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RESUMO

As refinarias de petroleo no Brasil enfrentam atualmente um enorme desafio: adaptar
suas unidades para o processamento de petroleos mais agressivos em condigcbes
mais criticas de pressao e temperatura. Uma forma de superar estes desafios é a
utilizacao de novos materiais desenvolvidos para tais condi¢cées. Entretanto, a falta
de informag&o a respeito do comportamento destes materiais quando em operagao
por tempos prolongados causa incerteza sobre o real desempenho dos mesmos. O
objetivo deste trabalho foi estudar amostras de tubos de Acos Inoxidaveis Ferriticos
utilizados em ambientes expostos a oxidacdo em altas temperaturas e desenvolver
uma metodologia para selecdo de materiais utilizados nessas condigées.
Propriedades mecanicas e transformagbes de fases em tubos de agos inoxidaveis
ferriticos (A268/Tp 446 — APM/liga kanthal), utilizados em fornos de radiagdo na
Usina de Processamento de Xisto da Petrobras foram avaliadas. Medidas de tracdo
a quente (norma ASTM-E 21) e fluéncia (norma ASTM — E 139) foram realizadas nos
materiais enviados para testes em diferentes velocidades e temperatura. O método
empregado para extrapolacdo dos dados de fluéncia foi o de Larson — Miller. Foram
examinadas amostras dos tubos com emprego de microscopia Otica, microscopia

eletrénica de varredura e espectroscopia por energia dispersiva.

Palavras-chave: Aco Inoxidavel Ferritico, Corrosao a altas temperaturas,
Ensaio de Tracao a quente, Ensaio de Fluéncia.
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ABSTRACT

The oil refineries in Brazil now face a huge challenge: to adapt their units for the
processing of more aggressive petroleum in more critical conditions of pressure and
temperature. One way to overcome these challenges is the use of new materials
developed for such conditions. However, the lack of information about the behavior of
these materials, when in operation for a long time cause uncertainty about the real
performance of the same. The aim of this work was to study samples of ferritic
stainless steel tubes used in environments exposed to oxidation at high temperatures
and also develop a methodology for material selection used in these conditions.
Mechanical properties and phase transformations of ferritic stainless steel tubes
(A268/Tp 446 - APM / kanthal alloy), used in radiation furnaces at Petrobras’ schist
processing plant, were evaluated. Hot tensile measures (ASTM E-21) and fluency
(ASTM - E 139) were carried out on the materials sent to tests at different speeds
and temperature. The method used for fluency data extrapolation was the Larson —
Miller model. Samples of tubes were analyzed by optical microscopy, scanning
electron microscopy and energy dispersive spectroscopy.

Key-words: Ferritic Stainless Steel, Corrosion at high temperature, Hot Tensile,
Data Testing Creep.
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CAPITULO 1

“Faca as coisas o mais simples que puder,
porém nao se restrinja as mais

simples”.

Albert Einstein

“Nada pode ser considerado

totalmente concluido, se nao for tentado de todos os modos possiveis”.

Philippe Sidney
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1. INTRODUCAO

Grande parte das industrias de geragdo de energia e de processamento
quimico e petroquimico esta operando a mais de vinte anos e seus componentes
criticos tém ultrapassado o tempo de vida util calculado em projeto.

Algumas razdes econdmicas e justificativas técnicas contribuiram na
decisao de prolongar o tempo de servico destas unidades por periodos superiores
ao tempo de vida previsto em projeto (VISWANATHAN, 1993; SOBRINHO, 2004).
Nestas industrias, uma gama de componentes é fabricada com agos inoxidaveis
ferriticos. Apos varios anos de servico, € como resultado de complexas condicbes de
trabalho, esses materiais sofrem deterioracdo metallrgica e/ou mecanica (BAGNOLI
et al, 1988). Frequentemente a deterioracao pode implicar na substituicdo parcial ou
total de um componente. Visto que a interrupcao da operagdo de uma unidade sem
que esta tenha realmente esgotada sua vida util ndo é economicamente atrativa; e
considerando as dificuldades em seguir as exigéncias dos 6rgaos governamentais
quanto ao servico apdés uma falha, parte - se para a realizagdo da avaliacéo da vida
residual ou de reparos por solda. Nestes casos, o objetivo fundamental € aumentar o
periodo de trabalho com segurangca mantendo o0s niveis das exigéncias
estabelecidas nos codigos dos projetos, fabricacdo e manutencao (KAUTZ e ZURN
1993, e, GODFREY, 1993).

O fenbmeno ligado a deterioracdo mecanica e metallurgica tem sido
amplamente estudado, tanto em materiais expostos diretamente ao servico como
através de ensaios que simulam condicées de servico (SHIGA et al, 1996, e,
SOBRINHO, 2004).

Outro fato relevante na industria de petréleo e gas natural é que, dentre
todas as falhas estruturais observadas, cerca de um quarto sdo atribuidas a
problemas relacionados a corrosdo (KERMANI e HARROP, 1995 in BATPISTA et
al., 2000b). A tendéncia é que esta situacdo se agrave ainda mais no Brasil, devido,
sobretudo ao processamento crescente de petrdleos pesados e extrapesados
(BATPISTA e CORREA, 1997; GARCIA et al., 2001).

Sendo assim, as industrias petroquimicas enfrentam um enorme desafio:

adaptar Unidades de Processamentos que operam a altas temperaturas. Essas
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adaptacodes estao relacionadas aos problemas de corrosao e aos danos provocados
por sulfetos (SCHUTZE, 1991). Tais fendmenos ocorrem principalmente devido &
presenca de um Unico gas, como oxigénio, ou por misturas de gases, como H.S,
SO,, COz e CO.

As ligas metdlicas utilizadas em altas temperaturas, quando expostas a
atmosfera corrosiva, dependem da formacdo de uma camada protetora de 6xido
sobre suas superficies, para conter 0 avango da corrosdo. Em muitos casos a
presenca do enxofre pode provocar o aparecimento de sulfetos. Estes sulfetos
também podem formar peliculas sobre a superficie dos materiais. No entanto, os
filmes de sulfeto sdo menos protetores do que os filmes de éxido devido ao fato
destes trincarem mais facilmente (GLESSON, 2004).

O processo da corrosdo nos materiais metalicos nestes ambientes € muito
influenciado pela composicdo quimica dos gases e das ligas, pela temperatura e
pela pressao.

Os problemas de corrosdo em alta temperatura normalmente sao
combatidos com mudangas nas condicdes de processo, alteracbes de projeto,
implementacdo de paradas programadas para reposicdo de componentes que se
corroem a velocidades conhecidas, uso de recobrimentos e selecao de materiais
resistentes a corrosdo (YUREK, 1987).

Com o avanco tecnolégico mundialmente alcancado, os custos da corrosao
evidentemente se elevam, tornando-se um fator de grande importancia a ser
considerado j4 na fase inicial de projetos de grandes instalagdes industriais para
evitar ou minimizar futuros processos corrosivos. Esta importadncia pode ser
considerada sob alguns aspectos basicos, destacando-se como o primeiro deles o
econdmico, decorrentes da corrosao.

Face a necessidade da diminuicdo de gastos e substituicdo de pecas ou
equipamentos que sofreram corrosdo a Empresa Brasileira de Petroleo
(PETROBRAS) via UN - SIX optou por reavaliar todo o sistema. Dessa forma, um
estudo sobre corrosdo a altas temperaturas foi realizado. O intuito deste estudo foi
avaliar o desempenho de materiais, em especial de Acos Inoxidaveis Ferriticos,

quanto a corrosdo em altas temperaturas.
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Objetivos

Objetivo Geral

- Estudar amostras de tubos de Acos Inoxidaveis Ferriticos utilizados em ambientes
expostos a oxidagdo em altas temperaturas e desenvolver uma metodologia para
selegdo de materiais utilizados nessas condigoes.

Objetivos Especificos

Para a avaliagdo do desempenho dos materiais foram feitas analises de

comportamento:

e Verificagdo da estabilidade do material,
e (Caracterizacao da superficie do material;
e Determinacao do “tempo de vida” do material sob fluéncia;

e Avaliacdo da formacao de carbetos.
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Apresentacao da Dissertacao

A dissertacao esta estruturada da seguinte maneira:

O Capitulo 2 Fornece uma breve descricdo sobre agos inoxidaveis, acos
inoxidaveis ferriticos, resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis ferriticos, fase
sigma, estabilidade termodinamica de 6xidos. Em seguida sao discutidos topicos tais
como: difusdo em camadas de Oéxidos, equagdes de oxidagdo, crescimento da
camada de Oxido, resisténcia a impurezas, impermeabilidade a componentes
agressivos, desenvolvimento de camadas de Oxidos na tecnologia de altas
temperaturas, camada protetora versus corrosdo, ensaio de tracdo a quente,
fendbmeno de encruamento, fenbmeno da sensibilidade com a taxa de deformacao,
ensaio de fluéncia, mecanismos de fluéncia, métodos de parametrizacdo e método
de Larson — Miller.

No capitulo 3, materiais e métodos, descreve-se a metodologia experimental
adotada durante a pesquisa, bem como o0s materiais e 0s equipamentos
empregados para a sua execucgao.

Os resultados obtidos durante a pesquisa sdo apresentados e discutidos no
capitulo 4 com base nas informacdes contidas nos capitulos anteriores.

O capitulo 5 apresenta as principais conclusdes obtidas
no decorrer do trabalho.
Sugestodes para trabalhos futuros sao apresentadas no capitulo 6.
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“Ha, verdadeiramente, duas coisas
diferentes: saber e crer que se sabe.
A ciéncia consiste em saber e a

ignorancia em crer que se sabe”.

Hip6crates

“Nao basta saber, é preciso tambéem

aplicar; ndo basta querer, é preciso também agir”.

Goethe
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1. Formacao de Fase Sigma (o)

A fase o ocorre em ligas Fe — Cr com teores de Cr variando de 15 a 20 %
até 70% (HALL e ALGIE, 1966). Ela aparece quando a liga é exposta a temperaturas
entre 500 a 800 °C.

Este composto intermetélico foi definido como fase - c em 1936. A fase - ¢ é
um composto intermetalico com estrutura tetragonal complexa (HALL e ALGIE,
1966), com um grupo espacial P4,/mnm, contendo um atomo de Ferro e um de
cromo (GRANAS, Article in Press).

A fase - o pode advir em outras ligas metalicas quando um atomo que forma
uma estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) e outro que forma uma
estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC) sao ligados e tem raios atémicos
com diferengca de, no maximo, 8 %. Os elementos Mo, Si, Ni e Mn deslocam o
intervalo de formagéo da fase o para teores mais baixos de Cr.

A fase - o se forma quando ligas com 25 a 30% de Cr s&o aquecidas a 600
°C, porém apds um tempo de exposicao relativamente longo. Em ligas com cromo
abaixo de 20% ¢é dificil ocorrer a formacéo de fase - o, porém sob certas condi¢oes
ela pode aparecer em agcos com cromo tdo baixo quanto 13% (LINK, 1952).

A formacéo da fase - 0 € acompanhada de um aumento na dureza e de uma
reducdo severa na ductilidade e na tenacidade, especialmente a temperatura
ambiente (NEWELL, 1946).

Uma importante informacao é que, na maioria das ligas Fe — Cr, a fase - ¢
requer centenas de horas para se formar (NEWELL, 1946). Somente com longos
patamares isotérmicos a fase - o pode ser formar para reduzir severamente a
ductilidade e tenacidade das ligas Fe — Cr.

Segundo WRIGHT (1980) a fase - o ndo se forma prontamente em ligas
contendo menos que 20% de cromo e se forma muito lentamente para teores
maiores de cromo.

E importante salientar que a fase — ¢ é precipitada preferencialmente como
uma série de ilhas continuas nos contornos de graos de ferrita ou a partir de
precipitados como carbonetos de cromo (SOLOMON, 1983). Sob certas condi¢des
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de exposicao ela é preferencialmente atacada delineando seu contorno, indicando
que a presenca da fase - o é prejudicial para a resisténcia a corrosao

Entretanto a fase — o, formada em uma liga, pode ser colocada em solucao,
portanto eliminada, por um aquecimento de, aproximadamente, uma hora acima de
800 °C (GUIMARAES, 2002). Ligas contendo Ni, Mo e Mn podem necessitar de
tempos longos ou de temperaturas mais elevadas para eliminar a fase — .

SIMS (1987) verificou em ligas de Ni, que a fase - o € intimamente
relacionada com o carboneto M»3Cs. Se 0s atomos de carbono de uma rede Mx3Cg
forem removidos, somente uma leve mudanga nas dimensdes interatdmicas
produziria a estrutura - 0. Como o My3Cs contém o cromo necessario para a
formacéo da fase - o, este relacionamento se torna importante.

Existe uma coeréncia de rede consideravel entre a fase - o e o carboneto
M23Cs , de forma que a fase - o freqlientemente nucleia no M23Cs. A fase — o, quando
presente na forma de placas ou agulhas, contribui para iniciar uma trinca e facilita
sua propagacao (SIMS, 1987).

Contudo, tem sido conjeturado que a fase - o na forma massiva com
estrutura de blocos pode ter efeitos menos deletérios nas propriedades do aco
(SIMS, 1987), devido a menor concentragdo de tensdes, como acontece quando a
fase o tem a forma de agulhas.

