UFR)\

Universidade Federal
do Rio de Janeiro

Escola Politécnica

EFEITO DA ANISOTROPIA NA FRAGILIZAGAO PELO HIDROGENIO EM
SUPERLIGAS DE NIiQUEL 718 PARA APLICACAO NUCLEAR

Rafael Delorme Rodrigues de Souza

Projeto de Graduacao apresentado ao Curso de
Engenharia Metalurgica da Escola Politécnica,
Universidade Federal do Rio de Janeiro, como
parte dos requisitos necessarios a obtencao do

titulo de Engenheiro.
Orientador: Leonardo Sales Araujo

Coorientador: Léo Roberto de Oliveira Costa

Rio de Janeiro
Outubro de 2018



EFEITO DA ANISOTROPIA NA FRAGILIZACAO PELO HIDROGENIO EM
SUPERLIGAS DE NIiQUEL 718 PARA APLICACAO NUCLEAR

Rafael Delorme Rodrigues de Souza

PROJETO DE GRADUAGCAO SUBMETIDO AO CORPO DOCENTE DO CURSO DE
ENGENHARIA METALURGICA DA ESCOLA POLITECNICA DA UNIVERSIDADE
FEDERAL DO RIO DE JANEIRO COMO PARTE DOS REQUISITOS NECESSARIOS
PARA A OBTENGAO DO GRAU DE ENGENHEIRO METALURGICO.

Examinada por:

Prof. Leonardo Sales Araujo, D.Sc.
PEMM-COPPE/UFRJ

Léo Roberto de Oliveira Costa, M.Sc.
PEMM-COPPE/UFRJ

Prof. Rafaella Martins Ribeiro, D.Sc.
PEMM-COPPE/UFRJ

Prof. Matheus Campolina Mendes, D.Sc.
CEFET-CSF/RJ

RIO DE JANEIRO, RJ — BRASIL
OUTUBRO de 2018



Souza, Rafael Delorme Rodrigues de

Efeito da Anisotropia na Fragilizacdo pelo Hidrogénio
em Superligas de Niquel 718 para Aplicagdao Nuclear /
Rafael Delorme Rodrigues de Souza. — Rio de Janeiro:
UFRJ/ Escola Politécnica, 2018.

X, 71 p.:il.; 29,7 cm.

Orientador: Leonardo Sales Araujo

Projeto de Graduagdo — UFRJ/ Escola Politécnica/
Curso de Engenharia Metalurgica, 2018.

Referéncias Bibliograficas: p. 65-70.

1. Niquel. 2. Nuclear. 3. Hidrogénio. 4. Carbeto. I.
Araujo, Leonardo Sales. Il. Universidade Federal do Rio de
Janeiro, Escola Politécnica, Curso de Engenharia
Metalurgica. Ill. Efeito da Anisotropia na Fragilizagao pelo
Hidrogénio em Superligas de Niquel 718 para Aplicagao
Nuclear




AGRADECIMENTOS

Aos meus pais, Marcos Adriano e Heloisa Maria, por todos os anos de educacgao,

sustento e incentivo aos estudos, além do completo apoio a todas as minhas escolhas.

Aos meus grandes amigos do Colégio Cruzeiro, Gabriel Guerra, Gabriel
Morgado, Gustavo Cabral, Igor Rodrigues, Matheus Zany, Renan Medeiros, Tiago
Rodrigues e Udson Gomes, que, durante décadas de amizade, conseguiram provar que

familia ndo esta so relacionada ao sangue.

Aos meus amigos da UFRJ, Bruno Schwebel, Gabriel Cardoso, Mateus Spinelli,
Matheus Gariglio, Mathias Moraes, Paulo Cysne, Pedro Vianna e Rafael Garcia, sem os
quais nao teria sido possivel realizar todos os trabalhos e estudos para as matérias,

além dos finais de semana inesqueciveis em todas as festas.

A meu orientador Leonardo Sales e coorientador Léo Costa por toda dedicagao
€ paciéncia durante essa ardua empreitada além dos ensinamentos tanto académicos

quanto profissionais.

A empresa Gerdau e a todo o time da Aciaria que, por mais de um ano, permitiu
que eu me dedicasse aos estudos e pesquisas para a formulacdo desse presente

trabalho.

A professora Rafaella Martins por ter me ajudado a conseguir meu estagio dentro
da empresa Gerdau, um dos meus sonhos até entéo, e, também, por participar da banca

examinadora desse trabalho.



“Se enxerguei mais longe, foi porque me apoiei sobre os ombros de gigantes”

Isaac Newton



Resumo do Projeto de Graduagao apresentado a escola Politécnica/UFRJ como parte

dos requisitos necessarios para a obten¢ao do grau de Engenheiro Metalurgico.

Efeito da anisotropia na fragilizagéo pelo hidrogénio em superligas de niquel 718 para

aplicacao nuclear
Rafael Delorme Rodrigues de Souza
Outubro/2018
Orientador: Leonardo Sales Araujo
Coorientador: Léo Roberto de Oliveira Costa

Curso: Engenharia Metalurgica

A superliga de niquel 718 teve papel na industria aeronautica para a fabricagao de
palhetas de turbinas de jatos e avibes, como na industria nuclear na fabricagéo de partes
mecanicas e estruturais de componentes dos reatores. Contudo, principalmente nas
aplicagdes da industria nuclear, esse material fica exposto a fragilizagéo pelo hidrogénio.
Este trabalho tem como objetivo o estudo do efeito da fragilizagdo pelo hidrogénio em
relagdo a direcdo de laminacdo na qual a liga 718 foi processada, ou seja, sobre a
anisotropia da liga. Para tal, foram realizados ensaios de tragcdo em amostras
longitudinais e transversais, solubilizadas e envelhecidas, hidrogenadas
eletroliticamente por 120 horas. As superficies de fratura foram observadas por MEV.
Os resultados indicam que a perda de ductilidade nas amostras transversais
hidrogenadas foi mais intensa que nas amostras longitudinais hidrogenadas. Tal
comportamento foi associado as particulas de (Nb,Ti)C, os quais se apresentam na
microestrutura como agrupamentos alinhados a diregdo de laminagdo e sao fortes
aprisionadores de hidrogénio. A decoesédo da matriz é facilitada pelo hidrogénio e o
alinhamento dos agrupamentos perpendicularmente a diregao de carregamento facilitou

a fratura.

