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RESUMO

Ligas terndrias de niquel, cobalto e aluminio tém sido estudadas em aplica¢des de relevancia
tecnoldgica, tais como em materiais ferromagnéticos com efeito memoria de forma e fabricagcao
de nanoestruturas através de processo de precipitagdo descontinua. A precipitagdao descontinua
da fase y’ em ligas Ni-Co-Al pode mover o contorno do grao e, quando dissolvida, deixar uma
forma serrilhada. O contorno de grdo serrilhado influencia em propriedades mecénicas do
material, podendo aumentar a sua resisténcia a fluéncia. Amostras de Ni-37-12 em composi¢ao
atdmica foram produzidas, algumas com contorno de grdo normal e outras submetidas a
formacdo de contorno de grio serrilhado via precipitagdo descontinua. As amostras dos dois
tipos foram submetidas a ensaios de fluéncia, com o objetivo de comparar valores de
deformacao para mesmas condicdes de temperatura e pressao € mesmos intervalos de tempo.
Os ensaios de fluéncia foram realizados a elevadas temperaturas e sob compressdo. A
temperatura e pressdo foram parametros que afetaram os resultados obtidos para esta
propriedade mecanica. Testes realizados a temperatura de 750 °C com pressao de 150 MPa
confirmaram a hipétese de que o formato serrilhado do contorno de grao pode aumentar a
resisténcia a fluéncia do material, enquanto que os testes realizados a uma temperatura de 800
°C com pressdo de 100 MPa revelaram um resultado pouco conclusivo para curtos intervalos
de tempo e, para maiores intervalos, contradisseram a hipétese langada, ratificando a influéncia

dos parametros de temperatura e pressao nos resultados obtidos.

Palavras-chave: precipitacdo descontinua, contorno de grao serrilhado, fluéncia.



ABSTRACT

Ternary alloys of nickel, cobalt and aluminum have been studied in applications of
technological relevance, such as ferromagnetic materials with shape memory effect and
generation of nanostructures through discontinuous precipitation process. The discontinuous
precipitation of the y ' phase in Ni-Co-Al alloys can move the contour of the grain and, when
dissolved, leave a serrated shape. The serrated grain boundary influences the mechanical
properties of the material and can increase its resistance to creep. Samples of Ni-37-12 in atomic
composition were produced, some with normal grain outline and others submitted to the
formation of contour of serrated grain through discontinuous precipitation. The samples of both
types were submitted to creep tests, in order to compare deformation values for the same
temperature and pressure conditions and the same time intervals. The creep tests were
performed at high temperatures and under compression. The temperature and pressure were
parameters that affected the results obtained for this mechanical property. Tests carried out at a
temperature of 750 ° C at a pressure of 150 MPa confirmed the hypothesis that the serrated
grain boundary shape may increase the creep resistance of the material, while the tests
performed at a temperature of 800 ° C with a pressure of 100 MPa revealed a little conclusive
result for short time intervals and, for longer intervals, contradicted the hypothesis, confirming

the influence of temperature and pressure parameters on the results obtained.

Keywords: discontinuous precipitation, serrated grain boundary, creep.
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1. INTRODUCAO

O sistema Aluminio-Cobalto-Niquel desperta interesse cientifico e industrial devido as
propriedades mecanicas de suas ligas e seu potencial em aplica¢des tecnoldgicas. Ligas do
sistema Al-Co-Ni sdo promissoras, por exemplo, em aplicagdes de materiais ferromagnéticos
com efeito de memoria de forma (PUN, YAMAKOV & MISHIN, 2015). Uma recente
aplicacdo de destaque deste sistema € a sintese em larga escala de nanoestruturas, através de
uma técnica que utiliza precipitacdo descontinua da fase y’ seguida de um processo de
dissolucdo seletiva (ZHOU et al., 2016). A razdo pela qual materiais nanoestruturados merecem
destaque sdo as suas propriedades tnicas tais como efeito quantum e fluorescéncia, permitindo
que estes materiais encontrem aplicacdes em quimica, conservacdo e armazenamento de energia
(BULLER & STRUNK, 2016), processos de catdlise (XU et al., 2004), eletrOnicos, materiais
magnéticos (ISSA et al., 2013) etc. A sintese de materiais nanoestruturados envolve hoje
técnicas quimicas pouco eficientes e de dificil reproducdo em larga escala, o que torna atraente
o desenvolvimento de técnicas de sintese de nanoestruturas em larga escala e a baixo custo
(ZHOU, 2017).

O estudo da precipitacdo descontinua tem sido negligenciado, uma vez que € comum
que se busque evita-la, dados relatos de que o fendmeno € indesejdvel por comprometer
propriedades mecanicas do material, especialmente quando nido se dd de forma completa
(HECKL et al., 2012 apud ZHOU, 2017). Entretanto, a potencial aplicagdo deste processo na
fabricacdo de nanoestruturas € um fator que faz o fendmeno ser visto de um diferente ponto de
vista, pois com o devido estudo e caracteriza¢do deste mecanismo de transformagdo, bem como
investigacao da sua influéncia nas propriedades do material, € possivel fazer um bom uso deste
processo. O processo de precipitagdo descontinua pode ser rapido, da ordem de minutos, sendo
restrito  basicamente pelo tamanho do forno para execucdo dos tratamentos térmicos
necessarios, o que reforca o potencial, inclusive econdmico, para a sua aplicacdo na fabricacdo
de nanoestruturas (ZHOU, 2017).

Na sintese de nanoestruturas em ligas do sistema Ni-Co-Al, promove-se o
desenvolvimento de uma microestrutura de duas fases, obtida em fung¢do do fendmeno de
precipitacao descontinua, seguido de ataque quimico seletivo que promove a dissolu¢do da
matriz. Sdo produzidas assim regides laminares de precipitagdo descontinua da fase y’, de
diferentes larguras e espacamentos. A formacao da fase precipitada y’ desloca o contorno dos

graos, regido na qual ela ocorre significativamente desde a nucleagdo, fazendo com que o

10



contorno dos graos assuma forma serrilhada. A migracdo da fronteira dos grios sob estas
condi¢des € denominada Migracdo de Contorno de Grdo Induzida por Difusdo (DIGBM)
(ZHOU et al., 2016). A microestrutura resultante consiste em nanoestruturas alinhadas de uma

fase, conforme visto na Figura 1.1.

Figura 1.1 Esquema gréfico de nanoestruturas alinhadas de placas do precipitado y’
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Fonte: ZHOU et al., 2016.

O contorno de grao serrilhado pode influenciar em propriedades mecanicas do material.
Para o estudo desta influéncia, Zhou (2017) propde um mecanismo de formac¢do de contorno
de grdo neste formato, que se d4 essencialmente pela ocorréncia da precipitacdo descontinua,
tal qual na fabricacdo de nanoestruturas alinhadas. Especificamente, o contorno de grdo
serrilhado deve influenciar na resisténcia a fluéncia do material. Acredita-se que a forma
serrilhada do contorno de grao possa ser capaz de aumentar a resisténcia a fluéncia do material
através do travamento de um grdo em outro quando submetido a tracdo ou compressao,
prevenindo assim movimentos de escorregamento. Isto poderia reduzir a deformacdo para um
dado intervalo de tempo se comparado com um material de controle com contorno de grao
regular.

Neste trabalho, amostras de ligas Ni-37-12 (37% cobalto, 12% aluminio) em
composi¢do atdmica foram produzidas. Parte destas amostras foram submetidas ao tratamento
térmico proposto por Zhou (2017) para promogao de precipitacio da fase y’ e alteragdo na forma
do contorno de grao. Amostras com contorno de grao regular e serrilhado foram submetidas a
ensaios de fluéncia compressivo, a diferentes valores de pressdo e temperatura, com o objetivo

de verificar a influéncia da morfologia do contorno de grao na resisténcia a fluéncia do material.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Verificar a formacgdo de contorno de grao serrilhado em amostras de liga terndria Ni-

Co-Al (Ni-37-12 at. %) e avaliar a sua influéncia na resisténcia a fluéncia deste material.

