicagao da carga; nao apresenta o estagio transitoric; a
taxa minima de fluéncia parece nao ser funcdo da energia de
falha de empilbamento; subgracs nao sao geralmente formados,e
quando o sio apresentam-se menos pronunciados do que em metais
puros.

Classe 1I: - o expoente da2 tens3o estd em torno de 5 (n = S);
ocorre uma deformagiao instantanea no ato da aplicacgdo da car
ga; a curva de fluéncia exibe o estdgio transiente normal; a



taxa minima de fluéncia & funcdo da energia de falha de empi-
lhamento; um arranjo regular ce subgrlos € formado durante

O ensaio.

Esta nomenclatura sugerida, apesar de sicnificativos
procressos feitos na interpretacao do comportamento em fluén
cia, tem cerado divergéncias entre os pesquisadores, persis :
tindo a dificuldade em se prever qual classe seguira determi

nada solucao sd6lida.

Mais recentemente Oikawa e Langdon (12), propuseram
uma nomenclatura nova, dividindo os metais puros e licas de
solucOes s0lidas segundo dois comportamentos. Um comportamen
to denorminado classe A (tipo lica) que em tensdes intermedia-
rias é descrito em termos de uma subestrutura consistindo de
um arranjo uniforme de discoréancias, n3o existindo evidénci
as da formacdo de subgréos, de efeitos transientes onde o es
tagio primario de fluéncia € muito curto, e também associada
a faixa de tensCes onde ocorre o escorregamento viscoso de dis
cordancias e o expoente de tensdo n=3. O comportamento em ten
soes intermediarias, guando n-5, € denominado de classe M (ti
po metal puro) e & descrito er termos de uma subestrutura de
discordancias raseada em suboraos ou celulas, em termos de
efeito de transiente onde o estagio primario de fluéncia & ex
tensc, e nc mecanismc de deformacao onde a escalagem  ée dis
cordancias € o mecanismo controlader da taxa de fluéncia, de
pendendo também da enerciz de falha de empiltamento e da ccn
centracac de soluto. |

¢ - Fluéncia em ligas endureciveis por precipitacao.

0 procedimento para a descricao da fluéncia em 1licas
endureciveis por precipitacdo é também baseacdo na definigacde
uma taxa minima de fluéncia e descreve sua dependénciz com a
tensdo e temperatura em termos de um expoente de tensio e uma
enercia de ativacao. Os resultados sa3c geralmente interpreta
dos em termos de modelos usados para os metais puros em uma
forma mais simplificada, devido asdificuldades em se avalier
corretamente a influéncia de varidveis microestruturais no pro
cesso de fluéncia,



A taxa minira de fluencia neste caso, € o resultado
de ur balanco entre os processos de endurecimento induzidospg
la ceformacao e/ou precipitac2o e OS processos de atslecimen-
to associados a recuperag¢ic da subestrutura de discoréincias,
2 degradacao das particulas (i. e. coalescimento) e ao acuru
lo de danos, nao estando muito bem estabelecido ainda se a sube;
trutura de discordancias esta em um estado de eguilibrio ne;
te ponto. A flvéncia acelera a precipitacao devido ao aument;
da densidade de sitios de nucleacao, i.e., discordancias no
vas e, neste sentido, o periodo inicial do ensaio de fluéncia
@ por si 50 um pré-tratamento mecanotérmico do material (21).

E um fato bem estabelecido na literatura (S}, (10),
(22), que os metais puros e ligas de classe 11, ou mais recen
temente (12), materiais de comportamento classe M, para tempe
raturas homélogasbsuperiores a 0,5, apresentam uma transigao
no exrportamento em fluéncia, em determinados niveis de tensac.Em
geral, para tensdes abaixo da transicao, a taxa minima de flu
eéncia émin' abresenta uma dependéncia em potencia com a ten -
sao ¢, enguanto que acima da transicao, os resultados sao me
lhor ajustados por uma funcdo exponencial. Os acos iroxidaveis
vém sendo tradicionalmente enguadrados na classe 1!, cor base

nos valores de n obtidos por Garofalo (i3). Assim:

émin Ach (tensdes abaixo da transicao) = (2.3)

émin Bexp(:: (tensdes acimz Ga transicao) (2.4)
onde os parametros A e B incluem a dependéncia er temperatu
rae ne g sao constantes,.

EFEITOS DE TRATAMENTOS MECANOTERMICOS NA FLUENCIA

Na procura de materiais cada vez mais resistentes que
possam suportar aplicacoes em servico cada vez mais severas,
um dos procedimentos mais interessantes de aunmento na resis
téncia envolve o endurecimento por deformacao e ferndmencs as

sociados. Tal procedimento & utilizado em tratamentos termome
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canicos, i.e., "ausforming” e “isoforming”, em materiais que
sofrem uma transformac3o de fase, sendo que neste caso, a de
formacao € emprecada para modificar o modo de decomposigao d;
uma solugdo solida metaestavel em altas temperaturas e, para
produzir uma subestruitura de discordancias mais estavel.o con
ceito de um aumento da resisténcia via deformacido, tem sid;
aplicado a materiais que nao sofrem transformacbes de fase,sen
do que o aumento na resistércia e devido ao desenvolvimentod;
uma subestrutura de discordancias e este tratamento & denomi
nado mecanotérmico, para diferenciar dos tratamentos tipo

"ausforming” (g).

A introdugao de uma subestrutura anterior ao ensaio de
fluéncia, altera o comportamento em fluéncia dos materiais me
talicos. Este aspecto foi tratado em varios artigos de revisd

(8), (23), (24), (25), e apenas caracteristicas gerais seraio
citadas a seguir.

A deformagaoc a frio, quando realizada antes do ensaio
de fluéncia, tende a aumentar a resisténcia a fluéncia dos me
tais e ligas até um certo grau de pré-deformagao critico (8).
Entretanto nac esta ainda claro se a pré-deformacao antes do
ensaio de fluéncia e realmente benefica, havendo situacbes na
gual a pré-deformacao é ineficiente ou prejudicial er algumas
propriedades de fluéncia. Lauritzen (26) mostrou que, para tu
bos de ac¢o inoxidavel, o trakalho a frio produziu tempos de rwp
tura em fluéncia a 973 K, inferiores ao material solukilizadc,
com excessao do material submetidc a altas ternsdes circuferen-
ciais ("hoop stress"), Outros autores (27), (28), reportaram gue
a pré-deformacao em acos inoxidaveis causavam, em tensces al
tas, um decréscimo na dutilidade e na taxa minima de fluéncia,
e, em tensGes baixas, causavam uma acentuada perda de dutilida
de e resultavam em taxas de fluéncia ndo muito diferentes das

do material solubilizado.

Para alquns tipos de agos inoxidaveis (29), (30), o en
velhecimento antes do ensaio de fluéncia aumenta a taxa de flu
éncia, pois a orecipitacdo de carbonetos anterior ao ensaio de
fluéncia n3o é suficiente para bloguear adequadamente o movi
mento de discordancias. Segundo Gittus (34), o melhor comporta
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mentu do material solubilizado comprova uma recra pratica de
que a precipitacdo durante o ensaio € mais efetiva que

a pre
cipitacao antes do ensaio.

A pre-deformacao seguida de tratamentos *érmicos para
alouns materiais, tais como niguel puro, ligas de niguel e alu
minio puro, altera a curva de fluéncia e tende a decrescer ;
taxa de fluéncia no estado estacionario e aumentar o tempo de
ruptura (31), (32), (25), (8).

Na industria nuclear, a condicao padrdo para o forne
cimento de tubos de aco inoxidavel para serem usados como re
vestimento de elementos combustiveis de reatores rapidos, ae
ralmente exige uma pré-deformacao e subsequente envelbecimen-
cimento (6), sendo que suas propriedades mecanicas e resisten
cia a irradiacao dependem sensivelmente da microestrutura an
terior a irradiacao (33).

Na década de 70, interesse foi despertado no uso de
tratamentos mecanotérmicos multiplos como meio de aumentar a
resisténcia mecanica e a tenacidade de acos baixo carbono(8).
Basicamente estes tratamentos mecanotérmicos miltiples (TMtM),
consistem na aplicacao de ciclos de tratamento de deformagac
a frio, seguido de envelhecirento. Mais recentemente Nategh e
outros (35), aplicaram em um a¢o inoxicavel austenitico eszani
lizado com nidbio ciclos 4e tratamentos mecanotérmicos,intrg
duzindo no material uma subestrutura cor alta densidace ée
discordancias suportadas por precipitados finos, que resultou
na melhoria das propriedades de fluéncia.

Embora sejam numerosas as investigacOes realizadas, o
entendimento completo do mecanismo responsavel pelo  aumento
na resisténcia a fluencia ainda esta lonce de ser atingido,da
da a complexibilidade das interrelacOes entre subestrutura de
discordancias, precipitacaoem servig¢o e o comportamento macros
copico (8).
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EFEITO DA ADICAO DE NIOBIO NA MICROESTRUTURA

Como mencionadc anteriormente, oS agos incxidaveis
austeniticos estabilizados que foram inicialmente desenvolvi-
dos para resistirem 3 corrosao, tarbén apresentam ur: excelen
te combinacao entre resisténcia a corrosao e resisténcia §f£;
éncia em altas temperaturas. E geralmente aceito, que a prec;
pitacao de carbonetos de niobio € o principal fator que reta;
da o deslizamento das discordancias durante o processo de fﬁ;
encia (36),

Estudos de precipitacao e solubilidade de carbonetos
de niokio nos acos austeniticos estabilizados foram realiza-
dos por varios autores (36), (37), (38). As investigacSes re
lacionadas com a cinetica de precipitacao nao foram, até o
presente, suficientemente desenvolvidas. Entretanto e estabe
lecicéo que o NbC € o carboneto estavel nestes agos austeniti
cos e, precipita preferencialmente no envelhecimento ou servi
¢o er. temperaturas da ordem de/ou acima de 973 K (700 C).Deve
ser enfatizado que o nitrogénio pode substituir o carbono po
dendc esta fase ser descrita como Nb(CN) (7).

A solukilidade éo carboneto de niobioc na austenita e
influenciadéa pcr variaveis tais comc, temperatura, esteguio-
metria e outras. Durante o envelhecimento em temperaturas prd
ximas a 973 K, o Kt pode, ou ficar em solugao sdlida cu preci
pitar ne forma de NbC, entretanto a presenga de NI ern excesso
ao reguerido estecuiometricamente, pode favorecer a rrecipita
c3o da fase de laves PeZNb (1). A solubilidade dc Nb{ naé aus
tenita de acos inoxidiveis tem sido expressa na formz de equa
cbes tipicas de solubilidade do tipo da equagaoc (2.4), para
um aco com 18% Cr - 13% Ni-Nb (36).

29350 , 4,55

log[Nb] [C] = (2.4)

0 desenvolvimento do processo de refino de aco por
argonio-oxigénio "AOD", nos tltimos dez anos facilitou a ob
tencao de acos inoxidaveis com baixos teores de intersticiais
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(C e K), levando a um declinio no uso de a¢os inoxidaveis esta
bilizados resistentes a corrosiao. Ao mesmo tempo a constata :
¢30 Ga existéncia de trincas por liguagao em soldas ge 2C0S
inoxidaveis estabilizados com niobio tem resultado er uma me
nor utilizacao destes tipos de aco a despeito de suas excele;
tes propriedades de fluencia. Recentes estudos entretanto ;;
gerem que pequenas adigoes de niobio (:0,3%)s3o essenciais ﬁ:
ra se evitar completamente a corrosao intergranular, evit;;
trincas por liquacao e manter a resisténcia a fluéncia (36).

EFEITO DA IRRADIACAO NEUTRONICA NOS ACOS

A irradiacdo neutrdnica acarreta consideraveis modifi
cacoes na microestrutura e nas propriedades dos materiais. Es
tas modificacoes dependem de varjos fatores, sendo os mais im
portantes: a2 energia dos neutrons, dose e temperatura de irra
diacdo (39).

Os neutrons de maior energia (neutrons rapidos, ener
gia maior que 1MeV) tém um efeito consideravelmente maior do
que os neutrons de menor de energia (neutrons térmicos). A fi
gura 2.2 apresentz esguematicamente as modificacgles na micro
estrutura e propriedades dos metais e ligas em funcac da tem
peratura e dose.

0 endurecirento por radiagdc € atribuido & producio,
peia radiagac, ée civersos defeitos nc material. Os defeitos
mais comuns causados pela irradiacaoc neutrdnica nos metais e
licas sd3o: defeitos puntifcrmes (vacancias e intersticiais) ;
atomos de impurezas (devido a produtos de transmutacéc):PGng
nos aglomerados de vacancias; anéis de discordancias ( surgi-
dos devido a aclomeracao de vacancias ou instersticiais na for
ma de discos, seguido de um colapso dos planos atomicos adja
centes formando os anéis); linhas de discordancias (ceradas
por anéis que se combinam com a subestrutura de discordancia
original do material); cavidades (vazios e bolhas de hélio) e
precipitados formados devido a radiacao produzir vacancias que
podem acelerar a taxa de difusdo de atomos solventes e solutos
e portanto permitindo que fases sejam formadas em tempos mais



curtos e temperaturas mais baixas do que a observada curante
o envelhecimento convencional (40).

2.

(W i%rmisp.& ) répadoss )
A e veres
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-

Dese nevirbnice

Figura 2.2 - Modificacoes na microestrutura e nas
propriedades de metais e ligas em
func3ao da temperatura de irradiacio
e da dose de neutrons (39).

2 fragilizagac e atrituida a formacdo de céds hélic a
partir de transmutacdo de componentes (do tipo B1c¢n1»Li7+He5,
gue pode formar bolras nos contornos de orao. Eventuzlmente,o
crescimento destas bolhas pode permitir uma interlicagao cau
sando ruptura intercranular (40).

Os metais e ligas podem tamkém sofrer inchamento devi
do a irradiacao. Este efeito & devido a presenca de pecuenos
vazios nado associados a cases, que causam um decréscimo na den
sidade do materiml, Tais vazios ocorrem devido a uma recomkti-
nacao de defeitos puntiformes tipo vacancias em uma configura
¢3o tridimensional. Em agos inoxidaveis o trabalho a frio até
um certo nivel aumenta a resisténcia ao inchamento, porcue a
subestrutura de discordancias introduzida ajuda a imoedir a
formacao destes vazios. Consequentemente as especificacdes pa
ra o empreco de acos inoxidaveis em revestimentos de elementos
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combustiveis exigem umz pré-deformacao a frio, pois parece ser
este procedimento aguele que resulta num melhor compromisso en
tre o inchamento e as propriedades em fluéncia (40).