2.2. Aco Inoxidavel

Os acgos inoxidaveis sao ligas de Ferro — Cromo (Fe — Cr) com uma
porcentagem minima de 11% de Cr. Esse elemento é considerado o mais importante
nos agos inoxidaveis, pois eleva a resisténcia a corrosdo (DENNY, 1996).

Os acgos inoxidaveis surgiram de estudos realizados em 1912, tanto na
Inglaterra quanto na Alemanha. O ago estudado na Alemanha continha 13% de Cr,
esse ago é muito parecido com o ago inoxidavel que hoje chamamos de 420. J4 o
aco estudado na Inglaterra era muito parecido com o que hoje conhecemos como
302 (CARBO, 2001).

Os acos inoxidaveis sdo bastante utilizados em transporte, industria de
alimentos e bebidas, quimica, petroquimica, de fertilizantes, médico-odontoldgica,

farmacéutica, de artigos de cozinha, etc. Além de possuirem as propriedades
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mecanicas, fisicas e metallrgicas necessarias a este numero variado de aplicacoes,
oferecem vantagens adicionais nesta area (DIAS, 2002).

Quando os acos inoxidaveis sdo comparados com alguns metais ou ligas,
observam - se diferengcas importantes: os metais que constituem os acos inoxidaveis
reagem com bastante facilidade. Em particular o Cr, que possibilita a formacao de
filmes que protegem os acos de ataques corrosivos. Este fendmeno, no qual a liga
ou o metal deixa de ser corroida, chama - se de passivagdo (GONCALVES, 2001a).

Os filmes passivos sdo extremamente finos, na ordem de 0,3 a 0,5 nm de
espessura. A primeira experiéncia de passivagao, realizada aproximadamente ha
160 anos, foi feita com ago carbono em meios nitricos. Nessa época nao se
conhecia 0 ago inoxidavel. Até poucos anos atras, predominou a idéia de que os
filmes nos acgos inoxidaveis eram formados por Oxidos dos metais ou Oxidos
hidratados. Esse filme era constituido principalmente de éxido ou éxido hidratado de
cromo (DANIEL, 1999; SEDRIKS, 1979).

Aparentemente, nos acos inoxidaveis, o filme passivo forma-se pela reacéao
entre agua e o metal base, constituindo assim por um filme de oxihidréxido dos
metais Fe e Cr. Os filmes formados em meios oxidantes, como é o caso do &cido
nitrico usado em banhos de decapagem, sao 0s mais resistentes.

A adicao de outros elementos permite formar um extenso conjunto de
materiais. Nos acgos inoxidaveis, os dois elementos que mais se destacam séo o
cromo, com um importante papel na resisténcia a corrosao, e o niquel que contribui
na melhoria das propriedades mecanicas. A adicdo desses e outros elementos como
molibdénio (Mo), silicio (Si), titanio (Ti), manganés (Mn), fésforo (P), enxofre (S)
também contribuem em outras propriedades.

Assim, surgem algumas classificagbes como a série 300 e a série 400. A
série 300 é dos acos inoxidaveis austeniticos, agos nao magnéticos com estrutura

cubica de faces centradas e basicamente ligas de Fe-Cr-Ni (vide Figura 1).
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Figura 1 - Tipos de acos inoxidaveis para a série 300 — Acesita (CARBO, 2001b).

A composicao quimica (% em peso) dos acos inoxidaveis austeniticos pode
ser acompanhada pela Tabela 1.

Tabela 1 — Composigao quimica (%em peso) para agos austeniticos (GONGCALVES, 2001a).

Tipos de aco

ABNT 301 304 316 321
C 0,15 Max 0,08 Max 0,08 Max 0,08 Max
Mn 2,00 Max 2,00 Max 2,00 Max 2,00 Max
L Si 1,00 Max 1,00 Max 1,00 Max 1,00 Max
gﬂ?pnpig:"m P 0,045 Max 0,045 Max 0,045 Max 0,045 Max
(% em peso) S 0,030 Max 0,030 Max 0,030 Max 0,030 Max
Cr 16,00 a 18,00 18,00 a 20,00 16,00 a 18,00 17,00 a 19,00
Ni 6,00 a 8,00 8,00 a 10,50 10,00 a 14,00 9,00 a 12,00
Mo 2,00a3,00 @ --memeemeeeeeo

A série 400 é a dos acos inoxidaveis ferriticos, acos magnéticos com
estrutura cubica de corpo centrado e basicamente ligas de Fe-Cr. A série 400 pode
ser dividida em um outro grupo com concentragdo de cromo mais baixa e uma
concentracdo de carbono mais alta se comparado com os agos ferriticos a esse
grupo denominamos de agos martensiticos (Figura 2).
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Figura 2 — Tipos de acos inoxidaveis para a série 400 — Acesita (CARBO, 2001b).

A composicdo quimica (% em peso) dos acos inoxidaveis ferriticos e
martensiticos pode ser acompanhada pela Tabela 2.

Tabela 2 — Composigao quimica (%em peso) para agos ferriticos (GONCALVES, 2001a).

Tipos de ago
ABNT 409 410 3420 430
C 0,08 Max 0,15 Max 0,15 Max 0,12 Max
. Mn 1,00 Max 1,00 Max 1,00 Max 1,00 Max
gﬁmgg"?“ S 1.00 Max 1,00 Max 1,00 Max 1,00 Max
(% em peso) 0,045 Max 0,040 Max 0,040 Max 0,040 Max
S 0,030 Max 0,030 Max 0,030 Max 0,030 Max

Cr 10,50a 11,75 11,50 a 13,50 12,00 a 14,00 16,00 a 18,00

2.2.1. Aco Inoxidavel Ferritico (AIF)

Os acos inoxidaveis ferriticos sao ligas com base ferro que contém de 12 a
30% de cromo (PICKERING, 1987). O limite do teor de cromo € arbitrario e visa
simplesmente tabelar todas as ligas comercialmente produzidas. Embora os agos
inoxidaveis ferriticos sejam conhecidos ha cerca de 90 anos, eles nado foram

utiizados em demasia como o0s agos inoxidaveis austeniticos e martensiticos
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(GUIMARAES, 1976). As razdes para isto sdo, dentre outras: baixa ductilidade
quando comparados aos acos austeniticos; susceptibilidade a fragilizacao;
sensibilidade ao entalhe e baixa soldabilidade (DEMO, 1971).

Contudo, os acos inoxidaveis ferriticos exibem alta resisténcia ao
trincamento por corrosdo sob tensdo e excelente resisténcia a corrosdo e oxidagao.
Este fato aliado aos pregos crescentes do niquel fez com que o interesse e o estudo
dos acgos inoxidaveis ferriticos crescesse a partir da década 70, resultando no
desenvolvimento de ligas que apresentam boa soldabilidade e facilidade de
fabricagdo (DEMO, 1971).

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo ferromagnéticos, possuem uma estrutura
cubica de corpo centrado (CCC) a temperatura ambiente, constituida de uma
solugdo de cromo e ferro (SOUZA FILHO et al., 1998). Essa solugdo contém muito
pouco carbono dissolvido, a maioria do carbono aparece sob a forma de precipitados
finos de carbetos de cromo. A liga permanece essencialmente ferritica ou CCC até o
ponto de fusdo, ou seja, 0s acos inoxidaveis ferriticos se caracterizam pela auséncia
de transformagdo alfa-gama a elevadas temperaturas (GUIMARAES, 2002). A

Figura 3 apresenta o diagrama de fase Ferro — Cromo.
Temp °C
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Figura 3 - Diagrama de fase Fe - Cr (ASM, 1996).
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2.2.2. Resisténcia a corrosao dos AlIF

A resisténcia a corrosao dos AlF geralmente é mais alta quando comparada
a dos acos inoxidaveis martensiticos (AIM), mas mais baixa quando comparada aos
acos inoxidaveis austeniticos (AlA).

O AIF AISI 446 contém de 23 a 27 % de Cr. Devido a grande quantidade de
cromo contida no material, pode apresentar apés certos tratamentos, também a
presenca da fase - o e carbonetos. Esta liga apesar da formacao da fase — o quando
aquecida apresenta varias outras propriedades que podem tornar uma liga
competitiva comercialmente.

Quando aquecido, este tipo de aco apresenta excelente resisténcia a
corrosdo em varios meios corrosivos e um custo relativamente baixo. Esta
resisténcia a corrosdo pode ser reduzida quando o material € submetido a altas
temperaturas, como no processo de soldagem. Por esta razédo, os AlF tém sido
menos utilizados quando comparados com os AlA, os quais contém além do cromo
também niquel em sua constituicdo (MEI, 2004).

Em situagdes onde os AIA poderiam apresentar baixa resisténcia a corrosao
em fungdo do ambiente ou problemas relacionados a temperatura de utilizacdo
podia ser utilizado como alternativa os AlF, como foi o caso dos tubos de um forno
de aquecimento de gas do processo em um planta Petrobras (SOUZA FILHO et al.,
1998).

Estes gases possuem quantidades significativas de H,S e varios
hidrocarbonetos, fatos que tornam o uso das ligas austeniticas praticamente
impossibilitado. A formacdo de filme em meios contendo H,S acarreta,
invariavelmente, a formagdo de camadas multiplas (em geral duas) de produtos de
corrosao, onde os metais que formam sulfetos mais estaveis ficam concentrados nas
camadas mais internas, proximas a superficie metalica. Tomando o caso de um filme
produto de corrosdo, constituido por duas camadas, diversos estudos mostram que
a camada interna € mais aderente e compacta, enquanto que a camada mais
externa é formada por cristais grandes e colunares, que |he promovem
caracteristicas de porosidade e fragilidade. Assim, os processos relacionados a
formacdo de multiplas camadas sao: difusédo de enxofre na dire¢do do metal e a

difusdo de ions metalicos para a interface gas/fime (MEI, 2002).
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2.3. Estabilidade Termodinamica de Oxidos

A formacéo de um 6xido M,Oy ocorre em um metal M se a energia livre AG®
da seguinte reagao é negativa:

22Xy +0,=2M o0, [1]

y y

A presséo parcial de oxigénio de equilibrio para esta reagéo é

2/
a y xyO y 0
POZZTCXP(AG /RT) [2]
a, '’
onde ay é a atividade termodinamica do éxido em formagéo na liga metdlica (1 para
metal puro) e awxoy € a atividade termodindmica do 6xido em uma solugéo soélida de
oxidos ou em Oxidos ternarios. Os valores de AG? estdo dados em tabelas e na
literatura (KOFSTAD, 1988; KUBASCHEWSKI e ALCOCK, 1979). Quanto mais
negativo é AG® mais estavel é o 6xido (KOFSTAD, 1988). Além disso, existem
graficos de AG = f(T). A Figura 4 apresenta a relacao entre energia livre de formacgao

de um 6xido de metais puros e temperatura para diversas reacdes 6xido-metal.
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Figura 4 - Relacao entre a energia livre da formagéao de um 6xido de metais puros e temperatura para
diversas reacdes 6xido-metal [SCHUTZE, 2001].

2.4. Difusdo em Camadas Oxidas

Na atmosfera industrial a maioria das misturas contém diversos
componentes que podem reagir com o material para formar outros produtos da
corrosdao além dos Oxidos. A estabilidade do 6xido protetor nestas atmosferas
depende das pressbes e/ou das atividades parciais dos componentes individuais
(SCHUTZE, 2001). Para ajudar na identificacdo de 6xidos estaveis, diagramas de
estabilidade foram criados (KOFSTAD, 1988). As regides calculadas de estabilidade
para os produtos individuais da corrosdao sdo mostradas em funcdo da pressao
parcial. Um exemplo para ambientes que contém carbono e oxigénio esta disposto
na Figura 5.
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Figura 5 - Diagrama de estabilidade para os 6xidos e carbetos de varios elementos a temperatura de
950 °C (SCHUTZE, 2001).

Um requerimento essencial para a aplicacdo de materiais metdlicos a altas
temperaturas esta na resisténcia de oxidacao e corroséo.

A quase totalidade dos materiais usados industrialmente, bem como suas
ligas, é suscetivel a corrosdo quando expostos a agentes oxidantes como, por
exemplo, oxigénio, enxofre, halogénios, didxido de enxofre, gas sulfidrico e vapor de
agua (PILLIS, 2002; RAMANATHAN, 2002). Isto acontece quando formas protetoras
de camadas Oxidas estdo sobre a superficie. As camadas 6xidas podem aparecer
por meio de uma reagéo dos elementos do material com oxigénio ou elas podem ser
produzidas quando o material metalico é submetido a uma atmosfera oxidante. Essa
camada Oxida, evidentemente, é que vai ditar, de acordo com suas caracteristicas, a
possibilidade de o processo de corrosdo prosseguir. Sendo assim, é importante para
0s processos de corrosao estudar como essa camada se forma e cresce em funcao
das variaveis meio corrosivo e tempo de exposicao.

Esse comportamento é decorrente das reacdes serem exotérmicas, sendo,

portanto, termodinamicamente possiveis em temperaturas elevadas, onde o
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decréscimo de energia livre € menor, a reacao é mais favorecida cineticamente e as
velocidades de oxidac¢ao sdo consideradas maiores (CALLISTER, 2007).

As camadas protetoras sdo aquelas que crescem lentamente com alta
integridade na superficie do metal. Neste caso, a taxa que determina a etapa
quando o equilibrio foi estabelecido nos contornos da fase do metal, 6xido e/ou gas
€ a difusdo dos cations e/ou anions que da a forma a elementos e também dos

elétrons através dos defeitos de rede (vacancias, intersticiais) na camada do éxido.