2.2 Objetivos Especificos

1. Conhecer mecanismo de precipitacdo descontinua em ligas Al-Co-Ni;

2. Realizar tratamentos térmicos para formacdo de contorno de grdo serrilhado em
amostras Ni-37-12;
Caracterizar amostras;

4. Realizar ensaios de fluéncia e avaliar efeitos do contorno de grdo serrilhado na

resisténcia a fluéncia do material.
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3. REVISAO DE LITERATURA

3.1 Ligas Metalicas

Uma substancia liquida ou s6lida pode consistir de uma mistura de 4tomos de diferentes
elementos, na qual os dtomos estardo em contato em arranjos especificos. Se a natureza da
mistura é metdlica, entdo esta substancia é dita uma liga metdlica. A liga metdlica pode ser
homogénea ou heterogénea. Se a substincia € um cristal sélido, ela pode ser composta de graos
de mesma estrutura cristalina mas ndo necessariamente mesma composi¢do, ou mesmo pode
ser composta de grdos que exibem estruturas cristalinas diferentes e ndo necessariamente
composi¢Oes diferentes (MITTEMEIJER, 2010).

Quando dois metais se misturam para formar uma liga metalica do tipo solucdo sélida,
os dtomos do elemento soluto podem substituir parte dos d&tomos da matriz, formando uma
solucdo chamada de solucdo sélida substitucional, ou podem se alojar nos espagos vazios da
matriz, compondo a chamada solucdo sélida intersticial. Para forma¢ao de uma solucgdo sélida
substitucional, € preciso, além da compatibilidade eletroquimica entre os metais, que o tamanho
dos dtomos do soluto seja proximo do tamanho dos atomos da matriz (SILVA, 1988). Nas
Figuras 3.1a e 3.2b temos a representacdo de solugcdes sélidas substitucional e intersticial,

respectivamente.

Figura 3.1 Representagdo de solucdo sélida ordenada (a) e ao acaso (b). Silva, 1988.
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Fonte: SILVA, 1998.

Em diversas situacdes, um problema de materiais consiste em selecionar um material
que apresente as caracteristicas adequadas para determinada aplicacdo. Muitas vezes, um tnico
metal ndo ird apresentar estas caracteristicas, mas € possivel que uma liga metdlica seja o

material mais adequado. Para proceder com a correta selecdo de uma liga metdlica, é preciso
13



conhecer sobre a liga e também sobre os seus elementos constituintes, realizando-se um estudo

das propriedades de uma combinacdo em determinadas condi¢des de utilizagao.

Figura 3.2 Representagio de solucdo solida intersticial. Silva, 1988.

Fonte: SILVA, 1988.

As ligas metdlicas sdo frequentemente agrupadas em duas classes: ferrosas (aquelas em
que o ferro é o principal constituinte) e ndo ferrosas. O Ferro (Fe) € um elemento quimico
presente em diversas ligas metdlicas, as chamadas ligas ferrosas, como € o caso do ago, de
grande aplicabilidade comercial. Todavia, ligas ndo ferrosas estdo presentes também em
diversas aplicagdes (CALLISTER, 2001), sendo importante conhecer suas propriedades e
limitacdes. Uma outra classificacdo que merece destaque € a das superligas, materiais utilizados

em diversas aplicacdes de alta tecnologia (COUTO, 2011).

3.1.1 Ligas metdlicas ferrosas

As ligas metdlicas ferrosas sdo as ligas cujo constituinte principal é o ferro. Sdo
produzidas em maior quantidade que qualquer outro tipo de metal. Sdo importantes em diversas
aplicacdes, como por exemplo estruturas de constru¢des de engenharia, tendo se popularizado
devido a fatores como a abundancia de compostos contendo ferro na crosta terrestre, técnicas
de extracdo econOmicas e versatilidade das ligas. A principal desvantagem de muitas ligas
ferrosas € a sua susceptibilidade a corrosdo (CALLISTER, 2001). Além disso, é sabido que
existem aplicacdes tecnoldgicas para as quais as ligas ferrosas podem nao ser os materiais mais
adequados, como por exemplo material para a indudstria aeroespacial, que precisam apresentar
boas propriedades mecanicas, mas também devem ser leves o suficiente para garantir a

funcionalidade dos projetos.
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Existem duas familias principais de ligas a base de ferro: os agos e os ferros fundidos
(COLPAERT, 2008). Os agos sao ligas de ferro e carbono que podem conter outros elementos
de liga. As propriedades mecénicas dos acos sdo sensiveis as concentragdes de carbono, que
normalmente sdo inferiores a 1% em peso. Comumente os acos sdo classificados quanto a
concentracdo de carbono em baixo, médio e alto carbono. Os ferros fundidos sdo a classe de
ligas ferroas que apresentam teores de carbono acima de 2,14%. Os tipos mais comuns de ferro

fundido sdo o ferro cinzento, nodular, branco e maleavel (CALLISTER, 2001).

3.1.2 Ligas metalicas ndo ferrosas

Ligas ferrosas sdo utilizadas em diversas aplicacdes, pois apresentam uma gama de
propriedades mecéanicas tteis. Todavia, possuem algumas limita¢des, tais como densidade
relativamente elevada, baixa condutividade térmica se comparadas com outras ligas e uma
susceptibilidade a corrosdao em alguns ambientes comuns (CALLISTER, 2001). Neste contexto,
enxerga-se a necessidade de utilizacdo de outros tipos de ligas, explorando-se propriedades
mecanicas e superando as limitacdes relatadas.

Segundo CALLISTER (2001), as ligas mecanicas sdo classificadas de acordo com o
metal base ou alguma caracteristica especifica compartilhada por um grupo de ligas. Ligas de
cobre, aluminio, magnésio, titdnio cobalto e niquel sdo exemplos de importantes grupos de ligas
nao ferrosas. O niquel € um dos mais versateis e importantes elementos da industria de metais,
sendo um elemento de liga vital em ferros fundidos, acos e também em ligas ndo ferrosas. Ligas
a base de niquel sdo usadas em aplicacdes que demandam resisténcia a corrosdo e também a
elevadas temperaturas (DAVIS, 2000). Ligas a base de cobalto, por sua vez, podem ser
geralmente descritas como resistentes a desgaste, corrosdo e calor. Em aplicacdes de resisténcia
a calor, o cobalto é mais largamente utilizado como elemento de liga em ligas a base de niquel
(DAVIS, 2000). Cobalto e niquel sao dois dos principais elementos de um grupo de larga

aplicacdo em tecnologia, o das superligas.

3.1.3 Superligas

Uma superliga € uma liga metalica que pode ser usada em elevadas temperaturas,
geralmente excedendo 0.7 vezes a temperatura de fusdo. Resisténcia a fluéncia e oxidagdo sao
dois dos principais critérios de utilizacdo destes materiais. Superligas podem ser baseadas em

ferro, cobalto ou niquel, sendo este dltimo de grande aplicacio em engenharia aeroespacial
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(KRACKE, 2010). Superligas sao hoje um material cuja aplicacdo é bem sucedida, pois t€ém
resolvido demandas por durabilidade e resisténcia em mdquinas e sistemas que sequer poderiam
ser imaginados hd centenas de anos. Estes materiais t€ém ajudado a conquistar o ar e o espago,
bem como profundezas da Terra e dos oceanos, apontando para a conquista de diversos desafios
da vida moderna. Controle quimico, estrutura cristalina consistente, excelentes propriedades
mecanicas, soldabilidade, resisténcia a corrosdo e performance a elevadas temperaturas sao
algumas das caracteristicas que garantem o sucesso na aplicacdo destes materiais em diversos
ambientes (KRACKE, 2010).

O desenvolvimento de superligas de niquel, cobalto e ferro comecou nos Estados
Unidos da América, nos anos 1930. Com o passar dos anos, as superligas de niquel tornaram-
se as mais utilizadas. Além de turbinas para jatos, as superligas de niquel sdo aplicadas em
outras condi¢Oes de elevadas temperaturas, tais como em motores de foguetes, reatores
nucleares, usinas termoelétricas e outros. S3o, portanto, empregadas em servicos que muitas
vezes estdo sujeitos a altas temperaturas e também a corrosdo. Uma das principais exigéncias
para a adequabilidade destas ligas € a alta resisténcia a fluéncia, mecanismo que esta
relacionado a movimento termicamente ativado de discordancias através da rede cristalina

(COUTO, 2011).