Palavras-chave: Inconel-718, Superliga de Niquel, Industria Nuclear, Anisotropia,

Fragilizagao pelo Hidrogénio.

\



Abstract of Undergraduate Project presented to POLI/UFRJ as a partial fulfilment of the

requirements for degree of Metallurgical Engineer.

Effect of anisotropy on hydrogen embrittlement in 718 nickel superalloys for nuclear

application
Rafael Delorme Rodrigues de Souza
October / 2018
Advisor: Leonardo Sales Araujo
Co-advisor: Léo Roberto de Oliveira Costa

Course: Metallurgical Engineering

The 718 nickel superalloy has played a role in the aircraft industry for the manufacture
of jet and jet turbine vanes, as in the nuclear industry in the manufacture of mechanical
and structural parts of reactor components. However, especially in the applications of
the nuclear industry, this material is exposed to embrittlement by hydrogen. This work
aims to study the effect of embrittlement by hydrogen in relation to the rolling direction in
which the 718 alloy was processed, that is, on the anisotropy of the alloy. For this, tensile
tests were performed on longitudinal and transverse samples, solubilized and aged,
electrolytically hydrogenated for 120 hours. The fracture surfaces were observed by
MEV. The results indicate that the loss of ductility in the hydrogenated cross samples
was more intense than in the hydrogenated longitudinal samples. Such behavior was
associated to the particles of (Nb, Ti)C, which are presented in the microstructure as
clusters aligned to the rolling direction and are strong hydrogen trappers. The
decohesion of the matrix is facilitated by hydrogen and the alignment of the clusters

perpendicular to the loading direction facilitates the fracture
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1. INTRODUCAO

A superliga de niquel 718 tem como uma de suas aplicagdes a fabricagdo de
grades espacgadoras de reatores nucleares como, por exemplo, reatores PWR. Isso é
decorrente de suas propriedades de resisténcia a corrosdo e aos esforgcos mecanicos

exigidos por essa aplicagéo.

Todavia, os processos de fabricagdo da liga 718 provocam deformacdes
especificas em sua matriz decorrentes da dire¢cao de laminacao. Tais deformagdes, com
consequente alongamento dos grdos, mudam as propriedades da liga quando
consideramos as diregdes transversais e longitudinais em relagdo ao eixo dos cilindros

de laminagéo.

Somando a isso, o ambiente ao qual o elemento combustivel fica exposto
durante a operacao de um reator nuclear gera condi¢des favoraveis a permeacao de
hidrogénio atémico em sua estrutura. Com isso, pode ocorrer a fragilizacdo pelo
hidrogénio em toda parte estrutural dos elementos combustiveis. Dessa maneira, se
torna necessario o estudo do efeito da anisotropia da liga 718 quando fragilizada pelo

hidrogénio.

Para tal, foram realizados ensaios de tragcdo em 8 corpos de prova, 4 transversais
e 4 longitudinais, solubilizados e envelhecidos, apds terem passado por um processo
de hidrogenacao eletrolitica por 120 horas. Os resultados sdo comparados também com
o mesmo estudo, porém sem a hidrogenagéo. Dessa forma é possivel ver o impacto da
anisotropia na fragilizagao pelo hidrogénio e o quanto a hidrogenacao exacerba os

efeitos da anisotropia.

Foram observadas algumas mudangas no efeito da anisotropia sobre as
propriedades mecanicas quando consideramos o ensaio hidrogenado comparado com
o0 nao hidrogenado. Além disso, ao considerar apenas as amostras que sofreram
hidrogenacéo eletrolitica, pode-se ver uma forte reducédo da ductilidade das amostras

transversais quando comparadas com as longitudinais.

Tal comportamento foi associado as particulas de (Nb,Ti)C, as quais se
apresentam na microestrutura como agrupamentos alinhados a direcdo de laminagao e
sao fortes aprisionadores de hidrogénio. A depender da direcdo do corpo de prova, a
forma como essas particulas se dispersam na matriz tem forte influéncia sobre as
propriedades da liga. O hidrogénio facilita a decoesdo da matriz e o alinhamento dos

agrupamentos, perpendicularmente a diregao de carregamento, facilita a fratura.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. BRASIL E O SEU DESENVOLVIMENTO NUCLEAR

Nos anos 50, iniciou-se o investimento e desenvolvimento de tecnologia nuclear
em solo brasileiro, mas apenas a partir dos anos 70 que 0 governo comegou o0 programa

de construcdo de usinas nucleares num acordo fechado com a Alemanha.

Esse acordo previa a construcdo de 8 usinas em todo o pais, e as primeiras
Angra 1, 2 e 3 [1]. Porém, o programa de investimento nuclear por parte do governo,
atrelado as diversas mudancgas politicas internas e externas, tornou muito lenta a
construgao das usinas; e Angra 3 esta, ainda, em construgdo. Contudo, a partir da
década de 70, o governo incentivou a autossuficiéncia em tecnologia nuclear, pois o

Brasil possui a sexta maior reserva de uranio do planeta.

O Brasil, atualmente, possui duas usinas nucleares em operagao (Angra 1 e
Angra 2), cuja producéo de eletricidade em 2015 foi de 13.900GWh ou 2,8 % da energia
elétrica do pais [2]. Ainda possui outra usina em construgdo (Angra 3, Figura 1) com
obras iniciadas em 2010 e conclusao prevista para 2021. Os planos de expansao da
matriz elétrica brasileira preveem a construcao de 4 a 8 usinas nucleares num horizonte

até 2030, localizadas no Nordeste e no Sudeste do pais [3].

Figura 1: Construgdo de Angra 3 na CNAAA — Centro Nuclear Almirante Alvaro Alberto (retirado de [4]).



