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5
CARACTERIZAGAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

“Para onde quer que vds,
vd de todo o coragcdo”

Confuncio
5.1 )
ENSAIOS DE TRACAO UNIAXIAL

Ensaios de tragdao foram realizados em amostras da liga 59 nas condi¢des
adotadas neste estudo: como recebida e envelhecidas pelos tempos de 1, 10 e 100
horas - as temperaturas de 700 e 900°C.

As condi¢des adotadas para a execugdo do ensaio estdo descritas no item
24.2.

Em relacdo as caracteristicas mecanicas bdsicas, os valores médios obtidos
nas diferentes condigdes microestruturais em questdo estdo listados na Tabela 5.1,
na qual oy, 6,, AL, R.A., & e & representam, respectivamente, limite de
escoamento, limite de resisténcia, alongamento na fratura, reducdo de drea,
deformacio real na carga maxima e ductilidade. E importante mencionar que a
ductilidade ¢&¢ foi calculada segundo a equacdo (5.1), enquanto a reducdo de drea

R.A. fornecida foi obtida através da equacgdo (5.2):

g =In AJA (5.1)

%R.A. = (As- Ag)x100 (5.2)

Em ambas as equagdes, A, e Af representam a drea inicial e final da se¢do

do corpo de prova.
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TABELA 5.1: DADOS RESULTANTES DOS ENSAIOS DE TRAGCAO.
Condicao oy Gy AL R.A. £y €
(MPa) (MPa) (%) (%)

Como-recebida 429+4 |816+2| 63 %1 62+ 1 0,62 0,97

1h 4314 |810£2| 61 %1 61+2 0,61 0,94
Envelhecida |[10h 411+£2 | 77814 | 62+ 1 59 +1 0,62 0,92
a 700°C

100 h 420+4 | 796 +£3 | 56 1 45 £1 0,56 0,60

1h 403+4 | 8072 | 60=*1 57+2 0,59 0,84
Envelhecida [10h 394+2 | 787£5| 50=*1 39+1 0,50 0,49
a 900°C

100 h 401+£4 | 704 3| 20*1 17 £1 0,20 0,19

As Figuras 5.1 a 5.6 a seguir mostram a variacdo das propriedades

consideradas durante o decorrer dos tratamentos isotérmicos.
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Figura 5.1: Variacdo do limite de escoamento em relagéo ao tempo de envelhecimento.
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Figura 5.2: Variacdo do limite de resisténcia em relagao ao tempo de envelhecimento.
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Figura 5.3: Variacdo do alongamento percentual em relagdo tempo de envelhecimento.
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Figura 5.4: Variacdo da restricdo de area percentual em relacdo ao tempo de
envelhecimento.
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Figura 5.5: Variagcdo da deformagdo méaxima percentual em relagdo tempo de
envelhecimento.
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Figura 5.6: Variacdo da ductilidade em relagdo ao tempo de envelhecimento.

Uma das primeiras constatagdes da andlise desses resultados refere-se ao
amolecimento da liga. De fato, observou-se uma queda de até 8% para a
temperatura de 900°C e de até 4% para o envelhecimento conduzido a temperatura
de 700°C. O limite de escoamento aparenta seguir uma relacdo de
proporcionalidade inversa com a fracdo volumétrica de precipitados presentes no
material.

Esta afirmacdo € corroborada pelo fato dessa propriedade permanecer
inalterada para a condi¢do de envelhecimento de 700°C por 1 hora. Na realidade, a
microestrutura referente a essa condicao pouco difere da original, exceto no que
diz respeito a uma recuperagdo do estado encruado em que o material se
encontrava devido as deformagdes inerentes aos processos de fabricagdo.