2.5. Equacoes de Oxidacao

As equacbes que representam a velocidade de oxidagdo de um dado metal
com o tempo séo fungdes da espessura da camada de oxido e da temperatura. A
Figura 6 representa as curvas de oxidacao. Existem trés equacdes principais que
exprimem a espessura (Y) da pelicula formada em qualquer metal no tempo (t):
- linear
- parabdlica

- logaritmica

Lei Linear
Lei Parabalica
Lei Logaritrry —

Aumento de peso por unidade de érea

Tempo

Figura 6 - Representacdo esquematica das curvas de oxidagao
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2.5.1. Equacao linear

A velocidade de oxidagao € constante (K)
dy
K 3
o [3]

Integrando, tem-se
Y=Ki+A [4]

A é a constante de integracao que define a espessura da pelicula no periodo
inicial de oxidagao (t = 0). Evidentemente, se a oxidacao se iniciar em uma superficie
limpa a constante A é desprezada. E a equagdo seguida geralmente pelos metais
cuja relagao entre o volume do 6xido formado e o volume de metal consumido €
menor do que um. Isto &, a pelicula é muito porosa e ndo impede a difusdo. Alguns
metais que apresentam relagdo maior do que um seguem também esta lei, acima de

determinadas temperaturas, como por exemplo: Fe, Tie W.

2.5.2. Equacao parabdlica

A difusao de ions ou a migracao de elétrons através da pelicula € controlada

e a velocidade sera inversamente proporcional a espessura da pelicula.

dy K
_& 5
iy [5]

Integrando, tem-se
Y =2kt+A [6]
E a equacdo seguida geralmente pelos metais cuja relacdo entre os volumes

de 6xido formado e de metal consumido é maior do que um, isto &, os que formam

peliculas protetoras, pouco porosas (DIECKMANN, 1983). Essa equacao é seguida
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por muitos metais (Fe, Cu, Ni, Cr, Co) em temperaturas elevadas. Com o aumento
da temperatura a pelicula fica mais espessa, dificultando a difusdo ibnica e a
eletrbnica. A Figura 7 mostra uma representacdo esquematica dos processos de

transporte na escala durante o crescimento do éxido.

Oxido Conteiido do gas:
Metal Oxigénio

o Cations metalicos —w|
Oxidacao parabolica

/1— Anions dle oxigenio — i kll
Elétrons —»] it x
l4- Espessura; escala x —»| t

Figura 7 - Representagao esquematica dos processos de transporte na escala durante o crescimento
do 6xido (SCHUTZE, 2001).
Onde Kp representa a constante de crescimento de 6xido

2.5.3. Equacao logaritmica

Nos casos em que a pelicula formada é muito fina e pouco permeavel, ou

quando a oxidagao ocorre a baixas temperaturas, verifica-se

dy K
a2 7
dt t 17]
Integrando, tem-se a equacao logaritmica.
Y=K In (i+1j [8]
A

Ocorre, geralmente, na oxidacao inicial de muitos metais: Cu, Fe, Zn, Ni, Al.
Aqueles que se oxidam rapidamente no inicio e depois lentamente, tornando-se a

pelicula praticamente constante, isto €, ndo aumenta de espessura.
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2.6. Crescimento da Pelicula de Oxido

O crescimento lento de o6xidos indica valores baixos de K,. Este & o caso
quando os coeficientes de difusao dos ions sao baixos. A migragdo dos ions é uma
funcdo da estequiometria do 6xido (SCHUTZE, 2001). Oxidos que apresentam um
grau elevado de defeitos mostram taxas de crescimento mais elevadas que aqueles
com menos concentragdo de defeitos na estequiometria. Taxas de crescimento de
oxidos elevadas sao encontradas conseqlientemente em estruturas altamente
defeituosas, por exemplo, FeO. O crescimento rapido do CoO e do NiO é devido ao
grande numero de defeitos estequiométricos. Oxido de cromo (Crz0g) 6éxido de
aluminio (Al.O3) e éxido de silicio (SiO,) tém concentragbes excepcionalmente baixa
de defeitos. Os processos de difusdo sdo extremamente lentos, assim, o
crescimento da camada do 6xido € lento.

A incorporacdo de ions na camada de 6xido pode mudar a concentragédo de
defeitos e a taxa de difusdo. Por exemplo, cromo dissolvido em niquel aumenta o
numero de vacancias aumentando desse modo a taxa de difusdo e a taxa de
oxidacao (GRABKE, 1987).

Com baixa difusdo no parametro de rede, por exemplo, CroO3 e AlO3, a
difusdo em torno do contorno de grdo pode contribuir significantemente para o
crescimento do 6xido, especialmente quando o tamanho do grao é pequeno. Neste
caso também, dopagens com elementos estranhos influenciam o transporte no
contorno de grdo. Neste caso, o crescimento lateral do 6xido deve ser mencionado,
podendo aumentar em paralelo ao aumento de espessura. Aqui se considera que
pelo menos um dos componentes (metal ou oxigénio) difunde preferencialmente ao
longo do contorno de grdo, enquanto o segundo componente é transportado na
direcdo oposta. Algumas investigacbes mostram que dopagens com terras raras
podem suprimir o crescimento lateral do 6xido (SCHUTZE, 2001).

2.7. Resisténcia a Impurezas

A contaminacdo da superficie dos materiais pode causar sérios problemas
de corrosdo, por poder causar a destruicdo da camada protetora de Oxido
(SCHUTZE, 2001). Um exemplo é o caso de depdsito da grafita em trincas de tubos

em plantas de etileno (SWALES, 1980), conseqiientemente de atividades
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extremamente elevadas do carbono, de modo que a estabilidade do 6xido ja nao
pode ser garantida e a conservacao por carbono torna-se possivel. A deposicao de
grafita pode também ter efeitos de destruicdo mecanica devido ao fato de a grafita
crescer nas rachaduras e nos poros da camada do 6xido causando tensoes.

Os processos de combustdo em estagdes de energia usando combustiveis
tais como: carvao, éleo e/ou gas de forno podem conduzir a precipitacdo de sulfatos
ou depdsitos ricos em vanadio. E importante salientar que os depésitos de sulfato
em tubos superaquecidos ou em usinas podem ser liquidos acima da temperatura de
600 °C. O sulfato liquido contém ions livres (SO3), que converte a camada protetora
em sulfatos do metal. Em turbinas de gas a deposicao de sulfatos alcalinos e das
terras raras em processos acidos ou basicos pode dissolver a superficie protetora
(DE PLANQUE e SINGHEISER, L.,1987). Além disso, a presenga dos vanadios
aumenta a solubilidade das camadas do éxido ainda mais (RAPP, 1972). O Cr,03 a
altas temperaturas, abaixo de 850 © C apresenta uma resisténcia maior que o Al,O:s.
Em temperaturas mais altas, ao contrario, o Al,O; se mostra vantajoso, apesar de
ser mais sensivel a atmosferas basicas. Em temperaturas acima de 950 °C a
pressao de vapor de sulfatos alcalinos e de terras raras € alta o suficiente para evitar
a condensacéo de tais impurezas (DE PLANQUE e SINGHEISER, L. 1987).

A contaminacdo em incineradores pode ser de tipos bastante diferentes.
Consiste na maior parte de depositos que contém carbono, enxofre e/ou halogénios.
Além dos mecanismos da destruicdo de camadas j4 mencionados, pode-se supor
que em depdsitos contendo cloreto, os danos a camada pela formagéao de cloretos

metalicos podem gerar trincas no material.
2.8. Impermeabilidade a Componentes Agressivos

Um fator essencial para a agdo protetora das camadas dos Oxidos é que
elas sejam impermeaveis aos constituintes tais como: carbono (C), nitrogénio (N) e
enxofre (S) que podem causar os danos materiais da corrosdo interna. A
solubilidade do carbono nos Oxidos € extremamente pequena, de modo que a
difusdo do volume de carbono dissolvido através de uma camada protetora intacta
do 6xido pode ser negligenciada (SCHUTZE, 2001). Isto foi confirmado por meio de
medidas de radiotracer nas ligas de alta temperatura e nas ligas experimentais, que
formam camadas protetoras de CroO3 e de Al.O3; (GRABLE et al, 1989, WOLF et al,
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1988). Pode-se supor também que as camadas densas sdo praticamente
impermeaveis ao nitrogénio (GRABKE, 1989). A nitretacdo interna é observada
somente quando h& danos mecanicos com formagao de trincas (SCHUTZE, 2001). A
solubilidade do enxofre em Cr.O3 é baixa (GRABKE, 1987), de modo que uma
excelente protecao possa ser prevista por uma camada de 6xidos livre de defeitos.
Isto é confirmado pelos métodos de radiotracer, que mostram claramente que nao ha
nenhum aumento de transporte de enxofre ao longo dos contornos de grao do 6xido
(GRABKE, 1987).

Deve-se mencionar que as camadas de Cr,Os; em atmosferas que contém
cloretos ndo fornecem praticamente nenhuma protegéo, porque produtos volateis de
corrosao sao formados pela reagdo com a camada, conduzindo ao desenvolvimento
de uma camada porosa (GRABKE, 1987). As camadas densas de Al,O3 parecem

oferecer a melhor protecao neste caso (OH et al, 1986).

2.9. Desenvolvimento da Camada de Oxidos na Tecnologia de Altas
Temperaturas

Para promover o desenvolvimento de camadas protetoras de Oxido na
superficie do material, a mistura relevante de materiais deve ser adicionada durante
os processos de producdo. A mistura mais importante de elementos é a conecgao de
Cr e Al. Em alguns casos Si é também importante. Freqlentemente outros
elementos, incluindo componentes de base, sdo incorporados na camada de
superficie. Em materiais tecnoldgicos, freqlientemente as camadas consistem de
varias fases com componentes de camadas de varias composi¢des. A distribuicdo
delas depois de longos periodos de tempo € determinada por estabilidade e pelo
gradiente da pressao parcial do oxigénio acima de toda camada. As camadas da
superficie para a maioria dos materiais metdlicos em altas temperaturas onde a
pressao parcial do oxigénio & suficientemente alta sdo caracterizadas nos itens a

seguir.
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2. 10. Ensaio de Tracao a Quente

Entre os diversos tipos de ensaio disponiveis para a

avaliacao das propriedades mecanicas dos materiais, 0 mais amplamente utilizado é

o ensaio de tracdo, por ser um tipo de ensaio relativamente simples e rapido

(SOBRINHO, 2004). Ao se realizar ensaios de tracdo em materiais solidos,

utilizando-se maquinas que imprimem velocidade de tragdo constante ao corpo de

prova, diferentes comportamentos podem ser notados. A Figura 8 mostra, por

exemplo, uma curva esquematica de tracdo obtida com velocidade constante do
travessao ao ensaiar um ago com baixo teor de carbono.

Na regido de Plasticidade Uniforme, até o ponto de carga

maxima, valem as seguintes relacdes entre tensdo e deformacédo verdadeiras e

tensdo e deformacéo nominais.

oc=S1+¢) 9]

e=Lnl+e) [10]
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c=Ee relagiio valida até a
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Figura 8 - Curva esquematica de tracéo obtida com velocidade constante do travesséo ao ensaiar um

acgo com baixo teor de carbono.

Dois fenbmenos muito importantes podem ser geralmente observados
quando se tracionam os solidos em velocidade constante:
1) o fendmeno de encruamento: que corresponde ao endurecimento (aumento de
resisténcia) ocasionado pela prépria deformacao introduzida no corpo de prova.

Esse fenbmeno em geral pode ser representado pela equacao de Ludwik:

o=Keg" [11]

onde K = coeficiente de resisténcia
n = expoente de encruamento

comvalorde 0<sn< 1
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2) o fenbmeno da sensibilidade com a taxa de deformacéao: representa o aumento de

resisténcia a medida que se deforma o material com velocidades cada vez maiores.
Este fenébmeno é representado pela equacgao

o=C&" [12]

onde C = coeficiente de sensibilidade a taxa de deformagéo

m = expoente de sensibilidade a taxa de deformagéo
comvalorde 0 m=s1

Um material que apresenta sensibilidade com a taxa de deformacéo
exibe niveis mais altos de resisténcia quando se emprega maiores velocidades de

tracdo, como é o caso dos polimeros, a temperatura ambiente, conforme indica a
Figura 9.

NVT1=VT2I=VT3

Figura 9 - Curva esquematica de tensao versus deformagao para polimeros a temperatura ambiente.

Os metais exibem o mesmo fendmeno, porém a temperaturas elevadas. Em
certas condicdes de ensaio, dependendo da faixa de tensédo e temperatura utilizada,

€ possivel sintetizar o comportamento em termos de uma equagao do tipo:

oc=Ke"e" [13]
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Nota-se que a medida que o valor de m tende a zero, a equagao acima

n
assume a forma da equagdo O = ke , OU seja, o comportamento fica dominado

pelo fendbmeno de encruamento, e a medida que o valor de n tende a zero, a

equagdo assume a forma O = kgm, ou seja, o comportamento fica dominado
pelo fendbmeno de sensibilidade a taxa de deformacéo.

A andlise dos valores de n entre 0 e 1 fornece as
seguintes informacdes sobre os diferentes tipos de encruamento dos materiais:
quando n = 0, a deformacéo ocorre o tempo todo a tensdo constante como mostra a
Figura 10.

Figura 10 - Curva esquematica de tenséo versus deformagao para materiais ducteis.