3.2 Diagrama de Fases

Uma fase é uma parte de um sistema que € quimicamente uniforme, podendo ser sélida,
liquida ou gasosa, e tem uma fronteira ao seu redor (TILLEY, 2004). Liquido, dgua, vapor e
gelo sdo exemplos de trés fases encontradas em um sistema de 4gua. Um diagrama de fases €
uma representacao das fases presentes em um sistema sob condi¢des especificadas, geralmente
composi¢do, temperatura e pressao. Diagramas de fase podem orientar sobre as microestruturas
existentes quando se estd em determinada regido dos parametros especificados. Diagramas de
fase mostram informagdes termodinamicas, podendo ser construidos a partir de dados
termodinamicos (TILLEY, 2004).

As fases em um diagrama de fases sdo feitas de combinagcdes de componentes. No
contexto de ligas metdlicas, componentes sdo metais puros e/ou combinados dos quais a liga
metdlica € composta, enquanto que o termo sistema refere-se ao corpo do material sob
consideragdo ou a uma série de possiveis ligas formadas dos mesmos componentes mas com
composic¢oes diferentes (CALLISTER, 2001). Sistemas podem ser unitarios, bindrios, terciarios

ou mesmo possuir mais de trés componentes.
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3.2.1 Diagrama de fases ternario

Sistemas terndrios possuem trés componentes, portanto requerem cinco €ixos para
exibir relacdes de fases, sendo um eixo para cada componente, um para pressio e um para
temperatura. Na pratica, os trés componentes sao postos em vértices de um tridngulo equilétero,
do qual cara aresta ird representar a variacdo na composi¢do de um destes componentes, € a
temperatura € desenhada normal ao plano deste tridngulo, formando um prisma triangular. Para
trabalhar com estes diagramas de fases, geralmente utiliza-se uma sec@o de temperatura
constante, denominada de isoterma (TILLEY, 2004). Na Figura 3.3 estd representado um
diagrama de fases terndrio isobdrico, em formato de prisma triangular, para um sistema cujos
componentes sdo A, B e C. Na Figura 3.b estd representada uma isoterma, ou seja, uma secao
do prisma triangular do sistema A-B-C, representando a relacdo dos componentes para uma

temperatura constante.

Figura 3.3 Diagrama de fases terndrio isobdrico para sistema A-B-C.

_ Binory B -C system

100%C

100%8

Fonte: TILLEY, 2013.
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Figura 3.4 Secdo a temperatura constante (isoterma) do diagrama de fases do sistema A-B-C

100%C

100 % A 100 %8

Fonte: TILLEY, 2013.

3.3 Precipitacao Descontinua

O fendmeno de precipitagdo de uma fase em estado sélido € visto em diferentes sistemas
de ligas metalicas onde uma unica fase de solucdo sélida supersaturada se decompde em mais
de uma fase, uma matriz e precipitados. A matriz apresenta uma estrutura cristalina similar a
da fase origindria, mas tem composicdo diferente e, frequentemente, parametros de redes
diferentes, enquanto que a fase do precipitado usualmente ird diferir a sua estrutura cristalina,
parametros de rede e composi¢cao (BLAVETTE & BOSTEL, 1984 apud ZHOU et al., 2017).
Uma importancia que se verifica nestas mudancgas de fases em estado sélido € a influéncia disto
em propriedades fisicas e mecanicas do material.

Uma técnica de precipitacdo a partir de uma solucdo sélida é considerada eficiente
quando € possivel obter as novas fases controlando-se parametros dimensionais, o que se da
através de especificacdo de composigdes de liga e processos térmicos adequados. Em sistemas
metélicos, a precipitacdo de uma segunda fase pode ocorrer ndo apenas de uma forma continua,
que é aquela que produz particulas discretas ao longo da matriz, mas também de forma
descontinua, fendmeno este que € capas de produzir placas de uma segunda fase (DAVIES,
1985).

A precipitagdo continua € um fendmeno mais comum e mais estudado. Uma forma de
observar a sua ocorréncia € verificando-se a presencga de particulas isoladas presentes de forma
homogénea em uma matriz, o que pode ser visto através de uma microscopia. A precipitacdao
descontinua, por sua vez, vai formar camadas de uma segunda fase, em um processo que
envolve o crescimento celular a partir da fase precipitada e que é capaz de mover

consideravelmente o contorno de grao (MANNA, 2011). A figura 2.a mostra a esquematizacao
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do deslocamento de um contorno de grio a partir da precipitagdo descontinua de uma fase 8
em uma matriz a.

Muitas reacdes de segregacdo do estado sélido resultam em estruturas lamelares cujas
placas paralelas nas fases finais sdo agrupadas em nédulos ou células. E uma segregagio que,
para reacOes de precipitacdo, € conhecida como precipitacio descontinua, sendo
ocasionalmente chamada de reacdo de contorno de grdo, recristaliza¢do ou auto cataliticas. Na
precipitacdo descontinua, uma das fases formard as células lamelares, a qual tem origem na
mesma solugdo sélida da matriz, mas difere em composicdo e orientagdo (CAHN, 1959 apud
ZHOU, 2017). O nome descontinua refere-se a descontinuidade dos parametros de rede da
matriz que mudam através da frente de reacdo. As precipitacOes sdo chamadas descontinuas se

a nucleacdo de particulas ndo ocorre em sitios individuais na matriz supersaturada

(HORNBOGEN, 1963).

Figura 3.5 Deslocamento do contorno do grdo pela formagdo de uma segunda fase pelo mecanismo da

precipitacdo descontinua.

Contorno de grao

Fonte: Autoria prépria.

Durante a precipitacao descontinua, a nucleacio e o crescimento ocorrem em uma frente
de reacdo que envolve originalmente uma solucdo supersaturada «,, resultando em um
agregado de duas fases. A reagdo, neste caso simples, pode ser expressa como:

a,— a+p,
em que « e § sdo as novas fases obtidas. Na Figura 3.5, a representa a matriz e [§ representa o
precipitado. O local mais provavel para que este processo de nucleac@o heterogénea acontecga é
o contorno do grdo. Seguindo-se a nucleacdo, o contorno do grdo move-se com o avango da
reacdo de precipitacdo, fazendo com que a fronteira do grao apresente curvatura desde o inicio
da reacdo (EPLER, 2004), com consequente alteragdes em sua morfologia, conforme visto na

Figura 3.5.
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A decomposi¢io de solugdo sélida de ligas a base de niquel precipitando uma fase y’
pode ocorrer continua ou descontinuamente. O processo continuo ocorre através de graos e
resulta em uma microestrutura consistindo de cubos ou esferas na disposi¢do de cubos de face
centrada da fase y' em uma matriz cibica de face centrada y. O processo de precipitagao
descontinua origina-se na fronteira dos grios, resultando em placas de y’ em uma matriz y. Os
processos de precipitacdo continua e descontinua sdo competitivos e geralmente a precipitagao
continua confina a precipitacdo descontinua para regides proximas da fronteira do grdo
(DAVIES et al., 1985).

Reacdes de precipitagdo descontinua estdo presentes em diversas situacdes. Foi
reportado por Manna et al. (2001) apud Yang (2017) que mais de 172 sistemas bindrios e
terndrios foram identificados como passiveis de se ocorrer precipitacdo descontinua. Uma vez
que a ocorréncia deste tipo de precipitacdo pode alterar a microestrutura e propriedades,
mecanicas, fisicas e térmicas das ligas de interesse comercial, a ocorréncia deste fendmeno é
frequentemente tratada como algo a ser evitado. Entretanto, € possivel pensar em beneficios a
partir das estruturas formadas na precipitacdo descontinua quando ela ocorre completamente,
como por exemplo produzir refinamento de grios (GUPTA, 1975 apud ZHOU, 2017),
investigacao de propriedades de graos (MANNA & PABI, 1990) e também produgdo em larga
escala de nanoestruturas alinhadas (ZHOU et al., 2016). A migracdo da fronteira dos graos na
precipitacao descontinua também pode ter um efeito positivo em propriedades mecanicas como

a resisténcia a fluéncia, que € objeto de estudo deste trabalho.

3.3.1 Comparagdo entre precipitagdo continua e descontinua

O processo denominado precipitacdo continua € aquele em que hé nucleagdo uniforme
e o crescimento de particulas da segunda fase se da através de pontos ao longo da matriz. Na
precipitacdo descontinua, por sua vez, hi nucleacdo descontinua principalmente na fronteira
dos graos, onde comeca o fendomeno e continua ao longo do grao. Na Figura 3.6, podemos
observar diferencas entre os dois tipos de precipitacdo para uma liga ternaria do sistema Al-Co-
Ni (DAVIES et al., 1985).