Devido a estes efeitos, a flulncia sok irradiacao pode
ou ser acelerada em relacac a fluencia convencional ou desen-
volvida uma nova fluéncia em condicoes na qual nao ocorreria .
O primeiro tipo € denominado de fluéncia acelerada por irradia
da e o segundo por fluencia induzida por irradiacao. O efeito
da irradiacao nos acos inoxidaveis geralmente reduz a taxa de
fluencia no estado estacionario, reduz o aloncamento na ruptura
e o tempo de ruptura (40).
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CAPITULO 111 - MATERIAL E METODOS

MATERIAL

O material utilizado nos ensaios foi um ago inoxidiavel
austenitico estabilizado com nidbio, tipo X 8 Cr Ni Mo Nb 1616,
DIN 1.4981, gentilmente cedido por Manfred Schirra, do Institu
to de Pesquisa em Materiais do Centro Nuclear de Karlsruhe-AlZ
manha Ocidental (Institut f{ir Material - und Festkbrperforscg
ung des Kernforschungszentrum Karlsruhe). Na tabela 3.1 é apre
sentada a composicao quimica em peso da corrida utilizada, em
comparacao a especificacdo para o uso nuclear desta liga (41).

Tabela 3.1 - Composigdao quimica em peso da corrida wutilizada
neste trabalho em comparacao a especificagao para
uso nuclear.

cr Ni Mo [ 84 "n P s Cu v Nt
Liga 17,50 16,40 2,00 0,06 0,38 1,20 0,014 0,014 0,23 0,06 0,78
Esper. 12,50 $8,5¢C 1,6 0,04 ¢,y 1,50 (4
nucleas 17,50 17,5 2,00 0,10 0,60 max?,2

Fe:balanco  Gases: x2-o,0135; 02-0,0054: uz-o,ooos

' 08 corpos de prova foram usinados de barras, original-
mente recebidas com 13,5 mm de diametro, sendo estes divididos
em duas séries:

- uma série, para a simulacio dos efeitos dos pré-tratg
mentos na microestrutura, antes dos ensaios de fluég
cia, figura 3.1.

- a outra série, para os ensaios de fluéncia, figura
3'2'
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Figura 3.1 - Formato e dimensCes nominais dos
corpos de prova de simulacgao.
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Figura 3.2 - Formato e dimensdes nominais dos
corpos de prova de fluéncia.
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MORTAGEM DO APARATO EXPERIMENTAL

A montagem do aparato experimental envolveu uma série
de trabalhos preliminares gqgue possibilitou a execuc3o dos en
saics, a saber:

a- Especificacido e confeccdo dos corpos de prova, para
simulacao dos efeitos dos pré-tratamentos e, para o0s ensaios
de fluéncia.

Os corpos de prova de simulacao foram usinados com dia
metro da segao util de trés milimetros, visando facilitar a ob
tengao de laminas finas para a observagidao ao microscopio ele
tronico éde transmissao.

Um procedimento n3o usual de fixacao do extensometro ao
corpo de prova de fluencia foi utilizado. Comumente o extensd
metro € fixado ao corpo de prova por parafusos ajustados a3 sua
secdo atil. Entretanto com o decorrer do ensaio, devido a redu
- ¢3o da area da segdo transversal, o extensometro pode deslizar,
causando uma interrup¢ao na medida da deformacao instantanea.
Isto pode ser evitado executando-se um ressalto proximo & cabe
¢a rosqueada do corpo de prova, conforme mostrado na  figura
3.2, onde sao adaptadas castanhas bi-partidas, qué uma vez pre
sacs as hastes dc extensdmetro, transmitem a2 deformacdo até os
LVDTs ("Linear Variable Differential Transducer").

b- Construcadc de uma linhe de purificagac e limpeza de
argonio comercial, para o tratamento de amostras em atmosfera
inerte, figura 3.3.

A linha de gases construida consiste basicamente de
dois sistemas absorvedores de impurezas. O primeiro contém uma
serpentina de cobre parcialmente imersa em nitrocénio liguido,
que retém basicamente a umidade. O segundo sistema consiste de
um tubo metalico contendo em seu interior cavacos de uranio me
talico. Quando este tubo é aguecido em um forno tubular a apro
ximadamente 673 K (400 C), a afinidade do uranio pelo oxigénio
é fortemente acentuada, consesuindo-se entdo baixar a pressdo
parcial de oxigénio no argodnio.
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c- Afericao do extensOmetro tipo LVDT.

A afericao do extensOmetro utilizado nos ensaios de flu
éncia foi feita acoplando-se a um micrometro de precisio e 6;
tendo-se ‘a tensao de saida (em mV) em funcao d&o deslocament;
em milimetros do extensometro, A curva obtida € apresentada
na ficura 3.4 evidenciando a linearidade do extensdmetro (fa
tor de conversao igual a 18,76 mV/mm),

Bortnshodor
j
Forno fubulor l
ostro /CP . 4
F - J{
P 4
- TR 7] 2t
© |
o .
: / N2- Liquide U - metéhico g
! HZO

Figura 3.3 - Sistema de tratamento térmico e linha de
purificagdo do argdnio.
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Figura 3.4 - Curva de afericao do extenso
metro tipo LVDT,.

TRATAMENTOS TERMICOS E MECANOTERMICOS

Os corpos de prova usinados foram inicialmente solukbili

2

zados a 1423 K por 9,0.10"s (1150 C per 0,25h) em fornc tuk:
lar sob atmosfera de argonio e resfriadcs rapidamente emr aogua
a temperatura ambiente.

rentes

Eies foram divididos em quatro séries, recebendo dife

tratamentos mecanotérmicos:

série S: corpos de prova somente solubilizados;

série D: idem a série S seguido de 5% de deformacadc
uniaxial a frio;

série DE: jidem & série S seguido de 10% de deforma-
cdo uniaxial a frio e envelhecimento a 1073 K
por 3,64.1048 (800 C por 24 horas).

série C: idem a série S seguido de tratamento mecano-
térmico maltiplo c. 5 ciclos de 2% de deformacdaoc uni
axial a frio seguido de envelhecimento a 1073 K por
3,6.1035 (800 C por uma hora).
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A sequéncia de tratamentos térmicos e mecanotérmicos é
mostrada no fluxograma, figura 3.5.

MATERIAL COMO RECEBIDO

BARRAS © 13.5 mm
= 3
CP SWMULACAD CP FLUENCIA
® Imm ® 8am
SOLUBILIZAGAD SOLUBILIZACAO
1423K-9.02102 1423 K- 90210
3 '3 {
DE c S S c OE 0
4 s $ ] P ¢
4 ¥
CARACTERIZACAD ENSAIOS DE FLUENCIA
MICROESTRUTURAL T70-9C MPg - 990 K
. L
CARAC TERIZACAC
MICROE STRUTURAL

Figura 3.5 -~ Fluxograma da sequéncia de tratamentos térmicos,
ensaios e caracterizacao microestrutural.

Os tratamentos térmicos de envelhecimento foram feitos
em atmosfera de argonio e o resfriamento realizado em agua a
temperatura ambiente.

Deve ser ressaltado que em todos os tratamentos térm£
cos, o gradiente de temperatura no comprimento Gtil dos corros
de prova foi @a ordem de 3K.

A pré-deformacdo a frio foi do tipo uniaxial, realiza
da em um equipamento universal de ensaios tipo maguina dura,



.22,

sob velocidade de deformacio de 3,3.107° s, A deformacao do

corpo de prova foi controlada com o auxilio de um extensometro
ASTM classe B, (42).

ENSAIO DE FLUENCIA

Os ensaios de fluéencia foram executados sob condigdes
de carga constante e ao ar.

A deformagao foi medida por um extensdmetro operado
eletro-mecanicamente e acoplado a dois LVDTs (posicionados si
metricamente), medindo a deformacao a cada lado do corpo de
prova, produzindo um sinal a ser registrado da deformagao mé
dia ocorrida, com sensibilidade melhor que 0,02%.

Os ensaios de fluéncia foram executados a 990 K (717 C).
A temperatura foi monitorada por dois termopares tipo K aferi
dos, posicionados proximo ao ressalto e em contato com o corpo
de prova. O gradiente de temperatura ao longo do corpo de pro
va foi da ordem de 3 K durante toda a duracao do ensaio.

Nestes ensaios de fluéncia, o forno resistivo utiliza
do para aquecer o sistema de garras, o corpo de procva e O ex
tensOmetro, atinge a temperatura de ensaio em aproximadamente
umz hora a gual é estabilizada er trés horas. SO entao a carca
com incerteza maxima de 0,5% € aplicada por um sistema mecéni
cc conterndo uma céluls de carga servo-controlada. ¢ eguipamern
to possui também um sensor mecanico, gue permite deslicar o
sistera logo apds a ruptura do ccrpo de prova, de modz a se ob
ter o tempo de ensaio, a deformagao na ruptura a quente e mini
mizar a oxidacdo da superficie exposta na fratura, Este siste
ma de ensaio ndao permite a aplicagao da carga instantaneamente,
sendo que o nivel de carga é atingido gradativamente em no ma
ximo 180 segundos. Nesse tempo, convencionou-se determinar a
deformacao inicial,
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CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

A importancia da correlacac entre as propriedades dGos
materiais e as suas respectivas microestruturas, demanda a ut
lizacao de varias teécricas de anilise microestrutural.

-
-

As técnicas de analise microestrutural mais utilizadas
neste trabalho foram: microscopia otica (MO); microscopia ele
tronica de transmissao (MET); difracao de raios X e anilise
gquimicas das fases "in situ®.

a- Microscopia otica (MO),

A microscopia Otica na sua faixa util de aumentos 1lX a
1600X com resolucac de ponto de -iwm, constitui uma importante
técnica para os primeiros passos na caracterizag¢io microestru-
tural dos materiais servindo para se avaliar basicamente: os
constituintes do material (fases), suas quantidades, tamanhos
e morfologias; as inclusoes, suas quantidades, tamanhos e d&is
tribuigao; e os defeitos tais como trincas e porosidades.

As amostras foram preparadas utilizando-se de procedi
mentos normais de corte, lixamento e polimento, sendo gque o po
limento final fci feito por vibragao mecanica em alumina com
tamanho médio de particula de 0,05.rk.

O pclimentc por vitragi3o mecanica permitiu a visuazliza
§30 nas amostras rnac atacadas, dos contornos em relevo das se
¢oes das particulas cor maior dureza, bem coms as particulas

em suas cores naturais ric modificadas por atagues quiricos.

Com um atague eletrolitico em uma solugdo a 60% de aci
do nitricc e 40% de acuz (43), conseguiu-se delinear os con
tornos de grado austeniticos sem revelar excessivamente as ma
clas. O tamanho médio de grao foi avaliado pelo método do in
tercepto linear com 95% de confianca, conforme procedimentos
usvais (44).

A identificacdo de fases por microscopia Stica ds ve
zes leva a incertezas que podem ser dirimidas por métodos que
envolvem a determinagdo da estrutura cristalina da fase, como
por exemplo a difragaoc de raios X, ou a difracdo de eletrons
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em area selecionada, ou por métodos que envolvem a microanili
se das fases "in situ”.

b- Microscopia eletrdnica de transmissao (MET).

Para se interpretar as informagoes contidas em uma mi
crografia eletronica de transmissao, & essencial o entend;
mentc dos fatores gue determinam o contraste de imagem prod;
2ido pela difracao dos elétrons nos materiais cristalinos (45).
A forrmacao da imagem ocorre da seguinte maneira: um feixe pal
ralelo de eléetrons incidentes, acelerados por uma tensio ele|
vada (por exemplo 200 KV), & espalhado por um material crista
lino em um ou mais feixes difratados, satisfazendo as condi
c¢Oes de Bragg para o espalhamento coerente de radiagido. Esta
condicdo € dada pela equacgao

n'y = 2dsent (3.1)

onde n'é a ordem da difracdao, 26 € o angulo entre o feixe
incidente e o feixe difratado, 4 é o espacamento interplanar
dos planos difratantes do cristal e X é o comprimento de on

da do eletron ()>=0,0251 2 para a voltagem de aceleracao de
200 Kv (4¢)).

Cs feixes e elétrons difratados e transmitidos pelo
material sac focalizados através de uma lente objetiva eletro
macnézica num planc de imagem intermedidrio, A imager interme
didriz é entdc magnificada e projetada numez tela fluorescente
ou crapa fotografica por duas outras lentes eletromaznétzicas.
Portanto, esta imagem magnificada & um complexo padrido de irn
terferéncia formado pela recombinacdo de feixes difratadcs de

varias ordens, com o feixe incidente nao difratado.

Devido ao contraste que forma a imagem de transmissac
de ur cristal, resultar de uma variac3o na intensidade dos
elétrons difratados, qualquer defeito no cristal gque perturbe
a periodicidade dos planos cristalinos (i.e. maclas, discor-
dancias, ou precipitados) pode causar uma mudanca na intens
dade da difracdo. Esta mudanga local na intensidade da difr;
¢30 produz a imagem de contraste do defeito.
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De modo similar a obtencac da imager trarsritida,
pode-se focalizar o objetc no plano focal posterior, e a
imagex resultante € um padrao de difracdo magnificado dos pon
tos onde os feixes incidente e difratados interceptam
no focal posterior.

o pla

A informacao basica contida em um padrac de difracio
€ mostrada na figura 3.6, tendo-se um cristal cubico orientado
como € mostrado, no centro P de uma esfera de reflexao de raio
1/)> , uma area da superficie dessa grande esfera ¢ representa
da pelo plano de reflexdao JKLM. Um feixe de elétrons inciden
tes quase paralelo a dire¢dao -y é difratado pelos guatro pla
nos cubicos do cristal paralelos ao eixo y com espagamento in
terplanar d. Estes feixes interceptam o plano de reflexao nos
pontos ABCD e O. Os vetores T a partir do feixe transmitido até
o intercepto dos feixes difratados, sao normais aos planos cg
bicos do cristal produzindo os feixes difratados e sao de com
primento "I[ = 2r¢ = 2sen §/) para ¢<2°, Substituindo-se esta
expressiao na equacao de Bragg (3.1 resulta em IT | = 1/q. Por
tanto, o padrao de pontos interceptos & uma rede reciproca bi
dimensional.