Nota-se que o aspecto da curva é mais representativo dos polimeros em

geral, que apresentam grande facilidade de deformacao.

Quando n = 1 tem - se que O =k&,
ou seja, o material entra na regido plastica com um comportamento semelhante ao
da regido elastica. Nota-se que o aspecto da curva € mais representativo dos
materiais ceramicos em geral, que apresentam caracteristicas frageis da curva
tenséo versus deformagao. Vide Figura 11.

[0

Materiais
FRAGEIS
/ n—1
Exemplo:
CERAMICAS

37




38

Figura 11 - Curva esquemética de tensado versus deformagao para materiais frageis.

O comportamento intermediario é exibido pelos metais, que
apresentam estrutura cristalina bem comportada, e curvas caracteristicas nem muito

frageis, nem muito ducteis como mostra a Figura 12.

Materiais que ENCRUAM

valores de o intermeadiarios
Pl entre 0 e 1:

— cg=Keg"

— Exemplo:

METAIS

Figura 12 - Curva esquematica de tenséo versus deformagéo para materiais que encruam valores de

n intermediarios.

A temperatura ambiente, os metais apresentam curvas de tracdo
dominadas pelo fendbmeno de encruamento. Porém, em temperaturas elevadas, o
encruamento decresce e os fendmenos de sensibilidade a taxa de deformagéao
comegam a intensificar. Esses dois fenbmenos agem em sentido oposto, de tal
forma que a medida que se eleva a temperatura, decresce o valor de n e aumenta o
valor de m. O conceito de “temperatura elevada” ou “baixa temperatura” é muito
relativo. No caso dos metais, por exemplo, essa condi¢cdo depende da temperatura
de fusdo do metal ou liga metalica (considerada em K). Formulou-se o conceito de

temperatura homologa, para se racionalizar esse fato, ou seja:

Ty == [14]

Te = temperatura de ensaio ou de utilizagdo do metal (em K)
Tt = temperatura de fusdo do metal (em K).
Quando Ty > 0,5 considera-se que o metal estd em temperatura

elevada e quando Tp < 0,5 o metal estd em baixa temperatura. Nota-se, por
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exemplo, que para metais de baixo ponto de fusdo (como o chumbo, estanho,
cadmio e suas ligas) um ensaio de tragdo a temperatura ambiente pode ser um
ensaio em “alta temperatura”. Os fenébmenos decorrentes da sensibilidade a taxa de
deformacéao se acentuam em altas temperaturas. Ensaios em temperaturas elevadas
fazem decrescer o modulo de elasticidade, a tensdo de escoamento, o limite de
resisténcia, aumentando a ductilidade do material, como mostra a Figura 13.

Ti1=Tz=T3

t S

&.=n
Figura 13 - Curva esquematica de tensao versus deformagao para materiais que encruam valores de

n intermediarios.

A Figura 13 mostra que a medida que a temperatura aumenta, o
encruamento decresce, ou seja, o valor de n diminui. Como n ~ €, , notamos que o
ponto de carga maxima deve ocorrer para valores de deformacao nominal cada vez
menores. Outros fendmenos surgem em decorréncia da sensibilidade da resisténcia
do material com a taxa de deformacado, que na realidade sdo o aumento taxa de
difusdo dos atomos do material, com o aumento da temperatura. Dois fendmenos
importantes nesse caso sao os de relaxagao de tensao e de fluéncia, como mostram

as figuras abaixo 14 e 15.
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£" permanece constante

/

g 0 t
Figura 14 — Ensaios de relaxagao da tensao.

e G permanece constante

k J

Es= ;"‘L Un /::

Eo |/

t

Figura 15 — Ensaios de Fluéncia realizados em maquinas de carga/tensao constantes.

No ponto de carga maxima, num ensaio de tragdo, o material apresenta
sensibilidade a taxa de deformagéao, segundo a relagao:

1 em)
(250
d \c) LA [15]

o sinal negativo na equagéao indica que a velocidade de estriccdo (velocidade de
reducéo de area) é negativa, ou seja que a area sempre decresce com o tempo. A
equacao mostra que quando m = 1 a deformagéo € do tipo viscosa newtoniana, de
modo que dA/dt fica independente de A, ou seja dA/dt = P/C . Neste caso, qualquer
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variagdo minima de area que venha a ocorrer na parte Util do corpo de prova sera
preservada durante o alongamento, ndo ocorrendo estriccao catastréfica que leve a
fratura. No entanto, quando m < 1, quanto menor for a area transversal, maior sera a
velocidade de redugdo dessa area. A medida que m diminui, ocorre um grande
aumento da velocidade de reducdo de area com a area, de modo que se algum
empescocamento surgir para baixos valores de m, este sera catastrofico, levando
irreversivelmente a fratura do corpo de prova. Isso é o que acontece nos ensaios de
tracdo a temperatura ambiente dos materiais metalicos de um modo geral, quando o
encruamento domina o processo de deformag¢do. Com o aumento da temperatura,
os efeitos de encruamento séo aliviados e o material passa a ser sensivel a taxa de
deformagédo, devido aos fenébmenos de recuperagcdo microestrutural (queda de n e

aumento de m).

-dA/dt

P/C m=1
m= 3/4
. m= 1/2
i m= 1/4
Ao
A

area inicial do c.p.
aumento cada vez maior na velocidade estriccio,
com a reducdo de area durante o empescocamento.

Figura 16 — Representagao esquematica da velocidade de estricgdo com a redugédo de area durante
0 empescogamento.

Assim, verifica-se que o0 expoente de sensibilidade da tensdo com a
taxa de deformagéo (m) tem um notavel efeito no formato da curva de tracao, depois
do ponto de carga maxima, ou seja, na regido de empescogcamento do material

como ilustrado pela Figura 16.
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2.11. Ensaio de Fluéncia

Segundo (SOBRINHO, 2004), um dos fatores criticos para se
determinar a integridade de componentes submetidos a servico em elevadas
temperaturas é o comportamento de Fluéncia. Fluéncia é o fenémeno de
deformacao acumulada com o tempo que um sélido apresenta, sob efeito constante
da tensdo e temperatura (BUENO, 2005). A Figura 17 apresenta o aspecto normal

de uma curva de fluéncia.

RUFTURA

[as]

1 — estdgio primario
2 — estagio secundério ou estaciondario
3 — estagio terciario

DEFORMACAO (%)

g, = alongamento 1nicial

g . = alongamento final

£. = taxa estacionaria de fluéncia ou
taxa minima de fluéncia

t, = tempo de ruptura

TEMPO ( horas) tr

Figura 17 — Curva tipica de fluéncia

Em geral, o fenémeno de fluéncia pode ser escrito por uma equacao:

£, = A‘a"e[_RQTfj [16]

onde A", n e Qs sdo constantes dependentes do material

2.11.1. Mecanismos de Fluéncia

Dependendo dos mecanismos de deformagdo que atuam durante o
processo de fluéncia tém-se diferentes valores dessas constantes. Os mecanismos
de deformacao por fluéncia variam de acordo com as faixas de temperatura e de

tensdo que sdo empregadas durante o ensaio.
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Por exemplo, quando n ~ 1 0 mecanismo de deformagcdo dominante é o
de transporte de atomos por difusdo. E um processo que ocorre em baixas tensdes e
altas temperaturas, tornando-se mais intenso a medida que decresce o tamanho de
grao do material. Os processos de difusdo podem ocorrer através da rede cristalina
(fluéncia Nabarro-Herring) ou pelos contornos de grao (fluéncia Coble) ou até
mesmo através dos nucleos das discordancias (fluéncia Harper-Dorn). Cada um
desses processos apresenta um determinado tipo de dependéncia com o tamanho
de grao do material.

Quando n ~ 3 o mecanismo dominante é o de deslizamento de
discordancias controlado por atrito viscoso na rede cristalina. E o processo principal
de deformacéo em altas temperaturas que ocorre no caso de fluéncia de ligas com
adicao de elementos em solugéo solida.

Quando n ~ 5 o mecanismo dominante é o de deslizamento de
discordancias controlado por escalagem . E o principal mecanismo de fluéncia de
metais puros e certos tipos de ligas com elementos de liga em solugdo sélida.
Quando n > 5 0os mecanismos podem ser bem complexos, indicando fenbmenos de
interacdo de discordancias com precipitados ou fases dispersas, formagdao de

emaranhados de discordancias ou subestruturas de discordancias.
2.11.2. Métodos de Parametrizacao

Varios métodos de parametrizagdo utilizando expressdes que relacionam
tensdo, temperatura e tempo de ruptura sdo apresentados para interpolacao e
extrapolacdo de dados de fluéncia. Estes métodos tém como base a linearidade dos
dados de isotensdo num plano determinado pelo tempo em escala logaritmica e pelo
inverso da temperatura absoluta. Os métodos baseados no aspecto dos dados de
isotensao no plano Log (t;) x 1/T sdo: Larson — Miller, Sherby — Dorn e Orr — Sherby
— Dorn. Os métodos baseados no aspecto dos dados de isotensao no plano Log ()
x T sdo: Manson — Haferd, Manson — Succop e White — LeMay (Bueno,2005). O

método utilizado no presente trabalho foi o de Larson — Miller.
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2.11.3. Método de Larson - Miller

Este método considera a convergéncia das retas de isotensdo em um ponto
do eixo das ordenadas, conforme ilustrado pela Figura 18, e tem como base o

parametro dado pela expresséao:
T(C+logt)=P [17]
Onde

T = Temperatura

C = Constante caracteristica do material
t, = Tempo de ruptura

P = PLM = Parametro de Larson - Miller

G2
63

od =03 >02 »61
cd

PIM=T.{(C+LogTr)

Pardmetro de Larson- Miller

LOG ( Tempo de Ruptura)

/ 1/T
- .20

Figura 18 - Disposicdo das linhas de isotensdo de Larson e Miller

O valor de C é obtido com alguns ensaios a uma mesma tensao e diferentes
temperaturas. Plotando estes resultados num grafico do logaritmo do tempo de
ruptura em horas versus o inverso da temperatura absoluta, pode - se tragar uma
reta que intercepta o eixo Y no valor de C. Para os AIF o valor de C é
aproximadamente 20 (DIETER, 1976).
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O uso do parametro de Larson Miller (PLM) no lugar de Log (t;) faz com que
as curvas de Log (o) e Log (t) que ficam separadas uma da outra, colapsem em uma

mesma curva de referéncia, como mostrado na Figura 19:

al, o2, a3

/

al
» I

2 -
o3 a2 =al o3

LOG (Tenszio)

LOG (Tensio)

LOG (Tempo de Ruptura) Parimetro de Larson e Miller

Figura 19 — Curvas Log (o) x Log (t;) colapsando em uma mesma curva de referéncia

A mesma metodologia preconizada por Larson — Miller foi utilizada no
tratamento dos dados dos ensaios de tracdo. Neste caso foi necesséario adotar um

critério de equivaléncia entre os ensaios de tragdo a quente e fluéncia proposto por

Bueno (2005).

2.11.4. Correlacao entre os Ensaios de Tracao a Quente e Fluéncia

Uma analogia entre um teste de tracdo a quente e fluéncia pode ser
estabelecida considerando que durante um ensaio de tragdo a temperatura e a taxa
de deformagado sdo arbitrariamente fixadas para obter a histéria da tensdo do
material, enquanto que durante um teste de fluéncia a temperatura e a tensdo séo
arbitrariamente fixadas para obter a historia da taxa de deformacao do material.

No ensaio de tragdo a capacidade de resisténcia mecanica € atenuada no
ponto de instabilidade de carga, com o comego do empescogamento (onset of
necking), e da mesma maneira, durante um ensaio de fluéncia a resisténcia
mecanica do material € mantida até o inicio do empescogamento, isto é, muito
préximo do tempo de ruptura da amostra.

Segundo Bueno (2005) a equivaléncia entre ambos 0s ensaios pode ser
estabelecida de acordo com os seguintes critérios:

a) A Taxa de Deformacao de um teste de tracao é equivalente a Taxa

Minima de Deformacao num teste de fluéncia.
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b) O Limite de Resisténcia a Tragdo em um teste de tracdo é
equivalente a Tensao Aplicada em um teste de fluéncia.

c) O Tempo de ocorréncia do Limite de Resisténcia a Tragao (inicio da
estriccdo) € equivalente ao tempo de ruptura em um teste de

fluéncia.
Estas regras foram estabelecidas para converter os resultados de tracdo em

dados de fluéncia, para serem plotados junto com os dados reais de fluéncia,

obtidos no mesmo material.
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CAPITULO 3

“O cérebro é o maior aparato com o

qual nos deparamos”.

Ambrose Bierce

“Quando se elimina o impossivel, o

que sobra, por improvavel que seja, deve ser verdade”.

Arthur Conan Doyle
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais Estudados

Os materiais utilizados no presente trabalho foram: ago inoxidavel ferritico
446 e liga tipo Kanthal (APM/liga kanthal). Esses materiais normalmente s&o
utilizados em fornos de altas temperaturas e tém grande aplicagdo em sistemas de
geracao de vapor em industrias quimicas e petroquimicas.

As amostras dos tubos utilizados neste trabalho apresentam as seguintes
caracteristicas: segmento de tubo A268/Tp 446: comprimento = 400 mm, Dey = 88,9
mm, parede = 4,5 mm. Segmento de tubo APM/liga Kanthal: comprimento = 400
mm, Dex = 88,9 mm, parede = 6,3 mm. A Figura 20 ilustra os materiais enviados

para testes.

