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Abstract

SAGRADI, Débora Pulino, Superplasticity of a duplex stainless steel, Campinas: Faculdade
de Engenbaria Mecdnica, Universidade Estadual de Campinas. 1996, 163 o Tese
{Doutorado)

Superplasticity is the ability of certain materials to deform homogeneously with high
elongations (several hundreds or thousands percent) at elevated temperatures and low strain
rates. This subject of scientific and technological interest is not well stablished yet,

The purpose of present work is to characterize and to study the superplastic behavior of
a 22.5%Cr-6.4%Ni-3.0%Mo-0.16%N duplex stainless steel. Therefore, samples from sheets
of the material were examined at 950°C and 980°C by means of tensile, strain rate change and
stress  relaxation  tests. Moreover, microstructures and  cavitation process under main
conditions were also analvzed.

Tensile tests provided informations about elongation and deformation homogenetty. On
the other hand, the strain rate change and stress relaxation tests were more suttable o
determine the strain rate sensitivity. The superplastic hehavior analysis was based on whole
results from elongation, strain rate sensitivity and deformation wniformity.

According to these criteria, the material exhibits superplastic deformation at 980°C with
strain rates ranging from 10757 to 10”57, Under these conditions the deformation Was
homogeneous (withont necking), the strain rafe sensitivity coefficient attained 0.7 and
elongation achieved 900%,

During deformation: (i} the initial microstructure composed of oriented phases change
10 an equiased stable structure and (iD) cavitation process ocewrs. These observations suggest
the grain boundary sliding as the main superplastic deformation mechanism.

Key Words: superplastizity, duplex stainless steel, tensile test, straip rate change test, stress
refaxation
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3x10%s57% e ey 2x10™ 51,

Figura 6.49. Cwrvas normais relativas &s distribuicdes de cavidades em fungio do
logaritmo de (m”) suas areas, para a regifio da fratura de corpos-de-prova
ensaiados a 980°C,

Figura 6.30. Micrografias da superficie polida da secdo tongitudinal menor ao longo da
regifio il dos corpos-de-prova ensaiados com iaxa de detormagio
neminal de 8x107 s e na lemperatura de (a3 950°C e (b) 980°C.

Figura 6.51. Fraglio voluméirica das cavidades encontradas ao longo do comprimento
atil de corpos-de-prova ensaiados com taxas de deformacio nominais de
8x107 5" nas tempergturas de 930°C e 980°C.

Figura 6.52. Alongamento ¢ fraglo velumétrica de cavidades ao longo do comprimento
uiil dos corpes-de-prova ensaiados com taxa de deformacdo nominal de
8x107 5" e nas temperaturas de (a) 950°C e (b) 9807,
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Figurg .33

Figura 6,54,

Figura 655,

Frequéneia relativa da {:ﬁszrzbuzgaa de cavidades em fungio do logaritmo
das dreas das mesmas (em mb) ;zzufa o emaw realizado a 950°C ¢ com taxa
de deformagfio nominal de 8x107 s, ao longo do comprimento Gyl

Distincia da superficie de fratura: (a) 1,0 mm: (b)) 2,7 mm: {cid44mm e

{d} 6.6 mm,

Frequéncia relativa da é:izgmimzs;ai) de cavidades em funclio do logaritmo
das areas das mesmas {em m } para o ensaio realizado a 980°C e com taxa
de deformagdo nominal de 81677, ao longo do comprimento vt
Distancia da superficie de fratura: (a) 1,0 mm; (b12,7 mm; {23 4.4 mmm:
() 6.2 mm; (&) 9.0 mm; () 14 mme{g) 13,3 mm.

Curvas normais relativay s distribui¢Ses de cavidades em fungiio de suas
dreas 20 longe do comprimento il dm corpos-de-prova ensatados com
taxa de deformagiio nominalde 8x10%s™ nas temperaturas de {a) 950°C ¢
(b} 980°C, .
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CAPITULO 1

Introducio e Objetivos

A superplasticidade € a capacidade que certos materiais apresentam de se deformar
homogeneamente {sem estricfio Jocalizada) em grande escala {alongamentos de centenas a
milhares porcento}.

Para que wm material exiba o comportamento superpldstico sio necessarios alguns
requisitos externos (altas temperaturas ¢ baixas taxas de deformagio ¢ internos (a
microestrutura do material deve ser fina). Este dltimo requisito, enfretanto, torma-se uma
restriglo & obtengfio da superplasticidade em determinados materiais,

Mo caso dos agos inoxiddvels duplex s microestruturs caracieriza-se por ser bifsica,
onde cada uma das fases, além de serem imoxiddveis, aparecem em grandes volumes e
proporgdes proximas. Este tpo de microestrutura facilita a obtenclio de uma estrutura

refinada, viabilizando a obtengdo do comportamento superplastico.

O estude da superplasticidade em acos inoxidévels duplex comecou no inicio da
década de setenia e continua até hoje. Contudo, ndo foi ainda possivel a elucidagdo de todos

08 aspects necessérios para a compreensio da superplasticidade destes materiais,

A caracterizagio do comportamento superplastico dos acos inoxidaveis duplex & feite
pelo alongamento total obtido em fungdo da temperatura e taxa de deformacio inpostas bem
como em funglio do tamanho de grdo inicial do material. Alguns mutores caracterizam ainda a
superplasticidade do ponto de vista mecdnics. pelo estudo da sensibilidade da tensfio 4 taxa de

deformagic que o material pode apresentar, Entretanto, ndio existe ainds um consensn da



P

forma pela qual & superplasticidade deva ser avaliada (tipo de ensaio, geometria do corpo-de-
prova, 210l |

QOutro ponto a ser esclarecido diz respeito aos mecanismos de deformagfio que levam |
a0 ﬂ-am_g}e;m%nenm superplastico dos ages inoxiddveis duplex.

Embora estes pontos demonstrem a relevincia do tema do ponio de vista cientifico, a
imporidncia do assunio ndo para al. O compornamento superplastico permite a obtencio de
pegas com geometrias complexas em poucas etapas de processamento. lsto aliado & boa
 resisténcia mecdnica e 4 hoa resisténcia a corrosdo dos agos inoxiddvels duplex revelam a

relevaneia do tera do ponto de vista teenolbgico.

Oz topicos acima expostes e o fato da escassa literstura existenie sobre a
superplasticidade do ago inoxiddvel duplex 22,5%Cr-6,4%Ni-3,0%Mo-0,16%N motivaram o
gstudo deste ago.

Visando explorar os virios aspectos da superplasticidade deste ago, o trabalho foi
estruturadeo da seguinte forma:

» no capitulo 2 ¢ apresentada a revisio bibliografica sobre a superplasticidade, os agos
inoxidiveis duplex ¢ a superplasticidade nestes casos:

» no capitulo 3 faz-se uma revisfio sobre as téenicas experimentais empregadas no estudo da
superplasticidade e as informag@es que elas proporcionam;

@ no capitulo 4 sfio descritos os materials ¢ equipamenios uiilizados na readizacio do
trabatho;

« o capltulo 5 descreve os tipos de ensalos (tragio, mudanca de taxa de deformacio ¢ de
relaxagio de tensdes) e de procedimentos experimentais adotados:

e o capitulo 6 so apresentados os resultados obtidos com as respectivas discussdes, Neste
capitulo, & caracterizagio do material é feita de rés formas distintas e complementares:
caracterizaclio pelo alongamento, pelo coeficiente de sensibilidade 3 taxa de deformaciio e
finalmente pela uniformidade da deformacio. Fsta Gltima anlise ¢ feita fanto em seus
aspectos macrosedpicos quanio nos microscdpicos;

= finalmente, o capitulo 7 traz as principais conclustes do trabatho, seguido pelo capitulo §

0

onde sfio sugeridos temas gerais para pesquisas futuras.



CAPITULO 2

4 Superplasticidade

2.1, Conceituacio da superplasticidadse

A superpiasticidade € normalmente definida como sendo o fendmeno o qual alguns
materiais  policristalinos  apresentam, geralmente de  maneima isotrépica'”,  grandes
alongamentos (da ordem de centenas a mithares porcento)™ sob certas condigdes de taxa ou
velocidade de deformagiio (£}, temperatura (T) e microestruiura, 9

Porém, este fendmeno ndo ocorre apenas quando o material € solicitado em trago
como sugere esta conceituagio geral. Segundo Johnson™ uma definiclio mails ampla seria a
de que deformacio superpldstica € aquela caracterizada por wma ductilidade, sob traciio,
COMmpPressio ou torgdo, que exceds o comportamenio convencional do material,

Os materiais metdlicos que podem apresentar a superplasticidade sio geralmente Hpas
de: AL Bi, Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mg, Ni, Ag, Sn, Ti, W, Zn, Zr e Fe."” Dentre estas, as ligas de

Ni, Ti e Al 580 us que t8m sido mals exploradas comercialmente.

A deformagdo superplisiica pode ocorrer, segundo o material, de diferentes formas,

Erm 1969, Hayden et al” classificaram a superplasticidade em dois tipos:
* superplastividade isotérmica: obtida quando o material de microestrutura refinada &
levado a  wma temperature maior que a metade da temparatura absolota de fusdo e

submetido a um carregamento sob certas condicBes de taxa de deformaciio;



s superplasticidade por transformag¢iio: obtida quando um material que apresenia uma
transformaciio alotrdpica € sujeito 2 uma Ccarga enquanto a temperatura ¢ clelads acima
abaixo da temperatura de transformagio.

{147

Mais recenternente” ™ esta classificacdo foi redefinida ¢ ampliada:

» superplasticidade estratural: termo associado 4 superplasticidade isotérmica;™

» superplasticidade por transformaciio de fase: o efeito da superplasticidade & induzido
por uma ciclagemn da temperatura 2o redor da temperatura de uma transformagdo de fase,
na presenca de uma pequena carga (muito menor que o limite de escoamento) ™ A
literatura apresenta casos deste fenbmeno em ligas de Fe'™% Ti% ¢ 72/9 |

« superplasticidade por ciclagem térmica: guando a superplasticidade ¢ induzida por uma

ciclagem da temperabira sob uma pequena carga em um material (come o U e o 2™

onde hd um alto gran de anisotropia no§ coeficientes de expangdo térmica, ™%

Esses tipos de superplasticidade diferem basicamenis nos mecanismos responsdveis
pelo  fendmeno. Na superplasticidade por wansformacfio de fase bem como na
superplasticidade por ciclagem térmica, propde-se que a deformacgfo plistica ocorre para
apomodar a variaglo de volume associada ou & transformacfio de fase ou b presenca de

diferentes  dilatagdes nas diferentes diregdes cristalogrificas. '

Segunde  Sherby ¢
Wadsworth'”, tanto durante » transformagfio de fase quanto durante a ciclagem térmica sio
geradas tensbes internas no matenal devido, respectivamente, 3 variaciio de volume o &
presenca de diferentes dilatacOes nas diversas diregBes cristalograficas. Estas tensdes somadas
A tensdc extema aplicada ulirapassam o lmite de escoamento do matedal, resultando na
deformacio plistica do mesmo. J4, na superplasticidade estrotural 2 deformagBo ocomre
principalmente por um mecanismo de escorregamento de griios. Sende este tltimo tipo de

superplasticidade aquele que se apresenta na maioria dos metais ¢ ligas, o mesmo serd tratado

em detalhes no tem a seguir,
2.2, & superplasticidade estrutural

Em termos tecnolbgicos, os esforcos se concentram no desenvolvimento e estudo da

[ PS)

supgrplasticidade estrutural’ ™, ja4 que, como mencionado anteriormente, a grande maioria

dos metas apresenta esie tipo de superplasticidade. Alguns exemplos de ligas que apresentam



superplasticidade estrutural desenvolvidas para a aplicacho na indistria agroespacial s&o
principalmente ligas 4 base de T1'"™ Qutras tais como o Inconel 71 8" que ¢ uma liga 4 base
de Ni, também esto sendo estudadas para este fim.

A principal vantagem dos materiais que apresentam este comportamento é que podem
ser conformados com muites detalhes com um minimo de energia” Além 41850, a estruiura
refinada garante melhores propriedades do produto tais como tenacidade e resisténeia, {porém,
em componentes que trabalham em temperaturas elevadas isto j4 ndo é vantagem, pois o
refing da estrutura favorece os mecanismos de fluéneia).

Entretanto, comercialmente a utilizagfio da capacidade que alguns metais t8m de serem
superplésticos ainda ¢ restrita devido &s baixas taxas de deformacio necessarias, gue podem
chegar a ser de até mil vezes menores do que aquelss empregadas em processos usuaiz de

. b {115,
conformaciio (0,1 - 1 58 }f A5.16)

2.2.1. Reguisims para a superplasticidade estrutural

A superplasticidade estrutural depende de requisitos externos (processe) e internos

{estruturais) do material.

Reguisites externos

Como ja mencionade, o comportamento superplistico somente & possivel em
condighes bem determinadas de processo: taxa de deformacio e temperatura,

A temperatura normabmente € igual ou maior que a metade da temperatura absoluta de
fusiio.™ Isto sugere que o processo de éefmﬁma;sfia superplistica depende de difusdo pela
estruturz do material

As taxas de deformacio necessdrias variam principalmente com o tipo de liga, mas sio
tipicamente da ordem de 107 a 197 ¢ 7

Esses requisitos externos sdio necessérios, porém ndo suficientes. £ importante ainda

que o material apresente certas caracteristions microestruturais bem especificas,

Reguisitos microestruturais
A principal caracteristica estrutural que o material deve apresentar para ser

foticn & g vl o et (FAEISITE T
superplastico ¢ a de possuir grdos peguenos. A Hteratura cita como wmn Hmite



supertor um tamanhe de grio de 10 um, Entretanto, Liv et 2% afirmam que para uma liga
hifdsica ?E-S,S%mwé,l%%’, um tamanho de griio de cerca de 90 pm ¢ suficiente para mduzir a
superplasticvidade.