B rede reciproca bidimensional & apenas um plano da re
de reciproca tridimensional da estrutura de um cristal. R ri
crografiz de um padrao de difracao é umaz magnificacao reduzicda
da rede reciproca bidimensional, a gqval é formada pela chapa
posicionadz a distancia p na ficura 3.6. Poce ser visto nesta

figura gue:

S/i=p/r ou S=tpl.=K/& (3.2)

onde K é a constante de camera interna do microscopio.
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Figura 3.6 - Geometria da formacao de um padrao
de difragao eletronico (45).

C proposito da indexacdo de padrdes de difragdao € o de
identificar os planos de difracao. Pela medida da distancia S,
tendc-se o valor da constante de camera, obiém-se a respectiva
distdncia interplanar @ que pode ser relacionada com o parame
tro de rede a,s por exemplo para o sistema cibico e para qual
quer planc (hki), pelz eguagao:

4= 2o (3.3)

=
\'n% + x% 4 12

Esta discussao simplificada do contraste de imagem de
transmissdo e difragdo de elétrons, envolve aproximagoes e, pa
ra uma abordagem mais aprofundada, é necessario reportar-se a
textos classicos (46).(47).(48).

A microscopia eletrdnica de transmissdo além de permi
tir a visualizacao da estrutura interna do material, permite a
observacao de particulas muito pequenas <lum. Por éifracgao de



elétrons destas particulas, além da identificacio por estrutu
ra, pode-se determinar relagoes de orientacao entre fase e m:
triz. Esta técnica envolve dificuldades na identificagis d;
fases, guando coexistem varias fases cor estrutura e parimg
tros ce rede semelhantes, aumentando a dificuldade com o au
mento da complexidade das estruturas.

Para o presente material estudado, as amostras para
microscopia eletronica de transmissao foram retiradas da se
30 transversal dos corpos de prova, na posicao do comprimen-
to util que sofreu apenas alongamento uniforme, sendo afina
das e perfuradas usando-se um eletrolito de 80% de etanol
(CH,COH) e 20% de acido perclorico (HC10,), sendo observadas
a 200 KV. A determinacao do parametro de rede foi feita, uti
lizando-se nos cidlculos uma constante de ciamera medida com o
uso de um padrao de ouro, ou com o uso de parametro de rede
da austenita no eixo de zona [001].

c- Difracao de raios X.

A técnica de difracao de raios X foi utilizada nos ex

perimentos executados neste trabalho, segundo dois modos dis
tintos:

- para & meédidz do parametrc de reds éz matric austs
nitica, sendc de execucdo simples. Utilizou-se um difratdme
tro com radiagao CuK, e filtro de Ni, Os difratogramas foram

cetiizs 8¢ umz superficie polida eletroliticamenze €em umé S

tmn O

lugds de 20% de acido perclorico 60% de metanol que evita o
efeitos de Geformagdo da superficie, na cifragac de raics X,

- para a identificacao das fases finas ( <l0wm) e/ou
er. baixa fracgao volumétrica ( <5%), foi utilizada a extragac
de precipitados através da dissolucdo quimica da matriz (49).

O solvente utilizado na dissolugao da matriz, foi ba
seado no trabalho de Berzelius para a determinagao de carbono
e no trabalho de Meineke para a determinac3o de enxofre (50).
O reagente de Berzelius foi preparado dissolvendo-se 320g de
cloreto ciprico di-hidratado, 280g de cloreto de potadssio e
20g de acido tartarico em 1,85 litros de &gua deionizada e



150 m1 de acido cloridrico. A solu¢ao resultante fci filtrada
em um filtro de papel. .

O reagente de Berzelius dissolve a matriz ée uma lica,
usando-se niguel elementar como representante de seus constitu
intes, secundo a seguinte reagao:

Ni° . cucl, = NiCl, - cu®;

O cobre & também dissolvido pelo cloreto cuprico mas
produz outro produto insoluvel, o cloreto cuproso.

CuCl2 + Cuo = 2CuCl+

O cloreto cuproso dissolve-se pela formagao de ions
complexos soluveis.

2CuCl + 2KCl1l = 2KCuC12
CuCl + HCl = BCuCl2

Portanto, o cloreto de potassio e o acido cloridrico,
nac entram na reagao de dissolucdo da matriz, eles sic uma par
te inzesrai do reagerte, prevenindc a contarminagic éos  resi-
duos €2 iiga pelo cloreto cuproso. Similarmente, o acidéc tartd
rico previne a contaminacac do resiéuc por produtcs de hidrdli
se res:ltantes éa dissolucgic éa matriz. Ot carbznezss e fases
interzetalicas nao sao inciuidos na reagac, por serer passivos
e nac se dissolverem-(SO).

Amostras de 2g a 3¢ sofreram um tratapernto de extragao
prelirinar seguido de lavagem com acua deionizace e etanol ab
soluto sob a acao de ultrassom para se eliminar os efeitos de
superficie (6xidos e residuos), Apds esta etapa as amostras fo
ram secas numa estufa e pesadas numa balanca analitica. Na ex
tracdo propriamente dita a duragao da dissolucdo foi de 12 ho
ras a 18 horas sob agitagac com um acitador magnético,

As solucoes foram filtradas em um aparato especial fei
to de PTFE (politetraflioretileno), utilizando-se filtros tam
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bez de PTFE com tamanho de poro de 0,2.x. O PTFE foi escolhido
POr ndo reagir quimicamente com 6s reagentes e nao prodiazir re
flexdes de raios X na faixa de anqulos utilizados, 15° a 1256t
Os filtros de PTFE foram previamente pesados, sendo ertic ure
decidcs em etanol para torna-los permeaveis a solucao, pois ;
filtro seco & hidrofobo. O filtrado obtido foi entdo lavado em
uma solucao 0,25N de acido cloridrico e em seguida ex agua dei
onizada. Os filtros com residuos foram entao secos em um desse
cador & vacuo por 24 horas e em seguida pesados. A porcentagem
em peso dos residuos foi entio calculada.

0s residuos extraidos foram analisados por difracio de
raios X usando-se um difratometro com radiacao caracteristica
Cuk e filtro de niquel.

Para a verificacao da ocorrencia ou nio da contamina
cao dos residuos, foi feita uma anilise por difracao de raios
X, do reagente desidratado, tabela 3.3 e da camada de oxido for
mada no material durante os ensaics a 990 K tabela 3.4. 0 in
tuito de se analisar os picos de difragao de raios X do reagen
te desidratado @ o de verificar se a lavagem do filtrado com
uma solucao de acido cloridrico 0,25 N e cor agua deionizada
foi suficiente para retirar a solucac reagente, O intuitc de
se analisar a camada de Oxido formada foi o de verificar se a
camadz de Oxido presente nas microtrincas superficiais foram
corretamente removidas na preée-extragao. Deve ser mencionado

-

gue niZoc houve a preocupagac er se ifent:ificzr ¢ tipe
presente.

[» ]
(13

Oxide

Em nenhuma das extracdes executadas cor calcuic da por
centagem em peso de residuo, foi observada a contaminacao dos
residuos peio reagente ou pela camada de oxido,

Foi feita também uma analise gualitativa por fluores
céncia de raios X para a determinacao dos elementos constituin
tes dos residuos.

d- Analise quimica das fases "in situ”,

0 conhecimento da composicic quimica das fases e sua
distribuicao em um material, ajuda sobremaneira a caracteriza
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Tabela 3.3 - Indexacado dos picos de difracao de raios X do
reagente desidratado, composto identificadc co

mo sendo KZCuC14.2H20, er COmparacac ac car+ao
23-478 dc JCPDS (51).

hkl d medido (nm) I/Io
101 0,541 55
002 0,397 20
112 0,318 55
211 0,303 15
202 0,271 100
220 0,264 65
004 0,198 30
223,400 0,187 25
224 0,158 25

Tabsla 3.4 - Picos de difracao de rzios X da caradzs ée ¢€xi
do formada no material a 990 K,

hkl d medido (nm) I/Io
0,29¢ 2(
0,271 5¢
0,233 100
0,185 10
0,170 25
0,149 60

0,145 5
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c3o de sua microestrutura.

A analise por microssonda eletrénica faz uso dc fato
que atomos interagindo com um fino feixe de elétrons, proiuzem
raios X caracteristicos, permitindo uma andlise localizadz. &
resolucao espacial € limitada a -lim pelo espalhamento doselé
trons na amostra e o limite inferior de detecgao elementar g
da ordem de 50 ppm a 100 ppm, nao se detectando também elemen
tos leves (numero atdmico <5) (52).

O principio da analise da composigdo quimica numa mi
crossonda, & o da identificacdo dos raios X emitidos por inter
médio de seus comprimentos de onda. O espectrometro de raios X
usado utiliza um cristal curvado com espagamento interplanar d
conhecido, que difrata os raios X provenientes da regiao ana
'lisada de comprimento de onda : num angulo ¢ dado pela lei de
Bragg, n'y = 2dsen ¢, onde n'é um nimero inteiro, d e ¢ sdao co
nhecidos e » & o comprimento de onda do elemento desconhecido,
Comparando-se a intensidade dos raios X emitidos pela amostra
com os raios X emitidos por um padrao e realizando-se correcoes
instrumentais e corregdoes devido ao numero atomico (2), devido
3 absorgdo (A) e devido 3 fluorescéncia (F), comumente conheci
da como 2AF (52), chega-se a uma determinagao gquantitativa da
concentracac do elemento na regiao analisada.

As amostras para anilise fcram preparadas, utilizando-
se os procedimentos normais de preparacao de amostras metalo

-
-
-

&Zicas, sendo analisads a distribuigad dos elementos

(¢}
"t

T melD

(o]
(1
‘g
0

iracem de raios X caracteristicos, a composigdc guimic

m

ac
loncc de uma linha por varredura mecanica e sendc reziizadawa

anidlise ponto a ponto para medidas quantitativas da composigdo
guimica.

Uma outra alternativa para a identificacao dos raios X
emitidos por uma amostra & a medida da energia dos mesmos, fei
ta por um sistema de andlise por energia dispersiva (D) aco
plado a um microscépio eletrdnico de varredura (MEV). A andli
se da energia é feita por detectores de estado sdlido como por
exemplo silicio com uma camada de litio difundida. Neste espec
trometro a difracio nio é envolvida, Os varios comprimentos de
onda da radiacdo emitida pela amostra sdo separadas com Dbase



nas suas energias utilizando-se o contador Si(Li) e um analisa
dor multicanal. Este tipo de analise apresenta a impossibilida
de de se detectar peguenas diferencas de composigdo, e sd e
efetiva quando os elementos presentes estdo em concentracdo su
pericr a 5% (porcentagem em pesoc) e nao detecta elementos le
ves (numero atdmico <11). Por outro lado, o tempo de andlise
€ curto e em uma {inica operagado se obtém um espectro de ener

gia com todos os elementos detectaveis presentes (53), (54).



CAPITULO IV ~ RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIOS DE FLUENCIA A 990 K (717 C).

Todos os corpos de prova foram ensaiados ao ar a 990 K
(717 C) sob carga constante, com tensoes aplicadas na faixa
de 70 MPa a 290 MPa. Os tempos de aplicacao de carga variaram
de 2,52.10% (0,7 h) a 2,16.16%s 600 h).

Os resultados dos ensaios de fluéncia de corpos de pro
va solubilizados e de corpos de prova submetidos aos diversos
tratamentos mecanotérmicos sdo dados nas tabelas 4.1 e 4.2, Es
tao incluidos nestas tabelas os valores da tensao no inicio do
ensaio (tensdo inicial aplicada, o tempo para gque uma dada de
formagao nominal ocorra, a deformagao real inicial que ocorre
no carregamento, a tensido real na taxa minima de fluéncia, a
taxa minima de fluéncia e o tempo de ruptura para alguns en
saios ou o tempo no qual o ensaio foi interrompido. De modo a
caracterizar a dutilidade éo material, estao também incluidas
nestas tabelas a deformagdo zpdOs a ruptura e a redugio em area
para alguns ensaios. As taxas minimas de fluéncia foram obti
das Giretamente dos recistros de ensaio,

Curvas tipicas ée fluéncia, representadas pela varia

v

cac éaz deforragioc nominzl cor ¢ tempo, ern escal:z linear, par
4.1 4.4, Deste

ficuras, nctz-se gue o raterial apresentcu um periodc iniciel

as C:versas séries sac mostradas nas ficgures

m

de fluéncia exibindo uma desaceleracdo na taxa de fluéncia. De
vido ao tipo de solicitacdo (carga constante) utilizado, gque
vai continuamente aumentando & tensao nc ccrpo de prova devicdo
a reducdo em area, o material apresentou um estacio estaciona
rio curto onde foi determinado a taxa minima de fluéncia,segql
do de um extenso estidgio onde a taxa de fluéncia aumentou con
tinuamente e foi caracterizado pela formagdo de microfissuras,
deformacao plastica localizada (extricgdc) e ruptura.

Na figura 4.5 sdo apresentados os resultados obtidos
para a taxa minima de fluéncia em funcao da tensdc real, em es
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Figura 4.1 - Variacgao da deformacao nominal em flu
éncia com o tempo a 990 K (717 C), pa
ra o material solubilizado, sob va
rias tensdes inicialmente aplicadas.
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(e) - ensaio interrompido.



Tabela 4.1 - Propriedades de fluéncia do ago inoxidavel austenitico estabilizado com niébio, DIF 1,4981, ensaiado

COMDICIO BOS ENSATOS
CoND.20  TINSAD InIC2NL

RATERIAL

990 X (717 C), nas condicdes solubilizado (série §), deformado 5% a frio, (série D).

(*) Ensaio interrompido.
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Tabela 4.2 - Propriedades de fluéncia do aco inoxidavel austenitico estabilizado com nidbio, DIN 1.4981, ensaiado a0 ar @

CONDICAD DOS ENSATOS

oD, DO
MATERIAL

L]

AnannnN

990 K (717 C), nas condigoes deformado 102 a frio e envelhecido a 1073 K (800 C) por 8,64.10"« (24 W) (nérie
DE) e ciclado, 5 ciclos de 22 de deformacao a frio e envelhecido a 1073 K (800 C) por 3.60.1033 (1 h) (série

C). (*) Ensaio intervompido,

RESULTADOS DOS ENSAJOS

TEWSAO INICIAL TYNPO PARA UMA BEPORMACAD NONTMAL DR TENPO OR OZFORMACAO APS REOUCAD EN DEromACAo TERKAD REAL WA TAXS TARA WINIR
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cala log-log para o material solubilizado (série S). Estap in
cluidos nesta figura, resultados.publicados por outros auto

res (13), (20), (55), (56) no ago AISI 316 para possibilitar
uma comparacao.