Figura 20 — Componentes enviados para teste

A composicao quimica requerida para o agco A268/Tp 446 é apresentada
pela tabela 3.

Descricao geral:

Tubo sem costura fabricado em liga ferritica Fe — Cr contendo entre 23 a 27

% de cromo.
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Tabela 3 — Composi¢cao Quimica do ago A268/Tp 446

Composicao Quimica do aco A268/Tp 446

Elemento | Composicao (%)
Carbono 0,20
Manganés 1,50
Foésforo 0,04
Enxofre 0,03
Silicio 1,0
Niquel 0,75
Cromo 23a27
Nitrogénio 0,25

ASTM A268/Tp 446 Propriedades mecéanicas

A composi¢do quimica para o aco APM/liga Kanthal é apresentada pela
tabela 4 a seguir.

Descricdo geral:

Kanthal € uma liga ferritica de FeCrAl que pode ser usada em sistemas que

operam a altas temperaturas.

Tabela 4 — Composicao Quimica do aco APM/liga Kanthal

Composicao Quimica do aco APM

Elemento | Composicio (%)
Carbono 0,08
Silicio 0,7
Manganés 0,4
Cromo 235
Aluminio NAO INFORMADO
Ferro NAO INFORMADO

3.2. Caracterizacao Mecanica

3.2.1. Ensaio de Tracao a Quente

Para estes testes utilizou-se uma maquina universal de ensaios marca Time
Group, modelo WDW — 100 com capacidade de 10 toneladas, do Laboratério de
Ensaios da STM - Sistema de Testes de Materiais Ltda. Os ensaios foram
realizados seguindo recomendagdes da norma ASTM E — 21 (Annual Book of ASTM
Standard, 1990). Empregando-se corpos de prova usinados como cilindros com
roscas nas cabegas conforme ilustrados na Figura 21. Os corpos de prova para 0s
ensaios de tragdo a quente foram extraidos da posicao longitudinal dos tubos, tendo

dimensdes nominais de:
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* Tubo APM: Parte util com Lo = 14 mm, D, = 3,5 mm e cabecas com rosca
M 5x0,8.

» Tubo A268: Parte atil com Lo = 12 mm, D, = 3,0 mm e cabecas com rosca
M4 x0,7.

0|

Lo

Figura 21 - Forma dos corpos de prova utilizados nos ensaios de tragao e fluéncia

Os ensaios de tracdao a quente foram realizados utilizando um forno elétrico
de 2 KW de poténcia, com 3 zonas de aquecimento, construidas com resisténcia de
Kanthal A1, juntamente com controladores de temperatura do tipo Proporcional —
Integral — Diferencial (P — | — D) microprocessados. As medidas de temperatura
foram feitas por meio de termopares Cromel — Alumel (tipo K) para T < 700 °C e
termopar (tipo S) Pt — 10% Pt Rh para =700 °C.

Realizou-se uma série de 2 ensaios para cada tubo em seis temperaturas
diferentes (500, 600, 700, 800, 900 e 1000 °C). Em cada temperatura de ensaio
realizou-se um teste na velocidade recomendada pela norma ASTM — E 21 que € de
0,01 min™ (1% min™). Nas temperaturas de 600 e 700 °C realizaram-se mais 3 e 2
testes respectivamente além daqueles recomendados por norma. Foram executados
11 testes de tracao a quente para o material A268/Tp 446 e 11 testes para o material
APM/liga Kanthal. A Figura 22 mostra o equipamento utilizado nos ensaios de tracao

a quente.
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Figura 22 - Equipamento utilizado nos ensaios de tracdo a quente: Maquina Universal de Ensaios
Time Group Inc, modelo WDW-100, com capacidade de 10 toneladas.

3.2.2. Analise de dados de Tracao a Quente

A Figura 23 mostra esquematicamente uma curva de tensdo versus
deformacdo como determinada no ensaio de tracao a quente. Através dessa curva
algumas grandezas importantes podem ser determinadas. Dentre elas pode — se
citar o limite de resisténcia a tracdo (LRT), o limite convencional de escoamento

(00,2), ductilidade e tenacidade.
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Figura 23 — Curva tensao versus deformagao determinada no ensaio de tragdo a quente

O valor limite de resisténcia a tracao pode ser determinado no ponto maximo
da curva (ponto 1). Este corresponde a tensdo maxima que pode ser sustentada por
uma estrutura que se encontra sob tracao.

O ponto de escoamento pode ser definido como sendo o ponto onde ocorre
o afastamento inicial da linearidade na curva tensao versus deformagédo. Em tais
casos, a posicao deste ponto pode nao ser determinada com precisdo. Como
consequléncia, foi estabelecida uma convencao onde uma linha reta é construida
paralelamente a porcao elastica da curva tensao versus deformacao, a partir de uma
pré — deformacao especifica, geralmente de 0,002. A tensdao que corresponde a
intersecao desta linha com a curva tenséo versus deformagédo, a medida que esta
Ultima se inclina em direcao a regido plastica, € definida como sendo a tensao limite
de escoamento 0p». A Figura 24 mostra o método adotado para a determinacao da

tensao limite de escoamento.
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A
Z

o = e Limite convencional de escoamenta a n%

E [
T Juanrsnstienusimnnee N -4 Limite de elasticidade
& .1...““.....,....... Limite de proporcionalidade

/ E=0,002

Y »E

Figura 24 - Curva tensédo x deformagao ampliada na parte inicial para determinag¢éo da tensao de

escoamento.

Outra propriedade mecanica importante é a ductilidade. Ela representa uma
medida do grau de deformacéo plastica que foi suportado até a fratura. Esse valor é
determinado pela abcissa da curva tensao versus deformacao.

A tenacidade é um termo mecanico que é usado em varios contextos;
livremente falando, ela representa uma medida da habilidade de um material em
absorver energia até sua ruptura. Em um teste de tracdo a tenacidade pode ser
determinada como a &rea sob a curva tensdo versus deformagdo. A Figura 25
mostra uma ilustracdo de como se determinar a tenacidade (Ur).

=

"H
Figura 25 - Representacdo esquematica mostrando como se determinar a tenacidade.
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3.3. Ensaio de Fluéncia

O estudo do comportamento de fluéncia de materiais que operam sob
carregamento constante em altas temperaturas é de grande importancia na
avaliacdo da vida de equipamentos industriais, tendo em vista o grande
envolvimento operacional e consequentemente financeiro que geralmente sao
necessarios para a substituicdo de componentes que operam nessas condi¢oes.
Com isso, torna-se de grande interesse a determinacdo do momento mais adequado
para tais substituicdes, com a utilizagdo maxima da vida destes equipamentos em
condi¢oes de seguranca.

Os ensaios de fluéncia foram realizados em corpos de prova cilindricos
tirados no sentido longitudinal dos tubos na modalidade carga constante em
equipamentos marca STM, modelo MF-1000, seguindo recomendacdes da norma
ASTM E - 139 (Annual Book of ASTM Standard, 1990). Estes equipamentos foram
construidos a partir de desenvolvimento de protétipos existentes no Departamento
de Engenharia de Materias — DEMa da Universidade Federal de Sao Carlos -
UFSCar. Os equipamentos utilizados sdo dotados de indicadores que permitem o
continuo acompanhamento da temperatura durante o ensaio.

Realizou-se 16 ensaios, sendo 8 para cada uma das 2 amostras. Os ensaios
de fluéncia foram executados em diferentes niveis de temperatura e tenséo
apresentando tempos de ruptura entre 10 e 1700 horas.

As formas e dimensdes dos corpos de prova utilizados nos ensaios de
fluéncia foram iguais aos utilizados nos ensaios de tracdo. Em cada corpo de prova
foram feitas marcas com puncdo nas extremidades da parte util para definir o
comprimento Ly, antes dos ensaios. Ap6s a conclusdo de cada ensaio, as partes
fraturadas dos corpos de prova foram unidas para se medir o comprimento final L; e
o diametro final di na regido de fratura, com a finalidade de se determinar o
alongamento percentual final.

As medidas de temperatura foram feitas por meio de termopares Cromel —
Alumel (tipo K) para T < 700 °C e termopar (tipo S) Pt — 10% Pt Rh para =700 °C. A
Figura 26 mostra o equipamento utilizado no ensaio.
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Figura 26 - Vista de uma fileira com 10 maquinas de ensaio de fluéncia a carga constante, modelo
STM - MF 1000, utilizadas nos testes de isotensao (a 40,5 MPa) com diferentes temperaturas.

3.4. Microscopia Otica

Durante a fase de producéo ou analise de materiais, quase sempre se torna
necessario analisar a sua microestrutura. Esta analise microestrutural é muito
importante, pois permite: entender as correlagbes microestrutura — defeitos —
propriedades e ainda predizer as propriedades do material quando estas correlacdes
sdo estabelecidas. A caracterizacdo da microestrutura destes acos em Microscopia
Otica (MO) foi obtida a partir de microscépio 6tico modelo BX — 41 M marca Olympus
da STM com camera digital Evolution LC e Software para andlise de imagens

SIS.Ruler, como mostra a Figura 27.
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Figura 27 — Equipamento utilizado para observagdo em microscopia ética

As amostras foram preparadas utilizando-se a técnica convencional
(lixamento + polimento). No lixamento foi utilizada uma seqiéncia de lixa de 180,
240, 320, 400 e 600 mesh. No polimento mecanico utilizou-se pasta de diamante de
0,3 um e 1um. A Figura 28 mostra os equipamentos para preparo metalogréfico:

lixadeira, politriz, cortadora de amostras e embutidora de amostras em baquelite.

a) b)

Figura 28 - a) Equipamentos para preparo metalogréfico: lixadeira / politriz e cortadora de amostras;
b) embutidora de amostras em baquelite.

Foi utilizado um ataque quimico com agua régia (HCI + HNOg3). A técnica de
imersao foi utilizada para execugao do ataque. Cinco amostras de ago A268/Tp 446
e seis de aco APM/liga kanthal foram preparadas. A Figura 29 apresenta vista
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superior da amostra apods ruptura por tracdo a quente embutida para andlise
metalografica.

Figura 29 - Vista superior amostra A268/Tp 446 apds ruptura por fluéncia embutida para analise
metalografica

As andlises metalograficas foram realizadas em trés regides dos corpos de
prova: a) préximo a regido de ruptura, b) na regiao de deformagao uniforme e c) na
cabegca do corpo de prova como ilustra a Figura 30.

E importante salientar que no ponto a) temos influéncia da temperatura +
tensdo, b) temperatura + tensao e c) temperatura. As metalografias foram realizadas
em aumentos de 20, 100 e 200 vezes respectivamente.

Figura 30 — Locais de observagdo metalografica: a) préximo a regiao de ruptura, b) na regiao de
deformagao uniforme e c) na cabega do corpo de prova.

3.5 Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

Com a finalidade de caracterizacdo das fases presentes nas amostras,
foram feitas analises no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) marca JEOL,
modelo JSM LV — 6360 LV — 300 vezes, do centro de Microscopia Eletronica da
Universidade Federal do Parana — UFPR. A Figura 31 apresenta o equipamento
utilizado.

57




58

Figura 31 - Microscépio eletrénico de varredura marca JEOL, modelo JSM LV — 6360 — 300X.

As fases foram caracterizadas utilizando-se Espectroscopia por Dispersao
de Energia (EDS), marca THERMO NORAN. Todas as amostras foram metalizadas
utilizando-se um Metalizador marca BALZERS, modelo SCD — 030 — FL 9496. A
Figura 32 apresenta o metalizador utilizado no presente trabalho.

Figura 32 - Metalizador marca Balzers, modelo SCD — 030 — FL 9496 do Centro de Microscopia
eletrénica de Varredura da UFPR.
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CAPITULO 4

Deus disse: “"Faca-se a luz.” E a luz
foi feita.

Géneses, 1,3.

“O que nao se compreende nao se

possui’.

Goethe
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4. DISCUSSAO DE RESULTADOS

4.1. Ensaio de Tracao a Quente

As propriedades de tragdo dos materiais metélicos ensaiados em altas
temperaturas sdo, em geral afetadas pela taxa de deformacdo. Assim, torna-se
importante o controle da especificagdo das taxas empregadas durante os testes. A
norma ASTM E — 21 (1998) especifica que no inicio do ensaio e durante o
escoamento, a taxa de deformacdo seja de 0,005 + 0,002 min™', e que apés o
escoamento seja aumentada para 0,05 + 0,01 min™. No entanto, dependendo da
sensibilidade que a resisténcia do material apresente com a temperatura e a taxa de
deformacédo, o simples cumprimento dessas recomendacdes pode levar a uma
avaliacdo bastante limitada do desempenho do material. Neste item procura-se
chegar a um conhecimento mais detalhado da variagdo dos principais parametros de
resisténcia e ductilidade que o aco A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal apresentam em
altas temperaturas, levando-se em conta especialmente o aspecto de sua
sensibilidade com taxa de deformagao na temperatura na faixa de 500 °C e 1000 °C.
Estes agos apresentam maior utilizagdo em sistemas que operam na faixa de 600 °C
a 800 °C.

Ao se realizar ensaios de tracdo a quente em materiais sélidos, utilizando
maquinas que imprimem velocidade constante ao corpo de prova, diferentes
comportamentos podem ser notados. O primeiro é o fendmeno de encruamento
(strain hardening) que corresponde ao endurecimento (aumento da resisténcia)
ocasionado pela prépria deformacéo introduzida ao corpo de prova. O segundo é o
fendbmeno de sensibilidade da tensdo com a taxa de deformagado que representa o
aumento da resisténcia a medida que se deforma o material com velocidades cada
vez maiores (fenbmeno da sensibilidade).