2.2. REATORES NUCLEARES

Um reator nuclear € um controlador de emissao de néutrons necessarios para
manter a reacdo em cadeia da fissdo nuclear [5]. Existe uma relacdo numérica que é
controlada através do balango entre a quantidade de néutrons produzidos durante a
fissdo e a quantidade de néutrons absorvidos - ou os que escapam do reator.
Basicamente, a fissdo de um atomo de uranio, por exemplo, gera néutrons para a fissao
de outros atomos e assim por diante. Esse fendbmeno ocorre numa reagao em cadeia

até que todo o uranio seja consumido; como representado na Figura 2.

mpderador

fizzsdo

Reagdo em cadeia no
nicleo do reator

Figura 2: Rea¢do em cadeia dentro do nucleo de um reator (retirado de [6]).

E possivel numerar os seguintes componentes de um reator nuclear, como

demonstrado na Figura 3 [7]:

1. Combustivel nuclear: possui a fungcado de conter os elementos responsaveis de
fissdo nuclear e, consequentemente, da reacdao em cadeia. Os materiais
principais sdo o uranio, pluténio e torio;

2. Estruturas: qualquer material utilizado para a constru¢do estrutural do reator
responsavel pela contengdo de todos os outros componentes. Os principais
recursos sao as ligas de zirconio, agos inoxidaveis e as ligas/superligas de niquel
(Inconel-718);

3. Elemento combustivel: fungdo de conter o combustivel nuclear. Para isso sao
muito utilizadas as ligas de zircénio;

4. Moderador: fungéo de controlar a energia gerada pelos néutrons provenientes

da fissdo e, na periferia do nucleo do reator, o moderador serve como refletor



5.

9.

para minimizar o escape de néutrons. Como exemplo temos agua, grafite e
berilio.

Absorvedores: mantém, de forma controlada, a reacdo em cadeia dentro do
nucleo. Para isso sdo usados elementos como boro, cadmio e indio;
Refrigerantes: funcao de retirar, do nucleo do reator, o calor proveniente das
reacoes de fissdo nuclear. A depender do tipo de reator, pode-se usar agua,
hélio ou até mesmo COy;

Vaso de contengdo: estrutura utilizada para isolar o reator principal do ambiente
externo. Normalmente construido em formato de cupula com concreto e ago;
Torre de resfriamento: fungdo de dissipar o calor que eventualmente nao foi
utilizado para a geragcdo de energia. Seu material de fabricagcdo € o ago
inoxidavel;

Blindagem: servem de barreira para conter a radiagao. O objetivo € minimizar os
efeitos desta sobre os componentes estruturais do reator e sobre o ambiente.
Normalmente, utilizam-se elementos de médio ou alto numero atdmico, como o
Pb;

10. Turbina: fungéo de gerar eletricidade a partir do calor do liquido refrigerante.
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Figura 3: Esquema simplificado de um reator nuclear (retirado de [7]).



Os reatores utilizam is6topos do uranio e do pluténio a fim de gerar uma enorme
quantidade de energia, aproximadamente 200 MeV, para diversos fins e ndo apenas
geragao de energia elétrica. Dessa forma, os reatores nucleares classificam-se em:
energia dos néutrons para fissao; propésito de funcionamento; e tipo de combustivel,
refrigerante e moderador. No mundo, a classificagdo mais utilizada é por tipo de

combustivel [7].

a) Reatores refrigerados a gas (GCR, AGR, HTGR, GCFBR);

b) Reatores refrigerados e moderados a agua leve (PWR, BWR);

c) Reatores de agua pesada (HWR);

d) Reatores rapidos usando pluténio ou uranio e metal liquido como refrigerante

(sodio).

O modo de operagao de todos esses reatores é basicamente o mesmo. Como
observado na Figura 4, a reacdo em cadeia da fissdo nuclear dos atomos de
uranio/pluténio libera energia; esta é utilizada para a geragao de vapor por meio de um
sistema d’agua. O vapor, por sua vez, faz o acionamento das turbinas e gera energia
elétrica. Apds a passagem pelas turbinas, aquele é condensado novamente em agua e

€ bombeado de volta ao sistema pressurizado [6].

No caso do Brasil, em Angra 1, 2 e, futuramente, em Angra 3, ha reatores PWR,
ou seja, reatores refrigerados e moderados a agua, assim como demonstrado na Figura
4. Nesse tipo de usina, a fissdo com geragao de néutrons libera energia suficiente para
aquecer a agua do circuito primario entre 300°C e 360°C [6]. Para que isso seja possivel
sem a vaporizagdo da agua dentro desse circuito, € necessario trabalhar em alta

pressao, por volta de 150 atm.

A agua aquecida no circuito primario passa pelo gerador de vapor acoplado ao
circuito secundario. Este é responsavel pela vaporizagao da agua e, a passagem desse
vapor, pelas turbinas do gerador de energia elétrica. Assim como ja dito, apds girar as
turbinas, o vapor € condensado em uma camara secundaria por meio do sistema de
refrigeracdo (normalmente agua do mar/rio no qual a usina esta instalada) e volta para

abastecer o circuito secundario.



2.3. ESTRUTURA DOS REATORES NUCLEARES

2.3.1 Elemento Combustivel

O elemento combustivel € o principal responsavel pela geracao da energia na
qual se baseia os reatores nucleares. Para tal, ele possui as fungdes de gerar as fissdes
nucleares, transferir a energia gerada na fissédo nuclear para o refrigerante e reter os

produtos da fissdo. Sua estrutura basica estda demonstrada na Figura 4.

Mola de Fixacdo do

Shatb sttt B Elementa Combustivel

Controle

~areta Combustivel
Vareta de
Contrale ———_
wREst _4 Tuba Guia da Vareta
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Espacadora

Aletas da Grade
——— Espacadora

Conexdo Tubo Guia -
Grade Espacadora

- Regiac de Dasfpot

i Batente da Grade
— Espagadora

Mola da Grade
Ezpacadora

Bocal Inferior . Porca de Fixagdo do

T Tubo Guia

Elemente Combustivel Tipico de Reator PWR

Figura 4: Estrutura basica do elemento combustivel de um reator PWR (retirado de [7]).