As curvas A e B da figura 4.5 representam o comporta-
mento do material utilizado neste trabalho e o do aco AIS1 316
(13) respectivamente, na condigao solubilizado. Analisando-se
estas curvas pode-se verificar que:

- no intervalo de tensoes investigado, os valores ada
taxa minima de fluéncia do aco DIN 1.4981 sao sempre inferio
res aos do agco AISI 316. £ importante notar qué os dados apre
sentados para o aco AISI 316 foram obtidos a temperatura de
977 K (700 C), enquanto que neste trabalho, os resultados fo
ram obtidos a 990 K (717 C). Isto implica que este aco solubi
lizado com niobio, nestas temperaturas, tem uma resisténcia a
fluéncia superior ao ago AISI 316, sendo esta observagdo vali
da também quando comparada aos dados de outros autores.

- a forma geral da curva A é similar a da curva B, is
to é, ambas evidenciam uma mudanca de comportamento caracteri
zada por uma mudanga na inclinagao da reta, que ocorre a par
tir de um determinado nivel de tensao. Este nivel de tensao é
de aproximadamente 110 MPa para o ago AISI 316 a temperatura
de 977 K (700 C) e de 190 MPa para o ago DIN 1.4981 a 990 K

(717 C).

Como mencionado na revisdo tedrica os metais puros,li
gas de classe 1I e materiais de comportamento classe M, para
temperaturas homolooas superiores a 0,5, apresentam uma trarn
sicao no comportamento em fluéncia em determinados niveis de
tens3ao. Em geral, para tensdes abaixo da transigado, a taxa mi
nima de fluéncia, ¢min, apresenta uma dependéncia em potén
cia na tens3o o, enguanto que acima da transicao os resulta-
dos s30 melhor descritos por uma fungdo exponencial. Assim:

é¢min = Ac” (tensdes abaixo da transigao) (4.1)

é¢émin = Bexp(go) (tensdes acima da transigao) (4.2)



onde os parametros A e B incluem a dependéncia em temperatura
€ n e £ Sa0 constantes. Para os metais puros, ligas de classe
II e materiais de comportamento classe M, o valor de n e, er
geral, da ordem de 5.
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Ficura 4.5 - Variagac da taxa minima de
fluéncia (&min) com a ten
sao real (o).

No caso do ago inoxidavel AISI 316 e do aco do presen
te trabalho, DIN 1.4981, solubilizados, os resultados podem
ser perfeitamente ajustados as equagoes (4.71) e (4.2) nas res
pectivas regides do intervalo de tensGes analisado. Deve ser
mencionado que o metodo dos minimos quadrados foi empregado no
ajuste dos dados de ensaios &s equagdes, atravis de um sistema
computacional desenvolvido para resolver problemas estatisti



cos - SAS "Statistical Analysis Systems” (57). Na reciao gde
fluéncia potencial obteve-se neste trabalho expoente n igual
a 5,4+0,2, enguanto Garofalo (i3), obteve n icual a 4,0 num
intervalo maior de tensoces. |

Na regiao situada apos a transicdo, em intervalos de
tensiao aplicada nao muito extensos, & possivel ajustar-se os
resultados tanto a equacao (4.2) (a funcao exponencial), como
também a equacao (4.1) (lei de poténcia), esta resultando em
valores de n maiores que oS encontrados na regiao abaixo da
transicao. Quando este procedimento foi aplicado aos dados de
Garofalo, permitiu a determinacao de um valor n igual a 7,9,
enguanto que para os dados deste trabalho, o valor de n obti-
do foi de 8,4+0,1. Nesta regiao, o ajuste a funciao exponencial
pernitiu obter-se, neste trabalho, o expoente § igual a
(3,33:9,15).10'2 MPa, enquanto que Garofalo obteve B8 iqual a
4,49.10'2 MPa na faixa de tensao de 100 MPa a 210 MPa.

Na figura 4.6 sao comparados os resultados obtidos pa
ra a taxa minima de fluéncia em funcao da tensao real, em es-
cala log-log para as diversas séries analisadas.

2 figura 4.€ mostra claramente gue os tratamentos me
canotérmicos alteram o comportamento em fluéncia. Na faixa de
tensCes analisada, os tratamentos mecanotérmicos nac benefi -
ciaram as propriedades de fluéncia deste aco. De fato houve
uma aceleracao na taxa de deformacdc quando comparacc ao mate
rial solubilizado (série S). Ficou tambér evidenciado que pa
ra tensdes na faixa de 140 MPa a2 210 MPa, o material éeforma-
do 5% a frio (série D) apresentou um ligeiro aumento na resis
téncia a fluéncia guando comparado ao material solubilizado
(série S).

Dentre os tratamentos mecanotérmicos utilizados ( sé
ries D, DE e C), o que produziu melhor resisténcia a fluéncia
foi o da série D (5% de deformacdo a frio). O tratamento me
canotérmico de ciclos de 2% de deformacao a frio seguido de
envelhecimento a 1073 K (800 C) por 3,6.103s (1 h) (série C),
proéduziu o pior resultado em termos de resisténcia & fluéncia.
O tratamento que envolveu uma deformacdo de 10% a frio e en
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velhecimento a 1073 X (800 C) por 9,64.10‘3 (24 h) (série DE),

produziu uma resisténcia intermediaria entre as séries D e DE.

'y #r d Y Y -
o'} o <
o' ¥
id L
)
- D—!’ ]
2 4
£9T
2
L du. )
®
o'}
E|.
€ o} . .
4 ﬁ.» A @ Solud
2 _ 8l Sobv - eet
'} e ; CC Solt - def - env. 1
3 Ds Solvd - ciclodo
| S ke A P |
0 5 20 30 Wgtmm®
00 680 200 300 MPg

Figura 4.6 - Variacdo da taxa minima de
fluéncia ( €min) com a ten
s830 real (o) a temperatura
de 990 K.



Os valores de n e A determinados pela equacio (4.1) a
partir dos resultados dos ensaios em tensées aplicadas
e acima da transicao, saoc mostrados na tabela 4.3.

abaixo
Tabela 4.3 - Valores de n e A calculados para os diversos tra
' tamentos mecanotérmicos.

Valores de n e A(s")

condicao curva tensoes abaixo tensdes acima
do fig.4.6 da transicao da transicao
material
S 5,4+0,2 8,4+0,1
4,1.10"20 5,9.10-27
D 4,4+0,3 16,3+1,9
4,2,10-18 3,7.10-45
4,2 12,4+1,1
DE ’ -17 ' 1-35
3,9.10 1,6.10
c 4,4 11,810,2
3,2.10"17 1,4,10-33

A variagac da deformacao inicial e dos parametros de
dutilidade em funcao da tensao inicial aplicada & mostrada na
figura 4.7. Esta figura indica que o0s tratamentos mecanotérmi
cos reduziram bastante as deformacdes iniciais que o material
sofreu por ocasido do carregamento.

A figura 4.7 mostra também que a dutilidade na ruptura
do material solubilizado apresenta um minimo, em tensdes na or
dem de 190 MPa, aparentemente na faixa de transigdo. O mate
rial das séries D e DE apresentou um sensivel decréscimo na
dutilidade na faixa de transicado, Embora nao se tenhamdados em
tensdes abzixo da transicdo,este decréscimo na dutilidade po
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~ de ser considerado como uma espécie de fragilizacdo em fluén
cia. O material ciclado (série C) apresentou uma excepcional
dutilidade, mostrando também como nas outras séries um aumen

to da dutilidade a partir da faixa de transicdo, com o aumen
to da tensao aplicada.
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Figura 4.7 - Variagdo da deformacao
inicial e dos parame-
tros de dutilidade em
fluéncia, com a tensao
inicial aplicada, para
cs diversos tratamentos
mecanotérmicos.



Comparando-se a deformacdo inicial que ocorre durante
O carregamento, com a taxa minima de fluéncia, nota-se gue o
material solubilizado deforma-se mais durante o carregamento,
mas apresenta uma taxa minima de fluéncia em geral menor, ao
passo que com o material tratado mecanotérmicamente, ocorre
~um comportamento inverso, isto €, ele deforma-se menos durag
te o carregamento mas apresenta uma taxa minima de  fluéncia
maior. Foi observado por Garofalo (58), que a pré-deformacgao
introduzida no carregamento pode diminuir a taxa de fluéncia.
E bem provavel que este fato possa explicar o melhor desempe
nho do material solubilizado em tensCes acima da transicgao,ja
que nesta condigao, o material sofreu deformagdes iniciais de
até 5,4% por ocasiao do carrecamento.



CARACTERIZACAQ MICROESTRUTURAL DAS AMOSTRAS

Com o intuito de correlacionar, as microestruturas de
senvolvidas nos pré-tratamentos e ensaios, com as mudancas n;
resistencia a fluéncia e na dutilidade, caracterizou-se micro
estruturalmente o material nas seguintes condigdes: B

- material de partida;
- material ensaiado.

MATERIAT DE PARTIDA

a. Material sclubilizado (série S)

O tratamento térmico de solubilizacao a 1423 K  por
9,0.10%s (1150 C por 0,25 h), visou, a homogeneizagdoc de to
dos os corpos de prova, eliminar tensoes oriundas da usinagenm,
bem como dissolver uma certa guantidade de precipitados. Apos
este tratamento térmico de solubilizacdo, seguido de rapido

2

resfriamento em agua, nem todo carbono e metal comkinado se
solubilizam, ficando na forma de precipitados primarios, gros
seiros e incoerentes. A parte de carbono e nidbio que se dis
solve na matriz, forma 2 temperatura ambiente uma solucgido so
lida supersaturada, com potencial condigdes para precipitacio
em servigo, tendc um efeito significativo nas propriedades
mecanicas (2).

Ur aspecto importante na discussao do efeito do nidbkio
na microestrutura é & sua difusividade na austenita, que em
relacao aos elementos usualmente utilizados como estabilizarn
"tes (Nb, Ti, V) é a mais alta (59). Esta sua alta difusivida
de diminui o tempo necessario para a dissolucao (e homogenei-
zagao da composigcao) dos carbonetos, evitando também, neste
curto tempo a temperatura de solubilizagao, o crescimento do
grao austenitico. Observou-se nesta liga, que tempos maiores
de solubilizagac levavam a uma distribuicdo nao homogénea de
tamanho de agrao, isto é, ocorria a presenga de graos excessi
vamente crescidos em relagao aos outros.

A microestrutura observada por microscopia otica (MO)
do material solubilizado € caracterizada por uma matriz de
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gracs equiaxiais ligeiramente alpngados no sentido loneitudi
nal Ga barra, com tamanho médio de grdo de (21+2) um no seﬁ:
ticdo transversal e (29+2)um no sentido longitudinal. Verifi-
cou-se na liga a presenca de fases primarias cujas caracte -
risticas s3o apresentadas na tabela 4.4 e figura 4.8.

Tabela 4.4 - Caracteristicas metalograficas das fases primarias.
(*) Observadc em alguns graos na direcao longitudi

nal.

Tipo Carboneto Inclusao
cor em campo claro rosa cinza escuro
mor fologia arrendodados, arrendodados,

irregulares irregulares
distribuicao ao acaso 2o acaso

parcialmente

alinhados (*)
localizacao ao acaso ) ao acaso
quantidade muito frequente raros
tamanho (um) 1-8 3-25
crescimento com a inclusao nac observado

associado

Utilizando-se a difracao de raios X em uma amostra
do material solubilizado (série S), polido eletroliticamente
em uma solucdo de 80% de etanol e 20% de acido perclérico,de
terminou-se o parametro de rede da matriz austenitica em com
paragao ao cartao 23.2986 do arquivo JCPDS (51). O valor do
- parametro de rede austenitico reportado na literatura é de
0,3585 nm (51). O valor encentrado para este aco foi de 0,359
nm sendo este valor utilizado como um padrio secundario de
calibracdo da constante de camera do microscépio eletrdnico
de transmissao,



Figura 4.8 - Fotomicrografia (MO) do mate-
rial solubilizado, na secao
transversal, mostrando os con
tornos de grao, maclas de re-
cozimentc, inclusdo (A) e car
bonetos. Ataque eletroli-
tico 60% HNO, e 40% H,0.

Aumento 7503x.

Tabela 4.5 - Indexaciao dos picos de difracao de raios-X da
matriz austenitica, estrutura tipo CFC,
* (Ka) = 0,15418 nm e a, = 0,359 nm.

hkl d calculado (nm) d@ medido (nm) I/IO
111 0,207 0,208 100
002 0,180 0,180 30
022 0,126 0,127 15
113 0,108 0,108 10
222 0,104 0,104 5
133 0,082 0,082 10
024 0,080 0,080 5

Liaminas finas do material solubilizado foram examinadas
por microscopia eletronica de transmissao (MET) e evidenciaram
uma matriz recristalizada, com algumas maclas de recozimento,

reduzido numero de precipitados intra e intergranulares e uma
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baixa densidade de discordancias, provavelmente gerada por
tensoes térmicas durante o resfriamento. Uma fotomicroarafia
eletronica de transmissdo de um precipitado primario identi
ficado como carboneto de niobio e mostrado na figura 4.9. £s
tes precipitados de forma arredondada, sao circundados por
contrastes de deformacao e frequentcmente por emaranhados de
discordancias. Ambas as observagoes podem ser atribuidas as
diferencas no coeficiente de expansao entre os carboentos e
a matriz (33). Estes precipitados, com tamanho maior que 0,2
um, sao muito maiores que as particulas usadas para dar o
efeito de endurecimento por dispersao (6). Mas em fluéncia ,
estas parilculas podem ajudar a bloguear o movimenlo dos coin
tornos de grao, podendo impedir o escorregamento e crescimen
to dos graos austeniticos. Estas particulas tambem mantém
parte do niobio (e arande parte do carbono) fora da solucao
solida.