De uma forma geral, a explicacio para o fendmeno € relativamente
simples: o processo de precipitacdo de segundas fases ricas em molibdénio induz,
naturalmente, a um empobrecimento desse elemento na matriz; sendo que a
deplecio de Mo em ligas de Ni e Ni-Cr é sabidamente associada ao
amolecimento, devido aos seguintes mecanismos [75, 76]:

= relaxamento da rede cristalina de niquel, tencionada pela presenca de um

atomo muito maior que seu constituinte basico;
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* aumento da energia de falha de empilhamento na matriz de niquel, que ¢é
dramaticamente reduzida na presenca do Mo, tendo como conseqiiéncia a
liberagdo de deslizamento cruzado de discordancias. Isso funciona como um
mecanismo para o alivio de tensdes durante o carregamento, facilitando o
escoamento;

* a quantidade de SRO na matriz € outro fator endurecedor que € restringido

pela redug@o do teor de Mo dissolvido na matriz de Ni.

Por outro lado, a continuidade do processo de envelhecimento por 100
horas induz a uma certa recuperacdo na resisténcia a deformacgdo pléstica (da
ordem de 2 a 3%), que pode ser atribuida a competicdo do mecanismo de
deplecdo de Mo na matriz com a formacdo de barreiras a movimentagdo das
discordancias representadas pela precipitacao em larga escala. A literatura [75-76]
costuma associar o processo de endurecimento em ligas Ni-Cr-Mo a mudanga do
modo deslizamento de discordancias para maclacdo de precipitados. Apesar de
terem sido constatadas maclas no interior de alguns precipitados (vide Fig. 5.10),
as evidéncias disponiveis ndo sdo suficientes para sustentar essa argumentacao no
presente trabalho, principalmente devido ao fato de van Tendeloo, Delavignete,
Landuyt e Amelinckx terem associado a presenca de "micromaclas"”, de
espacamento similar ao encontrado, a ocorréncia de desvios composicionais
localizados, delimitando regides mais emenos ricas em Ni através de adensamento
APB's (periodic antiphase boundaries) [81].

O limite de resisténcia mecanica dos corpos de prova envelhecidos a
700°C, apresentaram um comportamento bastante similar ao observado para o
limite de escoamento: queda de 5% a 10 horas seguida de uma recuperacdo da
ordem de 2%, para 100 horas de envelhecimento. Por outro lado, o material
submetido a temperatura de 900°C por 100 horas tem uma queda de quase 14%
em relacdo a condi¢do inicial de como recebido. A copiosa precipitacio que
ocorre nesta condicdo, parece ter induzido a uma forte fragilizacdo do material,
sendo este fendOmeno certamente decorrente do processo de descoesdo, nas
interfaces matriz/precipitado, originado pelas diferengas de deformacdo entre

ambas as fases durante o processo de carregamento.
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Em paralelo ao comportamento apresentado pela resisténcia da liga a
fratura e ao processo de escoamento plastico, foi observada uma acentuada
reducdo da ductilidade e dos percentuais de reducdo de area, alongamento e
deformacdo méaxima da liga no decorrer dos processos de envelhecimento, com o
aumento tanto quanto do tempo de tratamento . De um modo geral, observou-se
que os valores correspondentes a condi¢cdo de 700°C por 10 horas sdo bastante
préximos daqueles referentes a condic¢@o representada pelo tratamento de 900°C
por 1 hora, enquanto que na condi¢do de 700°C por 100 horas os valores obtidos
se encontram num patamar até mais elevado que os valores das mesmas

propriedades para a condi¢do de 900°C por apenas 10 horas.

Figura 5.7: Microscopia eletrénica de transmissdo, campo claro, evidenciando a existéncia
de micromaclas no interior de um precipitado micrométrico localizado na regido de
contorno de gréo.

O retardo na perda de ductilidade para a temperatura mais baixa é bastante
consistente com as variacdes microestruturais observadas. O fato de que as
microestruturas das condi¢des citadas acima apresentam certas semelhangas,

N

principalmente no tocante a extensdo de contorno de grdao coberta por
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precipitados, pode ser percebido comparando-as par a par, conforme é observado
nas Figuras 5.8 a 5.10. A Fig. 5.11 demonstra, mais uma vez, o quanto aumenta a
ordem de grandeza do processo de precipitagdo para a condi¢do de 900°C por 100

horas.