A extensdo de formacgdo da precipitacio no modo descontinua é dependente da
competicdo entre os dois modos de precipitacdo, continuo e descontinuo, e os fatores que
governam o comportamento desta competi¢do ainda ndo sdo plenamente conhecidos, muito
embora haja centenas de publica¢des tratando de precipitagdo descontinua (ZHOU et. al., 2016).

Robson (2013) discutiu um modelo de competicao entre estes tipos de precipitacio, permitindo
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certa previsao da extensdo da precipitacdo descontinua e do espagcamento entre as placas para
determinadas ligas e sob certas condi¢des de tratamentos térmicos. A precipitacdo descontinua
¢ nucleada na fronteira dos graos e o seu crescimento envolve o deslocamento desta fronteira.
Processos mecanicos podem acelerar a cinética desta precipitacdo através da adi¢do de forcas
que favorecem deslocamento do aumento de densidade, que é equilibrado pelo movimento do
contorno do grao. Ainda, o tamanho do grao também contribui para a cinética da reacao de
precipitacdo descontinua, uma vez que graos menores promovem o aparecimento de uma maior
quantidade de nicleos por unidade de volume (ZHOU et al., 2016). H. Liu et al. (2015) reportou
que, com alto valor percentual de Co na composicao de uma liga Ni-Co-Al, é possivel obter
precipitacdo descontinua completa a baixas temperaturas de envelhecimento. A razdo para o
aumento desta propensdo de ocorréncia da precipitacio descontinua com o aumento do

contetido ainda nao € precisamente determinada.

Figura 3.6 Micrografia eletrdnica em campo escuro de uma liga Ni-Co-Al na cmposi¢ao atdmica Ni-48-

9. Imagens a) envelhecida a 1033K por 24h, exibindo precipitagcdo continua de particulas cibicas y’ e b)

873K por 7 horas mostrando placas de precipitacdo descontinua da fase y' (DAVIES et al., 1985).

o
e

MR \

Fonte: Davies et al., 1985.

3.3.2 Influéncia da precipitacdo descontinua em propriedades mecéanicas do material

A ocorréncia de precipitacao descontinua foi verificada em diversas ligas. Muitas vezes
ela € tratada como um detalhe ou mesmo um inconveniente. Em determinadas ligas, a
precipitacdo descontinua € indesejavel pois conduz a propriedades mecanicas inferiores
(ZHOU, 2017). Usualmente, a resisténcia de um material aumenta com a precipitagdo continua
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através do envelhecimento. Entretanto, ha registros de diminui¢do drastica da resisténcia pela
ocorréncia de precipitacdo descontinua (HAN et al., 2016 apud ZHOU, 2017). Kastsenhuber et
al. (2015) verificou resultados de decrescimento da resisténcia a fluéncia com o aumento da
quantidade de precipitagdo descontinua, concluindo que este tipo de precipitacdo deve ser
evitada com o intuito de prevenir prejuizos a resisténcia do material. A supressdo da
precipitacao descontinua tem sido estudada por pesquisadores através da adicdo de elementos
de liga ou modificagdes em pardmetros dos tratamentos térmicos em diversos sistemas, como
por exemplo nos sistema Cu-Ti-Al (MARKANDEYA, NAGARJUNA & SARMA, 2004 apud
ZHOU, 2017), ligas com base TiAl (KASTENHUBER et al., 2015) dentre outros.

Ha, todavia, relatos de melhora em propriedades mecanicas de ligas através de
precipitacao descontinua. Ligas AZ80Mg com adicdo de Ag, quando envelhecidas a baixas
temperaturas e atingindo estruturas completas de precipitacdo descontinua alcangcaram seus
valores méaximos de resisténcia (YU et al., 2015). Um outro relato é o de Han et al. (2016), que
reportou inesperada melhora na resisténcia ao impacto promovendo precipitacdo descontinua
completa em ligas Cu-Ni-Si, apontando para melhora na resisténcia a fratura do material (HAN
et al., 2016).

A nucleacdo na precipitagdo descontinua usualmente ocorre na fronteira do grao e o seu
crescimento causa a migracdo do contorno do grdo, alterando a sua forma para um formato
serrilhado. De acordo com Koul & Gessinger (1983), a formagao do contorno de grao serrilhado
tem sido utilizada para melhorar propriedades de ruptura sob tensdo, resisténcia a impacto em
elevadas temperaturas e ductilidade em acgos inoxiddveis austeniticos e também em superligas
a base de niquel. Segundo Koul & Gessinger (1983), estes contornos de grdo serrilhados
poderiam impedir o deslizamento nas fronteiras dos graos a elevadas temperaturas, melhorando
também a sua resisténcia a fluéncia (KOUL & GESSINGER, 1983). A geragado destes contornos
de grdo serrilhados € usualmente obtida através de processos controlados de aquecimento e
resfriamento. E possivel que uma pequena quantidade de precipitacio descontinua que causaria
a migragdo da fronteira do grao siga por dissolucdo do precipitado sofra dissoluc@o sem que a
fronteira do grao se movimente de volta ao seu formato, deixando a morfologia serrilhada do
contorno e podendo ser utilizado para aumentar propriedades mecanicas em certas ligas para
aplicagdes em elevadas temperaturas (ZHOU, 2017).

Da literatura, percebe-se que ha relatos de vantagens e desvantagens na ocorréncia da
precipitacao descontinua em ligas metdlicas. Neste trabalho, serd promovida a ocorréncia de

precipitacdo descontinua em uma liga Ni-Co-Al, através de tratamento térmico que envolve
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parte da técnica de fabricacdo de nanoestruturas alinhadas no material proposta por Zhou
(2017). Uma vez que existe o movimento do contorno do grio quando da ocorréncia da
precipitacdo descontinua, serdo investigados os efeitos do contorno de grdo serrilhado na

resisténcia a fluéncia do material.

3.4 O Sistema AL-CO-NI

O sistema Al-Co-Ni tem despertado interesse da comunidade cientifica em aplicac¢des
de materiais estruturais a elevadas temperaturas (KAINUMA, 2004), utilizacdo de suas
propriedades de memoria de forma (Y. TANAKA et al, 2006) e, recentemente, foi estudado
para producdo em larga escala de nanoestruturas em um processo promissor, especialmente do
ponto de vista econdmico, desenvolvido no Departamento de Engenharia de Materiais,
Mecéanica e Aeroespacial do Illinois Institute of Technology, em Chicago-IL, EUA (ZHOU et
al., 2016).

As ligas ternarias Al-Co-Ni tém sido estudadas por décadas, figurando entre os
principais objetivos o melhor entendimento da constituicao das fases no sistema (HUBERT-
PROTOPOPESCU & HUBERT, 1991 apud ZHOU, 2017). Neste sistema, hd trés principais
fases existentes: y (Ni'), y' (NizAl : L1,) e B ((Ni3,Co)Al : B2) (ZHOU et al., 2016). Na fase v,
o sobrescrito 1 € aqui utilizado para representar o niquel em solucdo sélida. As notacdes L1, e
B2 para as fases y' e B, respectivamente, dizem respeito a configuracio de suas células unitérias,
determinados por parametros de rede na estrutura cristalina observada nas fases (GRAEF,
2007). Na figura 3.7 estdo representadas as células unitdrias das principais fases existentes nas

ligas ternarias Al-Co-Ni.

Figura 3.7 Células unitdrias das principais fases existentes no sistema de ligas Al-Co-Ni.

Ni,Co,Al Al x/i.co NiCo
32359 0- 'OJ =% —959
)JJJ‘)Q J )i)?)

Y(Ni) 4 (NIJAI(LIE)) B(NiAl(B2))
Fonte: Adaptado de Zhou (2017).
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Estudos prévios indicam que a vasta aplicabilidade das ligas Al-Co-Ni depende
especificamente da composi¢do da liga e das fases presentes. A fase y', por exemplo, ¢ usada
para revestimento de superficies, devido a sua excelente resisténcia a oxidagao (KAINUMA et
al., 1996). Além disso, a precipitagdo da fase y' a partir da matriz y ¢ a base para aplicagcdes
estruturais destas ligas em elevadas temperaturas (ZHOU et al., 2016). A fase B pode sofrer
uma transformacao para uma quarta fase, ' (martensita (L1o)) dependendo da temperatura e da
composicdo. A formacgdo da fase ' nestas ligas estd limitada a uma restrita faixa de composi¢des
que permite a ocorréncia da transformagao martensitica de B2 para a estrutura L1y, revelando
efeito de memoria de forma (ENAMI & NENNO, 1971 apud ZHOU, 2017). Ademais, a
existéncia de cobalto poderia efetivamente reduzir a energia de defeito de empilhamento e
influenciar significativamente o comportamento de fluéncia do material a elevadas

temperaturas (ZHOU et al., 2016). Na figura 3.8 estd representada a célula unitéria da fase p'.