A Figura 33 mostra a curva de tensdo nominal versus deformagdo nominal
da amostra A268/Tp 446 ensaiada a 600 °C com velocidade de 0,01 mm/min que

corresponde a uma taxa de deformagdo nominal de 1,282 x 10 ° s. A taxa de

deformagdo nominal (de/dt) foi determinada pela expressao (deldt) = VT /Lo ,
onde V, é a velocidade de tragéo e L, o comprimento inicial da parte util do corpo de

prova.
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A268 /Tp 446 6000C VT =0.01 mm/min

100

et

g
R — LRT = —
o 90,8 MPa \\
< \ \
2 40 A, = 109 % \
1T, r= °
= \ \
20 Ur=
74,5 MPa
0 | |
0 20 40 60 80 100 120
DEFORMAGCAO (%)

Figura 33 - Curva tensdao nominal x deformagao nominal da amostra A268/Tp 446 ensaiada a 600 °C,

com V1= 0,01 mm/min.

Através da Figura 33 pode-se verificar que o Limite de Resisténcia a Tragao

(LRT) é de aproximadamente 90,8 MPa ficando o alongamento final na ruptura igual

a 109%. O valor de LRT foi determinado no ponto maximo da curva tensao versus
deformagéo conforme discutido no capitulo de Materiais e Métodos.

A Figura 34 ilustra a parte inicial ampliada para a determinacédo da tensao

limite de escoamento (cy2). O valor encontrado foi de aproximadamente 73,5 MPa.

A268 / Tp 446 6000C VT = 0.01 mm/min
90 :
ww’-

80 !

70 ’//
60 /
50 /
p /
/ i

30 Oo,2 =
20 / 73,5 MPa
10 +—A

N4 \
0 1 ) 2 3
DEFORMAGCAO (%)

TENSAO (MPa)

Figura 34 - Curva tensdo nominal x deformagao nominal da amostra A268/Tp 446 ensaiada a 600 °C,

com V¢ = 0,01 mm/min.
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De forma analoga, foram realizadas analises para os corpos de prova
ensaiados a 600 °C nas velocidades de 0,12, 5 e 20 mm/min. A Figura 35 mostra as

curvas de tensdo nominal versus deformagcdao nominal das amostras ensaiadas nas

velocidades de a) 0,12, b) 5 e ¢) 20 mm/min.

A268 / Tp 446  600°C VT = 0.12 mm/min
a)

140

120 +—f \\

100 - ( LRT =
S 132,5 MPa
g 80
o \
b
n % A, =70 %
=
M 40 |

2 Ur=
75,4 MPa
0 T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70
DEFORMACAO (%)

Figura 35 a) - Curva tensdo nominal x deformagao nominal da amostra A268/Tp 446 ensaiada a 600

°C, com V1 = 0,12 e 5 mm/min.

b A268 / Tp 446 600°C VT = 5 mm/min
200
150 +
© LRT =
= 191,9 MPa
o 100 ‘
<L
2 A, =62 % \
= |
= 50
UT =
98,8 MPa
O T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70
DEFORMAGAO (%)

Figura 35 b) - Curva tensdo nominal x deformagao nominal da amostra A268 / Tp 446 ensaiada a 600

9C, com V1 =5 mm/min.
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c) A268 /Tp 446 6000C VT =20 mm/min

250
200

g

= 190 LRT =

(o) 233,1 MPa
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|—

(64
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Ut = 83,4 MPa

Ar=414%

0 9 18 27 36 45
DEFORMACAO (%)

Figura 35 c) - Curva tensao nominal x deformagao nominal da amostra A268 / Tp 446 ensaiada a 600

2C, com V1 = 20 mm/min.

A Tabela 5 apresenta os resultados, determinados segundo a
norma ASTM E-21 (1998), dos ensaios de tracdo a quente realizados em

temperatura de 600 °C para a amostra A 268/Tp 446.

Tabela 5 - Dados relativos ao ensaio de tragao a quente amostra A 268/Tp 446.

Material A268 / Tp 446 / 600 °C

Vy LRT (MPa) 0o2(MPa) | A,em 4D (%) Ut (MPa)
0,01 mm/min 90,8 73,5 109 74,5
0,12 mm/min 132,5 109,0 70 75,4
5 mm/min 191,9 142,0 62 98,8
20 mm/min 233,1 1471 41,4 83,4

onde D representa x, y, z e t e Ut a Tenacidade.

Pode-se verificar nesta tabela que as amostras apresentaram significativo
aumento nos valores LRT e no limite convencional de escoamento (0p2) com a
velocidade. Esse aumento esta relacionado com o fendmeno de sensibilidade da
tensdo com a taxa de deformagéo. Todas as amostras apresentaram ruptura do tipo
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cinzel, tornando-se indefinida a determinacao do parametro de reducdo de area
(R.A.).

A Figura 36 apresenta as curvas de tensao nominal versus deformacéao
nominal da amostra A268/Tp 446 ensaiada a 600 °C com as velocidades de 0,01,
0,12, 5 e 20 mm/min.

Material: A268 / Tp 446 — 600°C

240 I

/\\ e (0.0 1mMMYmin, 600°C |
— (.12 mmvmin, 6002C
200 \ 5 mmvmin, 600°C |4
\ 20 mmYmin, 600°C
N \
160 \\
120 I‘ \\

TENSAO (MPa)

P

40 4 \
| \

0 20 40 60 80 100 120
DEFORMAGCAO (%)

Figura 36 — Curva reunindo os resultados dos ensaios de tragdo a quente na temperatura de 600 °C
da amostra A268/Tp 446, com V1= 0,01, 0,12, 5 e 20 mm/min.

Comparando as quatro curvas na Figura 36 é possivel verificar que uma
variacdo na velocidade de tracdo (taxa de deformacdo) com que o material foi
solicitado durante o ensaio acarretou modificacdo no nivel de resisténcia do material
alterando a curva tensdo nominal versus deformagao nominal. O material apresentou
sensibilidade com a taxa de deformacao, exibindo niveis mais altos de resisténcia
com o0 aumento na velocidade de tragao.

Os ensaios foram realizados em diferentes velocidades para que se pudesse
fazer uma variagao dimensional do corpo de prova e com o intuito de uma correlagao
dos dados de tracdo a quente e fluéncia (SOBRINHO, 2004).

De acordo com a Tabela 5 é possivel verificar que quanto maior a

velocidade de tragdo menor a variagao dimensional do corpo de prova.
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A Tabela 6 apresenta os resultados, determinados segundo a norma ASTM

E — 21 (1998), dos ensaios de tracao a quente realizados em temperatura de 600 °C

em diferentes velocidades para o material APM/ liga tipo Kanthal.

Tabela 6 - Dados relativos ao ensaio de tragao a quente amostra APM.

Material APM / 600 ¢C

Vi LRT (MPa) 0o2(MPa) | A, em 4D (%) U (MPa)
0,01 mm/min 108,5 103,7 123 59,6
0,14 mm/min 164,9 160,9 118 82,8
5 mm/min 282,2 271,1 84 90,6
20 mm/min 333,8 293,6 54 139,7

Comparando as Tabelas 5 e 6 pode-se verificar que o tubo APM apresentou

uma melhor resisténcia mecanica. Isso pode ser verificado pelo limite de

escoamento 0 ».
A Figura 37 mostra a curva de tensdo nominal versus deformagdo nominal
da amostra APM ensaiada com as velocidades de 0,01, 0,14, 5 e 20 mm/min a

temperatura de 600 °C.

Material: APM—600°C

350 i
e 0.01 mn¥min, 600°C

e ().14 mm/min, 600°C

300 X 5 mnvmin, 6002C
\ = 20 mm/min, 600°C
250 \
= 200
o
=
Q 150 ™~
7]
4
i
o \ \
50
0+ 1
0 50 100 150

DEFORMACAO (%)

Figura 37 - Curvas de tensdo nominal versus deformacdo nominal amostra APM/liga Kanthal
ensaiada com velocidades 0,01, 0,14 e 5 mm/min a temperatura de 600 °C.
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As Figuras 38 e 39 apresentam uma comparagao entre os materiais
A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal. Os ensaios foram realizados na velocidade de
norma (012 mm/min para o material A268/Tp 446 e 0,17mm/min para o material

APM/liga kanthal) e em vérios niveis de temperatura.

Comparacao entre os acos A268 e APM
VT = 0,12 mm/min

N

LOG (TENSAO DE
ESCOAMENTO / MPa)

-

400 500 600 700 800 900 1000 1100
TEMPERATURA (2C)

Figura 38 — Grafico Log (0g ) versus temperatura para os acos A268/Tp 446 e APM na velocidade de

norma.

Comparacao entre os acos A268 e APM

s VT = 0,17 mm/min
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Figura 39 - Gréfico Log (LRT) versus temperatura para os agos A268/Tp 446 e APM na velocidade de

norma.
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Pode-se observar através das Figuras 38 e 39 que o material APM apresenta
um comportamento superior ao material A268/Tp 446 em termos de LRT. O conjunto
de curvas obtidas para cada material (Figuras 36, 37, 38 e 39) fornece uma

aproximacao ao problema do ponto de vista de ensaio de tragdo a quente.

4.2. Resultados Ensaios de Fluéncia

Um resumo dos dados obtidos nos ensaios de fluéncia é ilustrado pela
Tabela 7 para o material A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal, respectivamente. No
presente estudo, foram explorados 10 niveis de temperatura (550 °C, 600 °C, 625
eC, 650 °C, 700 °C, 750 °C, 800°C, 900 °C e 1000 °C). A quantidade de ensaios de
fluéncia realizada foi de 14 para o aco APM/liga Kanthal e 13 agco A268/Tp 446. Os

tempos de rupturas estdo na faixa de 10 e 1700 horas, aproximadamente.

Tabela 7 — Dados relativos ao ensaio de fluéncia amostra A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal.

ENSAIO DE FLUENCIA N°. T T 147 t rupt PLM LOG(O) LOG 1T
CP N". (°c) (K) {MPa) ih) c=20 t rupt (K"

47439 APM/ 1D 550 823 125 202.83 18353 2.097 2.307 0.001215
27439 APM/OT 550 823 100 359.16 18563 2.000 2.555 0.001215
48134 APM 18 625 893 100 4.36 18534 2.000 0.639 0.001114
28147 APM /D4 500 873 B0 37.07 18830 1.903 1.569 0.001145
54748 APMJDO 500 873 80 59.60 19010 1.778 1.775 0.001145
37141 APMID5 600 873 40 1682.81 20276 1.602 3.226 0.001145
50749 APM /DS 850 323 40 117.64 20371 1.602 2.071 0.001083
51/34 APMJ20 750 1023 40 4.85 21173 1.602 0.697 0.000978
47142 APM D8 700 873 30 86.27 21344 1.477 1.936 0.001028
47034 APM /17 BOD 1073 30 7.32 22388 1.477 0.865 0.000932
38541 APM /10 750 1023 20 550.03 23263 1.301 2 740 0.000978
42138 APM 14 1000 1273 20 0.24 24671 1.201 -0.620 0.000786
51742 APM/ 13 900 1173 10 31363 26388 1.000 7495 0.000853
40735 APM/ 15 1000 1273 10 15.06 26960 1.000 1178 0.000786
50/34  A288/18 550 823 125 133.95 18210 2.007 2127 0.001215
40/47  A28B /DT 550 823 100 G544 .64 18712 2.000 2736 0.001215
46739 ADBS/ 12 525 893 100 1.45 18105 2.000 0.161 0.001114
36741 ADB2 04 500 873 80 14.44 18472 1.903 1.160 0.001145
63/48 A268/00 600 873 60 54.09 18973 1.778 1.733 0.001145
47143 A262 08 850 323 40 75.35 20208 1.602 1.694 0.001083
52/34  ADB2 17 750 1023 40 1.15 20522 1.602 0.061 0.000978
21/34  A28B/0D8 700 873 30 37.19 20938 1.477 1.570 0.001028
487134  ADB3/ 14 BOD 1073 30 0.49 21128 1.477 -0.310 0.000932
BD/42  ADB2/ 10 750 1023 2 24 19 21875 1.301 1.384 0.000978
30746 ADGS /18 900 1173 2 0.33 22845 1.301 0481 0.000853
£3/34  AZBR /10 850 1123 10 6377 24487 1.000 1.805 0.0002390
42138 A268/12 1000 1273 10 0.37 24910 1.000 -0.432 0.000786

PLM = Parametro de Larson - Miller

O valor da constante caracteristica do material (C) para os materiais foi
adotado como 20, que representa uma média para o comportamento dos agos
ferriticos baixa liga em geral (DIETER, 1976).
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As Figuras 40 e 41 mostram as curvas parameétricas de Larson — Miller (L—M),
reunindo os dados de ruptura por fluéncia para os materiais A268/Tp 446 e APM/liga
Kanthal, na faixa de 550 °C a 800 °C. Essa faixa de temperatura foi escolhida pelas

condicdes de trabalho nos quais os agos serdao submetidos.

sa Curva de Larson-Miller - A268 / Tp 446

24
20
]
o
= 15
g
w12
=
E os
g y=9.208E-09x - 5. 494E-04x + 8 966E+00
o o4 R?=19.758E-01
0.0

16000 18000 20000 22000 24000 26000 28000

PARAMETRO L-M, adotando C=20

Figura 40 - Curva paramétrica de Larson - Miller, reunindo os dados de ruptura por fluéncia para o
material A268/Tp 446, na faixa de 550 °C a 800 °C.