Alem de pequenos, os grilos devem: (1) resistir & separagio por tracio™, (i) ser de

alto  dnguls™

e frpadnd ot ]
PHREANIELS

(mobilidade maior do que os de baixo angulo) e principalmente (ii1) ser

Os contornos de grio, entretanto, sio defeitos de ala energia. Sendo assim, ao aguecer
| o malerial pas temperaturas em que a superplasticidade ocorre, hd uma tendéncia ao
crescimento de grio (2 fim de diminuir a energia associada a estes defeitos), comprometendo
& comportamento superpldstico deste material. Por ouire lado, Chokshi et aliV o Suery et
al."” lembram que, simultancamente a este processo, pode ocorrer em alguns sisternas uma
recristalizagido dindmica devido i deformacio. o que tenderia a refinar o grio. Para manter a
estrutura fina na temperatirs de deformagio, a3 ligas superplisticas devem apresentar
particulas de segunda fase. Por esie motive, usam-se ligas euntetdides, sutéticas, dapiz’:x,l
etc.'” Além de ter uma morfologia apropriada, estas partfculas devem ter uma resisténcia
semelhante a da matriz para evitar a formaciio de cavidades na inferface particula‘matriz
durante 2 deformagiio.™ Caso as particulas de segunda fase sejam mais resistentes que a
matriz, estas particulas devem ser finss ¢ estarem uniformemente distribuidas, pois, assim, a
formagio de cavidades ¢ evitada pelos virios processos de recuperaciio que ocerrem nas

vizinhancas das particulas,”
2.3. Bscoamente plastico

2.3.5, {L‘aracigi'iﬁiémﬁ gerais do escoamento

Para esta andlise considera-se uma curva tipica de temsdo nominal {8} versus
deformagio nominal (¢) {que € proporcional & curva carga versus deslocamento) que

desoreve a deformaco superpldstica em tracio. Isto € ilustrado através da figura 2.1 relativa 2

uma liga eutdtica Sn-Pb tractonada em condicties de velocidade de desiocamento constante,
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Figura 2.1. Curva de tensfo nominal (8} em funcio da deformagio nominal {e) de uma liga sutftica
superplistica Sn-Pb deformada & ternperatura ambiente em condicles de velocidade de
deslocamente constante, com uma taxa de deformagiio nominal de 2 x 1074 g1 @

O ponte de mdximae carga corresponde A primeira instabilidade pléstica, denominada

por Wray''

como sendo do “Tipo I, Neste ponto inicia-se a formagdo de virios PEsCoCos at
fongo da amostra. Porém, ao contrdrio do que ocorre em condigBes nac-superplésticas {onde
um dos pescogos cresce preferencizlmente até o fratura), neste caso os PESCOLOS Concorrem
entre 51, crescendo de forma estdvel. Como resultado, a deformagio ocorre de forma

homogénes (figura 2.2%
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Figura 2.2, Esquema da instabilidade do “Tipo I, onde a partir de ume amosiea
inicialmente unifonne (a) ha formacio de vérios pescocos (bed}l, que
. v EAlN}?
concorrem entre si no creschimento (adaptado de Wray™ ™,



Y4, a queda brusca da carga no final do ensaio corresponde, segundo Wray'"™, a2 uma
instabilidade do “Tipo 1. Meste case, um dos pescogos que estavam crescendo a faxas
sernethantes torna-se mais ative que os demais. Como resultado, este PESCOGO Lresce

mstavelmente levandeo & ruptura da amostra. (figura 2.3}
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Figura 2.3. Esquema da instabilidade do “Tipo I™. At {a} 0s pescocos crescem & uma
taxa semethante. Em seguida, ocorre crescimento preferencial de um dnico
pescogo (adaptade de Wray'™),

Em relagio & regifio intermedidria da curva, no wrecho entre o ponto de maxima carga
¢ o ponto final do ensaio, observa-se na figura 2.1 uma tendéncia de diminuicio continua da
carga com o deslocamento. sto ocorre por causa da redugio da secdio wransversal da amostra
com a deformagio e também devido & reduciio da taxa de deformacio efetiva durante o
ensato, jd que este se realizou em condigBes de velocidade de deslocamento constanie, Agu
vale lembrar que como a velocidade de deslocamento ¢ o produto de comprimento dtil da
amostra pela taxa de deformagiio, e como o comprimento #til vai awmentando com o
deformagio. a taxa de deformagio deve diminuir para manter a velocidade de deslocamente

cOonsiante,



Um outro aspecto interessante do escoamento superpldstico ¢ o fato de niio ocorrer
encruamento do material durante a deformagdo, ou seja, a tensfio nfo depende da deformagiio,
sendo unicamente uma fungio du taxa de deformagio™ A figura 24 apresenta
esquematicamente uma curva idealizada de lensSo verdadeira (o) versus deformacio
logaritmica (£} {ou “verdadeira”, como ¢ normalmente denominads) para um malenal

superplastico.

o (kfg/mm®)

£{%}

Fignra 2.4 . Corva csquemdtica verdadeira de tensio (0} em funglio da deformacio (£} para um
matsrial superplstico.

Porém, na pritica, este comportamemo nem sempre é observado em materiais
superplasticos, basicamente pelos dois motivos detathados a segair.

O primewno deles refere-se 4 tave de deformacdo. Em ensaios de velocidade de
deslocamento constante,  a taxa de deformagdo diminui durante o ensaio, como id
mencionade anteriormente. Como  consequéneis, hd uma reducio da temsfio com 2
deformacio.”

O segundo motivo refere-se & microestrutura. No sscoamente superpldstico, a relaciio
de Hall-Petch nilo € verificada, ou seja, nos materiais superpldsticos a tensiio é diretamente
proporcional ao tamanho de grio.™” Pela relagio de Hall-Petch, a tensdo & inversamente
proporcional a raiz quadrada do tamanho de grio, ji que o mecanismo de deformagio a que se
refere envolve a movirentaglo de discordancias dentro dos grios e, portanto, quanto menor o
tamanha de grio, maior deve ser 2 tens3o necessdria para que as discordincias vencam a
barreira exercida pelo mator ndimero de contornos de griio existentes. Por outro lado, 2
deformagiio dos materiats superpldsticos ocorre por um mecanismo de escorregamento de
conpfornes de griio gue serd detalhado posteriormente. Como nos maisriak superpiisticos o

ramanho de grio € pequeno, o wimero de contornos de griio existentes serd maior para um



i

mesme volume de materiad, favorecendo este mecanismo e dimimindo, portanto, a tensio
necessdria para a deformaco. Desta forma, os casos de materiais superpldsticos onde a tensio
anmenta com a deformaglo podem ser explicados em termos do aurmento do tamanho de prio

durante o ensain,

Observa-se, ento, que os parfmeiros Gue Caraclerizam o escoamento superplstico
580, além da temperatura, a taxa de deformacio e a microestrutura, De fato, a descriciio do
esconmento plastico tem sido feita através de expressdes que tentam relacionar a tensio

aplicads () com a taxa de deformagio (g), temperatura {1 ¢ microestrutura;
o= (€, T, microestrutura)

No caso dos materiais superplisticos, quando a deformaciio ¢ induzida por tracdo,
encontra-se nma curva sigmoidal (em forma de S) para a relaciio entre log o e log g, dividindo
o comportamento do material em ués regifes diferentes, tal come lustrado na figura 2.5.2. A
regido II corresponde ao comportamento superpldstico do material, come pode-se observar

pelo mdximo alongamento (figura 2.5.b).
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Figura 2.5, {2} Tens#o em fungdio da taxa de deformagio ¢ (b) alongamento atd a fratura para wia liga
de Zn-229%A] testada em trés temperaturas diferentes,

Cada uma das regibes normalmente € modelada por woa linha rets representada pela

s 4156}
equagan:

logos =w+mlogé {2.1]

onde € € uma constanie que meorpora a dependéneia com a temperalira € a microestrutura e
m ¢ o coeliciente de sensibiiidade 4 faxa de deformagfio que caracteriza o tipo de repido.

revelando o comporamento do material,



Esta equagfio pode ainda ser reescrita de uma forma inversa ¢ mais explicia ™7
| &= [(AGbD / KT) . (bdy . (1/G)" ] . &" [2.2]
onde, .. "
0 = Dy exp-Q/RT) : coeficiente de difusio
Dy fator de frequéneia
cenergia de ativacio (em Jmol)

C constante dos gases

wd XL

s temperatura absoluta

s médulo de cisalhamento

o

: vetor de Burgers

K : constante de Boltzmann

A constante dependente da microestrturs

n= im

p 1 constante, que para o8 materials superplésticos vale normalmente 2 on 3 &9

d : tamanho de grdo
2.3.2. O coeficiente de sensibilidade & taxa de deformacio (m)

O coeficiente de sensibilidade & taxa do deformacio, m, ¢ um parfmetro tmportante,
uma  vez que revela o comportamento  superplastico e pade ser  determinado
experimentalmente,

{3 coefiviente m € definido por:
m=8ne/dng

Experimentalmente, tem-se demonstrado que, para o compotiamento superpldstico, m
¢ aproximadamente igual ou maior gue 0,5

Graficamente, o valor de m fica representado pela inclinagdo das retas pars cada um
dos trechos da curva log « x log & Como ecada regific ¢std associada a um determinado
comporiamento, entdo estas regifes também estarfo associadas a uwm mecanismo de
deformaclc pelo que se conclui que o valor de m caracierizaria ¢ comporiamento

predominante de cada regifio.
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Por estar relacionado com o mecanismo de deformagio, o valor de m ¢ afetado pela
vaniagdo da temperatina e da microestrutura, como resultado da influéneia desses pardmetros
sobre o comportamento superplistics. A figura 2.6 apresenta de forma esquematica
mfludnela da temperatura ¢ do tamanho de griio sobre a curva de ensde versus taxa de

deformagiio e, consequentemente, sobre o valor de m ™

log o
regifo B _
regiio 1 |
diminuindo
taranho de grio ou
avmentandn a temperatura
fog €
(a)
i
regifio 1
;g; —ann chiminuinds
e tamanho de grio ou
. s aumentando a temperatura

regifio]

regido

log £
b

Figura 2.6, Infludncia da temperatura e do tamanho de grio sobre (a) o comportamento
suparplastico ¢ (b} sobre o valor do coeficiente de sensibilidade a taxa de
deformacio m.™

2.3.3. Caracteristicas de cada regido da curva log o x loge

A relaglio entre « e € pode ser representada como exquematizado na figura 2.7,



log o

log &

Figura 2.7. Representago esquematica para a relaciio eatre v ¢ £,
O significado geral de cada uma das regides é apresentade a seguir.
Regido {1

Para as condi¢les de taxa de deformago e tensdes da regilio 111, o valor de m

5 . 547
I o atd menort™?

(L51T

normalmente € de 0.2 ¢ 0 mecanismo predominante de deformacio € a

movimentagio de discordincias. Este mecanismo envolve nfio 56 as proprias
discorddncias (por exemplo, no escorregamento com desvio - “tross slip”), mas também o
movimento de dtomos ¢ lacunas {por exemplo, durante a ascensio - “chimb™),

Por mucroscopia eletrdnica, observa-se intensa atividade de discordincias nesta regifo
I, que se manifesta em termos de formagio de uma estrutura de subgriios durante a
é@fmrmagéa‘{g‘g?

Apesar da movimentaglo de discordincias ser o mecanismo predominanie mais
provavel, existem algumas evidéncias e o escorregamento de contorno de grio também

i9,57
ocorra.

Regido lT

A regifio I estd associada com a méxima ductilidade e com um valor de m ao redor

de 0.6 B8
. %3 P Al s . .- ..
Segundo Laﬁgﬁion{*' existern  evidéncias microscdpicas sobre 2z atividade de

discorddncias nesta regido. Entretanto. o mecanismo predominante de deformacie parece ser
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_ MIRERR
o escorregamento de contorno de grio.”

517,23 . e : _
" De forma simplificada pode-se dizer que este
: . N . 5
mecansmo consiste no deslocamento de um griio em relagdo a outre.®

Maiores detathes de alguns modelos propostos serfio discutidos posteriormente.
Regidio |

A caracierizagio da regifio I em termos. por exemplo, do valor do coeficiente de
sensibilidade 2 taxa de deformacio m e dos mecanismos de deformaciio atuantes, ainda &

polémica, pois muitas 3o as duvidas ndo s6 sobre sua forma mas também sobre sua definicio,

A literatura associa & regifio I
iy Como sendo consegiiéneia de wn outro mecanismo de deformagdo ligado a difusio de
lacunas induzida por tensio’>*'"
Este mecanismo envolve o movimento de dtomos ¢ de lacunas dentro dos grdos ou por

seus contornos, tal como esquematizado na figura 2.8,

/ % \ movimentagio
dos &omos

Figura 2.8. Representaglio esquematica do mecanismo de deformagdo por difusio
de lacunas induzida por tensdo.™

O mecanismo de movimentaghio pelo interior do griio ¢ conhecido como meeanismo de
Nabarro-Herring e pelo contornoe, de Cobble &%

Segundo Sherby e Wadswarihm)g a deformacio por difusiio de lacunas induzida por
tensio € teoricamente caracterizada por um coeficlente m = 1. Entretanto, Langdon” mostra

uma série de resultados diferentes para o valor de m, que variam de 0.2 2 1.



1} Crescimento de grio:

As Eigzas superplasticas possuem nma estrutura fina e, portanto, instéavel, ou seja, ao
serem submetidas ndo sO a altas températuras mas também 2 tensdes, hi uma tendéncia de
crescimento de grao ou de fases presentes.” Como resuliado, a curva log o x log € tende a
assumir uma inclinaglio menor do que na regidio 11 porque, como Ja citado anteriormente, na
deformagdo superpldstica 4 tensfo ¢ diretamente proporcional a0 famanho de grio ¢ com o
aumento deste, o valor da tensfo fica super-estimado. Este efeito pode ser observado na
figura 2.9 referente a uma liga de AF33%Cu?, na qual o grio cresceu de um tamanho inicial
de 1,3 pum para 6 wm em baixas taxas de deformacio, aproximando-se do cOmporiamento

observado em ensaios feitos com tamanho de grio de 7 um.