Figura 4.9 - Fotomicrografia (MET) do mate-
rial solubilizado, segado trans
versal, mostrando a presenca
de carbonetos primarios com
emaranhados de discordancias.
Aumento 20.000 X.

A identificacdo destes precipitados pode ser feita



vartir do padrado de difracio de elétrons em drea selecionada.
figura 4.10. Em adic3o aos pontos de difragioc derivados do
precipitado podem ser visualizados alguns pontos de difragio

da matriz austenitica.

A fracao em peso dos precipitados extraidos apés a so
lubilizacao, foi de 0,403, sendo identificado por difratcme-
tria de raios X somente o carbonecto de nidbio em comparacdo
cartdo 10-181 do Arquivo "JCPDS" (51), o qual pode ceonter pe
guenas quantidades de nitrogénio em solucdo sOlida. A takela
4.6 mostra, a indexacdo dos picos de difrac3o de raios X dos
precipitados extraidos, utilizados pava calcular o paramctro de
rede, a,r do NbC extraido.
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Figura 4.10 ~ Padrio de difracao de elétrons
do precipitado e da matriz, e
sua solugdo. Precipitado, (}bC),
estrutura CFC » ag= 0,44 nm.Ma
triz, (y), estrutura CFC e
ao= 0,36 nm.



Tabela 4.6 - Indexacao dos picos de difraciao de raios-X dos
NbC extraidos do material solubilizado, estru-
tura CFC, a_= 0,444 nm,

o

hk1l d calculado (nm) d medido (nm) I/Io
111 0,257 0,257 100
200 0,222 0,223 80
220 0,157 0,157 60
n 0,134 0,134 55
222 0,128 0,128 20
400 0,111 0,111 10
In 0,102 0,101 25
420 0,099 0,099 30

Segundo Storms (60), o carboneto de nidbio cubico € um
composto nao estequiométrico e pode ser representado como
Nbcx, onde x varia aproximadamente de 0,70 até 0,99,sendo que
o parametro de rede do carboneto de nidbio varia proporcional
mente com a razao C/Nb e com a presencga de impurezas tipo oxi
génio e nitrogénio. Este autor baseado em uma coletanea de da
dos da literatura, gerou uma curva de parametros de rede ver
sus a razao atomica de C/Nb. De acordo com esta curva, o car
boneto de nidbio extraido do presente aco, com parametro de
rede a,= 0,444 nm, teria a razao C/Nb da ordem de 0,75, i.e.,
pode ser descrito na forma NbCO'75, ou, pode-se descrever o
carbcneto éde nidbio como Nb4c3 (63) mantendo-se a esteguiome-
tria e a razao C/Nb.

De modo a se ter uma idéia da solubilidade destes car
bonetos e para se avaliar a quantidade de metal M e carbono C
precipitada ou dissolvida em cada temperatura, utilizam-se
equagoes de solubilidade do tipo da egquagao (4.1), cuja solu
cao € auxiliada pela resolucdo do sistema de equacOes (4.2) a
(4.4). A equacao (4.1) foi desenvolvida para o ago 18Cr-13Ni-Nb
(36), sendo a equacao disponivel, que mais se aproxima do ago em estu-
do.

9.350
T

log[Nb] [C]) = 4,55 = cd’ (4.1)



e <M> ¢+ <C> = a¥ . (4.2)
[M} + <M> = D! (4.3)

[C] + <C> = ¢ (4.4)

onde:

<M> € a § em peso do metal combinado;

[M] € a % em peso do met2l dissolvido na matriz;
<C> € a % em peso do carbono combinado;

[C}] é a ¥ em peso do carbono dissolvido na matriz.

a - e uma constante relacionada com a esteguiometria do carbo

b'- € a ¥ em peso do metal M no aco;
c'- é a ¢ em peso do carbono C no ago.

A solu¢ao do sistema de equa¢des leva a seguinte egua-
cao de segundo grau, onde sO uma raiz tem significado fisico.

21c)? - (@.c-mic) - 10% =0 (4.5)

Para o presente caso onde o a¢o contém 0,06% em peso
de Ce 0,76% em peso de Nb, pode-se ter uma idéia dos teores
de carbono em solugidc [C] e combinadc <C> apds a solubiliza -
¢ado a 1423 K (1150 C), assumindo-se gue a esteguiometria C/Nb
é igual a 0,75.

[C] = 0,0125
<C> = 0,0475
Portanto para este aco solubilizado, cerca de 79% do

carbono estaria na forma de carboneto de nidbio, sobrando cer
ca de 21% de carbono para precipitaciao em servigo.

Os resultados éa extracao permitiram verificar a pre-~
senca de 0,40% em peso de carboneto de nidbio, ou seja, 76%



em peso do C combinado e portanto proximo ao previsto (79%).Es
tes calculos, envolvem varias aproximagdes e para uma aborda -
gem mais aprofundada € necessario um estudo mais cuidadoso.

A presenca das inclusces observadas por microscopia 6ti
ca nao foi detectada por difratometria de raios X do residuo
extraido. Este fato provavelmente, ou € devido a uma baixa fra
¢ao em peso (<3% do residuo), ou por serem dissolvidas pela so
lucao quimica utilizada na dissolugao da matriz. A analise por
fluorescéncia de raios X do residuo, mostrou a presenca majori
taria de Nb, embora tenham sido detectados outros elementos em
pequenas quantidades como o Mn, Cr, Ti, Mo, Fe, Ni e Cu. A pre
senca do cobre pode ter advindo da solugao quimica utilizadana
dissolucao. :

O uso da teécnica de energia dispersiva de raios X (EDAX),
na analise das particulas que aparecem na fotomicrografia, fi
gura 4.8 permitiu constatar~se que as particulas tipo B sao
constituidas de Nb e portanto correspondem aos carbonetos iden
tificados pela difragao de raios X do residuo extraido, e a fa
se cinza escuro, tipo A, € uma fase contendo principalmente o
manganés, neste trabalho denominado inclusao.

A ficura 4.11 ilustra os resultados de uma analise por
varredura mecanica em linha na microssonda, de uma das inclu-
sées encontradas na amostra solutilizada. Uma analise guantita
tiva por microssonda eletronica, revelou que estas inclusdes
consistem de até 18,2% de Mn, nac se podendo afirmar nada sc
bre outros elementos devido provavelmente 3 influéncia da ma
triz. Como nado foi notada uma variacaoc de composigac do  enxo
fre entre a matriz e as inclusdes, ficou descartada a possibi-
lidade de serem estas inclusdes, sulfetos de manganés, podendo
possivelmente ser um Oxido.



Figura 4.11 - Imagem de elétrons secunda
rios da microssonda e ana-
lise por varredura mecanica
em linha de uma inclusio.Li
nta 1, linha de varredura.
Linha 2, raios X de Cr. Li-
nha 3, raios X de Mn. Linhe
4, raios X de Fe.

Aumento 930 X.

Yo Material deformade 5% a frio (serie D)

A condicdo de 5% de deformagadc a fric, visou criar ur
arranjo homocéneo de discordancias, de modo a possibilitar a
ocorréncia de uma precipitacao intergranular de carbonetos au
mentando assim, a resisténcia da matriz. C material apds defor
magdo a frio de 5%, (série D), apresentou uma subestrutura ra
zoavelmente uniforme, consistindo de emaranhados e células de
deformagio incipientes, como ilustrado na fotomicrografia ele
tronica, figura 4.12,



Figura 4.12 - Fotomicrografia (MET) dc mate
rial deformaco (serie T), mos
trandc umz subestrutura inci-
pierte de células ée cdeforma-
cao e emararnhkados.

Aumente 3G.000 X.

c- Mzterial deforrmadc e envelhecido (serie DE}

O rmaterial da série DE foi submetidc a uma pré-éeformz
cao de 10t a frio secuida de envelhecimentc a 1073 K (83C C)

, 4-b " . - . . = - . .
por 8,64.10°s (24 h) visando pela pré-deforme¢zs, introduzi

"

urmz gubestruters de Giscoriincizs gue, nz tsrvzers
velheciments scfreu alcurmas molificagles Kilroeszru

como: recuperagac parcial éa subestrutura de Eiscordén
*"‘:;;;:a;é: € encurecimente, T EroglheTiTemIc & UTE T
cericr &z tecmrerature €c €nszziz, teve pIir  CiterIive
rotercial de precipitagdc (supersaturegizi levanis
:anticaces menores de precipitadcs, portanto perrmitindc wma

maicr precipitagao em servigo (89).

P anilise por microscopia Otica, evidenciou w liceira
variacds no tamanho médio de grao austenitico na secaotranﬁ
versal, que passou de (22 4+ 2) um na conéigdo solubilizade,pa
ra (19 + 2) um na condicdo deformado e envelhecido. 2 analise
por microscopia 6tica também evidenciou a presenca de precipi
tadcs intra e intergranulares conforme mostraéos na ficura
4.13,

Ura arilise por imagem de raics X na microssornds, reve
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lou que os precipitacos observados na figura £.13 contér nid

bio, podendc portantc ser, ou carbonelcs cu fases intermesa-

ot

licas cortenée ricri

0

ty

F estrutiré observedz per MET revelou ura sutes:irutu-
ra ceracterizade por células incipientes e éiscordancias an
coraéas a precipitados finos de NbC, como mostrado na ficura
4.14. Esta ficura mostra também areas claras onde as céiscor-
dancias se moveram e deixaram precipitados livres er forma
de peguenos pontos, evidenciando uma recuperaciao parcial da
subestruturea.

R precipitacac de carbonetos de nickio finos, er dis
cordanc:as, torrna-se mais facil por acomodar ura diferernca
de parametros de rede éz2 ordem de 20% la pe=0,444 ne e
aoaustenita=o'359 nr). As perturbacoes dc reticulade ac re
dor de uma Gisccréancias,faciiitat a nucleagiac destes preci-
pitades no interior écs craos éa matriz. Entretanto a preci
pitac2c do Kb poce ocorrer tarbér em disccrééncias exirinss

cas de contcrno de grac. Os precipitados formzios er céiscor-

Ficura 4.13 - Fotoricrografia(MO) do material
deformaco e envelhecido (série
DE), mostrando os contornos de
gréo, maclas ée recozimento, irn
clusoes e precipitados intra e
intercranulares. Rtagque eletrec-
litico 60% HNO3 e 40% E3C.
Aumento 960 X.
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dancias extrinsecas (discordancias da matriz gue se moverar

[+]]
ad
o

o contorno de grao) sao geralmente alongados na direcido @éa
nha é& discorcdancia (61).

—
I

Ficura 4.74 - Microestruture (MEZT) éo rmat
rial deformado e envelhecido
(s€érie DE), mostrandoc um ar-
ranjo de células incipiente,
discordancias ancoracas a
precipitados finos secunda -
rios, emaranhados de cdiscor-
dincias ac redor de ur carbe
netc primario e precipitados
secundarios livres,

Autentce 40.000 Xx.
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Para ecte material pelc menos nos estacios inicizis de cresci-
mento do precipitado, foi observada coerénciz entre as duas fa
ses e isto serd melhor detalhado adiante. Se por um lacdo o cres
cimento leva a perda de coeréncia (desajuste do parametro de
rede), por outro lade, o coalescimento desses precipitados, se
gundo a literatura, € lento (59).

A presenga de fases em contornos de crao, foi observada,
emborz a sua identificagdo nao tenha sido possivel por difra
¢30 em area selecionada no micruscopio eletrénico de transmis-
sao.



A fracado em peso dos precipitados extraidos do material
de partida da série DE, foi de 0,76t e verificou-se por difra
tometria de raios X, em comparagao ao Cartao 17-908 do "JCPDS"
(51), a presenca além do carboneto de nidktic j& identificado,a
presenca de um composto intermetalico tipo fase de laves GeszL
A tabela 4.7 mostra a indexacdo dos picos de difracdo de raios
X do composto intermetalico extraido.

O aco em estudo, contém um teor de nidbio superior ao
necessario para combinar estequiometricamente com o carbono,ou
seja, a razao Nb/C deste aco € de 13:1, sendo que a razao
Nb/Co'75 estequiométrica & de 10,3:1. Portanto, o excesso de Mt
cue nac se precipita na forma de NbC, permanece em solu¢do soli
da, ou se precipita na forma de fase de Laves durante o enve
lhecimento (1), (36).

Além da precipitacao do carboneto de nidbio,poder-se-ia
esperar a precipitacao de outros carborietos tais como o M23C6.
Seaundc a literatura (1), (59), os carbonetos M,3Ce sac menos
estaveis termodinamicamente, mas a suz precipitacdo é cinetica
mente favorecida durante o envelhecimento na faixa de 823 K a
973 K. Entretanto para o aco deste trabzlho, nas condigoes de
tratamentc mecanotérmicos, a presengz de M23C6,néo foi observa
da por nenhura das técnicas de anilise microestrutural utilize
das,

Com ¢ intuito de se verificar a eficdcia do tratament
mecancteérmico, mediu-se a dureza 4o rmeterial des série DE a tex
8 ure amciente, tencdo-se observacc v endurecimentc de cer
c: ie 30% er comparagao ao material solutilizado (avaliagac
feite por medidas de microdureza Vickers). Este endurecimente
e devidc provavelmente 3 agdo de processcs de endurecimento por
precipitacio, e de processos de amolecimento como a recupers
¢3c de discoréancias e a retirada da matriz, associada a preci
pitacao, de elementos de liga que normalmente tem efeito endu-
rz2cedor -~or solugdo sdlida tipo C, Nb, Mo,
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Tabela 4.7 - Indexacao dos picos de difracdo de razios X do
Fe,Nb extraido do material da série DE, estrutu-

o = 0,48C nr, Co = 0,788 nr.