De todos esses elementos demonstrados na Figura 4, a grade espagadora
(space grid) pode ser fabricada com ligas de zirconio ou niquel, como a liga 718. Cada

uma delas tem, em geral, 38 mm de altura e espessura de chapa de 0,42 mm.

As grades espacgadoras possuem a fungdo de manter as varetas combustiveis
em suas posi¢cdes de projeto dentro do conjunto do elemento combustivel. Para tal,
precisam ter alta rigidez através de uma montagem estrutural de tiras metélicas
entrelagadas. Para que ndo haja tenséo excessiva na estrutura decorrente da expansao
das varetas combustiveis, estas sdo fixadas de forma que nido ha liberdade de
movimentac&o no plano transversal, mas sim no plano axial, por meio de um sistema de

mola-batente [7].

A liga 718, por possuir alta resisténcia a corrosao e alta resisténcia mecanica, é
muito utilizada como material das tiras das grades espacgadoras. Também é possivel
usar ligas de zircdnio (com tratamento para aumentar a resisténcia mecanica) nas

chapas da grade, mas com as molas de fixagdo da vareta ainda da liga 718.

Além da grade espagadora, também sé&o citados os seguintes componentes do

elemento combustivel de um reator PWR [8]:

a) Vareta combustivel: responsavel por conter o material de fissao (fissil) que séo,
normalmente, as pastilhas de UO. enriquecidas em 235U entre 2 a 5%. Ela
mantém as pastilhas combustiveis encapsuladas, assim como todo o material
gasoso formado a partir da irradiagéo;

b) Bocal superior e inferior: sdo os orientadores do fluxo de agua do circuito
primario de refrigeracdo e tém a fungao estrutural de ligacdo do elemento
combustivel com o resto da estrutura do reator;

c) Varetas absorvedoras: controlam a reagéo de fissao nuclear no reator por meio
da absorgao de néutrons e mantém a operagao de forma segura;

d) Tubos guias: “esqueleto” que forma a estrutura principal de fixagdo dos
elementos combustivel e promovem, também, a unido rigida de todos os outros

componentes dentro do reator.

Angra 1 possui um desses reatores que utiliza 121 elementos combustiveis -
cada um com 4 metros de comprimento - e 235 varetas posicionadas, que leva a um
total de 28.435 varetas de material radioativo. Ja Angra 2 apresenta 193 elementos
combustiveis - com 5 metros de comprimento - e 236 varetas cada, com um total de

45.548 varetas [9]. A Tabela 1 mostra um comparativo entre as duas usinas brasileiras.



Tabela 1: Comparativo entre Angra 1 e 2 [8].

Elemento Combustivel Angra 1 Angra 2
Quantidade 121 193
Varetas 28.435 45.548
Pastilhas 10,5 milhdes 17,5 milhdes
Comprimento 4,00 m 5,00 m
Peso — uranio 411 kg 543 kg
Peso — total 600 kg 840 kg
Poténcia Nominal Bruta 640 MW 1300 MW
Recorde de Producgao 5.395.561 MWh 10.448.289 MWh

2.3.2 Gerador de Vapor

O gerador de vapor € um dos componentes mais importantes de uma usina
nuclear. Como ja dito, ele tem como fungdo a geragdo do vapor responsavel pela
movimentagio da turbina do reator que produz energia elétrica. Outra funcao é servir
como separador e fronteira do circuito primario e secundario. Deste modo, toda a agua
do primario € mantida em circuito fechado. A agua do circuito primario passa pelo

elemento combustivel e, por isso, € irradiada e contém elementos radioativos.

Os reatores PWR utilizam o gerador de vapor conhecido como U-Tube
SteamGenerator (UTSG, Figura 5) [8]. A Figura 5 mostra um desenho esquematico
deste tipo de reator. Sdo0 os componentes principais desse gerador: (1) entrada do
circuito primario, (2) conjunto de tubos metalicos na forma de U, (3) saida do circuito
primario, (4) entrada da agua de alimentagao do condensador, (5) passagem do vapor
no separador dos circuitos, (6) anel distribuidor da agua de alimentacédo do circuito
secundario, (7) sensor de nivel de agua de alimentagao e (8) saida de vapor para a

turbina.
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Figura 5: Descritivo esquematico de um gerador de vapor UTSG. (1) entrada da agua do primario vinda do nucleo
do reator, (2) conjunto de tubos metalicos no formato de U invertido, (3) saida da agua do primario para retorno
ao nucleo do reator, (4) entrada da agua de alimentagao vinda do condensador, (5) vapor apds passar através dos

secadores e separadores, (6) anel distribuidor da agua de alimentagao, (7) nivel de dgua e (8) saida de vapor de alta
qualidade, indo para turbina (adaptado de [8]).

2.3.3 Turbina e Gerador Elétrico

Ap6s ser gerado no UTSG, o vapor é redirecionado as turbinas. Nas turbinas,

parte da energia térmica € convertida em energia cinética. I1sso ocorre por meio de



sucessivas expansdes do vapor gerado no processo. Por sua vez, o eixo da turbina,
ligado ao gerador elétrico, permite a geracao de eletricidade a partir da energia cinética

de rotacdo de suas pas. Mesmo mecanismo utilizado em usinas hidroelétricas [19].

Uma parte do vapor produzido nos geradores néo € utilizada para a geragéo de
energia elétrica devido a dois fatores: a produgéo excessiva de vapor e o aumento da
pressao do sistema da turbina. Assim, esse excesso de vapor ¢ liberado de forma limpa
e segura na atmosfera por meio das torres de resfriamento. O vapor utilizado para a
realizagéo de energia é redirecionado ao condensador, o que torna a forma liquida. Por
ultimo, essa agua recém-formada € novamente pressurizada por bombas dentro do

circuito secundario e o processo retorna ao inicio.

2.4. LIGAS DE NiQUEL
2.4.1 Histérico do Niquel

O niquel (Ni) € um elemento metalico de transi¢ao situado no grupo 10 da tabela
periédica (8B). E condutor de eletricidade e calor, e, portanto, & duictil e maleavel; porém
existem problemas em relagdo ao processo de laminagao, forjamento e polimento. O
niquel tem boas propriedades anticorrosivas e pode ser utilizado como revestimento por

eletrodeposigéo [20].