Figura 3.8 Célula unitaria da fase f'.

_Ni,Co
o< 109
%
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Fonte: Adaptado de Zhou (2017).

O equilibrio para o sistema Al-Co-Ni tem sido estudado por varios pesquisadores.
Secdes isotérmicas do diagrama de fases terndrio da liga tém sido construidas tanto
experimentalmente como através de softwares computacionais (ZHOU et al., 2016). A Figura
3.9 mostra trés isotermas existentes na literatura, construidas todas elas a uma temperatura de
1100 °C. A figura e determinadas experimentalmente por a) Jackson et al. (1978) apud Zhou
(2017), b) Hubert et al. (1991) apud Zhou (2017) e ¢) Kainuma et al. (1996). Uma andlise destas
trés isotermas propostas revela que as se¢des apresentam clara discrepancia entre si, como por
exemplo a drea da regido de uma s6 fase y'.

A Figura 3.10 mostra uma isoterma calculada através do software Thermo-Calc com
base de dados TCN18 por Zhou, 2017, para uma temperatura de 800 °C. Nesta figura, uma
forma de chifre pode ser vista, expandindo-se para niveis de menor percentual de Al e CO na

composi¢do, confirmando um modelo previsto a partir de calculos termodinamicos feitos pelo
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cientista japonés Nishizawa (1979) apud Zhou (2017). Os dados, todavia, ndao foram
confirmados experimentalmente. A discrepancia existente para modelos experimentais entre si
e também para um modelo utilizando software de calculo termodinamico revela a necessidade
de trabalho futuro e constru¢do de literatura nesta drea, considerando-se especialmente as

importantes aplicagdes vislumbradas para esta liga terndria.

Figura 3.9 Isotermas da liga terndria Ni-Co-Al proposto por a) Jackson et al. (1978), b) Hubert et al.
(1991) e ¢) Kainuma et al. (1996).

a) Co 1100°C  (1373x)

Ni

Co 1100°C  (1373k)

b)

Al

Fonte: ZHOU, 2017.

Neste trabalho, a liga estudada € uma liga ternaria Ni-Co-Al com os percentuais em peso
atomico de Ni 51%, Co 37% e Al 12%, aproximadamente, uma vez que estes percentuais em
peso atdmico de cada elemento foram obtidos por pesagem pelo préprio autor, processo no qual
sempre estd presente erro. No diagrama terndrio da Figura 3.11, observa-se que, na isoterma
construida a 527 °C, o ponto Ni-37-12 (marcado aproximadamente) estd em uma regiao

bifésica, y e y'.
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Figura 3.11 Isoterma calculada através do software Termo-Calc por Zhou (2017).
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Fonte: ZHOU, 2017.

Figura 3.11 Isoterma a 527 °C de liga Ni-Co-Al, marcada a composi¢do aproximada Ni-37-12.
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Fonte: Adaptado de Zhou (2017). Marcagdo da composi¢ao pelo autor.

3.5 Fluéncia

Um ensaio de fluéncia consiste em submeter uma amostra a uma carga constante ou
tensdo enquanto se mantém uma temperatura constante (ASTM STANDARD E 139 apud
CALISTER, 2001). As deformagdes sao medidas e plotadas em fun¢do do tempo transcorrido.
A maioria dos testes sdo do tipo de carga constante. Testes a tensdo constante também sao
empregados, geralmente para se entender melhor os mecanismos de fluéncia (CALLISTER,

2001).
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Defini¢des de termos relacionados a ensaio de fluéncia sdo apresentados pela ASTM

Standard E 139, listadas abaixo algumas principais (traducao do autor).

1. Tensdo axial (axial strain): é a tensdo média medida em lados opostos e equidistantes
ao eixo da amostra.

2. Deformacdo de curvatura (bending strain): diferenca entre a deformacgdo na superficie
da amostra e no seu eixo axial. Geralmente varia de ponto a ponto ao redor e ao longo
da secdo reduzida da amostra.

3. Fluéncia (creep): deformacdo dependente do tempo que ocorre depois de aplicada uma
carga que é mantida constante.

4. Ensaio de fluéncia (creep test): um teste que tem o objetivo de medir fluéncia e taxas de
fluéncia ocorrendo cargas ou tensdes usualmente abaixo daquelas que resultariam na
fratura durante o tempo do teste. Uma vez que a deformac¢do maxima € de apenas poucos
por cento, um extensometro sensivel é requerido.

5. Deformacgdo plastica durante a aplicacdo da carga (plastic strain during loading): por¢ao
da deformacdo durante aplicacdo da carga determinada da por¢do linear ao final da
curva de tensdo-deformacao durante a aplicacdo da carga.

6. Deformacdo durante carga (strain during loading): mudangas na deformacao durante o
intervalo do comego de aplicagdo da carga até o momento em que a carga estd
completamente aplicada.

7. Ensaio de tensdo de ruptura (stress-rupture test): um teste no qual o tempo para a ruptura
¢ medido, sem realizacdo de medi¢des das deformacdes durante o teste.

8. Deformacao pléstica total em um tempo especificado (total plastic strain at a specified
time): igual a soma da deformacdo plastica durante a aplicacdo da carga e da fluéncia.

9. Deformacao total em um tempo especificado (total strain at a specified time): igual a

soma da deformacao durante aplicacdo da carga e da fluéncia.

As temperaturas de realizacdo de um ensaio de fluéncia sdo elevadas. Geralmente s@o
superiores a 0.5Tm, onde Tm € a temperatura absoluta de fusdo (KASSNER, 2015). Uma
representacdo esquematica de um tipico comportamento de fluéncia € vista na Figura 2.e. A
aplicacdo de uma carga promove uma deformacao instantanea, como indicado na figura, que é
principalmente eldstica. A curva de fluéncia resultante consiste em trés regides. A regido

primdria ou transiente ocorre primeiro, caracterizada por um decrescimento continuo da taxa
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de fluéncia, ou seja, a inclinagcdo da curva se reduz com o tempo. Este comportamento sugere
que o material estd experimentando um aumento na sua resisténcia a fluéncia. Na fluéncia
secunddria, também denominado estado de fluéncia permanente, a taxa de deformagdo é
constante e o grafico se torna linear. E geralmente o estdgio de maior duracdo do ensaio de
fluéncia. A constiancia da taxa é explicada com base em um balanco entre processos
competitivos de endurecimento e recuperagdo. No terceiro e ultimo estdgio, ha uma aceleracao
da taxa de deformacdo, culminando na falha. A falha € frequentemente denominada ruptura e
resulta de mudancas microestruturais e/ou metalirgicas, como por exemplo, uma separacio dos

contornos de grao e a formacdo de trincas internas e cavidades. Tudo isto leva a reducdo na

sessdo transversal efetiva e um aumento na taxa de deformacgao (CALLISTER, 2001).

Figura 3.12 Representacido grafica de comportamento tipico de fluéncia.
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Fonte: Adaptado de Callister, 2001.

A maioria dos testes de fluéncia em metais sdo realizados com tensao uniaxial, tendo os
corpos de prova formato semelhante aqueles nos ensaios de tragdo. H4, todavia, testes de
fluéncia que sao realizados sob compressao. Nestes casos, as amostras sdo geralmente cilindros
ou paralelepipedos (CALLISTER, 2001).

A inclinagdo da curva secunddria em um ensaio de fluéncia €, para muitos efeitos, o
pardmetro mais importante deste teste. Frequentemente chamada de taxa de fluéncia em estado
permanente, € um parametro considerado para projetos em aplicagdes de longa vida, como por

exemplo em plantas de energia nuclear. Em algumas outras aplica¢des, entretanto, como por
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exemplo em palhetas de turbinas de aeronaves militares, o tempo para a falha € dominante nas
consideragdes de projeto, devendo o teste ser conduzido por completo até o seu ponto de falha
(CALISTER, 2001).