(*) sobreposto ac NbC (200).

ra hexagonal; a

hkl d calculado (nm) d medido (nm) 1/1o
110 0,240 0,240 55
103 0,222 0,221 (*)
200 0,208 0,208 30
112 0,205 0,205 100
201 0,201 0,201 70
004 0,197
213 0,135

006,302 0,131

d- Material ciclado (serie C)

Os ciclos de pré-deformagao e envelhecimento (série C),
na literaturaz denominado de tratamento mecanotermico multiplo
(TMtM), consistindo de repetidas- aplicacoes de pequenas defor
macoes secuido de envelhecimento tem interessado aos pesquisa
dores por promover um aumento na densidade de discordarcias,
set a oceragac de estruturas celulares ou emaranhados, bloquea
das pcr precipitadecs secundérios finos (33), (&),

No presente trabalho durante o tratamento ciclico ée
pré-de fornagidc e envelhecimento, occrrerat Os mesmos tipos de
modifizagdes microsstrutiurais gue né seérie DE, mas er intensi
dades ciferentes, Por metalocrafia Otica nic se observou va
riagoes microestruturais em relacic ao material da série DE,
sendo gue somente a microestrutura observada por MET apresen
tou variagoes sansiveis., Associado a pecuena deformagis de
(28), 2 microestrutura se caracterizou pela presenga de, um
arranjo uniforme de discordancias em aloumas regiCes, e em ou
tras um arranjo de discordancias alinhadas, que durante o en
velhecimento foram ancoradas a precipitados, em geral,maiores
que os observados na série DE, como mostrado na figura 4.15,
Além disso, observou-se a presenca de muitos precipitados 1i
vres na matriz, provavelmente associados a recuperagao duran
te o tratamento térmico de envelhecimento.



A fracao em peso dos precipitados extraidos do mate
rial da série C foi de 0,98% sendo identificado por Gifratome-

tria de raios X o carboneto de niokbio e a fase de Laves FeZNb.
Este tratamento mecanotermico de ciclecs ce deformacac e enve-
lhecirmento, revelou-se um potente mEtodc de aumento éa preci
pitagac, retirandc uma maior guantidade ée solutc da  matriz
em comparagao aos outros tratamentos utilizados.

O material ciclado (série C), apresentou um endureci

mento de 35% em comparagao ao material solubilizado (variacao
na microdureza e limite de escoamento a temperatura amtiente).

Ficura 4.1 - Fotemicrozreiflic (MET) dc ma
terial ciclais, mostrandc
Cisccoréancias e carater re
cigi

tacdo secun
daria fine er forma de fi-
leiras e precipitades secun
darios livres. -
Aumento 50.000 X,



MATERIAL ENSRIADO

&- Extracac de precipitados

Foram realizadas extracoes de amcstres retiradas, ra se
¢ao util dos corpos de prova (regiao de alongamento uniforme),
6o material tratado mecanotérmicamente e ensaiado em diversas
tensOes, com o objetivo de verificar ¢ efeito dos tratamentos
na precipitagdo em servigo. Foram também retiradas anostras
das cabegas de alguns corpos de prova (material que nao sofreu
o efeito da deformacao em fluéncia), com o objetivo de se ve

rificar o comportamento do material durante o envelhecimento,
na ausencia de tensoes.

Os resultados da extragao de precipitados do material,
das diversas séries ensaiadas, das cabecas dos corpos de prc
va e do material de partida, estao apresentados na tabela
4.8, Nesta tabela encontra-se, a fragao total em peso dos pre
cipitados extraidos, as fases identificadas com auxilic da
tecnica de difratometria de raios X, o tempo de ensaio para
as diversas séries analisadas. Para o material da série S (par
tida) e também dzdo o desvio da fragdc er peso para trés ex-
tracoes.

Da tabela 4.8 notz-se que, nao se levando em conta o]

efeitc daz macnitude da tensao na precipitagac, para ¢ mate-

la]
'

ial &z série S ocorreu um crescente aumento da fragac em pe

n
)}
0.

: I3 - - -
rs precipitadce cor o0 tempo & termperztura dc ensaic

n
m

je, durante os enseios ocorreu umz sensivel precipitezi
tz okssrvacac € também validz para o raterizl da série D e
DE, No caso da série C, entretanto a variacdo da fracgao em pe
so do material de partida com o material ensaiado foi peguens,
i.e., os tratamentos mecanctérmicos éiminuiram muito o poten-
cial para 2 precinitacao em servigo deste ago, na regiac ana
lisada. Estes dados podem ser melhor visualizados na ficura
4,16 onde foi plotada a fracao em peso total em escala linear,
contra o tempo de ensaio em escala logaritmica,

Ainda da tabela 4.8 observ -sge nas amostras onde foram
feitas extracdes na cabega e na segdo Util do corpo de prova,
que os ensaios de fluéncia aceleram a precipitacao tanto da
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Tabela 4.8 - Resultados de extragao de precipitados.

ondigac
do
Materizl

S
(particz)

s

S
{cabecz)

DE
(partice)

DE
DE

C
(particz)
C

C
{cabega)

Tens3o real na Fases presentes Fragas do residuc Terpo de

taxa minima Ge no residuo er. pesz (%) ensaio(s)
fluencia (MPa)
- N 0,40+0,02 -
266,0 NEC 0,65 9,72.10°
NC
- FeNb 1,03 4,86.10°
[+
NEC .
142,6 Fe,Nb 1,21 4,86.10
G
M 6
78,1 FeNb 1,64 2,16.10
[+
NbC 3
290,5 PN () 0,68 2,16.10
NbC .
173,1 Fe,No 0,96 1,44.10
[+
NBC
- Fe e 0,76 -
26¢,5 NeC 0,82 ¢,32,10°
Fe N
NC
17,7 FeNc 0,97 1,13.10°
NoC |
- Fe N 0,98 -
NEC 3
259,3 Pe 0,98 3,17.10
- NeC 0,65 6,55.10%
173,4 k"“rfb 1,01 6,55.10%
2

(*) muitc pouco.
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fase de Laves como também da fase sigra, er concordancia com
resuvltados da literatura (3) para outros materiais. Isto ficou
clarc na extragao executada na arostrz éz série C ensziada a
259,23 MPa, onée, na secac util do corps ée prova ocorreuv a pre
cipitzgio além o NbC, da fase de Laves Fezsh, sendo cie na Ca
be¢a éo corpo de prova somente houve a precipitagao do NbC. A
frac2c er peso de precipitados extraidos céa segao Gtil do cor
po de prova da série S, ensaiada a 142,6 MPa, foi cerca de 20%
superior a fracao extraida de sua cabega.

Para aloumas amostras, além do carboneto de niodbio e fa
se de Laves ja identificados, detectou-se por difratometria de
raios X dos precipitados extraidos, a presenca da fase sigma,
em corparagaoc ao cartao 7-395 do "JCPDS” (52). A tabela 4.9
mostrz a indexagao dos picos de difracgic de raios X da fase
sigma extraida. Esta fase sigma tem estrutura tetragonal, com
parametros de rede a,=0,885 nm e Co=0,459 n.

Tabeiz 4.9 - Indexacao dos picos de difracdc de raios X da fa
se sigma extraida. (*) Possivelmente sobreposta a
{100) da fase Fe,Nk.

hkl @ calculado nm d@ meiicc nm I/Io
0Ccz 0,230 ¢,230 30
41C 0,215 ¢,235 95
332 0,209 G,20¢ an
262 0,204 C,224 (*)
212 0,19¢° c,199 100
411 0,194 0,195 90
339 0,190 06,190 40
222 0,185 0,185 5

Nao foram feitas tentativas de se avaliar quantitativa-
mente a porcentagem em peso de cada fase nos residuos extraf -
dos. Para se ter uma idéia da quantidade de cada fase presente
e parz se verificar se n3o houve erros na medida da fragao em
peso éos precipitados, pode-se fazer cilculos baseados na es
tecuiometria conhecida de cada fase.



Para 0 NbC, com esteguiometria C/Nb estimada em 0,75 e
sabendc-se que o aco contém 0,06t de C, a fracao er peso maxi-
ra ¢e NDbC possivel para precipitag2o € de 0,66%. A presenca de
nitrocénio pode aumentar esta fracdo pcic o NbC pode disselver
este elemento, bem como pode ocorrer a precipitagao de NbN., Ob
servanco-se a tabela 4.8 nota-se que para a amostra da série
S ensaiada a 250 MPa e para a amostra da série C - cabeca, que
a fracao em peso € de 0,65% e cue somente o NbC foi identifica
do por difratometria de raios X. Portanto, para estas amostras,
mais de 90% do carbono esta precipitado na forma de NbC. Assu-
mindo-se que para as outras amostras inicialmente quase todo
NbC esta precipitado e que somente ap0s a precipitag¢do do NbC
ocorre a precipitagac da fase de Laves, pode-se inferir que, a
precipitacao de quase todo NbC possivel leva a um consumo de
cerca de 0,62% de Nb. Como o ago em questdo contém 0,78% de Nb,
sotrar 0,16% de Nb em solucao solida para a precipitacao de
0,35t em peso da fase Fe,Nb. Entdo, a fracdo em peso para o
NbC e Pesz seria de 1,03% (0,68% NbC + 0,35% Fe2Nb). A presen
¢a de molibdénio pode aumentar esta fragao pois, segundo a 1i
teratvra (1), a fase de Laves Fesz pode dissolver o molibdé -
ric. Nas amostras onde foil detectadz a presenca da fase siome,
pode-se dizer que aproximadamente, a fragao do residuo superiar
a 1,63% em peso seria devidz Lbasicamente & fase sigme, ja gque
este fase parece nao dissolver o Nt (64).

b- Efeitc da fluércie nz micr

=
- -

mn

~ruture

Amostras éas segles transversais dos corpcs de preva en
saiados foram observadas por microscopia Otica e por microsco-
piz eletronica de transmissao. & utilizagdodemicroscopia Oti
ca, néo permitiu observar diferengas sensiveis entre o mate
rial ensaiado e o material de partida, Durante a preparagao de
larinas finas para a observagao por microscopia eletronica de
transrissao, encontrou-se dificuldade em se obter areas trans-
missiveis suficientemente grandes para fornecer resultados qua:
titativos com boa confiabilidade estatistica, nao tendo sido
feitas tentativas de se medir a distribuigao de tamanho de par
ticulas ou células, nem da densidade de discordancias,



De um modo geral, cinco tipos de subestrutura de discor
dancias foram observadas:

1- arranjc celular incipiente e egquiaxial como mostra-
dc na figurz 4.17 a;

2- arranjo celular incipiente, com tendéncia ao alinha-
mento preferencial segundo os planos de escorregamento prima -
rios tipo {111} como mostrado na fotomicrocrafia 4.18 b, em
conjunto ao padrao de difracao sobreposto (corrigido a rota-

cao para o aumento), indicando a orientagao preferencial das
discordancias e precipitados;

3- arranjo de discordancias uniforme, conforme mostrado
na figura 4.17 c;

4- arranjo de discordancias de carater retilinec alinha
das conforme mostrado na ficura 4.17 4.

5.~ subgraos alongados conforme mostrado na ficura 4.18.

Para uma melhor visualizacao em conjunto das subestrutu
ras resultantes dos ensaios em virios niveis de tensdo, fotomi
crografias de algumas das subestruturas, de partida e desenvol
vidas nos ensaios de fluéncia sic apresentadas na figurz 4.19.

A microestrutura desenvolvida no material sclubilizade
(série S), em ensaios realizados em tensoes acima da transigido,
se caracteriza pela presenge de uma subestrutura de discordarn-
cias &e carater éiplex, cons:istindo de células incipientes egu
axiais em alcumas recides e células com tendéncia ao alinhamer
to er outras, indicando umz possivel dependéncia da subestrutu
ra cor a orientacao da tensdo local. Observou-se, em aloumas
situa¢des, que grios tensionados nas diregdes <112>, em ceral,
apresentam uma estrutura alinhada. Esta subestrutura diplex po
deria ter-se originado da deformacdo inicial (em torno de 5%)
que ocorreu por ocasido do carrecamento na temperatura de en-
saio. Para as tensdes abaixo da transicdo onde a deformagdo ini
cial foi muito pequena (<0,2%), a subestrutura resultante & um

arranjo uniforme de discordancias, conforme mostrado na figura
4.19.



Figure 4.17 - Fotomicrczsrafie ilustrandc guatroc tipos ée subes

truturas cdesenvolvidas observadas éurarte a flu
éncia a 990 K. a) arranjo celular ircipiente €
ecuiaxial (amostra série DE, ¢=269,5 MPa) b) ar
ranjo celular com alinhamento preferencial e pa—
drao de difracao sobreposto, eixo de zona = [011]
(serie D, ¢=173,1 MPa). c¢) arranjc ce édiscordan-
cias uniforme (série C, partida). ¢é) arranjo de
discordancias com carater retilinec alinhadas(sé
rie C, ¢=259,3 MPa). Aumento 40.00C X,



Ficura 4.18 - Fotomxcroara‘la mcstrando ten-
déncia 'a formacac de subaraos
aloncados (amostra série C -
¢ = 259,6 MPa). ARumento 20.00C X

O material deformado 5% a frio (série D), apresenta cc
mo subestruturaz de partida, emaranhados de discoréancias e cé
lulas incirpientes. O material nestas condigoes guando ensaia-
do er tensoes acime éa transigac, apresenta ceélulas incipien-
tes ecuiaxiais

({1}

cflulas corm tendéncia ac alinha-entc prefe

rencizl, carizer este, muito mais acentuzéc cue ¢ cbservado

pare ¢ materizl solubilizacdc, conforme mestraZc nz ficura 4.19.