Os primeiros sinais da utilizacdo do niquel pela humanidade datam do século IV
a.C., principalmente empregado junto ao cobre. Diversos artefatos de bronze
encontrados hoje na atual Siria apresentam niquel em sua composi¢cdo na ordem de
2%. Uma de suas utilizacdes era para promover a coloragao do vidro a partir do uso do
mineral niquelina. Apenas futuramente o niquel veio a ser utilizado no cunho de moedas

- e até hoje ele tem esse uso.

No mundo, esse mineral é extraido principalmente da Australia, Cuba, Canada
e Nova Caledbnia (54% da produgdo mundial nesses quatro paises). No Brasil, a
extracdo de niquel se concentra nos estados do Para, Bahia e Goias [21]. A Tabela 2

apresenta algumas caracteristicas do elemento Ni.

Tabela 2: Caracteristicas do Ni elementar (retirado de [11]).

Numero Atémico (Z) 28
Massa Atdmica (u.m.a.) 58,69
Densidade a 25°C (g/cm?®) 8.908
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Temperatura de Fusao (°C) 1454°C

Temperatura de Ebuligéo (°C) 2913°C

Estrutura Cristalina Cubica de Face Centrada

2.4.2 Superligas de Niquel

Inicialmente, o desenvolvimento das superligas baseou-se em trés elementos
principais: niquel, cobalto e ferro. Os estudos comecados nos anos 30, nos Estados
Unidos, logo apresentaram maior foco voltado as superligas de niquel; ja que suas
propriedades permitiam aplicagbes que até entdo nenhuma outra liga conseguia suprir
de forma viavel financeiramente [12]. Podemos citar, novamente, como aplica¢des os
motores de foguetes, veiculos espaciais, reatores nucleares, submarinos, equipamentos

petroquimicos e painéis refrigerados de fornos elétricos a arco.

A familia Inconel surge com a adi¢ao de ferro-cromo nas ligas de niquel (70Cr-
30Fe) [13]. No inicio dos anos 50, a liga Inconel-718 foi criada com a adigdo dos
elementos Nb, Al e Ti ao sistema Ni-Cr. A finalidade era garantir resisténcia a
temperaturas até os 650°C e com baixa tendéncia ao trincamento por fadiga térmica ou

de envelhecimento em tratamentos pos-soldagem.

As superligas de niquel e, mais especificamente, a liga Inconel-718 (foco deste
trabalho), foi revolucionaria principalmente na industria aeronautica [14]. Decorrentes da
capacidade aumentada de resisténcia devido a precipitagcéo, as ligas a base de niquel
tiveram um notavel aumento da relagao resisténcia x peso, o que permitiu a fabricagcao
de componentes mais resistentes e mais leves. Junto com as ligas de titanio, as ligas
de niquel impulsionaram a fabricagdo de turbinas de propulséo a jato, muito parecidas
com a demonstrada na Figura 6.

Caixa da turbina
Caixa do compressor

Coletor de escape

Rotor Camara de combusiio

Figura 6: Esquema de uma turbina a jato na qual se aplica a liga Inconel-718 (retirado de [15]).
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As vantagens de se empregar a superliga de niquel Inconel-718 séo justificadas
a necessidade de um material/composto com elevada resisténcia mecanica e
microestrutura estavel quando empregado em altas temperaturas [16]. Projetada para
trabalhar em temperaturas na faixa de 425 e 730°C, a liga Inconel-718 possui alto teor
de nidbio em uma matriz y austenitica endurecida por precipitagdo das fases y’: Nis(Al, Ti)
e Y”: Niz(Nb), como mostrado na Figura 7. Na Tabela 3, temos algumas caracteristicas
da liga 718.

fase y fase y'
Al o™i Al . Rl
iT - <4 i1 ? & -
/ : a1
L% = “ | ® = |
L ﬂ}__ J& I Wi ]
L
i 7 Al a1
- — ! i—_ [ T r—
W o AL 3 o
e L ®

Figura 7: Estrutura cristalina da superliga a base de niquel (retirado de [17]).

Tabela 3: Propriedades fisicas da liga Inconel-718 solubilizada e envelhecida (adaptado de [18]).

Propriedades fisicas
Densidade (mg/m?) 8,19
Temperatura de fusdo (°C) 1260- 1336
Calor especifico (J/kg - K) 435
Condutividade Térmica (W/m - K) 11,4
Modulo de elasticidade (Gpa) 200 (20°C)

2.4.3 Mecanismos de Endurecimento

Os mecanismos de endurecimento das ligas metalicas e ndo metalicas estao
diretamente ligados ao movimento de discordancias. Uma vez que o grande movimento
de um numero consideravel de discordancias pode classificar uma deformacao plastica
macroscopica, a capacidade de uma liga se deformar plasticamente esta atrelada a
habilidade de movimentacao das discordancias, a qual pode ser afetada por diversos

fatores.
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Para a obtencao da elevada resisténcia classica da superliga Inconel-718 ¢é
necessaria uma complexa combinagido de mecanismos de endurecimento, que sao,
entre eles, a precipitacdo das fases y’ e y” o mais efetivo [19]. A seguir, sera feita uma

revisao dos principais mecanismos de endurecimento das ligas com maior foco no 718.

1) Endurecimento por precipitacéo

Além de promoverem um aumento da resisténcia mecénica e dureza, os
carbetos nas ligas de niquel possuem, também, a vantagem de promover melhores
propriedades em altas temperaturas; uma vez que eles trabalham com a inibicdo do

deslizamento dos contornos de gréo [13].

A precipitacdo de carbetos cria barreiras ao deslocamento de discordancias. Ao
se encontrar com um precipitado no nucleo ou contorno do grao, a discordancia pode
executar duas formas de deslocamento: elas podem cortar os precipitados, com a
criacdo de degraus, ou elas podem contorna-los e deixar para tras anéis de

discordancias (mecanismo de Orowan, Figura 8).

i

4]

b}
Figura 8: Desenhos esquematicos mostrando as duas formas de passagem das discordancias por precipitados. a)
Corte de precipitados, b) Liberagdo de anel de discordancia (retirado de [20]).