1E+01
b £e048
_ el - T= 743K
o VES00 . -
& o g 9 d (amy
X & - L
o R o
® B0l A, - | ot
x| el - 3
a - - =8 um 1S
1B-02 . : : : . _
1E-07  1E-06  1E-85 1BE-04  1E-03 B0
E (s

Frgura 2.9. Tensio (o) versus taxa de deformagio (£) para ligas Al33%Cu com tamanhos de
grifo iniciais de 1,5 a2 10w testados a 743 K129

11} Presenga de impurezas:

A existénela da regifio | pode estar associada & presenca de impurezas nas ligas
superplasticas.”” Isso ¢ evidenciado nos trabalhos de Chaudhury et 2™ onde a regifio I o
completamente eliminada em uma liga Zn-22%Al de alto grau de pureza (cerca de 6 ppn de
impurezas) ao contrdrio das ligas de pureza comercial (>100 ppm de impurezas), onde a

z‘égié@ I foi constatada {figura 2,10}
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Figura 2.10. Taxa de deformaciio versus tensdo (ambos de cisalhamento} para uma liga Zn-22%Al de
{(a) pureza comercial 2 (b} alio grauv de pare:za,(’“ﬁ

32 stribuem o cfeito dos dtomos de impureza & sum interagdo com as

Os autores
discordfneias presentes em contomnos. Desta miteragdo surge uma fensdo limite {o5p), & qual
significa que ndo ¢ a tensfio aplicada {o) a responsdvel pela taxa de deformacio, mas sim, uma
tensfio efetiva o, = o - gy (inclusive, esta tensfio Hmise jende o diminuir com o awmenio da

temperatiral
2.4. Modelos para a deformagio superplistica do tipo estrutural

O escorregamento de contorne de griie ¢ o mecamismo no gual um grio se desioea

e refaclio a wm outro grio adjacente através do contorno comum entre ambos sem que haja
mudanca sensive! da formm ¢ do tamanho do grao.

A ocorréncia deste fendmeno pode, inclusive, ser constatada experirentalmente. ™
A figura 2.11 esquematiza o escorregamento de comtorno de griio e os pardmetros envolvidos

neste Mecanismo,



Figura 2.11. llustracdio esquemdtica do escorregaments de contorno de griventre oagriios e LB éo
VEtor escorregamento; v, ¥ ¢ w sio irés componentes do escorregamento; ¢ 8 ¢y e sio
angulos gue definem a ocrientacdio  do contorno em refaglic  ao eixo da tensfio
aplicada 0.7

Osvalores dew, v, w, B e v esi%{; relacionados geometricamente entre s e através
deles € possivel extimar a frag@o da deformagiio causada pelo escorregamento de contorno de
grio™ " (que, para & regifio 1, normalmente ¢ maxima com wms contribuigfio de 50 a 70% da
d@f@ma@é@}m, Em algumas condigbes, os valores de u, v ou w podem ser medidos
experimentalmente com o auxilio de linhas feitas no material antes da deformagio, ™

Ha evidéneins também que a fraclio de escorregamento é uma fungio do tipo de

. . . s.1 52738
interface presenis no matenai,( )

Segundo Shariat et al™™, o maximo gscorregamento
ogorre e interfaces de maiores valores de 8D, , onde 3 & 5 largura do contorse ¢ Dy ¢ o
coeficiente de difusfio por contorno de grio,

Apesar de existiv algumas evidéneias experimentais de que o escomregamenio de
contorno de grio ¢ o mecanismo de deformagdio predominante no componamenio
superplastico, ninda nio existe wm modelo finico que o descreva rompletamente, 14 que os
processos que levam 4 acomodacio dos grios nfo estio bem definides 079 4 seguir so
descritos alguns dos medelos proposios.

Deve-se salientar também que associado a0 escorregamento de contorno de grilo estd o
fendmeno de cavitagie, que, de forma simplificada, pode ser definida como & formacio de
cavidades durante a deformagiio dos materiais superplasticos. "™ Fste topico também serd

descrito posteriormente.



Z.4.1. Modelos propostos que levam ao escorregamento de grios

s ey ‘ =
segundo Suery ¢ Mukherjee "o rearramo dos grios durante o escorregamento de
contorno de grio ¢ mantido por vérios processos de acomodagio  que  ocorrem
. . e = i1 1H e o A7
simultaneamente: migracdo dos contornos de griot!” e rotagio dos grins'™'” como

” - s 3R
consequéneia de difusga®™"

: a - A« $3333
¢ movimentagio de discordancias™ . Os modelos PIOpOsios
” P 17 . s . . - .
para estes processos sdo varios” ', Dentre estes, os mais discutidos serdo mencionados a

SEZUIL.
Lifusdo

Um dos modelos baseados em difusio mals citados na literatura é o de Ashby e

Verral®Y,

Segundo estes antores, para se manter a morfologia dos grios durante a
deformagho, estes sofrem uma mudanga de forma transitéria entee um estado inicial sem
deformagiio e um estado final deformado (figura 2.12), através de um processo de difusio bem
defimde (figura 2.13). Neste processo, gries vizinhos permpanecem proximos e suas formas

praticamente ndo se alteram,

nio-deformado deformado

Figura 2.12. Esquema do modelo de Ashby ¢ Verral para o rearranjo dos
EYACs por difusae S0



grio 2

g0 |

caminhos da
difusio

Figura 2.13. Caminhos de difusio associades ao rearranjo dos gries,

Apesar de ser wm modelo interessante do ponto de vista da manutenciio do tamanho e
da forma dos griios, ele apresenta algumas falhas.®™" Sepundo ng{im{z{ 08 autores
exclulram, por exemplo, outros caminhos de difusfo, como os assinalados por Ae B na
figura 2.14, que s80 necessdrios, j4 que a drea relativa ao tridngulo hachurado inferior nesta

figura ¢ maior do que a soma das dreas dos dois trifngulos adjacentes.

Figura 2.14. Caminhos de difusiio ndo inclusos no modelo original
Muovimeracdo de discorddncias

Gifkins"? propés um modelo através do gual a acomodacio dos grios durante o
eSCOTTEgAmMEnto ocore pela movimentacio de discorddncias nos contorno de grio e regides
adjacentes. De acordo com o autor, as discordducias préximas aos contornos de griio
scumulam-se nos pontos triplos duranie o escormregamento, gerando uma concentragdo de

tensfies nestas regides. Para aliviar estas tensBes, estas discordéncias se dissociam e se



movimentam por escorregamento ¢ ascensdo (“chmb”} pelos contornos vizinhos ou pelas
regibes a eles adjacentes até enconirarern oulras discorddncias com as guals se aniguilem ou
se combinem, Como resuitado de sucessivos eventos, ocorre a rotagdo dos grios. A ocorréneia
da rotagfio de griios em alguns casos pode ser verificada apds a deformacio por estudos

metalograficos de riscos feitos no material antes do ensaio. "

3%

. £% . . .
Ball ¢ Hutchison™ sugerram um modelo semeclhamte, porém o controle da

deformacio ¢ feito pela movimentacio de discorddneias no fiterior dos grios.

i 3

Entretanto, segundo Perevezentsev et al”, esses modelos baseados na acumulagio de

discordfineias contradizem resultados experimentais,
24.2. Cavitagio

G termo cavitagho estd associado & formacdo de cavidades no material durante a
deformagio superpldstica e ¢ muitas vezes responsdvel pela fratura prematura ¢ pela
degradacio das propriedades do material, A4

_ As cavidades formam-se ao longo da regifio Wil do corpo-de-prova e podem ser
observadas por téenicas metalogrificas.” Este fendmeno, entretanto, nfio ocorre em ensaios
de eompresso realizados nas mesmas condicles de temperatura ¢ taxa de deformaciio dos
ensalos de tragio A |

O fendmene tem sido observade em muitos materials superplasticos, entre os quais
algurnas ligas de Al ligas de Zi%e alguns agagig‘m} .

O processo de cavitaglio ¢ composto pela nucleagdo, crescimento ¢ eventual
coalescimento de c.z;vidaéasxm A nucleagdo ocorre em locais onde se concentram fensdes
devido ac escorregamento de contornos de grio. tals como pontos triplos, interfaces entre

(183435 Segunde Sherby e Wadsworth'”, a difgrenca

fases ou em particulas de sepunda fase.
entre a resisténcia da matriz ¢ das particulas de segunda fase ¢ um fator mportante no conwrole
da cavitaglio durante a deformagio superpldstica. Por exemplo, algumas ligas de Al ¢ Cu sio
susceptiveis & cavitagio devido 4 grande diferenca de resisténcta da mairiz e das particulas de
segunda fase; f4, Hgas de TH-6AI-4Y ndo apresentam cavitaglo provavelmente porque a
resisténcia enire @ mattiz ¢ a3 particolas de segunda fase de ambas as ligas seja semelhante

- o [ af Tal w N g =4 = e {"2} Y g - 4 A gRpET
nas emperatiras onde a deformacio superpldstica ¢ observada”’ Nucleada a cavidade, esta

crescerd basicamente por dots mecanismos: difusio de lacunas em direglio 4 cavidade ou por
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- T : . 1.9.34,36
deformacio plastica do material ao redor da cavidade.! o

)
g

As cavidades nucleadas podem
crescer ¢ coalescer, ocasionando a fratura do materia

Como a cavitagBo ¢ considerads como sendo consequéneia do escomregamento de
contorne de grio, espera-se que nas condigfes superpldsticas, onde o escorregamento de
grios ¢ predominante, o mimero de cavidades seja maximo. De fato, Edington et al” citam
umn estudo realizado em 1atio o contendo 3%Fe, onde o nomern de cavidades S maximo
no centro da regido I Entretanto, por observagles experimentais adicionals, os pesquisadores
salientam que este namero fof reduzido pelo aumento da temperatura de deformagiio, apesar

do matertal ainda apresentar comportamento superplastico.

2.5. Superplasticidade de acos inoxidéveis duplex

2.5.1. Introducio nos acos inoxiddveis duplex

Uma liga duplex ¢ aguela que possul uma microestrutura bifdsica. Porém, o termo
duplex normalmente € reservado para as ligas biffsicas cujas fases estfo separadas em
grandes volumes em proporgfes préximss, ao invés de aparecersm como pequencs
prea‘:ipi‘%;&éas.aim

Um ago inoxidavel duplex ¢ um tpo de liga duplex na qual 2s duas fases sdo
inoxidéveis, ou seja, possuem no minime 12%C P

A maieria dos agos inoxiddvels duplex ¢ constituida de austenita-ferrita. Entretanto,
sfo possivels ainda agos Inoxidaveis duplex austenita-martensita e ferrita-martensita.”

A presenca de microestrutura bifsica nos agos inoxidéveis duplex ¢ determinada
prineipalmente pelos teores de Fe, Cr e Ni no material *” Na maioria dos agos inoxidiveis
duplex o teor de Fe ¢ de cerca de 70%.77 Nestes casos, 2 microestrunra ferritice-austenitica
ocorre para teores de Cr entre 22% e 28% e de Ni entre 2% ¢ 8%.7

Esses acos podem conter ainda outros elementos de Hga tais come C, N, 8, Mn, Mo,
Co, Nb, Cu, W, Tie Al, além de residuais de S, P, O ¢ B, Os elementos de liga C, N, Ni, M,
Co, Cu g Al concentram-se preferencialmente na austenita, enquanto o P, Cr, 8i, Mo, Nbe Ti,
na ferma. Esses elementos sfio normalmente adicionados visando melhorar propriedades

. s oA 5 (30
MECANCAS £ ressientia g C-OE”{{,’}S&Q,( '



Dessa forma, 0§ agos inoxiddveis duplex sfio caracterizados por uma combinacio
favoravel de propriedades mecfnicas (resisténels mecdnica e tenacidade) ¢ resisténeia &

corrosiio {vorrosdo sob tensdio, corrosdo por pite, etc}ﬁg}

- ocupande uma posigio de destaque
entre as Hgas inoxiddveis,

Sdo empregados normalmente em indistrias petroquimicas {por exemplo, em
tubulages para meios contendo CI ou HCI), indistria de papel (por exemplo, em digestores,
pré-aquecedoras e evaporadores), na geragio de energia (por exemplo, em trocaderes de calor
¢ sistemas em condighes salinas), em extragio de petrdleo ¢ gis (por exemplo, em bombas de
injeqio de dgua salgada), em processamentos quimicos (por exemplo, em tangues de produtos
quimicos), ete.””

A seguir serdo discutidos em detalhes os agos inoxidéveis duplex austenita-ferrita,
Fases de equilibrio em alinys temperaturas

As fases de equilibrio presentes nos agos inoxidévels duplex podem ser considerados
inicialmente em termos do sistema Fe-Cr-Ni. Segundo Solomon e .E.}avinem}: aste sisterna
pode ser facilmente entendido através de uma série de diagramaépseué&»%)mériﬁs de Cre Ni
para diferentes teores de Fe. A figura 2.15 mostra que 4 medida que o teor de Fe na liga
aumenta, ocorre uma mudanga na forma dos campos da ferrita (o) ¢ da austenita {vy até que
com 0% Fe o campo da austenita se expande © separa a ferrita de alta e de baixa
temperatura. Solomon ¢ Devine” " salientam que a ferrita de alta temperatura € denotada por
&, embora tenha uma estrutura cibica de corpo-centrado idéntica 4 ferrita o de baixs
temperatura. Porém, segundo esses autores, muitas vezes hi uma confusio na nomenclatura
utilizada na literatura: pesquisadores que trabalham principalmente com soldagem ¢ fusfio
usam o terma ferrita & para qualquer tipo de ferrita mesmo quande ha continuidade do CANPO
da ferrta formada em altss temperaturas ¢ em baixas temperaturas, como ocorve, por

exempio, na figura 2,15 para teores de até 80 % Fe.
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Figura 2.15. Begdes do sistema Fe-Cr-Ni para virios teores de Fe'

Mais recentemente Nilsson™ estudou as fases de equilibrio de um sisterna mais
complexo, Fe-Cr-Ni-Mo-N, através de uma sequénecia de seplies terndrias para diferentes
temperaturas, obtidas usando um programa que caleuls o eguilibrio das fases presentes,
fixados os teores de Mo e N em 4% ¢ 0,3%, respectivamente (Figura 2.16). Contudo, ¢ autor
ressalty que tais diagramas fornecem apenas informagBes gerais sobre as ligas, uma vez que

descreverm condigdes de equilibric no encontradas normalmente em situagdes reais.
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Figura 2.16. Segdes jsotérmicas do sistema Fe-Ur-Ni-Mo-N para teores de 4%Mo ¢
037N, (a) 1000°C e () 900°C."Y Note 2 fase denominada por =
represents, nesie caso, nitretos do tipe OnN,

Fases secunddrias que podem coexistir cons u ferrita ¢ a austeniio

Além da ferrita ¢ da austenita, wna série de outras fases podem ser formadas nos acos

inoxidéveis duplex entre 300°C ¢ 1000°C, basicamente como consequéneia da instabilidade

da ferrita,"" Na ferrita, as velocidades de difusdo dos elementos de Hga s80 cerpa de 100

vezes maiores do que na austenita, principalmente devido ao reticulado cibico de corpo

centrado menos compacto da ferrita do que o cibico de face centrada da austenita. E na ferrita

ainda gue se concentram elementos tais como o Cr & o Mo, gue 8o sabidamente formadoresy

de intermetalicos. Além disso, a solubilidade de elementos tais como o N, O, W 2 Cu cal

brascamenie com & reducio da temperatura, aumentando a probabilidade de precipitagio de

novas fases durante tratamento Sanico,



A figura 2.17 mostra as fases secunddrias possiveis de serem formadas, bem como o
efeito dos elementos de liga sobre os campos de ocoréacia {temperatura ¢ tempo) das

IRERIRAL,
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Figura 2.17. Tipos de fases que podem ocorrer nos agos duy plex.