Q.

o e envelbhecide (z£rie DT), a

(¢}

C materiel defcrra
ta ut:z subestrusura de partida contendo cé€lulas mzis ber ca
racce:izadas, i.e., com paredes de células mais ber definidas
e adrezs centrzis guase livres de discordancias. © raterial
ensziado necstz conéigidc em tensoes acime éa transigic, apre-
senta subestrutura de carater celular ainda mais realcacdo con
forme mostrado na figura 4.19, ocorrendo também um certo ali

nhamento das células segundo direcoes preferenciais,

0O material ciclado, apresenta como microestrutura de
partida, um arranjc de discordancias uniforme er alcuras re
cides e em outras um arranjo de discordancias alinfadas, anco
radas a precipitados em geral maiores que os observadcs na sé


http://alinhe.-er.tc

.70'

(n'o, 2en) % 01 o8

touteg *anle 2wl % V0N o8

(owleg g 'San) R0 N
L _NL IR}

(00'02°20) %4000
LU YT

191 % 8904
NN O §
A ..‘.uﬂ.\.
ST RS 4
RERNL 1J
‘e ;...m' q
PR
hride »$

’

..ln.nv.-.vl.oh. A

. |

T e 00WA00

0QIMIANT - RO OOVIN0SI0

\ G~ -~ 3}
W QEXT ®
4 oo .
< N O~ o)
MU O M F oy,
R e s Oy
VLSO MOa
Net O Q o |
O MO 4 @ 5
w oo oMy
MM QAUAOWEWQ
o [V = [T
» 0 g O
-1 Q Wadei.
o0 [e] 2 )
T L I S
[11] Iy AV e (N ] (%]
[ L NN YR NI
W, WY g
WGP 2 MUy
~ o D'
WE~ 0O~ Q
QO V= Mg
QU ~ w QO
-t o 4 2D
N wn o~ ©“ Dy
O~ MO~
3000~ O
<A Q300 W
3 EWN LW °
M M3 0 @ >
LYt DB -O
NPV HY~NT MO
.mo Xw Yo
Lo 0w -
S Hg B QD O
wu _ 0ae'l ua
ogmw3 Yo
OEEUTO & ]
g v g - 0O
[ I -1 L Bl o]
Ot U1 ¥W.n0
oS EMNT PO
I3 n E M &
Y99 cONQY
EXVeUVAE

.19 - Evolug

-

Figiura 4



rie DE. O material ciclado quanio ensaiaéo em tensles :zIima
€z transicao apresente ura microestruturz consistinde basica-
mente de trés tipos de subestruturas: er azicumas dreas obser-
vci-se um arranjc uvnifcroe de éiscordanciae; em ouvtras, 3

3

Em2s regices observou-se a presenca de sutcraos liceirarecte

alongados, conforme mostrado nas figuras 4.17 c, 4.17 é e
‘.18'

Nao foi possivel se observar quais tipos de subes::utu
ras sao desenvolvidas durante os ensaios em tensoes abaixy da
transicao para as séries D, DE e C, devido a interrupdes aci
dentais (falta de energia elétrica) dos ensaios. A maquirz de
fluéncia utilizada, como d@ito no capitulo III, ter o siszema
de aplicacao de carga controladoc por um servo-mecanismc, gque
pira e restringe o corpo de prova quando ocorre falta de ener
ciz elétrica. Esta restricao dc corpo de prova faz cox aque
ele seja submetido a altas deformagoes oriundas da contrz;3o
térmica, alterando a microestrutura presente na amostra e in
validando os resultados da observacic microestrutural.

C ago dc presente trabalho mostrou melhores proprizda-
Ges em fluéncia do que o aco AISI 316, er termos de taxa =ini

a
111

e fluencia como mcstradéo na fiocura 4.5, Estes difereagas

o
[

& resisténcia a fluenciz estz2o associadas a varios fatcres:

[

srengas de compesigis gquimicz, implicando entra outras coi

, er diferentes enercias e fzlhez de erpilhamentc

n
m
m
]
L]
s}
'

s.z eldstica ée @iscorcincias, consazuencenente, diferengas
de mobilidade intrinseca; diferencas associadas aos carione -
tzs mais freguentemente okservadcs em calz uma das iicas
(¥.,C¢ no caso dc acc RISI 316 (3) e NbC no caso dc agc DIN
1.4981) tanto no que concerce a morfolog:c o distribuigas co
mc a cinética de coalescimento; diferencas na interagao dis
ccrédancia-discordancia, associadas as subestruturas desenvol-
viéas durante o ensaio em cada uma das ligas; diferengas 2ssQ
ciadas a interacao discordancia-soluto. 2 analise da contri -
buicdo de cada um dos possiveis fatores acima citados é extre
ma~ente dificil pois alterando-se qualguer um deles os ouvtros
si- também alterados (65),



s 1L,

E geralmente aceito gue ac¢os inoxidaveis austeniticos
derivar grande parte de sua resisténcia a fluéncia da precipi
tacac e carbonetos em discorddncias (36), (63). Este

de vista tem sido defendido por outros autores. Eharc:wa

pento

e cu
tros (66), em estudos realizados em um ago inoxidavel AIs;
304, observaram que a precipitacao de carbonetos do tipo
M23C6 leva a uma forte interacao discordancia-carboneto poden
do, em determinadas condigCes prevenir o rearranjamento des
tas células e subgrdos. Lilgestrand e Omsém (67) em estudos
rezlizados em um aco tipo AISI 316 modificado pela adicdo de
boro e vanadio, verificaram um aumento na resisténcia & fluén
cia que foi associado a precipitacao de nitreto de vanadio em
discordancias. Hosoy e outros (68) estudando os efeitos de mi
croadicoes de C, N e V e de tratamentos mecanotérricos nas
propriedades de fluéncia de um ago inoxidavel tipo AISI 316
modificado, observaram melho.ias nestas propriedades que asso
ciara~ a diminuigaoc da mobilidade de disccrdancias devida i
fina éisperséo de particulas de M,4Ce-

No a¢o do presente trabalho fci observada a precipita
cac ée carbonetos de niobio finos e coerentes como mostrado na
fotoricrografia da ficurz 4.20-a e no respectivo padrdo de di
fragac figura 4.20-b. Esta precipitagao fina de carbonetos po
deria ser a responsavel pela imobilizagac de discordéncias,pg
la nac formacao de subgraos e pelas melhores prupriedades er
fluéncia como verificadc pare este agc, Uma secuéncie serme
lhante & reportada pcr Lilgestrané e Onsér (67) poderia ocor-
rer reste ago em fluéncia, Segundo esies autires a precipita-
cao fina interage com as discordancias impedindo, de maneira
dinarica, o seu movirento, Assim:

- primeiro as discordancias seriam imobilizadas por
meio de reacdes com outras discordancias;

- as discordancias imobilizadas seriam entao bloguea -

das pela precipitacao de carbonetos de nidbio finos e coeren-
tes;y

- estas discordancias poderiam ser remobilizadas por
fenomenos termicamente ativados como o0 escorregamento cruzado
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Figqura 4.20 - Fotomicrografia (MET): a) subestrutura em camj"
escuro, mostrando precipitacao fina e coerenle
em discordancias de NbC (amostra série D, "=
290,5 MPa). Aumento 40,000X, b) padrao de difra

cao, condicdo coerente.



e 78,

e a escalagem sobre particulas;

- & remobilizacao éestas discordancias deiraria precipi
tados livres com raio suk-critico para a precipitacdo  homocé
nea na austenita, gue se redissclveriar;

- as discordancias livres poderiam entao ser novaTente
imobilizadas pela reprecipitacao.

Os resultados dos ensaios de fluéncia mostrarar ura sen
sivel variacac da deformacio inicial que ocorre no carrecamen-
to, em tensdOes acima da transicao, para os diversos tratamen -
tos mecanotérmicos como mostrado na ficura 4.6 e tabelas 4.1
€ 4.2. Para o material solubilizado, série S, ocorreu uma de
formacdo inicial maior do que nas outras séries. Esta maior dg
formacd@o inicial é devida 3 condic3o de partida da séries que
consiste de uma matriz recristalizada com uma baixa densidade
de discordancias, ao passo que para as outras séries submeti -
das a tratamentos mecanotérmices, a subestrutura de partidacon
siste de emaranhados de discorcancias, discordiancias alinhadas
a células incipientes, ancoradas a precipitados, comc descrito

anteriormente, implicando em uma matriz mais resistente 3 de-
formacao inicial.

cos, a variagisc €z deforracldo iniciel fol menor ne ratsrizl de
forrado e envelheciéo (série DEI), seguido do material deforre-
do (série D) e depcis o material ciclade (série C), Eszz cor-
portamento €a deforragdo inicial poderia ser devidc acs secuin
tes fatores:

1= para o material deformado e envelhecido, a introdu -
c3o pela deformegéic a frio de v~ orande nimero @e disceriadn -
cias arranjadas ex células incipientes, permitiu, durante o en
velhecimento que estas discordincias agcissem como substrato pa
ra a precipitacdo de carbonetos de nidbio e talvez para a pre
cipitacao de Fesz (69), vide figura 4.14 e tabela 4.8;

2- para o material deforrmado, a presenga de uma subes -
trutura introduzida pela deforragdo a frio prévia. Neste caso,
poder-se-ia considerar o tempo de aguecimento e encharcue do
corpo de prova antes do ensaio de fluéncia, 1,33.104 s (3,7n),



comc ur pré-tratamento de enveihssiveato a 990 K (717 C). Du-
rante este tempo de permanéncia S: :crpo de prova a terperatu
ra é: enszio, pode ocorrer a precizitacao em discordancias de
uma cranéé parte dos carbonetos &: =i10bio disponiveis. Ermbora
a2 extragao de precipitados de a=cstwas na condicao deformacda

5% a frio, aquecida e encharcaéz, 2o tenha sido feita, o re
sultado éz extracao para o materi:zl ensaiado a 290,5 MPz vor
um tempo de 2,59.1035 (0,72 h), cc=forme tabela 4.8, sugere
que provavelmente todo o carbore:: e niobio tenha se precipi
tadc durante o aguecimento e encizcTie nesta série;

3- para o material cicladéc, a introdugao pelos ciclos
e defornagao e envelhecimentc €z ==z subestrutura consistin-
do de um arranjo de discordancias &=coradas a precipitados
mais grosseiros {figura 4.14), ¢z =20 NbC e possivelmente
Xt.

Uz possivel explicacgdo pzrz 2 maior resisténcia ini
cial do material da série DE cozrzczla a série D, seriz a pre
sen¢z de uma densidade de disceriizcias maior, que permitiria
umz precipitacao mais fina e mumerssz do que aquela presente
na série D ap0s encharque., Embcr:z zZc tenham sidc feitas meéi
das &z dersidade de discordancizs £ 30 tamanho e éistribuicao
£ 10%

dcs trecizitades, € de se esperzr ziz ura deforrasdc é
(série DI) resulte em uma preciri<z:3o mais fina, do cu

M
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la zszsociada a uma deformacac és i (série D), ja gue & densi

- - - . L d I3 " » - - . -
dads Ze sitios disponiveds pare e zzzcipitagdc € maior, nac

se

(9]
(3]

nsiderandc efeitos de temz:t € zsmperature.

N2 caso do material cicladz serie C), os resultados
de exsracgac de precipitados, tabslz 4.8, mostram gque pratica-
mente toéc o carboneto de nidkic € Z:se de Laves ja havias se
precipitado ao final do tratamen:: zecanotérmico, existindo,
portanto, condigdes para o coalescizento de fases precipita -
das e consequentemente uma mencr rezisténcia a temperatura
ambiente e & deformagdo inicial rc zirregamento.

Os resultados apresertados ::Zicam que o tempo de en
charcue somente influencia os res:lzados de deformacao ini-
cial da série D, i.e., do material ::mente pré-deformado, Pa
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ra as séries DE e C, o envelhecimento associado aos tratamen -
tos mecanoterrmicos diminui muito o potencial para a Frecipit

=
-

¢ac curante O aguecimento e encharque, como ilustrad- relces c:z
dos de extracao (tabela 4.8), onde pode-se ver que nc raterial
de partida grande parte do carboneto de nidbio e fase éde Laves
ja se precipitaram. Para a série S, onde o potencial para a
precipitacao € alto, o encharque nao teria grande influéncia,
uma vez gue a precipitacao seria minimizada pela presenca de
uma baixa densidade de discordancias.

Os resultadcs dos ensaios de fluéncia, apresentaZos nas
tabelas 4.1 e 4.2 e na figura 4.6, evidenciam que o material so
lukilizado (série S), em geral, apresenta uma maior resistén-
cia a fluéncia, medida pela taxa minima, do que o material das
séries D, DE e C, nesta ordem. Por outro lado, os resultadcs
de extracac de precipitados das amostras ensaiadas,tabela 4.16,
mestrar que a seguéncia de pior resisténcia a fluénciz & acon
partaia pela seguéncia, na mesma ordem, de urma maior fragao erw
pesc de precipitados presentes na condigcdo de partida. E Dber
possivel, entao, gque a resisténcia & fluéncia do material este
ja condicionada a guantidade de C e Nb disponivel parz a preci
pitagac durante o ensaio. Istc implica em se admitir cue & pPre
ciritagao quando ocorre simultaneamente 2 defcrmagac €& mais
eficzz na diminui¢do da mobilidade de discordancies.

No material solubilizado, durante o agueciment
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rer w.e precipitagdo nas poucas discorcéancias presentés, €7 COn

(g

crncs Je macla e contornos de grao, Entretantc, consiisranéo-se

a8 be.xz densidade de sitios disponiveis para a nucleagic de pre
cipitados, € de se esperar gue ao final do aguecimento e enchar
gue, o potencizl] para a precipitacao em servig¢o aindez seja bas
tante elevado comparado ao potencial disponivel no material das
outras séries. A aplicacdo da tensao, i.é., o inicio dc ensaio,
resulta numa alta deformacgiao inicial (de até 5,4%) e consequen-
temente num aumento da densidade de discordancias, ac término
do carrecamento. A densidade de sitios para a nucleagéc de pre
cipitados é agora elevada e a precipitacac do NbC passz a ocor
rer simultaneamente a deformacdo plastica, Como resultado espe

ra-se ocorrer uma precipitacdo fina e extensiva em discorddn -



cias, que levar & re.hcres propriedades em fluéncia.

Em todas as a-:-s:iras da série S ensaiadas, verificou-se
a presenga de precir::adcs finos em discordancias, uniforme -
mente orientados nc :nterior Gos graos da matriz, mesmo apds
tempos apreciaveis c¢= ensaio como pode ser verificado na foto
microgcrafia da ficurz 4.21 para um ensaio terminado apds
4,86.105 s (135 h). Os precipitados presentes, neste caso,iér
tamanho médio de aproximadamente 25 nm.

Embora um estui> sistematico da distribuicdo de tamanho
de precipitados nas atostras das diversas séries ndo tenha si
do realizado, os resultados disponiveis indicam um ligeire au
mento de tamanho dos precipitados nas séries D, DE e C, que
foi mais sequramernte verificado para a série C, o que poderia
ser resultante do coalescimento tanto durante os tratamentos
préevios como durante os ensaios.

a) k)
B=2:[723)
Figura 4.21 - Fotomicrografia (MET). a) em campo claro, b} em

campo escuro, mostrando a precipitacao fina em
discordancias (amostra solubilizada e ensaiada a

142,6 MPa)., Aumento 40.000X,



Alem disto, os resultadcs de extracao <&e precipitados
mostram claramente (figura 4.16) o crescimento da fragao er
pesc dos precipitados na sequéencia S, D, DE e C para termpos
equivalentes de ensaio, o que corresponde a se afirmar gque 2
disponibilidade de soluto para a precipitagao esta diminuindc
e dificultando, portanto, a reposicao ée precipitados finos e
favorecendo o coalescimento. Este coalescimento tende a favo
recer o aparecimento de estruturas e no caso extremo do mate
rial ciclado, o surgimento de subgraos ligeiramente alongados,
estruturas estas menos resistentes a fluéncia, e mais duteis
no caso do material ciclado (serie C).