(b)

Figura 5.8: Comparacéao das caracteristicas microestruturais da liga 59, por microscopia eletrénica
de varredura com elétrons secundarios, nas condigbes de (a) como recebida e (b) envelhecida a
700°C por 1 hora.

(a) (b)

T

Figura 5.9: Comparacéao das caracteristicas microestruturais da liga 59, por microscopia eletrénica
de varredura com elétrons secundarios, nas condigdes de (a) envelhecida a 700°C por 10 horas e
(b) envelhecida a 900°C por 1 hora.
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Figura 5.10: Comparagdo das caracteristicas microestruturais da liga 59, por microscopia
eletrnica de varredura com elétrons secundarios, nas condi¢des de (a) envelhecida a 700°C por
100 horas e (b) envelhecida a 900°C por 10 horas..

Figura 5.11: Caracteristicas microestruturais da liga 59 na condicdo de envelhecida a 900°C por
100 horas, por microscopia eletronica de varredura com elétrons secundarios.

Portanto, dado os fatos observados pode-se afirmar que a perda de
ductilidade do material no decorrer dos tratamentos de envelhecimento (na faixa

de temperaturas considerada) estd intimamente associada a ocorréncia de

precipitacdo preferencial nos contornos de grdo, em conformidade com o
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observado por Dymek, Dollar e Faroqi [74], que também concluiram que essa
propriedade ndo sofre grande influéncia da precipitacdo nanométrica por eles
observada na liga Haynes 242. A andlise fractografica conduzida no item 5.2 tanto
refor¢a quanto justifica esse comportamento ao constatar uma transicdo do modo

de fratura dominante de transgranular para integranular.

5.1.1
MODELAGEM DO ESCOAMENTO NA LIGA

O comportamento do escoamento plastico da liga, em suas diferentes
condi¢des microestruturais, foi modelado a partir das curvas de escoamento
obtidas nos ensaios de tragdo. Abaixo sao apresentadas o conjunto de relagcdes
utilizadas para calculadar as tensdes e deformacdes reais; a partir de seus valores

correspondentes de engenharia [20, 21, 80].

(€p)eng = €eng = Oeng /E (5.3)
€p=In [1+ (&p)eng] (5.4)
G = Geng [1+ (€p)eng] (5.5)

onde,
(€p)eng — parcela de deformagao plastica de engenharia
€eng — deformagéo total de engenharia
¢ -deformagao plastica real
Oeng — tenséo de engenharia
G - tenséo real
E - mddulo de elasticidade

Embora seja usual a conducdo de estudos baseados na deformacdo total,
no presente trabalho optou-se, como se pode observar, por realizar a andlise
considerando apenas a deformacdo plastica, eliminando a parcela referente ao
regime elastico.

Os expoentes de encruamento foram calculados supondo que a curva de
escoamento obedece ao comportamento representado por uma equagdo de
poténcia entre ¢ e €, conhecida como equagdo de Ludwig (5.6) apresentada a
seguir e onde a constante k representa o AG (0-0p) hipoteticamente necessario

para produzir uma deformacao pléstica de 100%.
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6 - 6,=k(g)" (5.6)
onde,
k - constante
G, — limite de escoamento do material;
n — expoente de encruamento.

O método de minimos quadrados foi utilizado para ajustar as curvas reais

a equagao de Ludwig sendo que uma compilacao dos valores médios obtidos para

n e k estd disponivel na Tabela 5.2, enquanto a evolucdo dessa propriedade no

decorrer dos processos de envelhecimento € apresentada na Fig 5.12.

Tabela 5.2: Resultados Obtidos pela Modelagem do Escoamento.