A seguir slio comentadas algumas das fases secundérias possivels nos agos duplex,
dentre as quais a fase o ocupa wn papel de destague devido as grandes fracles volomeétricas
normalmente observadas e sua influéneia sobre as propriedades mecénicas e resisténcia 4

SOITOs80,

ayFase o

A fase o, cuja formula quimica ¢ representada por Fe-Cr-Mo," ocorre em
temperaturas entre 600°C ¢ 1000°C nos agos inoxidaveis duplex ™ 2 provavelmente o
inermetdlico mais importante por causa das grandes fracSes volumétricas pormalmente
observadas ¢ sua influéneia sobre a resisténeia 4 cormosiio e propriedades mechnicas."” Por
ser uma fase fragil, a fase o diminw a dutilidade e a tenacidade do material ®V

Esta fase nucleia preferencialmente em ponmtos triplos ou nos  contornos

47 o G . : , .
Ve cresee em diregio 4 forrita adjacente na forma de uma decomposicio

37}
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ferrita/austeniia’

cutetdide da ferrita em austenita + fase o



A figura 2.18 apresenta o diagrama de tempo~temperatura-transformacio (TTT) para a
precipitagio da fase o de wm ago inoxiddvel duplex do tipo WNr 1.4462 (22%6Cr-5,3%Ni-
3%Mo-0,16%N). O cotovelo da curva encontra-se em temperaturas ao redor de 850°C para a
qual o inicio da precipitacdo se da apds cerca de 20 min. Acima de $50°C, o tempo para o

infcio da precipitacio de o ¢, aproxumadamente, superior a s horas,

T )
1000
800 -
500 .|
10! 15}2 11}“" Ty Tig
terrps {9

Figora 2.18, Disgrama de tempo-temperatura-transformacio para & E)rmipétagzéa de fase o de um ago
de compesigio tipica 22%Cr-5,3%Ni-3%Me-0,1 6968 89

Contudo, a nucleagio e cinética de crescimento da fase o ¢ influenciada pela
composico guimica do ago, pela condormacio ¢ pelo ratamento térmico, como mencionado

4 Seguir,

iga favorece a precipitaciio da fase o.%% Por exemplo, a
deformacio a quente de 0% no intervalo de BO0°C a 900°C de wm ago inoxidavel duples
25%Cr-7%N1-3%Mo pode reduzir o tempo de formacio da fase em wna ordem de grandeza,
ou sejs, para a formagho de 10% de fase o nestas condigSes, o tempo passa de 100 min para
10 mun, apmximadamenie.@} Este efeito € ainda mais acentuado com a conformagdo a
frin.

O efelto dos elementos de ligs o1 estudado em diversos agos inoxidavels duplex por
Machara et al™. Segundo estes awores, o aumento dos teores de Or e Mo awmenta 2

veloeidade de precipitagfio da fase o ¢ a fragio de o total formada (figura 2.19) Hsie efein
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foi explicado pelos autores pela particiio dos elementos na femita onde 2 reago
ferrita -» austenita + fase o ocorre: como o Cr ¢ o Mo sdo elemenios estabilizadores da
fermits, um AWMENto em Seus teores acamreia nfo s um entiquecimento destes elemerntos na
ferrita presente antes do envelhecimento, mas também um aumento na fraclo volumétrica

desta ferrita. Sendo assim, a precipitag@o de o & favorecida,

fragfio de Yilre Mo {3y > {2}
fase o
Wlre Mo (21 {1}
Yallr e Mo (1)

fTmpo

Figura 2.19. Representaglio esquematica do efeito do Cr e Mo sobre 4 precipitagio da fase .97
Outra influbnela importante verificada ¢ 2 do Ni. Segundo Machara et al™, o
sumento do teor de Ni awmenta a velocidade de precipitacio de o, porém diminud 2 fracio
total formada (Ggura 2.20). Este efeito fol explicade pelos sutores como sendo uma
consequéncia da diminuigho da fragio de ferrifa presente antes do envelhecimento, o que

resulta e v enriquecimento desta ferrita em elementos formadores de o,

fracio de _ Yl {3} < {2}
fase o -

Yl {23 < {1}

FelI {1}

tEmpo

Figura 2.20. Representacio esquemdtica do efeito do Ni sebre a precipitagio da fase o



Em relagio a0 tipo de uatamento t€omico: 2 temperatura de solubilizagiio tem uma
grande influéncia sobre a precipitagfio da fase o. O aumento desta temperatura reduz a
velocidade de precipitaciio de fase o sem, entretanto, alterar significativamente g maxima
fragio formada™ O aumento da fracio de ferrita com o aumento da temperatura de
solubilizaglio dilui as concentragSes de Cr e Mo presentes na ferrita antes do envelhecimento,

retardando a precipitagdo de o™

biAustenita sccundéria (v}

A fragio de ferrita presente na temperatura onde a estrutura duplex € estabilizada (por
exemplo, durante o trabalho 2 quente) geralmente ¢ maior do que a fragfo de equilibric em
femperaturas mais baixas (inferiores a 900°C).%™ Dessa forma, ¢ possivel a decomposigiio
desta ferriia em um intervalo amplo de zezﬁpcmmras‘

$3o propostos trés mecanismos através dos quais a austenita precipita na ferrita;®®
« reacdo eutetoide forrita — austenita + fase o tiplcamente ocorre em lemperaturas de

700°C a 900°C, onde a ferrita ¢ desestabilizada pela precipitacio de fase o, reduzindo o Cr
& 0 Mo presentes na ferrita e favorecende, portanto, a formacio de austenita.

o precipitados de Widmansiiiten: ocorrre acima de 650°C, pois av'_d.ifuggi@ & mais rapida.

s transformacgio martensitica: ocorre em fempersturag abaixe de 650°C, onde a ferrita so
transforma e austeniia por um mecanismo que apresenta semelhangas com a formacio de
martensifa. Esta austenita que precipita isotermicamente ndo apresenta diferengas de
somposicdo com a ferrita prévia, indicando ser uma transformaciio sem difusfo em relagéo

ans elementos substitucionals.

¢) Carbonetos

Em agos inoxidaveis duplex relativamente ricos em € pode ocorrer a precipitacio de
carbonetos do tipo MyC, em temperaturas de 950°C ¢ 1050°C ¢ do tipo MuCs em
temperaturas abamo de 950°C P gy acos de baixo € (0,010-0,020 %) estes carbonetos

sao de pouca importancia."

dy Mitretos de Cr 38
Os pitretos de Cr (CraN) ccorrem entre temperaturas de 700°C e 900°C em condicdes

de resfriamento rapido. Isto porque, nestes casos, hd supersaturacdo de N na ferrita,
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g} Fase ¢
A fase y {?a;E,-Cr%zMam)ﬁ ¥ resulta do envethecimento em temperaturas de 600°C 5
T00°C por mais de 6077 Tal como a fase o, a fase v também é fragil, apesar de normalmente

estar presente em quantidades multo menores que aguelas correspondentes 4 fase 5.0

HFase K
A fase R pode ser encontrada em temperaturas de 550°C a 700°C.HY E um
intermetdlico rico em Mo que também reduz a tenacidade bem como a resisténcia & corrosdo

poy pite-n{g?‘m

gy Fase
A fase n € um composto de Fe, Mo e N encontrads em materials envelhecidos a
600°C ¥ Analogamente aos easos anteriores, esta fase também contribui para a fragilizagio

do material e diminvicio da resisténeia & corroso,

h) Fase o

A fase o ocorre em temperaturas abaixo de 300°C e € favorecida pela presenca de Cr,
Mo e Cu. Esta fase € responsivel pelo fenbmeno conhecido por “fragilizacio dog 475°C7,
caracierizade pela fragilizagfo da ferrita ¢ pelo endurecimento do material o
) Fase e (Cu}

£ uma fase menos comum e que pode ser observada apenas em agos duplex ricos em

Cut¥
2.8.2. © comportamento superplastico dos acos inoxiddveis duplex

Alguns agos inoxiddvels duplex ®®m wma composiclio guimica que os coloca no
ﬁ;émpm das fases ferrita +austenita em iemperaturas elevadas (tipicamente de 1000°C a
1 200°C) onde podem ser trabathados. Este trabalho a quente gera uma estrutura caractenzada
nor bandas de ferrita ¢ ausienita alongadas na direclio da deformacio. Cada uma das bandas ¢

e {37
policristaling, b7
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A presenga destas fases € importante no s6 por methorar as propriedades do ACo
resultante, mas também porque pode causar um comportamento  superpldstico  nestas

ligas NS

. . . § 44
Tem sido evidenciado em alguns srabalhos™ ™

que a superplasticidade em agos
inoxidiveis duplex ocorre quando estes apresentam uma estrutura microduplex, ou 5674, uma
estrutura duplex fina ( de tamanho de griio da ordem de grandeza de aiguns um, cercade 5 a
10 vezes menor do que uma estrotura canvmcimai)f3 n

Para obter a estrutura microduplex & necessirio que a precipitaciio da austenita geora
antes ou durante a recnstalizaclo do material, a fim de se evitar o crescimento dos grios da
ferrita."" A figura 2.21 ilustra alguns dos tratamentos termomecinicos utilizados para a
produgdio de uma microestroturs duplex. O trabalho a quente no campo ferrita + austenita
{ciclos a2 e b, figura 2,213 resulia na pr&cﬁgétﬁa@z’is} da austenita duranie a recristalizagio. No
caso do trabalho a frio prévio ao trabatho a guente (ciclo b, figura 2.21), a precipitacio da

. . . . . . i3
austenita no campe austenita + ferrita ocorre antes da recristalizacio,®”

{pCiclo com rrabalho o guente thiCiclo com trabalho o frio

— — - fase 1 {a)

& fase 2 {(oty)

]

Tamb%e:ﬁm

fempo

——— pEueCHREnto © resfrismento
conformaciio

Figura 221, Exemplos de tratamenios termomecdnicos usados na obtengdo de acos
inoxidavels microduplex superplasticos.””

U exemplo ihustrative do comportamento superplastico € o do ago inoxidavel duplex

austenita/ferrita de composicio 25%Cr-7%Ni-3%Mo-(1, 14%N. Segundo Maehara et alt®™™*
g
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gste ace apresenta dois picos de dutiiidade (alongamentos malores que 2000%), um a0 redor
de §.{}§EB§C ¢ outro ao redor de Y00°C, ambos para wma taxa de deformacdo da ordem
de 107 5", Os autores associam cstes picos a uma alferaglio microestrutural durante a
deformacfo. Em temperaturas mais altas de deformaglio (temperatura do primeiro pico de
dutilidadey bd a formoacdo de austenita na matriz de forrita, enquanto que nas temperaturas
mais baixas (temperatura do segundo pico de dutilidade), a matriz de ferrita decompde-se em
fase o ¢ austenita. Mo caso da microestrutura duplex ferrite/austenita, as particulas de
austendia sio mats durgs gue a matriz, concentrando a deformacBo ao seu redor com

consequente endurecimento do  material. Sagsr&s&m}

., emtdo, que esta concentraciio de
deformaclo oria um polencial para a recristalizacfio dindmica e, dessa forma, héd um
amolecimento do matenal. Como resultado da ccorréneia deste processo repetidas vezes, hd a
formago continua de uma estrutura ﬁicr@dupiex equiaxial ferrita‘austenita. Raclocinio

andlogo ¢ feito para s microestrutura duplex austenita/fase o, onde a fase dura é a fase A
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CAPITULO 3

Técnicas Experimentais para o Estudo da Superplasticidade

A superplasticidade pode ser estudada basicamente aravés de wés tpos de
ensaios a guente: ensaio de fracfio, ensaio de mudanca de taxa de deformacio ¢ ensaio de
relaxacio de tensdes.

Cada um destes ensalos € comentado a seguir.
3.1. Ensaio de traclio a quente
1.1.1. Descricio do ensaile

() ensato de tragho a quente £ uma das técnicas mais simples para o estudo da
superplasticidade. |

Os testes consistern em tracionar o material até a fratura em condigdes de
femperaiura ¢ taxa de deformagio constantes ¢ bem definidas (item 2.2) para que o fendmeno
da superplasticidade acomtega. O3 resultados destes ensaios sio fornscidos como curvas de

carga em fonglo do deslocamento.
3.1.2. Informactes gue podem ser obtidas dos ensaios
A partir dos ensaios de fraglio a quente € possivel obter curvas de alongamento até

a fratura em fungdio ou da taxa de deformacfio (o uma femperatura constante) ou da

wmperatura de deformacio {a uma taxa de deformaclo constanie), como exemphificade na
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figura 3.1, Desse modo, ¢ possivel determinar os meos de dutibidade e definir as condicbes de
teraperatura e taxa de deformagfio caracteristicas do comportamento superpléstico.,

G alongamenio, entretanto, nfio é nem o methor nem o mais reprodutivel
pardmelro para a caraterizagdo do comportamento superpldstivo. Isto porque ¢ alopgamento
depende de muitos fatores externos ao matwerial tis como, por exemplo, as variagles de

temperatura a¢ longo do carpowdc«;}mvag(m

(104950

. ; At
mudancaz estruturais daf decomentest e

geometria da amostra,

10000

F000 -

Alongamento (%)

700 800 870 900 930 1000 1030 1100 1200
Temperatara (°C)

Figura 3.1. Variaglio do alongamento com a temperatura de deformaglc para uma
mﬂstgmgd& \}&&;i} 253%Cr-TNE3%Mo-0, 14%N deformado 2 uma taxa de
Axiy s

Os ensaios de traglo a quente permitem ainda estimar o volor do coeficiense de

sensibilidade a taxa de deformagdo, m{%,deﬁﬁid{} por
m=dmo/dine 3.1}

o valor de m pode ser determinado por meio de curvas logaritmicas de tensiio em funpdo da
taxa de deformaciio. Para isso, selecionam-se inicialmente as tensdes relativas & uma mesma
deformacdio ou as tensbes nominais méximas de cada ensaio. O logaritmo destas tensdes sio,
entdo, graficadas em fungdo do logaritmo das respectivas taxas de deformacgdo iniciais
adotadas para cada um dos ensalos. A inclinaglio da reta resultante corresponde av valor de

o
rn.[”
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3.2. Ensaio de mudanca de taxa de deformacio
3.2.1. Descrigdo do ensaio

O ensaio de mudanga de taxa de deformagio® é a principal téenica utilizada no
estudo da superplasticidade.