Os carbetos geralmente formados na precipitagdo das ligas de niquel sdo: MC,
M23Cs € MsC. Os carbetos MC podem se dissolver em altas temperaturas e formar o tipo

M23Cs €, por consequéncia, a fase y’ de acordo com a reagao:

MC +y = M23Cs + Y’
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A fase y’ tem grande importancia no endurecimento por precipitacdo das ligas de
niquel, promovendo elevada resisténcia a altas temperaturas. Ao generalizar para a liga
Inconel-718, o unico carbeto encontrado € o MC [(Nb, Ti)C], o qual se dissolve acima de
1200°C [20].

2) Endurecimento por precipitacdo das fases y' e y”

De forma geral, a precipitagdo da fase y’ € a principal responsavel pelo
endurecimento das ligas de niquel. Porém, em algumas ligas da familia do niquel, como

no caso do 718, a fase principal para o endurecimento é a y” [21].

Mais especificamente, no caso da liga 718, ha uma matriz austenitica y com
precipitados da fase metaestavel y”’. Essa fase, com estrutura tetragonal de corpo
centrado e morfologia coerente, possui as seguintes relagées de orientagdo com a
matriz austenitica: (001)y” // {001}y e {100}y” // <100>y.

Nessa liga existe uma fragéo volumetria 6tima de y”/y’ que seria de 3:1 [20], com
a possibilidade de chegar em 3,75:1. Com essas condigdes, é possivel obter uma liga
com propriedades excelentes em altas temperaturas, até 650°C, para promover a
formagao tanto de y” quanto de y’; porém, a primeira apresenta maior energia de

contorno de anti-fase.

De qualquer forma, essas fases e suas principais caracteristicas serao
apresentadas mais adiante nesse trabalho. Dependendo do processamento térmico e
mecanico nos quais a liga passara, os elementos de liga podem ter efeitos diferenciados
e promover vantagens ou desvantagens. Dessa forma, a analise do endurecimento por

precipitacdo n&do pode deixar de levar em conta tais parametros.

2.4.4 Influéncia dos Elementos de Liga

Além da microestrutura favoravel e das fases precipitadas, as superligas de
niquel ganham excelentes propriedades em altas temperaturas mediante a adicéo de

diversos elementos de liga.

Os principais elementos vantajosos sao: cobalto, molibdénio, cromo, titanio,
niébio e aluminio. Porém, elementos como enxofre, silicio, oxigénio, fésforo e nitrogénio

devem ser rigidamente controlados para que os seus efeitos deletérios sejam evitados.
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Mediante a isso, é preciso ter elevada atencao durante o processo de fabricagdo das
ligas (fusdo e refino) e na selecdo da matéria-prima para que essa nao apresente

residuais elevados desses elementos indesejaveis.
1) Cromo

A matriz austenitica y cubica de corpo centrado ndo consegue, por si SO,
promover todos os tipos de propriedades que as superligas de niquel precisam
apresentar em suas aplicagdes. Nesse sentido, o cromo esta diretamente ligado a

resisténcia a corrosdo, assim como nas ligas inoxidavel de aco.

Com a adicdo de cromo, é possivel promover a formagdo de uma camada
passivadora Cr.O3 que, como toda camada do tipo, € aderente a superficie da liga e
inibidora da corroséo [11]. Para isso € preciso ter na composicdo quimica niveis de
cromo na faixa de 20%. Abaixo desse valor, a espessura da camada passivadora néo é

o suficiente para impedir o avango da oxidagéo.

Mesmo apresentando coeficientes de expansao térmica diferentes, a camada
passivadora promovida pelo éxido de cromo nas ligas de niquel consegue obter boa
aderéncia e resistir as tensbes térmicas inerentes ao meio de aplicagdo das mesmas.
Por outro lado, esse é o unico efeito benéfico do cromo, sendo pouco responsavel pelo

endurecimento, o qual ocorre apenas por solugao sélida neste caso.

Na Figura 9 podemos ver como o cromo se comporta quando adicionado
enquanto elemento de liga no niquel puro. Quando adicionado na faixa dita
anteriormente, 20% de cromo, trabalha-se numa regido com estrutura cuibica de face

centrada e matriz monofasica de niquel.
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Figura 9: Diagrama esquematico Ni-Cr (adaptado de [22]).

2) Cobre

O elemento cobre, adicionado na faixa dos 30%, também tem um efeito
anticorrosivo, que melhora a resisténcia a corrosdao das ligas de niquel quando
comparadas as ligas que nao apresentam cobre [14]. Esse tipo de liga possui

designacgéo comercial de Monel.

Essas ligas apresentam boas propriedades para aplicagdes préximas ao
ambiente marinho, principalmente quando se deseja boa resisténcia mecanica,
ductilidade e resisténcia a corrosdo. O Monel possui propriedades melhores que o niquel
em ambientes redutores e melhores que o cobre em ambientes oxidantes. A
combinacgdo desses elementos é perfeita para a aplicagdo em valvulas, bombas, tubos,

tanques e trocadores de calor.

Por fim, é possivel combinar ainda o titanio e o aluminio nessas ligas, ao formar
a classe Monel K-500, que permite o endurecimento por tratamento térmico e melhora
das propriedades mecénicas. Porém, quando sob tensdo, esta liga é suscetivel a

corrosao.
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Na Figura 10 podemos ver a grande solubilidade que o cobre tem nas ligas de
niquel e vice-versa. Esse tipo de solubilidade tornaria o cobre um excelente endurecedor

por solugao sdlida, mas seu verdadeiro propdsito € a anticorrosao.
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Figura 10: Diagrama esquematico Ni-Cu (adaptado de [23]).

3) Aluminio, titanio e niébio

O aluminio e o titanio tém o papel de se unirem ao niquel e formarem a fase y’
(Ni3(Al,Ti)) responsavel basicamente pelo endurecimento por precipitacdo na matriz y
[24]. Além disso, por ser muito estavel do ponto de vista termodindmico, essa
combinagdo consegue promover essa vantagem de endurecimento mesmo em altas

temperaturas.