A temperatura e a carga ou tensdo aplicada influenciam as caracteristicas da fluéncia.
Com a elevagdo da temperatura ou da tensdo aplicada, a deformacgdo instantdnea no momento
de aplicacdo da forca aumenta, a taxa de fluéncia em estado permanente aumenta e o tempo
para a ruptura diminui (CALISTER, 2001). Efeitos da influéncia da temperatura e tensao no
comportamento da fluéncia estio representados na Figura 3.12, onde o aumento da temperatura
e da tensdo provocam claro aumento na deformacdo instantinea e taxa de deformacdo no

segundo estagio da fluéncia.

Figura 3.12 Comportamento de fluéncia com aumento de temperatura e tensao.
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Fonte: Adaptado de Callister, 2001.

3.6 Metalografia

Ha diversas técnicas para observar a estrutura de ligas metédlicas em escala
microscOpica. As técnicas de preparacdo de amostra para aquelas em que se observa a
microestrutura através de secdes sdo semelhantes. Técnicas como a MEV (Microscopia
Eletronica de Varredura), permitem a observagao de superficies praticamente sem preparagao,
o que € util na andlise de falhas (COLPAERT, 2008). Nesta se¢do serdo discutidas a

microscopia optica e microscopia eletronica de varredura.
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3.6.1 MICROSCOPIA OPTICA

A microscopia Optica € a técnica mais comum de observacdo de microestruturas. Nesta
técnica, luz visivei incide sobre a amostra e € refletida até o observador. A resolu¢do da imagem
depende do comprimento de onda da radiacdo empregada. Diferentes técnicas de iluminacao
podem ser usadas para ressaltar alguns aspectos da amostra, sendo a mais comum a iluminagdo
paralela ao eixo do microscépio. De maneira geral, a técnica para realizacdo de um ensaio
micrografico em microscopio Optico segue as seguintes fases (COLPAERT, 2008):

1. Escolha e localizacdo da secdo a ser estudada.
Obtencdo de uma superficie plana e polida no local escolhido para estudo.
Exame ao microscopio para a observacdo das ocorréncias visiveis sem ataque.
Ataque da superficie por um reagente quimico adequado.

Exame ao microscopio para a observagdo da microestrutura.

AN O

Registro do aspecto observado (fotografia).

3.6.2 MICROSCOPIA ELETRONICA

Diferente da microscopia dptica, que se baseia na interag¢do da luz visivel com a amostra,
a microscopia eletronica de varredura aproveita fendmenos de interacdo entre elétrons e metais
para gerar informacdes. Para amostras suficientemente fina com uso de corrente e energia
suficientemente elevados, € possivel obter informagdes de sinais que atravessam a amostra, que
sdo tipicamente os sinais analisados em Microscépio Eletronico de Transmissdao (MET). Os
sinais que ndo atravessam a amostra (muitos deles) sdo analisados em Microscépio Eletronico
de Varredura (MEV) (COLPAERT, 2008).

O Microscopio Eletronico de Varredura emprega sinais de elétrons secundarios, elétrons
retroespalhados e Raios-X. Os Raios-X, além de produzir espectros completos das energias
observadas, podem ser empregados para produzir uma imagem que retrate os pontos da
estrutura onde € maior a intensidade de determinada energia e, consequentemente, deve ser
maior a concentracdo de determinado elemento (COLPAERT, 2008). Assim, em uma liga
metalica, uma microscopia eletronica de varredura pode ser tutil também para confirmar a

composi¢do atdmica da liga utilizada.
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4. MATERIAIS E METODOS

Esta secio descreve a metodologia e os materiais utilizados no desenvolvimento deste

trabalho. Os procedimentos experimentais relatados foram realizados pelo autor em

laboratérios do Departamento de Engenharia de Materiais, Mecanica e Aeroespacial do Illinois

Institute of Technology, Chicago-IL, USA, sob a orientacdo de Philip G. Nash e Yang Zhou.

O fluxograma a seguir resume passos da metodologia adotada neste estudo.

Grafico 1 - Fluxograma resumo da metodologia.
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Amostras de liga Ni-Co-Al na composicao atdmica Ni-37-12 (51% niquel, 37% cobalto,

12% aluminio) foram preparadas, num total de 4 (quatro) amostras. Os metais, em formato de

pequenas esferas, foram pesados em balanca de precisdao Mettler AE 200, com vistas a obter a

composi¢do atdmica desejada, sendo posteriormente fundidos em forno a arco para obten¢do

de lingotes da liga.

O forno a arco utilizado na producgao das amostras foi o Large Bell Jar

Arc Melt Furnace (modelo ABJ-900), fabricado pela Materiais Research Furnaces (Figura 4.1),

capaz de atingir temperaturas acima de 3500 °C.
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Figura 4.1 Balanca METTLER AE 200 (esquerda) e Large Bell Jar Arc Melt Furnace (direita).

Fonte: Autoria prépria.

4.2 Tratamentos térmicos

Depois do processo de fundicao a arco, as amostras foram recozidas e homogeneizadas
através de um tratamento térmico de 24 (vinte e quatro) horas a 1200 °C com resfriamento em
agua a 20 °C. Foi utilizado nesta etapa um forno Lindberg Model (Série 1700), visto na Figura
4.2, que utiliza um controlador programdvel Omega CN72000 para tratamento térmico de
multiplas amostras. Argdnio foi utilizado como fluxo de gas inerte ao longo de todo o processo

para evitar oxida¢do durante o recozimento.

Figura 4.2 Lindberg Model A (Series 1700).

Fonte: Zhou (2017).
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Com o objetivo de desenvolver o formato serrilhado no contorno de grao em um
processo que permita a sintese de nanoestruturas (Zhou, 2016), parte das amostras foram
submetidas a tratamento térmico de envelhecimento. Todas as amostras (as que manteriam
contornos de grdo normais e as que formariam contornos serrilhados) foram solubilizadas a
1000 °C durante duas horas resfriando em dgua a 20 °C. Para formac¢do do contorno de grao
serrilhado, seguiu-se tratamento de envelhecimento a 600 °C com resfriamento no préprio forno
para obter precipitagdo descontinua com migracdo do contorno do grdo. As amostras deste
grupo eram entdo novamente tratadas a uma temperatura superior, para dissolver a fase
precipitada mantendo o formato serrilhado da fronteira dos graos. Frequentemente, a dissolugao
de precipitacdo descontinua ocorre com um movimento de retorno do contorno do grdo, o que
nio era desejado. Diversas tentativas foram realizadas por Zhou (2017), para identificar a
temperatura ideal de dissolu¢do que manteria o formato de grao serrilhado, que concluiu que a
temperatura de 800 °C por 12 minutos e resfriamento no forno era adequada para dissolver o
precipitado sem mover de volta o contorno do grdo em amostras Ni-37-12. Todas as amostras
(normais e serrilhadas) foram submetidas a envelhecimento a 738 °C por 50 horas e
resfriamento em 4gua a 20 °C para gerar precipitacdo continua da fase y’, o que aumenta a
resisténcia a fluéncia em ligas a base de niquel (ZHOU, 2017). O forno utilizado nestes
tratamentos foi o forno Lindberg Hevi-Duty (Tipo 54456-A). Argonio foi utilizado como gés
circulante para protecdo atmosférica durante os tratamentos. Os tratamentos térmicos

realizados estdo sintetizados no Quadro 1.

Quadro 1. Tratamentos térmicos realizados.

TRATAMENTOS TERMICOS
Contorno de grao serrilhado Contorno de grao normal
24 horas a 1200 °C 24 horas a 1200 °C
2 horas a 1000 °C 2 horas a 1000 °C
10 minutos a 600 °C 50 horas a 738 °C
12 minutos a 800 °C
50 horas a 738 °C

A etapa de 10 minutos a 600 °C (promove precipitacao descontinua da fase y’ e move o
contorno do grao) foi seguida de resfriamento no préprio forno; 12 minutos a 800 °C (dissolve

o precipitado, mantendo a forma do contorno de grao) seguida de resfriamento no forno. As
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demais tiveram resfriamento em dgua a 20 °C. A etapa de 50 horas a 738 °C seguido de t€émpera
promove precipitacdo continua e aumenta a resisténcia a fluéncia, passo seguido também nas
amostras de contorno de grao normal. Estes tratamentos foram feitos em forno Lindberg Hevi-

Duty Tipo 54456-A, visto na Figura 4.3.