Os testes consistem em deformar o material 2 uma velocidade de deslocamento V) até
um determinado instante no qual a velocidade é alterada (aumentada oy dirminuida) para sm
valor ¥,

A figura 3.2 mostra esquematicamente o tipo de curva carga-deslocamento obtida na

. - " 4
matoria dos casos para velocidade de deslocamento Vie V.9

Caren

deslocamenio

Figura 3.2, Curva esquemdiica obtida em wm ensato de mudanca de taxa de deformagio com uma
velocidade V) 51€ o ponto D onde esta velocidade 6 anmentada para Vs ¢ em IY novaments
reduzida para V..

Normalmente &ste ensaio ¢ feito sob racio’™ onde o matesial pré-deformado até um
valor de deformagio superior a0 correspondente 3 m4xima carga.” Por exemplo, Lee et al'™
em seu trabalho com uma liga de Ti-Al, empregaram uma pré-deformagdo de 10% romo
sendo suficiente para ultrapassar & mdxima carga e estabelecer um ponto comum de infcio
pasa 08 ensaios; 4, Taleff et 1™V empregaram  para uma liga Mg-9%Li uma pré-deformagio
de 13% com o objetive de se obter uma “condiclo isoestrutural”, representada por um
tamanho de gréo constante ¢ estdvel. Edington et &I’ generalizam estes valores de pré-

deformacdo, afirmando serem usualmente de 20 a 50%.



Fm relacio a mudanca de taxa de deformaco, esta £ geralmente alterads (sumentada

ou diminuida) por um fator que varia de 2 2 2,5.%*"

Em relagio & quantidade de deformagfio entre uma mudanga ¢ outra, ndo existe um

i iy .
9 tilizaram um intervalo

valor geral que defina um intervalo de deformacfo ideal. Lee et a
de 5% de deformacio, enguanto que Taleff et al® um intervalo de 7% entre uma mudanga

de taxa de deformacio e oulra.
3.2.2, Informaciio gue pode ser obtida dos ensaios

As curvas resultantes desta técnica permitem a determinac@io do coeficients de
sensibilidade & taxa de deformago m.
. . . . {457 _ ye . .
Existern basicamente sete métodos’ ’ propostos de andlise dos dados cxperimentais,

Todos baseiam-se numa aproximacio para a equacio [3.1F
g = é‘}Inﬁfﬁiné = &in@f&%ﬁé = iﬁg{ngﬂi){riﬁg(éz}fé§}

Porém, diferem no ponto onde a carga ou a tensdo sdo consideradas.

Fisses métodos sio descritos a seguir com base 105 ponies assinalados na figurs 3.2,

Método 1

Meste casaf’ﬁz}

my = log{P,/Py) / log(Vy/Vy)

onde,
P, é 4 carga no pomto i
Y, é a velocidade de deslocaroento i
A ¢ o ponto de méxima carga obtida para a velocidade Vs
B ¢ o ponto resultante da extrapolagfio da curva levantada com a velocidade V¢ até o ponto

de mesma deformacio pldstica de A



Método 2
Neste caso, #52
my = log (o/oc)/ log (€4/¢c)
onde,
o, ¢ a tensdo verdadeira no ponto §;
~#; € a taxa de deformaglio no ponto i;

A e C sfio pontos de méxima carga obtides com velocidade V, ¢ V), respectivamente.

Método 3
Neste caso,”
My, = log(Pe/Pp) / log(Vy/Vy)
onde,
P, ¢ a carga no ponto i
V, é a velocidade de deslocamento I
[} é o ponto onde a velocidade de deslocamento € alterada; __
E ¢ o ponto resultante da extrapolacfo da curva levantada com V., até o ponto de mesma
deformagfio plastica de 1.
Existe uma variante deste método:™
gy 1og(Pp/Ped / log{V/V
e, _
D7 ¢ o ponto onde a velocidade de deslocamento € alterada;
E’ é o ponto resultante da extrapolacdo da curva levantada com V), até o ponto de mesma

deformagdo plastica de D,

Método 4

teste casm,(g‘m
g, = log{Pe/Pp) / log{V./V))

onde,



3%

B £ acarga no ponto 1)
YV, & a velocidade de deslocamento 1
I3 ¢ o ponto onde a velocidade de deslocamento € alterads;
F & o limite da regifio linear da curva levantada com Vy apds a mudanga de velocrdade para
este valor

Existe uma variante deste método; ™

Mgy = iﬁ)g{?pvﬁ}p} f i{}g{V;;ng}

onde,
P & a carga no ponto 1
¥ é a velocidade de deslocamento 1;
¥ £ ¢ ponto onde a velocidade de deslocamento € alterada;
¥ & o limite da regifio linear da curva levantada com V) ap6s a mudanga de velocidade para

pate valor.

Método 5
Neste caso, &
my= log (Safon) / log (Ea/ép)
onde,
1 & 2 tensiio verdadeira no ponto 1
¢ ¢ a taxa de deformacéo no ponto ©;
A £ ¢ ponto de mdxima carga obtido para a velocidade Vo,

I3 € 0 ponto onde a velocidade € alterada.

Método 6
Neste caso,”
mg= log (Owicn) | log (Ep/En)
onge,
o5 & a tensfo verdadeira no ponio i

g, é 2 taxa de deformagfo no ponto i
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e IV como definidos anteriormente,
Métode 7

e - B v 4. kYE " .

Neste método, sugerido por Arieli e Rosen””, pares (lensio verdadeira, taxa de
deformagio) sio caleulados em virios pontos escolhidos aleatoriamente ao longo du curva
experimental. Estes valores s8o colocades em um grafico de tenslo verdadeira em funcio da

taxa de deformacio. A inclinacio da rela resuliante € o coeficienie m.
Alguns comentdrios sobre vs métodos

Fm termos de andlise dos dados experimentais, Bdington et i salientam que: (i1 08
métodos 1 e 3 8m a desvantagem de possiveis erros de extrapolagfio; (1) 14, o método 2 nio
apresenta este problema, porém para sua utilizaglo € necessdrio ultrapassar uma ca&rga
mixima antes de outra mudanga de velocidade: (iil) finalmente, o método 4 apresenta a
dificuldade de determinagfio exata dos pontos F e 7, pois requer uma resposta rapida da
magquing,

De todas as téonicas de andlise, os métodos 1, 2, 3 ¢ § permitern que a estrutura de
defeitos da amostra se estabilize com as novas condigles de taxa de deformagdo o de nivel do
tensdes atingidas durante cada mudanca de velocidade.”

ii‘}

Em termos dos resultados obtidos para m. Edington ot al™ concluem, com base em

trabalhos com ligas de AL-Cu, que o5 métodos 1, 2, 3 e 5 forpecem os mesmos valores,

2

Arigli e Rosen™ acrescentam ainda que este valores de m dependem do intervalo de
taxa de deformaglio utilizado no cdlonlo. Porém, concluem que no métedo 7 por eles proposto
esta dependéncia de m com o intervalo de taxa de deformagfio utilizado nlio existe. ou seja,
segundo os autores, pelo mélode 7 o valor de m € constante com as vérias taxas de
deformagio empregadas. Contudo, & andlise deste método permitiv verificar que o valor de m

ndo € constante como sugerido, mas sim um valor médio para as virias taxas de deformagiio

utilizadas.



3.3, Ensaios de relaxaciio de tenstes

3.3.1 Descricio do ensale

A relaxacio de tensdes ¢ uma onica normalmente usada na determinagio de
parfimetros que caracterizam os mecanismos envolvidos na deformagio, ©% com os quais &
possivel posteriormente deferminar as equagdes constitutivas do processo,

O ensaio consiste em deformar uma amestea, sob tragio on compressio,”” a uma certa
velocidade até que se atinfa um ponto (0, €0} da curva tensio-deformaciio (figura 3.3). Nesw
instante, considerads como = 0, o movimento do pistie € detido. Quande o movimento do
pistie ¢ detide, & deformaglio total da amostra, composta por uma parcela eldstica & outra
pldstica, permanece consiante (considerada uma mdguing com rigidez infinita). Porém, a
deformacfo pldstica continua a ocorrer, provocande uma relaxacio (diminuicio) da
deforracdo elistica a fim de se manter a deformacfio total constante. A diminuvicio da
deformagho eldstica produz wma correspondente diminuicio da tensfio. Simultaneamente a
amostra continua a se deformar com velocidades cada vez menores. Durante o ensaio,

regisira-se a variagio da tensio com o tempo, obtendo-se uma curva o = a(0).

Figura 3.3, Corva tensdo-deformaciio tipica ¢ curva de relaxacio obtida a
partir do ponto (G, £,

Neste teste € asswmido que a subestrutura permancce constante durante a relaxacio
porque os incrementos de deformagio pldstica da amosira sfio pequenos apesar da grande

variagio na taxa de deformagio "%
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Outro ponto importante a ser salientado ¢ o tipo de maguina wilizada na execugio dos
ensaios. A relaxaglio da miquina pode acabar interferindo nos resultados da relaxacio da
amostra. caso seu efelto nfo seja isolado. Segundo Penna ¢ Medrano™, este problema pode
ser evitade utilizando-se uma magquina servohidraulica (do tipo MTS). Os autores ohservaram
que neste tpo de maquina ndo ocorria uma variaglo da carga com o tempo ao se ensaiar um
~ bloco de um material de alta rigidez, indicando que esta mdguing nio apresentava nenhum
tipo de deformagio aneldstica (dependente do tempo), lante em controle de carga quanto em

antrole de deslocamento. Entretanto, se a relaxagfio da proprin mdguina nfo puder ser
evitada, ela deverd pelo menos ser quanfificada, permitindo que sua influfncia seia

avaliada,®”

3.3.%, Analise do ensaie

Durante o carregamento da amostra, o deslocamento total pode ser descrito da seguinte

fm‘ma*(@’é%}

[Vydt=(8Ly/E+e, L)+ (8 A/ K+e Ly) [3.2]
onde,
¥4 = velocidade de deslocamento do pistfio (atvador) da méquina,
t = tempo,
$ = tensdo nominal,
K = rigider da méguina,
Ay = drea da seglio transversal do corpo-de-prova inicial,
E = madule de Young do material,
Lg = comprimento util do corpo-de-prova inicial,

e, = deformacdo plastica nominal,

g, = deformagfo aneldstica (dependente do tempo) da maquina,



Nesie tratamento, asswme-se que o deslocamenty total em um certo instanie 8
composto de duas parcelas: uma relativa 4 deformacio pldstica e eldstica do material ¢ outra
refativa & contribuigho elastica ¢ aneldstica (dependente do tempo) da maguina. Em geral, esta
contribuigio aneldstica da maquina é desprezivel para as maquinas servohidraulicas, ™

Derivando a equagiio [3.2] em relaglio ao tempo, pode-se relacionar a taxa de
deformacio pléstica do material {ép Y oom a laxa de fensdo {é}, Antes, porém, ¢ inferessante

notar que durante a relaxacio V= 0, pois o pistlo permanece parado. Assim:

& =-MS | [3.3]

onde
M= (I/E+ AL, K)
3.3.3, Informacdes gue podem ser obtidas do ensaio

A importdncia maior do enssio reside na possibilidade de determinar parfmetros da
deformagio, tals como o coeficiente de sensibilidade 4 taxa de deformagdo.
Além disso, o ensaio de relaxacfo de tenses permite obter informacies relativas as

caracteristicas da maquina para a determinaciio de sua rigidez (8).%7

() coeficiente de sensibilidade 8 taxa de deformacio (m), como cliado anteriormente,

& definido por:
m=@hc/dne) (3.1

O valor deste coeficiente m pode ser obtido de ensaios de relaxagiio de tensdes,™ o

que pode ser entendido através da seguinte relacio decorrente da equacdes [3.11e 331
m= {flne/dni-a)] {3.41

Portanto, o coeficiente de sensibilidade 2 taxa de deformacio pode ser determinado a

partir de curvas log o x log(- o).
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CAPITULO 4

Maieriais ¢ Equipamentos

4.1, Material

Estudou-se um ago inoxiddvel de microestratura duplex, fabricado no Japio ¢ f:s‘zdiéé
pele Prof. Oscar A. Ruano do Centro Nacional de InvestigacSes Metaltrgicas de Madrid
(CENIM), Espartha, O material encontra-se na forma de chapa de 3 mm de espessura ¢ com
uma dureza de (23536) HB (Brinell, esfera com didmetro de 2,5 mum e carga de 187,5 kgf).

A composigio guimica e a caracterizacfio microestratural sfo descritas a SegULr.
4.1.1. Composicio quimica

A composicio quimica do matertal em estudo € apresentada na tabela 4.1, Fsia tabela

ainda rnostra a especificagdo de um ago comercialmente equivalente,
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Tabels 4.1, Composigio guimica (% em peso) do material om estudo ¢ de um
matenial comercialmente cguivalente,

Flemento | Material em estudo AVESTA 2205 ()
tipica toler@neia ASTM
e 80,0177 3,025 max. 0,030 max.
51 0,606 0,45 1,00 max.
Mn 1,356 1,45 2,00 max.
¥ (,0393 0025 (1,030 max.
& (3,0067 0,001 (3,020 max.
Cr 22,481 22,1 21,0230
Mo 3,048 3.1 2,50 - 3,50
Mi 6,421 56 4,50 - 6,30
™ 3,16 (L16 0,08 - 0,20
Lo 0,106 - -
A% 3,045 - -
W 0,028 ’ - -
Cu 4,103 - -
Ti 5,002 - “
Nb 0,029 - -

{*} especificagdes cquivalentes: UTNS 831803 ou DIN Wir 14462

4,1.2. Caracterizacio microestrutural

Para a observaciio da microestrutura do material como recebido, foi feita a

metalografia de cada wma das trés seqles da chapa (figura 4.1).

diregiio da laminaclio tongiudina! maby
{Lmaior)
! \ longirudinal menor

{Lanenor)
N

Transversal

Figura 4.1, IdentificacBes adotadas para cada uma das segdes da chapa.
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O material foi inicialmente recortado de acordo com as trés segdes da chapa e
embutido a quente em baquelite. Em seguida, foi lixado até a grana 1200 (lixa de SiC) e
posteriormente polido com pasta de diamante de até 1 um. A superficie polida foi, entio.
atacada eletroliticamente em solugdo aquosa 10% KOH®Y. As micrografias obtidas estdo
apresentadas na figura 4.2.