Da mesma maneira, o nidbio é responsavel pela formagao da fase y” (NisNb).
Isso também gera um aumento na resisténcia mecanica pela formagao de um composto
intermetalico durante o processo de envelhecimento controlado. Caso seja mal
dimensionado, ou realizado em faixas de temperaturas equivocadas, a fase y”’ pode

dissolver-se e formar a fase 8, de mesma composi¢cao, mas incoerente com y.
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O nidbio também tem como efeito benéfico evitar as trincas a quente
relacionadas a presenca de silicio. A Figura 11 mostra o diagrama esquematico Ni-Al e

a Figura 12 o diagrama Ni-Ti.
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Figura 11: Diagrama esquematico Ni-Al (adaptado de [25]).
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Figura 12: Diagrama esquematico Ni-Ti (adaptado de [26]).
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4) Carbono

O carbono pode ser adicionado intencionalmente para a formagao de carbetos
endurecedores. Porém, a quantidade de carbono deve ser controlada para que nao se
torne prejudicial [13]. Uma grande quantidade de carbono poderia roubar os elementos
de liga da matriz e se precipitar na forma de intermetalicos nos contornos de grao. Esse
efeito, parecido com a sensitizagao dos agos inoxidaveis, prejudicaria as propriedades
das ligas de niquel em altas temperaturas.

Além disso, a prépria morfologia dos carbetos pode influenciar nas propriedades
mecanicas. O precipitado pode ser intra ou intergranular, com morfologia de particulas

finamente dispersas, blocos, agulhas ou filmes [11].
5) Boro, fésforo e zirconio

Normalmente, o boro € um elemento crucial na fabricagao das ligas de niquel.
Ele é adicionado na faixa dos 50 ppm a 500 ppm com a intengéo de se depositar, junto
com Ni e Ti, nos contornos de grao e, dessa maneira, reduzir a tendéncia ao rasgamento
durante um carregamento [11]. Ele também atua diminuindo a precipitagdo de carbetos

nos contornos de grao, o que mantém o carbono na matriz do mesmo.

Pequenas adi¢cdes desses elementos (B, P e Zr), com consequente deposi¢ao
nos contornos de grao, melhoram as propriedades de fluéncia das superligas de niquel

quando adicionados em valor de 0,1%.

2.4.5 Fases das Ligas de Niquel

As superligas de niquel e, em especial, a Inconel-718, apresentam uma enorme
variedade e complexidade de fases. Estas sao decorrentes dos diversos elementos de
liga adicionados e dos diferentes tratamentos térmicos aos quais elas podem ser
submetidas [24].

1) Fasey

As ligas de niquel apresentam uma matriz austenitica, cubica de face centrada
na forma da fase y, com parametro de rede Ao = 0,3517 nm em temperatura ambiente.
Assim como as ligas ferrosas CFC, a fase y também permite um grande teor de
elementos em solucgao sélida, logo, esta € uma boa caracteristica para o endurecimento
dessas ligas. Essa matriz apresenta capacidade de manter resisténcia a tragdo e a

fluéncia mesmo em altas temperaturas [11]. Por fim, possui alta ductilidade decorrente
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dos diversos sistemas de deslizamento presentes na estrutura CFC e estabilidade em

toda faixa de temperatura por ndo apresentar transformacgdées alotropicas.
2) Fasey’

Apesar de ser considerada a fase intermetalica responsavel pelo endurecimento
em boa parte das ligas da familia do niquel, no caso da Inconel-718, ela nao é muito
efetiva. Essa fase também tem microestrutura cubica de face centrada com formula
Ni3(Al,Ti), parametro de rede Aq = 0,3561 nm e possui um elevado grau de ordenacéo
quimica sendo dita como uma fase ordenada [27]. Sua precipitacdo se da na faixa de
600°C a 925°C, é homogénea em toda a matriz e apresenta grande estabilidade, o que
leva @ uma pequena taxa de crescimento quando submetida as condigbes de
envelhecimento. A Figura 13 tem o exemplo de uma micrografia dessa fase.

Figura 13: a) Micrografia de MET mostrando as fases y’ e y”’ dispersas na matriz austenitica b) Micrografia em
MET mostrando as diferengas morfoldgicas entre as fases precipitadas (retirado de [28]).

3) Fasey”

Diferente das anteriores, a fase y” apresenta estrutura cristalina tetragonal de
corpo centrado, ordenada com a matriz e com paradmetro de rede Ao = 0,3624 nm e
Co = 0,7406 nm. Possui composicado quimica NizNb e é a principal fase endurecedora
da liga 718 [29]. Essa fase tem precipitagdo na faixa de 600°C a 980°C, também de
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forma homogénea na matriz e, ao contrario da fase y’, tem baixa cinética de precipitacéo
com elevada cinética de crescimento, portanto, € muito afetada por tratamentos de
envelhecimento. Esses precipitados tém formato de discos achatados e promovem
vantagens de soldabilidade e conformabilidade. O coalescimento dessa fase leva ao

aparecimento da fase 6 [29].
4) Fase d

Com estrutura cristalina ortorrdbmbica, férmula NisNb e parametro de rede
Ao =0,5106 nm, Bo = 0,4210 nm e Co = 0,4556 nm, essa € a fase termodinamicamente
estavel resultante da dissolugéo da fase y” em altas temperaturas. A sua precipitagéo
nao € homogénea, concentrando-se nos contornos dos precipitados de y” ou na matriz
y [30]. Afase & apresenta precipitagao preferencialmente em placas ao longo dos planos
cristalograficos {111}, e pode, também, ocorrer de forma globular nos contornos de gréo.
As propriedades mecanicas da Inconel-718 sao prejudicadas pela precipitagao na forma
de placas porque esta consome elementos de liga da fase y”, porém, pode ganhar
resisténcia a ruptura e ductilidade quando existem teores especificos dessa fase na

forma globular precipitada nos contornos de grio. A fase & € mostrada na Figura 14.

Figura 14: Micrografia de MET mostrando a) fase delta em plaquetas e b) fase delta em glébulos (retirado de [31]).