Curva de Larson-Miller - AP M

LOG (TENSAO, MPa)

y=7.323E-09x- 4 451E-04x + 7 699E+00
R*=9593E-01

16000 18000 20000 22000 24000 26000 28000
PARAMETRO L-M, adotando C=20

Figura 41 - Curva paramétrica de Larson - Miller, reunindo os dados de ruptura por fluéncia para o

material APM/liga Kanthal, na faixa de 550 °C a 800 °C.
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O aco A268 Tp/446 apresentou previsdo de queda de resisténcia a fluéncia
com o tempo de ruptura na faixa de 500 °C a 700 °C a partir da anélise de L-M, mas
de acordo com o padrao normal esperado, ou seja, com tendéncia de nivelamento
do Log (Tensao) para baixos valores de Log (Tempo de Ruptura). Nota — se que a
metodologia teve dificuldade de prever o resultado do ensaio a 500 °C e o resultado
a 600 °C no nivel mais baixo de tensao.

As curvas paramétricas de Larson — Miller para cada material (Figuras 40 e
41) fornece uma aproximagado ao problema de previsdo de vida desses agos do
ponto de vista de ruptura por fluéncia.

Embora os numeros de ensaios de fluéncia ainda sejam muito limitados, €
possivel ter uma idéia dos valores mais provaveis de C para os agcos A268/Tp 446 e
APM/liga Kanthal. As Figuras 42 e 43 mostram as curvas de isotensdo para a
determinacdo da constante C pelo método de L-M para o aco A268/Tp 446 e
APM/liga Kanthal.

Constante C Larson-Miller / A268/Tpd46
4.0

..
3.0 4
z il j =
§“ 20 'rf i 17175
E 1’ _7 f if 13.202
2 10 T 7 17 A e L
[ o
W ag f - /J f s Media = 1.8
o FEVAREITE T lor de C = 19
o valor de L =
=y - ( préximo de 20)
100 MFPa

y = 14921x - 13.202
-20 4 | |

00007 00002 00002 0.0010 00011 0.0012 0.0013

UT (KY)

Figura 42 - curvas de isotenséo para a determinagao da constante C pelo método de L-M para o ago
A268/Tp 446.
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Constante C Larson-Miller / APM
40

/' /f .ff LM 1*L2q3"-
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7 valorde C =15
10 ( bem abaixo de 20)
y = 18878x - 20.252

LOG (TEMPO RUPTURA, h)
-
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Figura 43 - curvas de isotensao para a determinagao da constante C pelo método de L-M para o ago
APM/liga Kanthal.

De acordo com os resultados experimentais o ago A268/Tp 446
apresenta um valor de C da ordem de 20, enquanto o ago APM/liga Kanthal
apresenta um valor de C da ordem de 15. No entanto, fica dificil afirmar isso
categoricamente, pois as linhas de isotensao no espaco Log (t;) x 1/T foram obtidas
em 2 ou 3 pontos em cada caso. O ideal seria a realizagdo de mais ensaios, da
ordem de 30, para se obter a variacdo dos valores de Log (t;) x 1/T ao longo das
varias linhas de isotensdo (pelo menos 5), além de outros ensaios intermediarios
entre essas linhas. Nota — se que o valor de C cai bastante na faixa 500 °C — 800 °C
(altas tensées). E importante salientar, que os melhores resultados foram obtidos
com C = 25 para o ago A268/Tp 446 e C = 20 para 0 ago APM/liga Kanthal.

As curvas 44 e 45 mostram as previsdes de comportamento do ago
A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal baseadas nas melhores parametrizagbes de
Larson-Miller apresentadas anteriormente, ou seja, considerando - se os dados
combinados de tracdo a quente e fluéncia, e valores de C = 20 e C = 25,
respectivamente. A medida que a temperatura aumenta destaca-se a superioridade
do material APM/liga Kanthal em relacdo ao A268/Tp 446 (vide Figura 44). De
acordo com a Figura 45, em todas as duracdes de vida destaca-se a superioridade

do aco APM com o aumento de temperatura.
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Figura 44 — Variagao da resisténcia mecanica com o tempo de ruptura em diferentes niveis de

temperatura para o ago A268/Tp 446 e aco APM/liga Kanthal.
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Figura 45 — Variagao da resisténcia mecanica com a temperatura em diferentes niveis de vida para o
aco A268/Tp 446 e ago APM/liga Kanthal.
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4.3. Correlacao de Dados de Fluéncia e de Tracao a Quente, Norton e Monkman
- Grant

Ap6s a analise separada de cada um desses conjuntos de dados,
segundo suas préprias metodologias, procurou-se estabelecer uma correlagdo entre
0s resultados nas duas modalidades de ensaio segundo BUENO, 2005,

considerando-se os fenbmenos de encruamento (o = K&"), sensibilidade com a taxa

de deformacéo (o =ke™), parametros de fluéncia derivados das relagcées de Norton

(&, =Ac") e Monkman — Grant (ésxt,”’:CMG ). Os resultados mostram notavel

compatibilidade, indicando uma consistente transicdo do comportamento da regiao
da lei de poténcia (tracdo a quente) para a lei exponencial (fluéncia). As Tabelas 8 e
9 apresentam dados relativos aos ensaios de fluéncia com extensometria e tracao

aquente para os agos A268/Tp 446 e agco APM/liga Kanthal.

Tabela 8 — Dados de fluéncia com extensometria e tragcdo a quente para o material A268/Tp 446

Aco AZEEMp 446 Segundos  Horas
T t VT Lo £ LRT LOG LOG LOG LOG | LOG
{°cy (s} {mmimin} | {mm} is”) [MPa) t £ t é g
S0D 470 885 0.12 12.5 D.00018 3428 2881237 -3.79558 -0.87507 -0.23858 2.535
&00 13420,000 0.01 13 1,28E-06 B0.2 4. 127753 =4 20209 0.5T145 =1.3367% 1.853
80D DED.695 .12 12 o.000167 | 1325 | 20787s | -377ets | -pe7s12 | 022185 | 2422
80D 28005 5 12 pooesad | 191s | 1a3i2s3 | 21se3s | -2izs02 | 1a3s7es | 2283
anh 4.875 20 12.3 0.0271 2331 0.88e7E2 -1.587032 -2.88852 1.889278 | 2.383
To0 740 835 012 121 0.DDD1B5 57.1 2.BBRE15 =3. 78178 =0.28840 022545 1.757
700 4,085 20 12 0.027778 | 1318 | oeosess | .iEses | -2osoas 2 2,119
500 3012005 .61 13 128606 | 145 | aecaves | 4s0o00 | oosscas | 1233872 | 198
50D 58585 0.12 141 0000142 30 2817582 -3.84818 -0.73874 029188 1477
500 3,865 20 12.1 0027548 TH.2 0.5580734 -1.65e01 -2 W7 028 1.904388 1.870
80D 458,905 D12 156 | ooooize | 117 | zesteos | 3eses | -nepdsn | 0333 | 1,068
1000 245,505 0.12 125 | 000018 & 2300026 | 379885 | -1.18538 | 023088 | 0.914
s A285118 520 122 13208 | onooazs | 2izesea | 2easss | 2eer
fluencia 20138 AZBEM3 az5 100 145 D.25357 1 0181358 -0.5858 | 2.000
com 5234 £288117 750 40 115 | o.2e4g2s | oososes | -0eataz | 1602
extenso- | asma A28514 500 20 040 | o7o7zas | paoss | posssn | 1477
metria B34 ADARI1E 580 18 g377 | onosras | 1adsee | 22en0s | 1000
Boia8 ATARI1S ana 20 nas | naseess | nesien | novmar | 1am
Ensaio de Tracio a Quente
Ensaio de Fluéncia
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Tabela 9 — Dados de fluéncia com extensometria e tragao a quente para o material APM/liga Kanthal.

Aco APM Segundos  Horas

T t vT Lo £ LRT LOG LOG LOG LOG | LOG

i°c) (=) [mmimin) | (mm} =" {MPa) t £ t E g
500 BE4 BRE 0,18 1B.5 0000182 Tod 7 2 B2ZE18 =3 7R005 =0.73328 <0, 23375 2,508
600 BE16.995 oM 14 1.168E-05 1085 3962111 | 492438 | 0435808 | 128798 | 2.035
600 544 pE5 0.14 14 0000187 1540 2800556 | 377815 | -D.74875 | 0.22185 | 2.7
600 22 505 & 13 0.00841 2622 1354042 | 21832 | -220220 | 1383175 | 2441
600 £ pns 20 12.5 0.024801 2338 0.752433 | -1.00748 | -280387 | 1048547 | 2823
700 259 BRE 0.18 18.3 0000184 a8.1 2477114 =-3.7TEE33 -1.0781% -0. 22803 1.835
700 30.985 2 18 0001852 1259 1602008 =2 723 =1 B543% D.823%0% | 2,100
800 6540 995 oM 16 1.04E-05 28.07 3.816241 | 493227 | 0.258928 | -142607 | 1.448
800 727.605 0.14 13.5 0.000173 50.1 2565053 | 378236 | -DF6S25 | 020805 | 1.700
800 10,495 g 14 0.005052 85.8 1020862 | 220831 | 253832 | 1330003 | 1.0e7
800 2515 20 165 002002 1145 041405 | -1.09481 | -2o7481 | 1881887 | 2044
900 399 605 0.18 18 0000987 2007 2802055 =3. 77815 =0.25425 0. 22185 1.473
1':":'[] 533 B0E 0.18 1E.5 0000182 17.1 273239 =3 78005 =0.83331 -0.F33T5 1.233
47750 APWITE E50 125 20283 | 0000778 | 220732 | 240895 | 2097

fluencia | apzs APKIE 824 100 | 438 | oordes | oesosse | 990878 | 2000 |
com E1/34 AP0 75D 40 4.96 0047603 | 0887228 | -1.32237 | 1.602
extenso- 47734 APWIT 00 20 715 0035572 | 0854308 | -1.4438 | 1477
metia | ENSAIO | CP T(°C) ao(MPa) | trfh) | é(h') | LOG | LOG |LOG
TRACAD A QUENTE
FLUENCIA

As Figuras 46 e 47 apresentam os valores da taxa minima de fluéncia em
funcéo dos tempos de ruptura em escala logaritmica para os ensaios realizados em
varias tensdes e temperaturas para os materiais A268/Tp 446 e APM/liga kanthal.
Pode-se verificar que todos os dados apresentaram uma boa e Unica correlacao
linear podendo ser representados por uma unica reta. Esta caracteristica indica a

validade da expressao proposta por Monkman e Grant dada por:

Log £= LogK — m'Logtr [19]

qgue expressa a linearidade dos valores da taxa minima de deformagao em fungéo
do tempo de ruptura num plano em escala logaritmica. Para os dados obtidos no

presente trabalho os valores das constantes m’ e K sdo 0,9181 e 0,1576 para o

material A268/Tp 446 e 0,9189 e 0,12897 para o material APM (sendo &, emh™ et

em h).

€

¢ Representa a taxa minima de deformagio
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Figura 46 - Grafico Log (taxa) versus Log (tempo de LRT) para o material A268/Tp 446.
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Figura 47- Grafico Log (taxa) versus Log (tempo de LRT) para o material APM/liga kanthal.

A relagdo de Monkman — Grant € valida quando o deslizamento dos contornos
de gréos nao tem uma contribui¢do significativa na deformacao total sendo a taxa de
deformagéao controlada pela matriz. Segundo a literatura, o parametro K depende da
precipitacdo que ocorre principalmente em contornos de grao e estéd relacionado
com a variagdo de ductilidade devido a este fenbmeno (CONTIN JR, 1986). Com
base nesta informacao, poderia atribuir o ajuste dos dados das Figuras 46 e 47 em

75




76

uma Unica curva como consequéncia da predominancia da precipita¢do verificada na

analise metalografica. O valor do expoente de m da relacdo de Monkman — Grant

(é'sxt:"ZCMG) apresentou valor muito préximo de 1, indicando possibilidade de

simplificacado de andlise dos resultados e visando sua extrapolagéo.

As Figuras 48 e 49 apresentam os valores da taxa minima de deformagcdo em
funcdo da tensao aplicada em escala logaritmica para os materiais A268/Tp 446 e
APM/liga Kanthal, na temperatura de 800 °C, respectivamente. Verifica-se por estas

curvas que os dados apresentaram boa correlacéo linear neste plano podendo ser

representados pela Lei Potencial de Fluéncia, ou lei de Norton (&, =A4c"). O
material A268/Tp 446 apresentou um valor de n ~ 5, indicando que 0 mecanismo
dominante € o deslizamento de discordancias controlado por escalagem. Este é o
principal mecanismo de fluéncia de metais puros e certos tipos de ligas com
elementos de liga em solug&o solida.

O mapa de mecanismo para o material APM/liga Kanthal apresentou (n > 5),
indicando mecanismos mais complexos tais como: interagdo de discordancias com
precipitados ou fases dispersa, formagdo de emaranhados de discordancias ou

subestruturas de discordancias.