Condicao n ¢
Como recebida 0,82 + 0,01 1532 £ 25
Solubilizada a 1200°C / 2h 0,99 + 0,01 1524 +46
1h 0,83 +0,02 1570 + 36
@ 700°C 10 h 0,88 + 0,01 1615+ 29
§ 100 h 0,82 + 0,01 1540 £ 19
E 1h 0,87 + 0,01 1642 + 46
& | 900°C 10 h 0,83 + 0,01 1567 + 23
100 h 0,51 +0,02 746 + 38
Coeficiente de Encruamento
Ludwig
1
0’8 l i
06 | \ —e—700
c —=—900
0,4
0,2
0 ‘ ‘
0 1 10 100
Envelhecimento [h]

Figura 5.12: Comportamento da taxa de encruamento calculada em relagdo aos
tempos de envelhecimento para as temperaturas de 700 e 900°C, de acordo com
modelagem por Ludwig.
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Através da Fig. 5.12 percebe-se que o coeficiente de encruamento do
material € pouco afetado pelos tratamentos térmicos, com exce¢do a condi¢do de
envelhecimento a 900°C por 100 horas.

Obviamente, as variagdes observadas nos valores de n se devem as
mudancas microestruturais, decorrentes do processo de precipitacdo. O fato de
todo o molibdénio da liga se encontrar em solucdo sélida certamente induz a uma
significativa reducdo da energia de falha de empilhamento, com conseqiiente
liberacao do mecanismo de deslizamento cruzado de discordancias, aumentando a
capacidade de encruamento do material, conforme extensivamente documentado
pela literatura.

A literatura costuma ainda associar valores elevados de n a presenca de SRO
[64, 66, 75, 78, 82-85]; entretanto, esse estado foi documentado - mas nio
quantificado - em todas as condi¢des analisadas tornando dificil estabelecer
comparacoes.

Outra modelagem segundo a equacdo de Hollomon (5.7) também foi
executada e, apesar da grande diferenca em termos de valores absolutos, a
tendéncia demonstrada foi praticamente a mesma: pequenas alteracdes em
relagdo a amostra no estado de como recebido, como pode ser observado no
grafico apresentado na Fig. 5.13.

c=ke" 5.7

Coeficiente de Encruamento
Hollomon

—e—700
—8—900

O T T
0 1 10 100

Envelhecimento [h]

Figura 5.13: Comportamento da taxa de encruamento calculada em relagdo aos
tempos de envelhecimento para as temperaturas de 700 e 900°C, de acordo com a
modelagem de Hollomon.
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5.2
ENSAIOS DE MICRODUREZA

Amostras metalograficamente preparadas da liga 59 nas condic¢des
consideradas neste estudo foram submetidas a ensaios de microdureza Vickers; os
resultados sdo apresentados na Fig. 5.14.

O endurecimento observado para os tempos de 1 e 10 horas se deveu a
ocorréncia de processos de ordenagdo, os quais induziram a formagdo de estados
de ordenacdo de curto e longo alcance (SRO e LRO) ja discutidos em capitulos
anteriores. A presenca de regides ordenadas afeta a movimentagdo das
discordancias, principalmente nas interfaces matriz desordenada/regiao ordenada.

O posterior amolecimento para as amostras envelhecidas por intervalos de

100 h se deve ao coalescimento das particulas formadas.
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Figura 5.14: Comportamento observado da propriedade de micro-
dureza no decorrer dos processos de envelhecimento as temperaturas
de 700 e 900°C a partir da condicao inicial de como-recebido.