Figura 4.3 Forno Lindberg Hevi-Duty Tipo 54456-A

Fonte: Autoria prépria.

4.3 Rolamento a frio e corte de amostras

Rolamento a frio foi utilizado para deformar as amostras de liga Ni-Co-Al até a
espessura desejada, eliminando-se neste processo estruturas dendriticas (ZHOU et al., 2016).
Importa destacar que esta etapa se deu apds a homogeneiza¢do das amostras, mas antes do
tratamento térmico de formacio de contorno de grao serrilhado. Neste processo, os lingotes
tiveram reducdo de 20% de drea transversal. A mdquina utilizada foi Fenn Manufacturin CO

(Figura 4.4).

Figura 4.4 Maquina de rolamento a frio Fenn Manufacturin CO.

Fonte: ZHOU (2017).
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Apo6s rolamento a frio, os lingotes homogeneizados, com reducdo de drea e novas
dimensdes dadas pelo rolamento foram cortados em pecas cilindricas de 9 milimetros de

diametro e 13.5 milimetros de altura, conforme visto na Figura 4.5.

Figura 4.5 Amostras cilindricas para ensaio de fluéncia.

Fonte: Autoria prépria.

4.4 Caracterizacao

Para caracterizacdo da microestrutura das amostras, foram realizados exames de
Microscopia Optica e Microscopia Eletronica de Varredura. Importa destacar que a
caracterizacdo das amostras foi feita em um par de amostras, inicialmente, para verificar a
formacdo de contorno de grao serrilhado via precipitagdo descontinua, € que para os pares de
amostras que foram submetidos a fluéncia a caracterizacio foi feita somente apds a realizacao
do ensaio de fluéncia, como mecanismo de investigacdo dos comportamentos observados nos
ensaios.

O microscopio oOptico utilizado neste trabalho foi um Nikon ECLIPSE MA200. Para
este processo, as amostras foram devidamente embutidas, lixadas e polidas. Para avaliacdo da
superficie, foi feito o ataque quimico utilizando o reagente Marble’s (10g CuSO4, 50ml HCI
e50ml 4dgua destilada). As amostras foram observadas em diferentes aumentos, com bom foco
e sob condi¢Oes de luminosidade adequadas. O Microscépio Optico Nikon ECLIPSE MA200 e

o seu terminal de operagdo e captacdo de fotos digitais pode ser visto na Figura 4.6.
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Figura 4.6 Microscépio 6ptico Nikon ECLIPSE MA200.

Fonte: ZHOU (2017).

O microscopio eletronico de varredura foi utilizado para analise, devido a limita¢des de
resolucao do microscopio Optico para observagdo da precipitacdo descontinua, bem como para
confirmacdo da composicdo do material. Para avaliar a composicdo do material, aplicacao
possivel dos sinais de Raio-X com os quais trabalha o equipamento (COLPAERT, 2008),
diversos pontos na imagem foram selecionados, e foram calculados valores médios para os
valores de composi¢do indicados. O equipamento utilizado foi JEOL JSM-5900LV SEM
(Figura 4.7).

Figura 4.7 MEV JEOL JSM - 5900LV.

Fonte: Autoria prépria.

4.5 Ensaios de fluéncia

Ensaios de fluéncia a elevada temperatura e carga constante foram realizados em

amostras Ni-37-12 com contorno de grdo normal (regular) e contorno de grio serrilhado
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formados por precipitacdo descontinua, com o objetivo de comparar valores de deformacao
para mesmas condi¢des de pressdo e temperatura € mesmos intervalos de tempo. Os ensaios
foram feitos utilizando sistema MTS. Trés pares de termopares foram soldados em cada amostra

para medicao de variacdes de deformacao durante o teste.

Figura 4.8 Sistema MTS para ensaio de fluéncia com destaque amostra na célula.

[ | ] g : SAS

Fonte: Autoria prépria.

Quatro ensaios de fluéncia foram realizados no total. Os testes foram desenvolvidos sob

compressao. Os parametros aplicados estdo listados no Quadro 2, por ordem de execugao.

Quadro 2 — Ensaios de Fluéncia

ENSAIOS DE FLUENCIA
Ensaio Amostra Tempratura (°C) | Pressdo (MPa) Tempo (h)
1 Normal 750 150 24
2 Serrilhada 750 150 24
3 Normal 800 100 24
4 Serrilhada 800 100 24
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Verificaciao do contorno de grao serrilhado via precipitacio descontinua

A Figura 5.1 mostra fotos de microscopia Optica realizada em amostra de Ni-37-12
fabricada conforme descrito na se¢do de metodologia. Na imagem 5.1a a amostra apresenta
contorno de grdo normal, em formato suave caracteristico. A imagem 5.1b é de metalografia
realizada apds a amostra ser submetida aos tratamentos térmicos descritos na metodologia para
precipitacdo descontinua com movimento da fronteira do grdo, dissolucdo desta fase sem
movimento de retorno da fronteira, deixando contorno de grio serrilhado. E clara a alteragio
na morfologia do contorno dos graos da liga, uma vez que estas regides de fronteira ndo mais
apresentam a suavidade de antes, mas sim um formato irregular de zigue-zague, que lembra
dentes de serra. Verifica-se assim a formacao do contorno de grdo serrilhado em amostra de

liga Ni-Co-Al através dos tratamentos térmicos propostos por Zhou (2017).

Figura 5.1 Fotografias de microscopia 6ptica em amostra Ni-37-12 antes e depois de realizagdo de

tratamentos térmicos para formagdo de contorno de grio serrilhado.

5.1a 5.1b

Fonte: Autoria prépria.

As amostras que foram submetidas a ensaios de fluéncia foram também caracterizadas
através de microscopia Optica e microscopia eletronica. Uma vez que as fotos das microscopias
Opticas realizadas contribuem com a verificacdo da formacao do contorno de grao serrilhado,

sdo apresentados também nesta secao.
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Figura 5.2 Fotografias de microscopia optica em amostras Ni-37-12 com contorno de grdo normal
(esquerda) e serrilhado (direita) submetidas a ensaio de fluéncia a temperatura de 750 °C e pressado de

150 Mpa.

100 pm

Fonte: Autoria prépria.

Figura 5.3 Fotografias de microscopia 6ptica em amostras Ni-37-12 com contorno de grdo normal
(esquerda) e serrilhado (direita) submetidas a ensaio de fluéncia a temperatura de 800 °C e pressao de

100 Mpa.

Fonte: Autoria prépria.

5.2 Ensaios de fluéncia

Quatro ensaios de fluéncia foram realizados para avaliar a influéncia do contorno de
grao serrilhado na resisténcia a fluéncia de liga Ni-37-12. No primeiro ensaio, utilizou-se
amostra com contorno de grdo normal, temperatura de 750 °C e pressdo de 150 MPa, por um
periodo de 24 horas. No segundo ensaio, as condicdes de temperatura, pressao e duracio foram

as mesmas, mas com a utilizacdo de amostra com contorno de grao serrilhado. Para possibilitar
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a comparagdo dos resultados, os dados obtidos foram plotados utilizando software MS Excel
em uma mesma imagem. Destaca-se que os valores de deformac¢do negativos se devem a forma
com que os cdlculos foram realizados, levando-se em consideracdo dimensdes da amostra em
um instante € no instante anterior para um ensaio realizado sob compressao (deslocamentos

negativos).

Figura 5.4 Gréficos dos ensaios de fluéncia 1 (normal) e 2 (serrilhado), realizados sob compressao por

24 horas a temperatura de 750°C e pressdo de 150 MPa.
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Fonte: Autoria prépria.

Os resultados dos ensaios 1 e 2 corroboraram a hipétese de que o contorno de grao
serrilhado pode aumentar a resisténcia a fluéncia do material, uma vez que, para mesmos
intervalos de tempo, a amostra com contorno de grao serrilhado apresentou menores valores de
deformacao (em mdédulo) do que os valores de deformagao para amostra com contorno de grao
normal. Imposta destacar também que o comportamento de fluéncia é semelhante ao previsto
na literatura, uma vez que os ensaios nao foram realizados até a fratura, mas sim predominando
o segundo estdgio da fluéncia, com curvas de inclinac¢do praticamente constante.