Grafico Norton, T=800°C
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Figura 48 — Diagrama de Norton para ensaios de fluéncia e tragéo a quente do material A268/Tp 446,
T =800 °C.
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Grafico Norton, T=800°C
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Figura 49 - Diagrama de Norton para ensaios de fluéncia e tracdo a quente do material APM/liga
Kanthal, T = 800 °C.

4.4. Resultados de Analise Metalografica

A andlise microestrutural foi feita via microscopia 6tica (MO) em uma regiao
da amostra na parte util do corpo de prova depois de ensaiado por fluéncia e tragéo
a quente, regidao onde os graos ainda se apresentam na forma equiaxial.

O objetivo da utilizagcdo da técnica de MO foi de poder analisar
quantitativamente a microestrutura do material, bem como observar a distribuicao
dos precipitados nesta regiao apos ter sido submetido aos ensaios de fluéncia e
tracdo a quente em diferentes condicbes de tenséo e a temperatura de 600 °C.

E importante salientar que estas amostras também foram examinadas via
Microscopia Eletrénica de Varredura — MEV para a confirmagéo dos resultados da
observacao através do microscopio 6tico e para verificar alteragées microestruturais,
tais como precipitacées secundarias, vistas apenas com aumentos maiores.

A Figura 50 apresenta a micrografia obtida em MO do material A268/Tp 446
na regiao de ruptura do corpo de prova. A amostra foi utilizada no ensaio de tracéo a
quente a uma velocidade nominal de 5 mm/min. A MO foi feita em aumento de 100

vezes.
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Figura 50 — Micrografia da regido de ruptura do corpo de prova (onde ocorreu a estriccdo) da amostra
A268/Tp 446 utilizada no Ensaio de tragdo a quente com uma V= 5Smm/min.

A Figura 51 apresenta a micrografia obtida em MO do material APM/liga
kanthal na regidao de ruptura do corpo de prova. A amostra foi utilizada no ensaio de
tracdo a quente a uma velocidade nominal de 5 mm/min. A MO foi feita em aumento

de 100 vezes.

Figura 51 — Micrografia da regido de ruptura do corpo de prova (onde ocorreu a estricgdo) da amostra
APM/liga kanthal utilizada no Ensaio de tragéo a quente com uma V1 = 5mm/min.
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A microestrutura revelada é referente a uma matriz ferritica e uma rede
primaria de carbonetos. A composicdo quimica e a estrutura desses carbonetos
dependem das condicdes de transformacio e da composicdo do material. E possivel
que ocorra formacao de diferentes tipos de carbonetos em funcdo da temperatura e
do tempo. Conforme a literatura (THONSON, 2000), os precipitados nos graos
ferriticos sdo basicamente formados por carbetos do tipo M23Cs. O carbeto M23Ce
tem a estrutura Cubica de Face Centrada (CFC) do Crz3Cs.

Certamente as alteracées microestruturais verificadas nestas amostras sao
decorrentes da exposicdo a condicdes de temperatura e tensdo a que foram
submetidas. E possivel perceber através das micrografias que o material APM/liga
kanthal apresentou uma quantidade bem menor de precipitados. A micrografia
apresentada pela Figura 50 é tipica de fase sigma.

A Figura 52 apresenta micrografia obtida via MO da parte Gtil do corpo de
prova na regido de estriccdo submetido a fluéncia a uma temperatura de 600°C,
tensdo de 100 MPa durante um tempo de 544,84 horas. Nesta condicdo podemos
observar também alguns carbonetos distribuidos no interior da ferrita embora seja
nitida a concentracao destes carbonetos no contorno de grao. Os graos se mantém
de forma equiaxiais vide (Figura 52).

Figura 52 — Micrografia da regido de ruptura do corpo de prova (onde ocorreu a estricgdo) da amostra
A268/Tp 446 utilizada no Ensaio de Fluéncia a temperatura de 600 °C, tensdo de 100 MPa durante
544,84 horas.
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A Figura 53 apresenta micrografia obtida via MO da parte atil do corpo de
prova onde ocorreu a estriccao. O corpo de prova do material APM/liga kanthal foi
submetido a condicdes de fluéncia a temperatura de 600°C, tensdo de 40 MPa
durante um tempo de 1682,81 horas.

Figura 53 — Micrografia da regido de ruptura do corpo de prova (onde ocorreu a estricgao) da amostra
APM/liga Kanthal utilizada no Ensaio de Fluéncia a temperatura de 600 °C, tensdo de 40 MPa durante
1682,81 horas.

Nesta condicao observa-se que ha uma densidade muito pequena de
carbonetos distribuidos no interior da ferrita e nos contornos de gréo.

4.5 - Discussao de Resultados MEV - EDS

Com a finalidade de caracterizacdo das fases presentes, foram feitas
analises no Microscépio Eletrdnico de Varredura (MEV) e as fases foram melhores
caracterizadas utilizando-se a analise de energia dispersiva por raios-X (EDS). As
Figuras 54 e 55 apresentam a microestrutura de uma regido da amostra A268/Tp
446 (regidao de estricgdo) utilizada no ensaio de tragdo a quente a temperatura de
600 °C com uma velocidade de tragcdo nominal de 5mm/min em aumentos de 1500 e

5000 vezes respectivamente.
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Figura 54 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da amostra A268/Tp 446 com aumento de

1500 vezes.

Fase Sigma

Figura 55 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da amostra A268/Tp 446 com aumento de

5000 vezes.

Pode-se observar nessas micrografias grande quantidade de precipitados e
uma corrosao preferencial. Segundo PORTO (2006) nas regides de elevado teor de

cromo em relagcao a matriz metalica nao existe uma corrosao preferencial.
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Pode-se verificar também a ocorréncia de fase sigma com geometrias
distintas. Essas fases foram comprovadas através de Energia Dispersiva por raios-
X. A fase sigma surge da precipitacdo do cromo quando o aco € mantido por longo
tempo em patamares isotérmicos (na faixa de 500°C — 800°C).

A Figura 56 apresenta andlise de Energia Dispersiva para a amostra
A268/Tp 446 em 4 pontos. A Figura 57 mostra os espectros de EDS para a amostra
A268/Tp 446.

Figura 56 - Andlise de Energia Dispersiva de raios — X da amostra A268/Tp 446.
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C-K Al-K Cr-K Fe-K
Base pt1 22.04 30.01 47.95
Base_pt2 10.45 23.31 66.24
Base pt3 5.33 55.45 39.22
Base pt4 12.99 2.38 21.52 63.11

Figura 57 — Espectro de EDS da amostra A268/Tp 446.

As fases claras correspondentes aos pontos (1 e 3) apresentaram teores de
cromo variando de 30,01 a 55,45%. Os resultados de EDS confirmam que estas
fases eram sigma (teor de Cr < 70%). As analises nas regides 2 e 4 indicaram que a
composicao era praticamente igual a matriz metalica.

As Figuras 58 e 59 apresentam a microestrutura de uma regido da amostra
APM/liga Kanthal utilizada no ensaio de tracdo a quente a temperatura de 600 °C
com uma velocidade de tragao nominal de 5 mm/min com aumentos de 150 e 4000

vezes respectivamente.

Figura 58 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da amostra APM/liga Kanthal com aumento
de 150 vezes.
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Figura 59 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da amostra APM/liga Kanthal com aumento
de 4000 vezes.

z

E possivel perceber nas micrografias do material APM/liga kanthal uma
quantidade de precipitados bem menor em relacdo ao material A268/Tp 446. Isso
permite a uma primeira instancia considerar que o material APM/liga kanthal é mais
resistente a altas temperaturas. Na micrografia correspondente a Figura 58 observa-
se um ponto escuro que de acordo com PORTO (2006) pode ser um pite®. Segundo
Gentil (1982) pite consiste em uma corrosdo localizada em forma angulosa e
profundidade maior que seu diametro.

Na Figura 59 nota-se a presenca de uma trinca que possivelmente foi
gerada durante o ensaio de tragcdo a quente haja vista que esta micrografia foi feita
numa regidao de alta concentracdo de temperatura e tensdo. A Figura 60 ilustra o
espectro de EDS para o material APM/liga kanthal. Um fato que chama a atencéao é
a composicao de Nb. Como o Nb forma carbetos com uns niveis de energia menor
que o Cr ele inibe a formagédo de fase — 0. Isso explica o fato de o ago APM/liga

Kanthal apresentar uma menor quantidade de precipitados na matriz metalica.
2

2 Corrosio por pite (pitting) - cavidade na superficie metdlica, apresentando o fundo em forma angular
geralmente maior que seu didmetro. As vdrias intensidades de corrosdo por pite sdo definidas como: leve, média
e severa.
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Figura 60 — Espectro de EDS da amostra APM/liga kanthal.

As Figuras 61 e 62 apresentam as micrografias das amostras A268/Tp 446
com aumentos de 1500 e 5000 vezes respectivamente. E importante salientar que
as micrografias representam o maior tempo de ruptura no ensaio de fluéncia. Para o
material A268/Tp 446 esse tempo foi de 183,35 h.
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Figura 62 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da amostra A268/Tp 446 apds ensaio de
fluéncia com aumento de 5000 vezes.

As Figuras 63 e 64 apresentam as micrografias das amostras APM/liga
kanthal com aumentos de 3500 e 4000 vezes respectivamente. E importante
salientar que as micrografias representam o maior tempo de ruptura no ensaio de
fluéncia. Para o material APM/liga kanthal esse tempo foi de 1682,81 h. A
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micrografia 64 revela algumas bolhas; Estas possivelmente se devem pela aderéncia

entre as particulas.

Figura 63 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da amostra APM/liga Kanthal com aumento
de 3500 vezes ensaio de fluéncia.

Figura 64 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da amostra APM/liga Kanthal com aumento
de 5000 vezes ensaio de fluéncia.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

1 - Este trabalho permitiu desenvolver uma metodologia para a selecdo de materiais

a serem utilizados em ambientes expostos a oxidacdo em altas temperaturas;

2- Permitiu conhecer melhor a microestrutura dos acos inoxidaveis ferriticos
(A268/Tp 446 e APM/liga Kanthal), o efeito da composicdo quimica e dos

tratamentos térmicos através de diferentes técnicas de ensaio;

3- Os ensaios de tracdo a quente permitiram avaliar caracteristicas de resisténcia,
ductilidade, limite de resisténcia a tragao, limite de escoamento e tenacidade e essas
propriedades foram usadas para estabelecer critérios de qualidade que
assegurassem desempenho satisfatério em determinadas aplicagées;

4- Os ensaios de tracdo a quente comprovaram que o material APM/liga kanthal se
mostra bem superior ao aco A268/Tp 446, em temperaturas acima de 600 °C, tanto

em tempos curtos, como em tempos longos de ensaio em termos do LRT;

5- Os ensaios de fluéncia comprovaram que o material APM/liga Kanthal se mostra
bem superior ao agco A268/Tp 446, em temperaturas acima de 600 °C, nas mesmas

condicdes descritas anteriormente;

6- O conjunto de curvas paramétricas obtidas através de Larson e Miller para cada
material forneceu uma aproximacéo ao problema de previsdo de vida desses acos

por fluéncia;

7- Embora os ensaios de fluéncia tenham sido limitados, foi possivel determinar o
valor aproximado da constante caracteristica (C) de cada material;

8- O critério de equivaléncia entre os ensaios de tracdo a quente e fluéncia

propostos por Bueno (2005) e utilizado no presente trabalho apresentou resultados

consistentes e significativos;
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9- A conversdo de dados de tracdo a quente para fluéncia, de acordo com os
critérios estabelecidos por Bueno (2005), produziram resultados consistentes,

considerando a metodologia preconizada por Larson-Miller;

10- Foi possivel mostrar que os dados de tragdo a quente se correspondem bem
com os dados de fluéncia quando plotados em um mesmo diagrama do tipo
Monkman — Grant;

11- O valor do expoente m da relacdo de Monkman-Grant pode ser praticamente
substituido por 1, simplificando assim a relagéo;

12- Verificou-se uma correspondéncia entre os dados de tragdo a quente e fluéncia
plotados na forma diagrama de Norton;

13- Os diagramas de Norton permitiram determinar os mecanismos de fluéncia para
0s materiais estudados;

14- As andlises de Microscopia Otica permitiram a observagdo e a distribuicdo de
precipitados nos corpos de prova apés terem sido submetidos aos ensaios de tracao

a quente e fluéncia;

15- Os ensaios de Microscopia Eletronica de Varredura e Espectroscopia de Energia
Dispersiva por raios-X permitiram a identificacao de fase sigma.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1- Explorar o comportamento das propriedades mecanicas dos Acos A268/Tp 446 e
APM/liga Kanthal com a variagdo da taxa de deformacdo durante os ensaios de

tracdo a quente e da temperatura na faixa de 600 °C a 1000 °C;

2- Realizacao de ensaios de fluéncia monitorados;

3- Determinagdo de mais linhas de isotensdo no plano Log () x 1/T para a

determinacao da constante caracteristica de cada material com maior preciséo;

4- Utilizacdo de outros métodos de parametrizagéo, tais como: métodos baseados
no aspecto dos dados de isotensédo no plano Log (t;) x 1/T (Sherby — Dorn e Orr —
Sherby — Dorn);

5- Utilizacdo de métodos de parametrizagdo, tais como: métodos baseados no
aspecto dos dados de isotensdo no plano Log (t;) x T (Manson — Haferd, Manson —

Succop e White — LeMay);

6- Utilizacdo da mesma metodologia em corpos de prova expostos ao H.S a

temperatura de 600 °C.
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