O processo de endurecimento maximo e seu subseqiiente amolecimento
fica ainda mais claro se considerarmos as amostras nas condi¢des de envelhecida
a 900°C por 5 e 25 horas. Uma curva para a temperatura de 900°C incluindo esses
novos pontos € apresentada na Fig. 5.15, comparando as microestruturas
apresentadas nas Figuras 4.36 a 4.40, referentes aos intervalos de 25 e 100 horas
percebe-se que o endurecimento € maximo a 25 horas devido a grande dispersao
de particulas no interior dos graos e que o amolecimento a 100 horas se deve a

reducdo do nimero total de particulas e seu aumento de tamanho.
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Figura 5.15: Nova modelagem do comportamento da micro-dureza a
temperatura de 900°C com pontos extras de 5 e 25 horas.

5.3
ESTUDO FRACTOGRAFICO

Amostras no estado de como recebido do material, apresentaram fraturas
dicteis, tendo sido observado modo de fratura predominantemente
transgranulares, com formacdo de “dimples” e coalescéncia de vazios na maior

parte das fractografias, como pode ser observado na Fig. 5.16.

Figura 5.16: Fractografias obtidas a partir de corpos de prova nas condigdo de como recebido,
em diferentes magnificagoes.
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Em amostras tratadas a temperatura de 700°C, a tendéncia observada foi a
gradual transferéncia para o modo de fratura intergranular. Tal fato ¢ comprovado
pela redu¢do do nimero de dimples por unidade de 4rea, quando comparadas as
microestruturas apresentadas pelas condi¢des de como recebida da liga em relagdo
as microestruturas resultantes do envelhecimento do material a temperatura de
700°C (1 e 10 h), vide Fig 5.17. A quantidade de dimples por unidade de drea estd
relacionado ao numero de sitios de nucleacdo de microcavidades. O fendmeno de
reducdo do ndmero de dimples com o envelhecimento a 700°C é, portanto,
atribuido ao processo de precipitacdo intragranular o qual, apesar de incipiente,
passa a controlar, preferencialmente a nucleacdo das microcavidades.

Em relagdo a uma comparacido direta das fractografias resultantes dos
ensaios de tracdo realizados em corpos de prova envelhecidos a 700°C por 1 e 10
h, pode-se dizer que ndo foram observadas diferencas significativas entre as
mesmas, sendo uma caracteristica comum entre elas um aplainamento da

superficie de fratura.
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Figura 5.17: Fractografias obtidas a a partir de corpos de prova nas condi¢do de envelhecido a
700°C pelos intervalos de tempo de (a) 1 hora e (b) 10 horas.

Apds 100 horas de envelhecimento a 700°C tem-se como resultado um
modo misto de fratura fragil e ductil, podendo se observar tanto regides de
coalescéncia de vazios como de fratura intergranular, semelhante ao que ocorreu
em amostras envelhecidas a 900°C por 1 hora (ver Fig. 5.18). As grandes trincas e
regides falha abrupta observadas se devem, basicamente, a um processo de
sensitivacdo dos contornos de grao devido devido a precipitagdo que ali ocorre de

forma preferencial nessas condigoes.
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Figura 5.18: Fractografias obtidas a partir de corpos de prova nas condigdes: (a) envelhecida
a 700°C por 100 horas e (b) envelhecida a 900°C por 1 hora.

As superficies de fratura de corpos de prova envelhecidos a 900°C por 10 e
100 horas apresentam similaridades no tocante ao modo principal de fratura,
nitidamente intergranular, com fraturas transgranulares ocasionais e apresentando
o relevo das superficies dos graos com grande quantidade de dimples (Fig. 5.19).
O ressurgimento de dimples no interior da matriz se deve ao processo de
coaslescimento dos micro-precipitados, que passam a oferecer grandes dreas de
matriz que podem ser deformadas livremente.

Portanto, de acordo com o que foi exposto, pode-se concluir que a
ocorréncia de precipitacao preferencial intergranular governa, como fator de efeito

predominante, a transi¢do entre o modo de fratura intragranular para intergranular.
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Figura 5.19: Fractografias obtidas a a partir de corpos de prova nas condi¢éo de envelhecido a
900°C pelos intervalos de tempo de (a) 10 horas e (b) 100 horas.
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