Os ensaios de fluéncia 3 e 4 foram realizados a uma temperatura de 800 °C e pressao de
100 MPa, durante 24 horas. No ensaio 3 foi utilizada amostra com contorno de grdo normal e,
no ensaio 4, amostra com contorno de grao serrilhado. Os dados obtidos foram plotados em

uma mesma imagem para possibilitar a comparacao e avaliagdo dos resultados.
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Nestas condi¢des de temperatura e pressao, os resultados, para pequenos intervalos de
tempo, mostraram-se pouco conclusivos, uma vez que se confundem os valores de deformacgdo
em mesmos intervalos de tempo para as amostras com contorno de grdo normal e serrilhado.
Para maiores intervalos de tempo, ingressando no segundo estidgio de fluéncia, a curva de
fluéncia da amostra serrilhada apresentou maior inclinacdo, ou seja, maiores valores de
deformacdo (em moddulo) para mesmos intervalos de tempo com relagdo a amostra com
contorno de grdo normal. Estes resultados contradizem a hip6tese de melhoria da resisténcia a
fluéncia para contorno de grao serrilhado, refor¢ando a influéncia significativa dos parametros

temperatura e pressao (carga sobre drea) previstos na literatura.

Figura 5.5 Gréficos dos ensaios de fluéncia 3 (normal) e 4 (serrilhado), realizados sob compressao por

24 horas a temperatura de 800°C e pressao de 100 MPa.
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Fonte: Autoria prépria.

5.3 Microscopia eletronica

Microscopia eletronica de varredura foi uma técnica de metalografia utilizada para
investigar a ocorréncia da precipitacdo descontinua em maiores aumentos de imagem, bem
como para avaliar composicao da liga metdlica estudada. A liga ternéria Ni-Co-Al estudada foi

ade composi¢do atdmica Ni-37-12 (51% Ni, 37%Co e 12%Al at.). Diversos pontos nas imagens
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foram selecionados para avaliar composicdo de elementos na liga, conforme descrito na

Metodologia, sendo os resultados médios apresentados na forma de quadros.

Figura 5.6 Imagem MEV para amostra com contorno de grao normal submetida a ensaio de fluéncia a

temperatura de 750 °C e pressdo de 150MPa.

\" i

Zaky X1, 306 11 48 BEC

Fonte: Autoria prépria.

Quadro 3 — Composi¢ao média dos elementos constituintes da amostra de liga Ni-Co-Al através
de MEV. Amostra com contorno de grao normal submetida a ensaio de fluéncia a temperatura

de 750 °C e pressao de 150MPa.

Elemento Al (%) Co (%) Ni (%)
Média 12,8 37,9 49,3

A imagem, aumentada em 1300x (um mil e trezentas vezes), mostra o contorno de grao
da amostra e formato regular. As composi¢des médias mostraram valores préximos da

composi¢ao considerada (Ni-37-12), com erro médio de aproximadamente 4,1%.
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Figura 5.7 Imagem MEYV para amostra com contorno de grao serrilhado submetida a ensaio de fluéncia

a temperatura de 750 °C e pressdo de 150MPa.
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Fonte: Autoria prépria.

Quadro 4 — Composi¢ao média dos elementos constituintes da amostra de liga Ni-Co-Al através
de MEV. Amostra com contorno de grao serrilhado submetida a ensaio de fluéncia a

temperatura de 750 °C e pressao de 150MPa.

Elemento Al (%) Co (%) Ni (%)
Média 13,4 37,2 49,4

A imagem, aumentada em 3000x (trés mil e trezentas vezes), mostra o contorno de grao
da amostra e formato irregular (serrilhado). As composicdes médias mostraram valores

proximos da composicao considerada (Ni-37-12), com erro médio de 5%.
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Figura 5.8 Imagem MEV para amostra com contorno de grao normal submetida a ensaio de fluéncia a

temperatura de 800 °C e pressdo de 100MPa.

18 mm

Fonte: Autoria prépria.

Quadro 5 — Composi¢do média dos elementos constituintes da amostra de liga Ni-Co-Al através

de MEV. Amostra com contorno de grao normal submetida a ensaio de fluéncia a temperatura

de 800 °C e pressao de 100MPa.

Elemento Al (%) Co (%) Ni (%)
Média 12,7 36,4 50,7

A imagem, aumentada em 1500x (um mil e quinhentas vezes), é pouco reveladora
quanto a forma dos contornos de grao na amostra. As composi¢des médias mostraram valores

préoximos da composicao considerada (Ni-37-12), com erro médio de 2,7%.
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Figura 5.9 Imagem MEV para amostra com contorno de grao serrilhado submetida a ensaio de fluéncia

a temperatura de 800 °C e pressao de 100MPa.

Fonte: Autoria prépria.

Quadro 6 — Composicao média dos elementos constituintes da amostra de liga Ni-Co-Al através
de MEV. Amostra com contorno de grao serrilhado submetida a ensaio de fluéncia a

temperatura de 800 °C e pressao de 100MPa.

Elemento Al (%) Co (%) Ni (%)
Média 13,5 36,8 49,7

A imagem, aumentada em 1500x (um mil e quinhentas vezes), revela parcialmente
formato serrilhado nos contornos de graos da amostra. As composi¢cdes médias mostraram

valores préximos da composicdo considerada (Ni-37-12), com erro médio de 5,2%.
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6. CONCLUSAO

Contorno de grao serrilhado em liga Ni-Co-Al (Ni-37-12) pode ser formado via
precipitacdo descontinua, através dos tratamento térmico proposto por Zhou (2017). As
imagens de microscopias Opticas realizadas mostraram o formato serrilhado na fronteira dos
graos, em contraste com contorno de grdo regular daquelas amostras ndo submetidas ao
tratamento térmico, indicando que, de fato, a precipitacdo descontinua da fase y’ é capaz de
deslocar e alterar a forma da fronteira dos graos.

Resultados de ensaios de fluéncia realizados a uma temperatura de 750 °C e pressdo de
150 MPa em amostras com contorno de grao normal e contorno de grao serrilhado mostraram
influéncia do contorno de grio serrilhado na resisténcia a fluéncia do material, corroborando
hipétese de que o formato serrilhado na fronteira pode travar os graos e reduzir a sua
deformacao quando submetido a carga de compressdo a elevada pressdo e temperatura. Nestes
ensaios, os valores de deformacgdo para a amostra com contorno de grdo serrilhado foram
menores, em mdodulo, do que os valores de deformacdo da amostra com contorno de grdo
normal, para mesmos intervalos de tempo.

Para o ensaio de fluéncia realizado a uma temperatura de 800 °C e pressao de 100 MPa,
os resultados obtidos no primeiro estdgio da fluéncia foram praticamente os mesmos nas
amostras com contorno de grdo normal e serrilhado. Para maiores intervalos de tempo,
ingressando no segundo estigio das deformacdes por fluéncia, os valores obtidos
contradisseram a hipotese de influ€ncia positiva do contorno serrilhado na resisténcia a fluéncia
do material, uma vez que a amostra com contorno de grao serrilhado apresentou maiores valores
de deformacgdo que a amostra com contorno de grao normal para mesmos intervalos de tempo.
Isso confirma que resultados de fluéncia sdo fortemente dependentes de pardmetros pressao e
temperatura e indica a necessidade de novos ensaios com variados valores destes parametros
para uma avaliagdo mais segura acerca da influéncia do contorno de grao serrilhado na
resisténcia a fluéncia de uma liga Ni-Co-Al.

Através deste trabalho, foi possivel concluir que um tratamento térmico aplicado a uma
liga Ni-Co-Al € capaz de promover a precipitagdo descontinua de uma das fases constituintes
do material, que por sua vez pode deslocar a fronteira do grao e alterar a sua forma. A alteragcdo
na forma do contorno de grao para uma morfologia serrilhada mostrou-se capaz de influenciar
na resisténcia a fluéncia em uma liga Ni-37-12. Esta influéncia se mostrou positiva apenas para
determinados valores dos parametros temperatura e pressao, reforcando o que estd posto na

literatura acerca da influéncia destes parametros nos resultados de fluéncia de um material. A
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realizacdo de novos ensaios de fluéncia, mantendo-se constante a temperatura e variando-se a
pressdo e vice-versa mostra-se necessdria para elucidar como estes parimetros alteram o0s
valores de deformagdo das amostras nesta liga, levando a uma avaliacio mais precisa da

influéncia do contorno de grao serrilhado na resisténcia a fluéncia do material.
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