Observa-se que a microestrutura € orientada e apresenta trés fases: austenita (fase
~ clara), ferrita (fase marrom) e o (fase escura nos contornos). A fase ¢ pode ser melhor

visualizada na figura 4.3.

100pm

Figura 4.2. Micrografias do material como recebido. Ataque: 10% KOH
(eletrolitico).Nota: fotomicrografia obtida com filtro azul.
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=
10 pm

Figura 4.3. Detalhe da microestrutura do material como recebido. Ataque: 10% KOH (eletrolitico).

Tamanho das fases presentes

Mediu-se o tamanho das fases presentes nas trés segdes do material. Para as medidas
empregou-se 0 método das intersecgdes com uma linha teste. Ll
Sendo L, o comprimento total da linha teste e Pi o numero de intersecg¢des dos

contornos das fases com a linha teste, o tamanho das fases, d, sera dado por:

d=L,/Pi

Como a estrutura € orientada, foram utilizados dois tipos de linhas-teste: um circulo e
uma reta. O circulo foi utilizado com o intuito de se obter uma estimativa de um valor médio
do tamanho das fases. Ja. a reta foi utilizada para quantificar o tamanho das fases na dire¢do

paralela (L1, figura 4.1) e nas diregdes transversais (T1 e T2, figura 4.1) a laminagdo nas trés



47

secdes do material. Em todos os casos foram analisadas 10 regides de cada face. Os

resultados obtidos s8o apresemtados na tabela 4.2,

Tabela 4.2, Valores médios para ¢ tamanho das fases nas trés sepfes da amostra, As
diregtes L1, T1, T2 estio definidas na figura £ 1,

Linha feste i {pm)
Tipo Le{um) | Longitudinal | Transversal | Longitudingl
menor malor
cireulo 1225 5,2 %03 10,3403 26,8425
reta paralela & direglio L1 350 43,4 49,8 - 3964127
reta paralela & diveglio T1 390 - 45144 203+27
reta paralela & divecsio T2 390 6,103 T1+04 .

Fragdo voluméirica

Além do tamanho das fases, mediv-se ainda » froclo voluméirica das mesmas por
téenicas de metalografia quantitativa.

Comeo j4 visto, o material € composto de trés fases: a austenita, a ferrita e a fase 0. A
ferrita ¢ 2 austenita aparecem em proporgdes semelhantes entre si, porém maiores que a fragiio
de fase o. Por este motivo, optou-s¢ primeiramente pela determinacdo da fraclio voluméirica
da fase o, através da andlise de campos do material ampliados 1000z, BEm seguida,
determinow-se a fragio de ausienita ¢ forrita pela andlise de campos ampliados 500x.

Para a determninagio da frag@io voluméirica da fase o (Vv,), escolheu-se inicialmente
wm campo do material com uma ampliagfio de 1000 x. Neste campo foram fragadas 15 linhas
de comprimentos iguals ¢ conhecidos {Ly) perpendiculares 4 direglio da orientaglo da
rtcroesirtura. Bm seguida, em cada uma dessas linhas ers medido o comprimento da fase o
{L,}. Dessa forma, a fraclio lincar desta fase (Ly,) em cada uma das linhas era determinada
COMO Sendo:

Lis={ 2L/ Ly

A Hgura 4.4 exemplifica a metodologia erapregada,
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Figura 4.4, Esguema da metodologia empregada na determinacio da fracio
volumeétrics de fase o no material como recebido,

Porém a fragio linear assim estimada (L) € igual & fraglio em volume { Vvﬁ}:{f’é}

i:m = ’if'{;ﬁ
E consequentemente, a fragio volumétrica de austenita + fernita {Vvy,,.,) serd dada
por:
Ve = 1 = Vg,
Oz valores médios obtidos por este procedimentio para as fragles volumétricas de fase

o ¢ de sustenita + ferrita s83o apresentados na tabela 4.3,

Tabela 4.3. FragSes volumétricas de fase o {(Vv,} ¢ de austenita + ferrita
{¥Vyey) encontradas no material como recebida.

fase Yy (%)
o5 51414
ory 949+1.4

Dieterminada a fragfio volumétrica de o, passou-se 3 estimativa da fracfio de austenita
{(¥v,) e de ferrita (Vv,).

Neste caso, empregou-se uma rede com wm niamero de pontos conhecido (Ny) em
campos do material ampliados 300 x. Contavam-se, entdo, os pontos que calam sobre uma
mesma fase, austenita (N} ou ferrita (N,). Nesta contagem, 0s pontos sobre os contormnos
foram computados como valende 0.5 ¢ a fase o foi desprezada, ou seja, considerou-se
inicialmente que 2 fraclo de austenita somada 4 da ferrita valia 100%. Desta forma, a fragio

e pontos da austenita (Pp’,} ¢ da ferrita (Pp’, ) eram determinados:
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Pp,={ LN}/ Ny
[

'E)p*a o { z Na} / NE“

A figura 4.5 exemplifica a metodologia empregada.

+ pOnto gue intercepta y

o ponto que intercepia o

Figura 4.3, bEsquema da mewdologia empregada na determinagdo da fragio
velumnéirica de austenita e de ferrita,

Eptretanto, a fraghio em pontos assim estimada (Pp’, ¢ Pp’,) ¢ igual & fragdo em

volume (Vv e Vv’ g}:{%}

PR, = VY,
(s resultados assim obtidos sfio apresentados na tabels 4.4,

Tabela 4.4, FragBes voluméricas de ferrita ¢ de austenta
auande a fragio de fase ¢ é desprezada.

fase Vv’ (%)
¥ 52,8+ 5,0
o 472 £5.0

Mo entanto, estes valores de V' e VV7 nfo correspondem ao valor real, j& que a fase
o foi desprezada. Assim, considerando-se o fato de gue a fracfo de austeniia somads 4 da
ferrita € de (94.9 % 1.4) % (tabela 4.3), obtém-se por proporcionalidade os valores verdadeiros
da fragfio volumetrica de austenita {Vv)) e de ferrita {Vv,). Os valores finals encontrados s3o

resumidos na abeis 4.5
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Tabels 4.5, PFragles volumeéiricas das fases presentes no
matertal come recebido.

fase Y (%)
] 31314
¥ 30,1448
o 44,8+ 454G

4.2. Equipamentos e dispositivos

Fara a execuclo dos ensaios, utiizou-se uma miquina universal de ensaios MTS-810,
na gual era acoplade um forno a resisténeia para operaglio em altas wmperaturas (miximo de

1000 °C).
4.2.1. Confeccdo de dispositivo de fixacho

Como a geomstria dos corpos-de-prova ndio é normalizada (come serd apresentado
posteriormente), tornou-se necessiria a confecglio de gamas adequadas a esta geometria. O
material da garra, cedido pela Eletrometal S.A. -~ Metais Especiais, ¢ umna superliga 3 base de
Mi, comercialmente conhecida comoe Waspaloy, adequada ao wrabatho em altas lemperaturas
(supericres a 900 °C). A usinagem das garras foi feita de acordo com o projeto apresentado na
figura 4.6. Depots de prontas, as pegas ainda tiveram que passar por dods tratamentos térmicos
de envelbecimnento antes do uso final,

A montagem utilizada € mostrada na figura 4.7,
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Figura 4.7. Esquema da montagem utilizada para as garras.

4.2.2. Confecclio dos corpos-de-prova

A geometria escolhida para os corpos-de-prova estd baseada naquela utilizada no
trabalho de Osada et 31.%7 £ interessante ressaltar gue ainda nio existe wm corpo-de-prova
comn geometiria normalizada para a avaliagio da Superpiagﬁc%ﬁaﬁa,(m

Para a confecglo dos corpos-de-prova, foram wiilizados dois provessos. Inicialmente
empregou-se a cletroerosio ¢ depois, o corte a laser,

Pela eletroerosie foram  usinados seis corpos-de-prova, dos guals Ufs com
comprimento atil de 5.2 mim (figura 4.8.a) ¢ o8 outros trés menores, com comprimento Wil de
3,2 mm {figura 4.8.b). Em apenas um dos corpos-de-prova {de comprimento Giil de 5.2 mm) a
usinagem foi feita na direglio paralela a laminagdo, enquanto que os demais foram usinados na
direciio perpendicular. Entretanto, este tipo de usinagem nfo {foi utilizada nos demass corpos-
de-prova, pols, embora as variegdes de geometria dos mesmos tenham sido pequenas, ainda

foram matores do gue agquelas encontradas pelo corte a laser, descrito a seguir.
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Figura 4.8, Geometria utiizada para os corpos-de-prova de traglo a quente.
Comprimento el de (2) 5,2 mm e (83 3,2 mm. Medidas em mm.

Pelo corte a laser, foram confeccionados todos os demals corpos-de-prova com a
mesma geometria da figura 4.8.2, Em todos o5 casos, as variagBes de geometria foram
despreziveis, Us corpos-de-prova foram cortados numa direcio paralela i laminagio. O efeito
do corte a laser na microestrutura € muito pequeno, A regido afetada pelo calor apresenta uma
microestratura mais refinada e tem uma espessura de aproximadamente 60 tm, o que

representa menos de 2% da largara do corpo-de-prova ua regifio G4l
4.2.3. Controle da temperatura do corpe-de-prova

O forno utilizado possui trés zonas de aguecimento, onde cada uma delas ¢ controlada
de forma éncit:pezzdemé. Fara o controle da zona superior, utilizou-se um termopar inserido no
corpo-~de-prova na regio de sua cabegn (posicio | ds figura 4.8). 14, o controle da zona
intermedidria ot feito por outro termopar inserido também no corpo-de-prova, porém
préxnimo & regifio Gul {posiclio 2 da figura 4.8). Finalmente, 2 zona inferior do forno foi
contrelada através de um termopar posicionade junto ao refratdrio desta zona, fora do corpo-
de~prova, _

Desta torma foi possivel garantir a uniformidade da temperatera ao fonge do corpo-de-

OV,



CAPITULO S

Procedimento Experimental

A avaliag@io da superplasticidade db material fol felta por ensaios a quente de tragio,

de mudanga de taxa de deformaciio e de relaxacfo de tensies.

8.1. Ensaios preliminares

Previamente s0s ensaios no material de interesse, foram realizados ensaios
preliminares cors um ago inoxidéavel austenitico do tipo AISI 304 objetivando testar as garras
de fixagdo Tubrncadas e, principalmente, elaborar 2 rotina de trabatho na MTS. No caso dos
engaio de relaxaclo de tensBes, esses resultados prévies ainda serviram para testar am

programa de computader elaborado para a andlise dos dados resultantes deste tipo de teste.

5.2. Ensaios de {racfio a goente

5.2.1. € enzain

Imicialmente, os corpos-de-prova eram segmentados com riscos perpendiculares 3
direcdo de tragiio e igualmente espacados objetivando posterior medida do alongamento em
fungdio da posiglio no corpo-de-prova. Er seguida, o corpo-de-prova era fixado & maguina e
agquecido até a teraperatura desejada. Depois de cerca de 10 minuos nesta temperatura (tempo
de estabilizaglo), o mesmo era racionado com wma velocidade de deslocamento constante,

calculada a partiv de uma taxa de deformagfo nominal (déntica & waxa de deformagio
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verdedeira inicial} desejada. Durante o ensaio, registrava-se a carga em funcio do
destocamento, Simultancamente, ers ainda registrada a temperatura do corpo-de-prova com o
tempo durante o aqueciments e durante o ensaio. O término do ensaio era marcado pela queda
da carga a ur valor nule, associada A ruptura do material,

A tabela 5.1 mostra wn resumo das condigbes experimentais utilizadas em cada
ETISAI0,

Oz valores de temperatura ¢ de taxa de deformagiio nominal foram eseolhidos com

base nos resultados obtidos por Machara"

para um material de composiciio quimica 25%Cr-
79%NE-1%0Mo-0.14%N, semelhante, embora nfo equivalente, & composicio do material em
estwdo (tabela 4.1}, Este autor encontrou valores maximos de alongamento para as seguintes
condigBes de temperatura e taxa de deformagio nominal: (1) 950°C e 2x107 s e (3i) 900°C e
1050°C, ambas com 4x107 ¢, ‘

J&, a dire¢io do corpe-de-prova em relagBo & direcfio de laminaciio foi escolhida
visando verificar o efeito da orientaglic da microestrutura sobre o comportamento
superplastico do material.

Analogamente, diferentes valores de comprimento il do compo-de-prova foram

empregados objetivando verificar possivels efeitos sobre as medidas do alongamente.

Tabela 5.1. Resumo das condigles experimentais utilizadas nos ensaios de racdo a quente.

ERSRIO comprimento Gtil | diregdo do c.p.em temperatura (°C) taxa de

do c.p. (mm) refacio & laminago deformacdo

pominal {_S"i }
! 3,2 Transversal 900 4x 107
y; 3,2 Transversal S SUN
3 52 Longitudinal 4% 107
4 32 Transversal 950 2x 107
5 32 Transversal 8x iﬁwf
& 5.2 Transversal Bx 107
7 2w 107
8 8x 107
9 52 Longitudinal 980 4x 10
12 Ix 107
173 3x 10




35

£.2.2. Andlise do material imediatamente antes do inicio da deformacgio

Como mencionado, o corpo-de-prova era agquecido até a temperatwra desejada ¢
mantido na mesma por 10 min para estabilizaciio. Somente apds este procedimento iniclava-se
a fragdo da amostra,

Vigsando verificar & microsstruturz do material tmedistamente antes do indcio da
deformaglio, amostras do material como recebido foram submetidas a um processe de
aquecimento (de cerca de 30°C/min) seguido por uma estabilizaciio de temperatura (por 10
min) idéntico ao sofride pelos corpos-de-prova ¢, em seguida, resfriadeos em 4gua.