Em suma, analisados os resultados obtidos para as varias
séries, pode-se sugerir que a presen¢a de um maior potencial
para a precipitacac € muito importante nc blogueio das discor
dancias e na determinacdo de resisténcia a fluéncia.

Um outro aspecto importante dos ensaios de fluencia diz
respeito a dutilidade e a fragilidade em fluéncia. Sabe-se que
a deformagaoc a alta temperatura (>0,5 T,) envolve a deforma -
¢ac intracranular como tambérm a deformacaoc intercranular e gue
a fratura intergranular resulta primariamente dz concentragac
da Geformagao na regido dos contornes de grao. Se nesta reciac
occrrer precipitagaos, o tamanho, tips, € ¢ espagamentc do pre
cipitado determinara qual vai ser & ceusz efetiva ¢éa Trups
ra;” ).

Pzraz O agc em estuéc, ocorreran situzgdes crndie & dusil

N
W
(R0
i

er fluéncia foi muitc reduzids por ura fracgili
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D e DE), ou foi acentuada por uma pré-condigao de part
@2 (série C), ccmo mostradc na figure 4.7.

Pelo exame das superficies de fratura nc microscdpio ele
tror.ico de varredura de corpos de prova onde a dutilidade foi
baixa, teve-se indicacdv da ocorréncia de fratura fragil, pa
ra c material deformado 5% a frio (série D), para o material
defcrmado e envelhecido (série DE) e para o material solubili
zadc (série S) guando ensaiados em tensdes da crder. de 190MPa.

Examinando-se por microscopia Otica a secao transversal
proxima a superféie de fratura dos corpos de prova, notou-se
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dois comportamentos distintos:

1 - para o material das civersz:s séries ensaialas 2 ter
soes acime da transicac, onde a dutilidade em fluencia foi
maior, observou-se uma distorcao dos contornos de c¢crao e um
grande numero de trincas em forma de cunha com orientagdo per

pendicular ao eixo da tensao.

2 - para o material de baixa dutilidade, onde a redugao
em area foi muito pequena, nao ccorrev a distorgac dos graos,
nao Sendo observadas trincas em forrz de cunha, mas somente
algumas trincas alongadas passando por varios graos, partindo

da superficie do corpo de prova parz o seu centro com direcao
perpendicular a tensao.

A ocorréncia da fragilizagdo, abreviou muito a vida em
fluéncia do material das séries D e DE (tabela 4.1 € 4.2).Ume
possivel explicagdo para o fato seriz a presenca de fases in
termetalicas identificadas por difratometria de raios X dos
residuos extraidos (fase siama e fase de Laves).

A fase siama € um composto intermetalico fracil, possu-

indo uma estrutura cristalina complexz, sendc identificacaz por

ur.a estrutzra tetraconsal pertencerncs ac grupsc esgac-el
Dﬁ_14 -p Z/mnm e contendc 30 atormcs por c€lula unitiriaiTi).
Secundo a literatura (2), a rucleasic <e fass sigre rscgurr ixn
terZaces de alte enerciz, tais comc cinicrnes Qe cric de elsc

anctio, contornos incoerentes de mac.z, ou interfaces ée alze
enercia de secundas feses, A fase sictc surge prime:irarmente
er. contornos triplos de crdc e depois nas outras interfaces dz
das p=la seguéncia acima.

Os resultados de microscopia eleironica de trarsrissac,
evidenciaram presencga da fase sigma er contornos de ¢rao, com
crescimento associado a um carboneto ée nidbio, come ilustra-
do na fotomicrografia da ficura 4,22, A identificagac por @i
fracdo de elétrons desta fase foi possivel cragas ac fcrralis
mo descrito por Erd8s (64) para a deterrninacao de fase siagma.
Segundo este autor, a fase sigma de estrutura tetragonal,e en
contrada em uma larga faixa de parametros a2, e co, mis possul



a razao axial colao geralmente na faixa de 0,515 a 0,520. Por

tantc uma tabela pode ser construicéa com a razac cola fixa e
c
cor a seouinte relacac:

a_=a 2+ x% . /2 (4.6)

onde M € igqual a 1/co. Como por difratometria de raios X, ja
forar determinados a, e ¢, para a fase sigma, pode-se cons
truir uma tabela para as direcoes hkl permitidas com as res-
pectivas distancias interplanares &, conforme apresentado na
tabela 4.10. De posse desta tabela e ccnhecendo-se a constan
te ée camera do microscopio, foi possivel a indexacdo dos pa
droes de difracac de elétrons, come mostrado ne figura 4.23 e
confirmar-se a identificagao da fase siama.

Tabela 4.10 - Lista das reflexdes permitidas pera a fese sic-
ma e respectivas distancias interplanares.
M- aolco = 1,928

hkl é nm hk1 é nm
110 0,626 321 6,217
28 0,443 31 £,216
121 0,408 410 ¢,215

12 0,39¢ 330 ¢,209
17 ¢,370 232 ¢,204
227 0,313 212 €,199
273 0,300 420 0,198
310 0,280 411 0,195
221 0,259 331 ¢,19¢
301 0,248 222 0,185
320 0,246 421 0,162
311 0,239 312 0,178
002 0,230 430 0,177

400 0,221



Figura +.22 - Fotomicrografia (MET) de fase
sigma cencontrada em contorno
de yrio (amostra série S ensa
iada a 142 MPa). -
Mumento 60,000 X

Figura 4.23 - PadrZ. de difragao de elétrens
e suz indexacgao,da fase sioma
da f.zira 4.22,
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A particula mostrada ra fotormicrografia, figura 4.22
ten taranho suficiente (-1 uim}, parz permitir a sua visvaliza

[
rezlizzgio de ura analise por enerciz d&ispersiva ée rzios X

Cao rc microscopio eletronico de varredura, assim cor: pira

(AED). Com a utilizacao deste proccedimento determinou-se, co
mo principais constituintes quimicos cesta fase, o ferro e o
cromo, © que € uma indicacao de que a fase siama presente nes

te aco e do tipo siama - FeCr.

Analisando-se os dados de dutilidade e os resultados
da extracao de precipitados, percebe-se gue a presenca de fa
se sigma nao seria o unico fator condicionante para a ocorrén
cia éa fragilizagao. Na seérie DE, a amostra ensaiada 2 173
¥Pa, também teve uma baixa dutilidade e uma fratura fragil,
mas nao se detectou por difratometria de raios X dos residucs
extrzidos a presenga de fase sigma, mas somente a presenca do
intermetalico Fe,Nb, que poderia tarbér ser responsavel pela
fracilizacao. Mas nas amostras da série C, onde houve a pre -
sencz de fase de Laves Fe,Xb, a dutilidade foi alta. Kao foi
possivel, apesar das tentativas, analisar o efeito da fase de
Laves nas propriecades mecznicas desze a2¢c a terperatura de
99C F. De acoric com a literatura (3), (€9), a fase de Laves
pode tanto precipitar intragranularmente e contribuir para ¢
aumer.to da resisténcia do materiai ccmc, também, intercranu -
larmante alterando a dutilidade. Neste trakalho, a presenga
ds fz=2 ce Llavas, Pe2xb fci seguramente verificzfz er contor
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786 MPa, uti
lizarfo-se Micrcscepia Eletrdrnice de Trarsmiss3ac de réplices
de extracgac. Entretanto, devidc 3 complexidade desta particu
lar ricroestrutura nac foi pessivel assegurar sua presenga no
interior éos cr2os austeniticos. Ent2c & fracilidade observa-
da pode ser devida a agao de um conjunto de fatores depen -~
dentes da resisténcia da estrutura nc interior dos grdos e a
presenca de fases em seus contornos, impedindo o seu escorre-
gamer.to e concentrandoc tensdes em sitios propicios a formacao
de trincas e cavidades. Entretanto, os dados disponiveis ndo
sdo suficientes para uma avaliacdo mais aprofundada desta ques

tdo. 2 analise mais apurada do problema envolveria uma carac-
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terizacac detalhada das superficies e fratura e a identifica
Cé> de fases observadas em contornos de grao, o gue levaria a
u- proloncamentc excessivo deste tratalho,

Como mencionacéc nos resultadcs dos ensaios de £luéEn
ciz, a variacic da taxa minima éde fluéncia com a tensao apli:
caia, evidenciou um desvio da lei de poténcia para tensces al
tas, semelhantemente a metais puros e acos inoxidaveis (9) .
(10, (13). A observacao para o material solubilizado de subes
truturas resultantes dos ensaios de fluéncia, estruturas du
plex em tensces acima da transicao e estruturas distribuidas
uniformemente a tensoces abaixo Ga transic3o, leva-se a crer
que, semelhantemente as observacoes reportadas por Kestenbach e
outros (72), para um aco AISI 316 ensaiado em fluéncia na fai
x2 de temperatura de 873 K 2 973 K (600 C a 800 C), que a de
formacao em fluéncia em tensoes abaixo da transicdo poderia
ocorrer pela escalagem controlada pelaz difusao, enguanto gue
acira da transigdo a fluéncia seria devido a processos de es
ccrregamento termicamente ativados. Em tensOes acima da tran-
sicao, entao, haveria mobilidade suficientemente alta para que
as ciscordancias moveis pudesser se acrupar em células e sut
gracs, comc verificado experimentalmente e ot mecanismcs e
deformacar possiveis de atuar seriam tanto o escorrecamentc
cruzade assim como © mecanismec ¢e Orawzm € © mecanismo ée
Friedel (73), (27).
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CAPITULO V - CONCLUSOES

As principais conclusces evidenciadas pelos resultados
dos ensaios de fluencia e da caracterizacac microestrutural re
aliza3os neste trabalho para o ago DIN 1.4981 sao:

1 ~ Este material, nas diversas condicoes avaliadas ,
mostrou uma resisténcia a fluéncia superior a do a¢o inoxida-
vel austenitico AISI 316 solubilizado, no que diz respeito a

texz minima de fluéncia.

2 - De acordo com 0s critérios e metodos de avaliacao
utilizados neste trabalho, os tratamentos mecanotérmicos rea-
lizacos, nao beneficiaram a resistencia a fluéncia deste aco
em comparagac ao material solubilizado.

3 - Na faixa de tensOes e temperaturas analisads,a de
pendéncia da taxa minima de fluéncia com a tensao aplicada po
de ser descrita por uma funcac de poténcia do tipo tin = A-D
parz as diversas séries avaliadas. Em determinados niveis de

ternsiz observou-se umz trancigac neste comportarentc, eviéen-
ciade por uma mudanga nos velores de R e n.

4 - Os tratamentos recanctérmicos de deformacac a frio
€ = defcrrmagac a fric sszuoidc Ge ernvelhecimente, sériez T e
DE respectivamente, induzirar ume fracilizagac cue pole czusas

rurzura catasiréfice éc raeterial em servigo. Pocr outr:z liadce,
o tratamento de ciclos de édeformacac e envelhecimentc, série
C, prevoccu um sensivel aumento de dutilidade.

5 - O tempo de enchargue e deformagao inicial mostra -
ram ser fatores importantes, que devem ser considerados na
avaliac3do das propriedades em fluéncia deste aco.

6 - As tecnicas de andlise microestrutural utilizadas
permitirar a identificacao precisa das fases presentes, entre
tanto a localizacio de todas as fases na micrqestrutura nao



foi pessivel.

7 - Os tratamentos mecanotermicos utilizados, mostre
ram-s2 czpazes de alterar o modo de precipitagao dos carbone-
tos ée nidbio, da fase de Laves (Fe,Nt) e da fase sicgma-FeCr,
e provocaram mudancgas nas subestruturas de discordancias de
senvolvidas durante o ensaio.

8 - O potencial disponivel para a precipitagdo em ser
vigo tem uma grande importancia na determinagac das proprieda
des em fluencia. Verificou-se que guanto menor & o potencial
para a precipitacao em servigo e quanto maiores sao os preci-
pitados, que os resultados da taxa minima de fluéncia aumen =~
tam, tendendo a niveis encontrados em agos AISI 316.
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CAPITULO VI - SUGESTOES PARA TRABRLEOS FUTUROS

Dada e complexicade ¢ assunto investicadc nc pre
sente trabalhe, esta dissertagac pode ser qualificadaz como uma
contribuigao ao entendimento dos processos de fluéncia. Inﬁmg
ros aspectos fundamentais a melhor compreensao do fendmeno me
recem um estudo mais aprofundado dentre os guais sugere-se:

1 - A execucao de um maior numero de ensaios de fluén-
cia, principalmente em tensdes abaixo da transigao, assim co
mo em temperaturas diferentes e avaliagao das mudancas micro-
estruturais associadas. Isto possibilitaria uma melhor corre-
lagao entre o comportamento mecanico e a microestrutura, e a
determinagao de energias de ativacao aparente para os diversos
processos, levando a um possivel entendimento dos micromeca -
nismos atuantes.

2 - A utilizacdo das diversas técnicas de analise mi
croestrutural citadas no presente trabalho, cor énfase na ex
tracao de precipitados, tanto pelo meétodo de dissolucdo da ma
triz comc por réplicas de extragao, na obtencao de dados gue
perriter ¢ levantamento de diagramas tempc-temperatiure-trans-

forragao parea esta lica, ainda nao reportadcs na literatura,

3 - » zvraliagac microesiruturael cuantitztive por micros
copia eletrdnicz de transmissdo dos parametros: tamarrc, for
ma e distribuicadc de precipitados; densidades de éisccrdan -
cias; tamanhc médio e morfolooia de células e subcraos das
amostras ensaiadas, Estes dados permitirdoc ur aprofuniamento

da analise dos resultados mecanicos frente a modelos propostos

na literatura,

4 - Uma investigacdo mais aprofundada da superficie de
fratura dos corpos de prova de modo a melhor compreender o
fenomeno de fragilizacao observado.
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