Efetnou-se, entlo, a metalogralia do material. Para isso, as trés secfes da chapa foram
embutidas & quente em baguelite. As superficies foram lizadas até lixa de grang 1200 (lixa de
51CY e, em seguida, polidas com pasta de diamante até 1 pn. Estas superficies foram atacadas

¢ posteriorments observadas em microsedpio Gptico ¢ fotografadas,
£.2.3. Andlise des corpos-de-prova apds os ensaiss

Us corpos-de-prova resultantes dos ensaios de tragdo foram analisados em relacfio a
sups dimensdes e em relagfo a microestrutura final. Para tanto, foram empregados os

procedimentos descrilos a seguir.
Dimensies dos corpos-de-prove

A fim de determinar o grau de deformagfo, as dimensdes finals dos corpos-de-prova
foram medidas,

Nes casos onde foi possivel, mediv-se a distdnein entre riscos consecutivos feltos
previamente acs ensaies ao longo da regifio 4l dos corpos-de-prova, visando determinar o
grau de homogeneidade da deformagio.

Efetuou-se ainda para todos os casos a medida das dimensdes da seqlio transversal dos

corpos-de-prova em funclio da distdncla da superficie de fratura.
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Angdlise micrpestrutural

Para s andlise da microestrutura dos corpos-de-prova ensaiados, wilizaram-se wenicas
de metalografia.

A metalografia foi feita na seglo longitudinal ao longo de toda regifio 4t do corpo-de-
prova fraturado objetivando nfio s6 a visualizagio da estrutura das fases ¢ dos grios presentes,
mas também para & quantificaclio das cavidades formadas. Para isso a regific 4l de cada
corpo-de-prova fot cortada e embutida a quente em baguelite. A superficie foi lixada até lixa
de grana 1200 {lixa de 8iC) e, em seguida, polida com pasta de diamante a6 1 wm. A
superficie do corpo-de-prova era observada em microscapio Optico e fotoprafada para a
analise das cavidades. Posteriormente, estas superficies polidas eram atacadas para a revelagio

das fases ¢ dos grios presentes.
Caracterizacdo das cavidades

As superficies polidas dos corpos-de~prova foram empregadas na caracterizagio das
cavidades presentes no material. Para isso, as fotomicrografias dessas superficies foram
digitatizadas ¢ posteriormente analisadas por wm programa de andlise de imagens

desenvolvido dentro do sistema de imagens Khoras®®

. especialmente para esta finalidade.

O principio basico desta téenica de protessamento de imagens consiste na separagiio
precisa dos objetos de interesse na imagem (neste caso, as cavidades). Para isto, o programa
implementado utiliza o algoritmo “watershed™. " Nas imagens uiilizadas, as cavidades
apresentam-se em tons gue variam de cinza escuro a prew, enquanto que a matriz mesilica
polida apresenta-se em tons gue variam de cinza claro ao branco (figura 5.1 Dessa forma, é
possivel definir regifies na imagem correspondentes 2 cada wma das cavidades (figura 5.2).
Cada regifio pode, entlo, ser caracterizada, Para isso foram medidas as dreas de cada ums das
cavidades, alravés das guais foi possivel a determinacio de parBmetros globals (fracio
volumétrica das cavidades) e especificos (tamanho ¢ distribuicio das cavidades).

Para estas andlises consideraram-se campos representativos da amostra com dreas de

aproximadaments 2 mm”,



Figura 5.1. Exemplo de uma imagem digitalizada mostrande as cavidades
{regiGes escuras) presentes na matriz metdlca (Fundo claro).

Figura 3.2, Exemple da identificagio das cavidades por meio de bordas,

5.3, Ensaio de mudanca de taxa de deformacio

Foram realizados deis tipos de ensaios de mudanca de taxa de deformaciio. Em ambos,
o corpo-de-prova era inicialmente fixado & maquina e aguecido até a temperatura escolhida
(950°C ou 980°C), Depois de um tempo de estabilizacio de cerca de 10 min na temperatura,

corpo-de-prova era racionado com uma determinada velocidade de deslocamento constante
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{caleulada em fungfo de uma taxa de deformacdio nominal desejada) até se atingir um
deslocamento equivalente a uma deformac@o nominal de 50%. A partir dai, iniciava-se a
primeira mudanga de velocidade de deslocamento. As mudangas posteriores sram feitas em
intervalos de deslocamento equivalentes a 3% de deformagio nominal,

A pré-deformagdio de 50% foi escolhida com base nas curvas de ragio a quente. Fsie
valor j4 € suficiente para se ulirapassar o ponto de mdxima carga para todas as faxas de

deformacio nominais utilizadas.

0 intervalo de 5% de deformagio nominal entre uma mudanca ¢ outra fol escolhida
com base nos tabalhos de Lee et al™ ¢ Arieli ¢ Roses™™, que usaram, respectivaments,
intervalos de 5% ¢ 2%. ( intervalo de 3% permite definir de forma clava os valores de carpa e
de deformacdo utlizados nos métedos de cdloulo de m {item 3.2.2)

Os pontos de deslocamento nos quats as mudangaz deveriam ser feltag eram
programados previamente no médulo de controle da méquina juntamente com a respectiva
velocidade de deslocamento a ser empregada.

As mudancas de velocidade de deslocamento foram realizadas de duas formas

distintas, descritas a seguir,
5.3.1, Ciclos maltiplos

Realizou-se uma variacdo do ensale de mudanca de taxa de deformacfo. aqui
denominado por “cicles miltiplos”, na gual as mudancas de velocidade de deslovamento eram
feitas em ciclos,

Cada ciclo era composto por um aumente da velocidade de deslocamento V, para um
valor Va seguido por uma diminncdo de V, para V, a cada 5% de deformagio nominal, como
descrite anieriormente. Apds a repeticdo de um mesmo ciclo por § vezes consecutivas, um
novo ciclo era iniciado utilizando, agora, velocidades de deslocamento V, e V2V, E assim
sucessivamente,

Os cicles empregados em cada ensaio sdo apresentados na Tabela 5.2, Cada ciglo era

repetido cinco vezes antes de se passar ao seguinte.
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Tabela 5.2. Velocidades wiilizadas no ensaiv de mudanga de taxa de deformacio
(“ciclos miltiplos™). As regides assinaladay com x correspondem aos
ciclos utilizados em cada ensaic.

Ciclo em termos de QRO QRO
taxa de deformacio Velocidade de deslocamento ! Bnsato | Ensaio
nominal (s correspondente (mm/s} 419 20122 23
2x 10— 3% 107 104X 107 ~ 156107 | x X
3y 10 - 2x 107 1.56% 10° — 1.04x 107 | x X
3x 10 - 45107 156 % 107 - 2.08x 107 | x | x x
4x10% - 310" 1 208010 % 156107 | x| x X
4x 107 - 8x 10 | 2.08x10 7= 416x107 x| x X
gx10* s 4x10° 416% 107 > 208107 1 x| x %
§x10% = 2x107 | 416x10% > 104107 I x ) x| xlxix
23107 = 8110”7 | 104x 10" s a16x10° {xlxlxlxlx
2x 10% - 3x 107 104 % 107° -3 1.56% 107 XX {xix
3% 1Y e 2x 107 156 % 107 — 1.04x 107 xixixix
3Ix 107 ~ 4x 107 | 1.56x 107 — 208 x 107 XX X
4x107° - 3x107° | 208%x 107 — 156% 107 X x X
4% 107 -~ 8x 107 1 208x 10° - 4.16% 107 X1 X %
§x 107 — 4x 107 416% 107 ~» 208% 1070 X% X
8x 107 — 2x 107 | 416x10° = 104 % 107 x 1 x X
2x 107 - 8x 107 | 104x 107 - 4.16x 107 x1x X

£.3.2. Mudancas continuas

Uma outra variacdo realizada do ensaio de mudanga de taxa de deformacio, agui

denominada de “mudancas contfnuas”, consistia em mudar-se continuamenis de uma

velovidade de deslocarnento 'V para oulra Vi > Vo a cada 5% de deformacio nominal,

conforme o procedimento descrifo anteriormente.

MNeste caso, apds um certo nimero de mudancas de velogidade de deslocamento, a

velocidade era reduzida ao valor inicial a partir do qual repetiame-se as mudangas feitas de

forma continua anteniormente. Bsse procedimento foi repetido trés vezes em wm dnico ensaio

realizado a 980°C,

As taxas de deformagdo nominais utilizadas neste ensalo s3o spresentadas na Tabela

5.3. Cada conjunto de mudangas continuas era repetido trés vezes,
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Tabela 5.3, Velocidades utilizadas no ensaiv de mudanca de
taxa de deformaclio ("mudangas continuas”),

580°C
Frusaio 18
taxa de deformacio Velovidade de deslocamento
nominal {5 correspondente (mm/s)

1107 ~» 2x 107 S2% 107 -» 10dx 107
2x 107 - 3x 107 1,04 % 107 - 156107
3% 107 s 4y 10 156 % 107 - 2,08 x 107
4% 10" - gx 10 208x 107 5 4,16% 107
8x 107 - 2% 107 416 x 107 —» 1.04 x 107
2x107 — 3x107 104 x 167 -5 1,56 % 107
3107 s 4x 107 L56 % 107 — 2,08 % 107
4x 107 - gx 107 208% 107 —» 4,16 % 107

5.4, Enssio de relaxacio de tensdes

£4.1. O ensaio

() corpo-de-prova era fixado 4 mdquina e aguecido até a temperatura deseiada {no
caso, 930°C e 980°CY. Depois de um tempo de estabilizagio de cerca de 10 min na
teraperafiva. o corpo-de-prova era iracionado com uma determinada velocidade de
deslocamento constante até se atingtr um deslocamente equivalente a uma deformacio
nominal de 50%. Neste instante, considerado como sendo um tempo =0, cessava-se o
movimento do atuador da méguina por 10 minuos, periodo de relaxagdo durante o qual era
feito o registro da cargs com o tempo. Apods este tempo, novamente o corpo-de-prova era
iracionado com a mesma velocidade de deslocamento por um intervale de deslocamento
equivalente, sgora, a uma variagio de deformacio nominal de 5%. Neste instante, o
movimento do astuador era detido por 10 min ¢ oova relaxaclo se iniciava. Este Gitimo
mrocedimento (traglio do corpo-de-prova, com uma determinada velocidade de destocamento
constante por um indervalo de deformacfio de 5%, seguida de 10 min de relaxagdo) ers
repetido trés vezes para cada velocidade de deslocamento (escolhida com base nas taxas de
deformagiio nominais desejadas). Assim, em uwmn Gnico ensaio a uma dada temperatiga,

obtinha-se um nimere de cwrvas de relaxacfio rds vezes maior do que o nlmero de
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velocidades de deslocamento utilizadas para o caegamento do material, No caso, o material
4 carregado com velocidades de deslocamento equivalentes a taxas de deformaches
nominais de: 2x107 s, 3x107 g7, 4x10™ 7, 8x107 ¢, 2x107 ¢, 3x107% s axlo” !

gx107 s e ﬁxiﬁ'z 5t

k

(s dados daf obtidos de tensio nominal em funglio do tempo cram, entdo, analisados

por um programa especialmente elaborado para este fim ¢ descrito a seguir.
5.4.2, Programa de andlise de dados

Para a andlise das curvas de relaxaglo de tensdes, claborou-se um programa de
comnputador executdvel dentro do aplicative Marthematica. A listagem do programa bem como
um exemplo de aplicagio sfo apresentados no Anexo L

Meste programa, os dados de entrada comrespondern a pares {tempo, tensdo nominal)
relativos ao perfode da relaxagio. Como safda, o programa forece o valor do coeficiente de
sensibilidade & taxa de deformaclio m. Para tanto, o programa executa as seguintes rotinas

bhasicas:

a} Leitura dos dados
Inicialmente os dados experimentais relativos & relaxag@o sfio lidos na forma de pares

{tempo, tensdo nominal}.

b} Ajuste dos dadoy experimentais por um polindmio de grau k

Os pares (tempo, tensdo nominal) sdo ajustados lincarmente por um polindmio da

forma:

log 8 = a + b logt + c{log)® +...+ nlogt)®
onde, S representa & tensdio nominal; £, o tempo; 4, b, c..n, os coeficientes do ajusie; e k, o
grau do polindmioc.

O grau k do polindmio € escolhido com base em critérivs estatisticos. Através da
distribuigio F comparam-se sucessivamente os coeficientes dos ajustes resultantes de
polindmios de grau k e grau k+1. O grau k do polindmio serd, entfio, o maior valor & partir do
gual ndo ocorre melhorias significativas nos coeficientes do ajuste 3 um nivel de 95% de

confianga.
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¢} Céloudo de m
Como 14 mencionado anteriormente, nos ensaios de relaxacio de fensdes o valor do
coeficiente de sensibilidade 3 taxa de deformaglic m corresponde 4 inclinacdo da et

log o x log (-0) {equacio [3.4]} ou de forma equivalente:
m = dlnS/din -8y
(s valores de 8 s8o obtidos pela relagiio:
§ = dS/dt = (5. [d{nSydilnu] = (84).] dilog Sy/d g 1) ]
Derivando-se em relaglio a t a fungdio log S = f{log 1) obtida na rotina (b} anterior,
obtém-se wma outra fungdo g = {1, 8. Para cada par €4, §) existisd, entdo, um respectivo.
Com 08 Varios pares i«é_g 8} formados obtém-se outros, de (log (-8), log 8). Estes sdo

colocados em um gréfico e ajustados por uma reta, cujo coeficiente angular representa o valor

de m.
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CAPITULO 6

Resultados ¢ Discussio

A caracterizacfio da superplasticidade for dividida em trés grandes partes. Na primeira
delas, o comportamento do material € estudade basicamente pelo alongamento obtido nos
ensaios de tragBo. Em seguida, o coefiviente de sensibilidade 3 taxa de deformacio m ¢
determinado através das trés téonicas experimentais utilizadas (traglio, mudanca de taxa de
deformacfo e relaxacio de tensBes). Finalmente, a caracterizagio da superplasticidade €
gompletada com o estude da uniformidade da deformacfio, incluindo seus aspectos

macroseopicos & microscopicos resultantes dos ensalos de traglio.

6.1. Caracterizacio pelo alongamento

A carscterizacdo do comportamento superplastico do material em  termos de
alongamento fot feita por meio da avaliagio dos ensaios de tragio.

Inicialmente sfo discutidas as corvas experimentais de carga em funglio do
deslocamento, Em seguida, sio feitas algumas consideragfes sobre os valores verdadeiros da
tensdo ¢ da deformacio.

Em todos os casos, & felta uma avaliaglo do efeito da temperatura ¢ da faxa de

deformacio sobre o comporiamento superplastico do material.
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6.1.1. Curvas experimentais de carga versus deslocamento

Ensaios preliminares

Estes ensaios tiveram como finalidade definir as condigdes do ensaio {temperatura ¢
taxa de deformaglo)} e dos corpos-de-prova (tamanho e orientagio em relacio & direcdo de
laminagfio). Para isto efetuaram-se inicialmente ensaios a 900°C e 950°C em diferentes faxas
de deformacio nominais utilizando corpos-de-prova com diferentes comprimentos titeis (3,2 ¢
3,2 mm) e diferentes orientages em relagiio 4 direclio de Jaminagio do material (transversal e
longitudinal). As curvas de carga em fungdo do deslocamento obtidas para cada um destes

ensaios sdo apresentados na figura 6.1,

250 -
4B 32 T
200 6 884 52 T
23 32T
130 483 32 T
100 453 52 1.
8§83 52 T
56
o | .
0 5 H{E i5 P 25

Deslocamento {mum)

Figura 6.1. Curvas experimeniais de carga em funglio do deslocamento obtidas para cada ensaio de
tracBo a gquente realizado nas temperaturas de 900 ¢ 950°C. Nota: os valorss da legenda
correspontiem respectivamente ao nlmero do ensaio, temperatura (°C), taxa de
deformago nominal (57, comprimenta (4l do corpo-de-prova {mm) e orientagiio da
amostra com relaclio & divegfio de laminaclo (L, longitudinal ¢ T, fransvarsal},

Deve-se ressaltar inicialmente que o ensaie 2 (950°C, 4x107 7' 3,2 mm e transversal)

apresentou uma descontinuidade da carga ve inicio do teste, provavelmente devido 2 um
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escoregamento de corpo~de-prova dentro da gama (este problema foi posteriomiente
resolvido com a troca do material do parafuso de fixaglo da gara, tal como apresentado no
Apéndice).

Desta figura pode-se extrair os valores caracteristicos da curva, tals como a tensio
nominal maxima (razdo entre a carga maxima ¢ a drea da seqlo nfcial) ¢ a deformacio

0

nominal na fratera, normalmente denominada de alongamento™” {razio entre o deslocamento

fotal € o comprimento Gl inicial), como mostrado na tabels 6.1,

Tabela 6.1, Valores de tensfic nominal méxima ¢ alongamento encontrados para
cada ensaio & 900°C ¢ 930°C,

gnsaio ¢ fomp taxa de tensao nominal , alongamento
{*C) deformacéo migxima (kgfmm”) total (%)
aominal {s'!}
i 200 4% 107 11,0 531
2 4w 10” T4 539
3 4% 107 7.8 317
4 950 2x 107 52 562
5 §x 107 4,3 185
6 g% 107 11,0 317

0 efeito da orientaclo pode ser estudade comparande-se os ensaios 2 e 3, ambos
realizados a 950°C e uma taxa de deformacio nominal de 4x107 57 DOrEm Com corpos-de-
prova de diferentes geometrias ¢ orientagdes. Apesar das diferengas entre as orientacdes ¢
zeometrias, as tensles nominals maximas encontradas em ambos s3o proximas: 7.4 kgffmm’
para 0 ensaio 7 (3,2 mm de comprimento (il ¢ orientagio transversal 4 direciio de laminago)
¢ de 7.8 kgf/mm” para o ensaio 3 (5,2 mm de comprimento 40l ¢ longitudinal). Além disso, as
curvas de carga versus deslocamento para estes ensalos apresentaram comportamentos
semethantes. 1sto mostra que ndo bd um efeito significativo da orientacio.

Como o alongamento do materisl excede o comportamento convencional dos
materiais, possivels diferencas resultantes da orientagdo poderiam ser visualizadas
provavelmenie apenas no infeie da deformaglo, onde as microestruturas estfio dispostas com
diferentes orientagdes em relagiio an eixo de tragdo. A medida que a tracio & efetuada, a

1{%}

microestrutura orfentada tende a assumir wna configuracio coulaxial.'”’ Assim, a orientagio



&7

prévia do material no inicio do ensaio deixa de ter um papel importante na deformaciio

subsequente,

O efeito da geometria do corpo-de-prova pode ser estudado atraves da anakise dos
alongamentos obtides em cada ensaio a 950°C. A figwra 6.2 resume 03 resultados da

tabels 6.1,

1000
900 | L B0 ¢ 5
300 4 @ ¥30°Ce3Zmm |
700 '
600 .

400 - |
we LT o
100 |

(4.0001 0.001 (.01

Alongamento (%)

e(s™h

Figura 6.2. Alongamento total em funglio da taxa de deformacio nominal (8)
obtido para cada ensalo g 950°C,

Observa-se inicialmente gue exisie uma tendéncia ao aumento do alongamenio com &
diminuiciio da taxa de deformacfo nominal tanto nos ensaios realizados com corpos-de-prova
de 3,2 mm de comprimento wtil quanto nagqueles com 3,2 mm. Porém, nos ensalos realizados
com corpos-de-prova de comprimento Gl de 52 mm e¢sta tondénoia € acompanbada por
valores de alongamentos finais menores do gue nos ensalos com corpos-de-prova de
comprimento il de 3.2 mm. Esta diferenca € simplesmente devido a wma concentracio da
deformagio, j4 que em ambos 0s casos houve sensivel formagio de pescogo no material,

Nos corpos-de-prova maiores, a deformacfo total medida engloba uma drea maior do
que aguela que contém o pescogo, porém nos cm*pes;d&pmva menores a deformagio total
néz@dida se relaciona quase que exelusivamente com a regifio do pescogo, cujo alongamento €
maier do gque 2 média." Assim, em corpos-de-prova de comprimento Gl suficientemente

pequenc para conter somente a regio do pescogo, o alongamento total medido equivale
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. 71 . . s .
squele do pescogo. ' Por este motive sbandonou-se o comprimento Wl de 3.2 mm nos

ensalos subseguentes,

Apbs verificar que a orientacio do material ndo apresenta efeito sobre a deformagio ¢
que corpos-de-prova de comprimento 1t pequeno podem representar grandes alongamenios
devido apenas a um maior alongamento na regiio do pescogo, optou-se para a continuidade do
trabatho corn orientagdo longitudingl ¢ como comprimento il 5.2 mm.

Em sepuida, s#o apresentados ¢ discutidos os resultados dos ensaios feites com

corpos-de-prova na temperatura de 980°C em diferentes taxas de deformaciio nominais.
Ensaios aq $80°C
As cwrvas de carga em funglio do deslocamento obtidas para este grupo de ensaios

{realizados com corpos-de-prova de 5,2 mm de comprimento (il ¢ de orlentagBo longitudinal

a 980°C em diferentes taxas de deformagio nominais) sdo apresentados na figura 6.3,

76
: 12 980 2E4
60 - 7 13 980 3B
g 980 4E-4
3 980 8E-4

T SE0 2E3

soamento {mr

Figura 6.3. Curvas experimentais de carga em funcio do deslocamento obtidas para cada ensaio de
tragfo a quents realizado na temperatura de 9RD°C. Nota: os valores da legends
correspondem  respectivamente a0 nimero do ensaio, femperatura (°C) e 1axa de
deformacio nominal(s ; i
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Tal como feito anteriormente, extrairam-se desta figurs os valores de tensfio nominal

méxima ¢ de alongamento. (s resultados sfio apresentados na tabela 6.2,

Tabela 6.2. Valores de tensfo nominal mdxima ¢ alongamento otal encontrados
para vada ensaio a 980°C.

ensaio | iemp. taxa de tensio nominal alongamento
{3 deformacio maxima {kgffmmz} total (9}
nominal (57}
7 2x 1% 3.0 471
8 8x 107 1,9 711
9 980 4x 10 1,7 914
13 3x 107 1.5 780
12 2% 10 1,1 820

Observa-se inicialmente que para 2 mesma femperaturs, quanto menor a taxa de

deformaco nominal, menor € 4 tensio nominal mdxima. A relagfo entre estes valores permite

estabelecer para o material sua sensibilidade & taxa de deformaciio que, como j& mencionado,

é um pardmetro importante para a superplasticidade. A estimativa deste pardmetro serd feifa

posteriormernte.

A varagdoe do alongamento com a taxa de deformacBo nominal pode ser melhor

visualizada na figura 6.4, A figura mostra que hd wna tendéneia inicial de se aumentar o

alongamento 4 medida que se diminul 4 waxa de deformaclo. Porém, este comportamento se

. oy - " . RS .
verifica apenas aié a taxa de deformacio nominal de 4x3107 7. Para taxas menores, hd uma

tendéneia de diminuigio do alongamento com a redugio da taxa de deformacio.

Assim, a 980°C fo1 determuinado que s taxa de deformagiio nominal correspondente ao

g - s ~F
méximo alongamento estd préxima de 4x107 57,
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Figura 6.4, Alongamento total em fungdo da taxa de deformagiio nominal obtide para os

ensaios g R0C.

Ffeire da taxa de deformacdo ¢ temperatura

A titulo de comparagio, ns valores de alongamento em fungio da taxa de deformacio

nomingl para cada grupo de ensaios realizados a 930°C ¢ 980°C sic apresentados na

figura 6.5,

1000

Ol
800 -
00
600 -
500 -
400 .
300 -
200 -
100

Alongamento (%)

00601

3.001

0.01

&{sh

Figura 6.5, Alongamento total em funglio da taxa de deformagio nominal
obtido para os ensaios a 9530°C & 984°C.
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A figura 6.5 mostra inicialmente o efeifo da taxa de deformacio sobre o
aimgmem{}! A 980°C um miximo de dutilidade foi encontrado, ao passo que a 950°C os
alongamentos obtidos foram bem menorks, inviabilizando encontrar uma taxa de deformagio
associada & wn pico de dutilidade, j4 que implicaria velocidades extremamente baixas, muito
menores do que aquelas utilizadas nos ensaios a 980°C, de dificil realizacio experimental.

Maehara"® estedou o grau de superplasticidade de alguns agos duplex, entre os quais
umn de composigiio 21,9%Cr-5,5%Ni-2, 8% Mo-0,14%N, equivalente ao material do presente
trabalho (tabela 4.1}, porém usando corpos-de-prova cilindricos {comprimento Gtil de 8 mm e
didmetro de 4 mm). O autor encontrou para 900°C alongamentos crescentes de 100% a cerca
de 1000% para taxas de deformacfio nominais decrescentes, de 1x107 ¢ aé 1x107 s"zg,

respectivamente {figura 6.6).

1000 _
900 - ?
‘ii

800 .

700 . |

600 \

500 -

100 ™

300 - \

2 . F A

121 S S
0.0001 0.001 0.01 01 i

e (sh

Alongamento (%)

Figura 6.6, Alongameniv em funglio da taxa de deformacio nominal pama o ago
21,9%Cr-5,5%Ni-2,8%Mo-0,14%N ensaiado a 900°C. 5%

No entanto, a figura 6.6 mostra que ndo foi obtido um pico de méximo alongamento,
ou sefa, uma taxa de defrmaglo abaixo da qual o alengamento diminui. Porém, este resultado
indica gue a tendéncia nesta temperatura ¢ de se fer wn maximo alongamento para taxas de
deformagiio inferiores a 1x107 5™, tal como observado no presente trabaltho,

Deve-se salientar, contudo, que, apesar da menor temperatura  utilizads por

Magchara' ™

. 08 valores de alongamenio por ele encontrados s3o maiores que o8 aqui obtidos
. P . : - .
tanto a F30°C guanto a 980°C, consideradas as mesmas taxas de deformachio (8x107 57 a

B B P . “ g . L . .
22107 s, Isto se deve, provavelmente, a diferengas na microestrutura de origem utilizada no
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presente trabatho e no de Maehara™® (embora a mesma ndo tenha sido apresentada pelo
autor), ¢ consequentemente a diferengas na evolucdo da microestrunis durante a deformagio.

Segundo o proprio autor"”

» as condicBes de temperatura ¢ taxa de deformaciio que
resultam no comportamento superpldstico s3o influenciadas pelos trabathos prévios dados ao
material {conformag8o a quente ¢ a frio, temperatura de solubilizagio, etc). Assim, diferentes
materiais de partida resultam em diferentes comportamentos superplasticos,

Além disso, as alteragBes microestruturais durante a deformagfio também ndo sio as
mesmas nas diferentes iemperataras, levando a diferentes comporiamentos na deformagiio.

us gque a deformacio superpldstica estd intimamente relacionada com a

Propiie-se
recristalizagdo dindmica induzida pela presenga de particulas de segunda fase, no caso, a fase
¢ {como mencionado no ftem 2.5.2). Entretanto, o inicio da precipitacdo da fase o ocome a
diferentes velocidades de acordo com a témpem‘ima, tal como anteriormente apmsexﬁm{iﬁ na
figra 2.18. Esta figura mostra que a 950°C o tempo de indcie da precipitacio da fase o ¢
quase uma ordem de grandeza maior que a 900°C (supondo que ambos os materiais tenham a
mesma estrutura infcial). J4, a 980°C a precipitagio dessa fase ¢ praticamente nula. Dessa
forma, ¢ provavel que a fraglo volumétrica de fase o formada a 900°C seja muito maior que a

950°C & 980°C, favorecendo os mecanismos de deformagiio superpléstica, o que conmmibuiria

— . 5
para justificar os maiores alongamentos encontrados por Maehara™ na menor temperanra.

() efeito da temperatara pode ser verificade principalmente pelos ensaios realizados
a uma taxa de deformagfio nominal de 8x107 s A £ gura 6.5 mostra que hi uma tendéncia de
aumento do alongamento quando se aumenta a temperatura de 950°C para 980°C. O aumento
do alongamento até a fratura com o aumento da temperatura para uma ceria taxa de

deformagio também foi observado por Rai e Grant™®

i(‘m

para uma liga eutética 67%AL33% 0.
Segundo Mohamed et al”™”, este comportamento ¢ o normalmente encontrado ¢ pode ser
associado a influgncia da cavitagio no tempo de ruptura do material. Segundo os autores' ),
em femperaturas mais altas a formagdio de cavidades ¢ menos provével, uma vez que o
concentragdo de tensdes gerada em pontos tiplos ou em contornos de grio devido ao seu
escorregamento durante o deformacfio ¢ aliviada mais Tacilmente por difuslo localizada,
retardando & fratura ¢, consequentemente, conduzindo a maiores valores de alongamento.

Por outro lado, os resultados obtides por Maehara'® ¢ Maehara ¢ Ohmori®™ para um

ago inoxidavel duplex 25%Cr-0,5%Ni-3%Mo-0,14%N mostram que a tendéneta de aumento
























































































































































































































































































