5) Carbetos MC

Na liga Inconel-718, os carbetos mais formados sao os de nidbio e de titanio.
Precipitam-se com estrutura cubica de face centrada nos contornos de grao e tém
formacéao durante a solidificacao da liga com estabilidade até temperaturas préximas da

de fusdo. Eles surgem como particulas isoladas e distribuem-se heterogeneamente,
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com maior ocorréncia entre as dendritas [11]. S&o importantes fontes de carbono para
transformagdes por interagcdo quimica. Um exemplo desses carbetos € o (Nb,Ti)C,

demonstrado na Figura 15.
6) Carbetos MsC

Esses carbetos se formam em temperaturas mais elevadas - na faixa de 815°C
a 980°C - e se precipitam, principalmente, quando ha teores elevados de elementos
refratarios como o silicio. Apresentam estrutura cristalina CFC e tém precipitacdo
preferencial nos contornos de grao [11].

7) Carbetos M23Cs

Também possuem estrutura CFC e morfologia de precipitagéo variada, e podem,
ainda, se precipitar na forma de glébulos, lamelas ou placas. Sua formagao esta
associada a reagdo dos carbetos MC com a matriz y, que gera M23Cs € Y.

Figura 15: Micrografia de MEV que evidencia a presenca de carbetos dispersos na matriz e delta precipitado no
contorno de grido (retirado de [32]).

8) Fases topologicamente compactas (TCP)

Além da fase & que pode ser prejudicial as propriedades mecanicas, existem
outras fases indesejaveis nas superligas de niquel. As fases TCP se precipitam
preferencialmente nos contornos de grdo com a morfologia acicular ou de plaquetas
finas [33]. Para evitar essas fases, € necessario que os parametros de producéao estejam

muito bem definidos (temperaturas de tratamento térmico e tempo de exposicao).
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a) Faseo

Formada a partir do envelhecimento da Inconel-718 em temperaturas da faixa
de 540°C a 705°C. Apresenta estrutura cristalina tetragonal e a sua presenca
pode levar a diversos efeitos deletérios, como baixa resisténcia mecénica e
ductilidade [31].

b) Fase Laves

Apresenta estrutura hexagonal e sua formagao esta relacionada a altos teores
de ferro e silicio. Devido a segregagao do niobio [31], o maior aparecimento da
fase Laves esta ligado as aplicagdes de soldagem. As fases laves e & estédo

mostradas na Figura 16.

Figura 16: Imagem do MEV com a exibi¢do da fase laves precipitada nos contornos de grio (retirado de [34]).

c) Fasen

Fase hexagonal compacta formada a partir da presenga da fase y’. Ela pode
apresentar dois tipos distintos de morfologia: plaquetas intergranulares - muito
parecidas com a estrutura de Widmanstatten - e em formato celular nos

contornos de graos [11].

Abaixo na Figura 17, observa-se um diagrama esquematico que exibe as fases
presentes no Inconel-718 e estabelece relagdo entre as fragbes molares com as

temperaturas de formacgao.
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Figura 17: Diagrama da liga Inconel-718 montado no Thermocalc (adaptado de [35]).

2.4.6 Tratamento Térmico

Na etapa de fabricacdo de um componente ou produto, existe este processo
intitulado tratamento térmico. O mesmo visa aumentar as propriedades mecanicas da
liga através de diversas mudancas microestruturais passiveis de serem alcancadas. No

caso da liga Inconel-718, & muito utilizado o tratamento de envelhecimento.

O processo de envelhecimento € constituido de duas etapas principais:
solubilizagao e envelhecimento. Como ja dito anteriormente, na etapa de solubilizagao
ocorre a dissolugédo de precipitados da matriz, colocando em solugao sélida a maior
quantidade possivel de elementos de liga [36]. Com isso, € possivel erradicar do
material possiveis fases deletérias para as propriedades mecénica e anticorrosiva.
Também ¢é possivel promover uma melhor homogeneizagdo da liga para a etapa
seguinte. Por ultimo, a depender da temperatura do processo, a solubilizagdo promove

o crescimento de grdo do material.

A etapa seguinte do tratamento térmico, a de envelhecimento, depende tanto
dos parametros de solubilizagéo (quantidade de elementos em solugao sdlida) quanto
da temperatura e tempo de envelhecimento. Como objetivo principal, essa segunda

etapa visa um aumento da resisténcia mecanica a partir da precipitagdo finamente
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dispersa de fases intermetalicas. Porém, se nao for bem dimensionado, pode ocorrer o
superenvelhecimento e levar a uma diminui¢do dos beneficios adquiridos com o

aparecimento de fases deletérias ou o coalescimento dos precipitados finos [37].

No caso da Inconel-718, ocorre a precipitagdo homogénea de particulas de
segunda fase y' e y”. Os finos precipitados dessas fases propiciam um aumento
consideravel na resisténcia mecénica, porém, como dito anteriormente, se o

envelhecimento do Inconel for mal dimensionado, pode surgir a fase &, que é deletéria.

Outro ponto interessante é a possibilidade de criar mais de um envelhecimento
no processo, ambos com temperaturas e tempos de processamento distintos. O primeiro
pode focar na precipitacdo de fases para o aumento a tenacidade a fratura e resisténcia
mecanica; enquanto o outro pode ter como objetivo a mudanga na morfologia de
precipitacdo de certas fases. No caso do Inconel, esse duplo envelhecimento pode levar
a uma melhoria devido ao controle morfoldgico dos carbetos precipitados nos contornos
de gréo [37].

Para permitir uma maior assertividade na escolha dos parametros do processo
dos tratamentos térmicos, é aconselhavel a utilizacdo de diagramas de Transformacgao-
Tempo-Temperatura (TTT). Com esses diagramas é possivel prever quais fases serao

formadas para cada combinacéo de temperatura e tempo de permanéncia.

Na Figura 18, encontra-se o diagrama TTT da Inconel-718. Podemos ver a linha
solvus das fases 0, y' e Y'. Essa linha define o limite de solubilidade no estado sélido,
ou seja, abaixo dessa linha a solubilidade de certos elementos se torna critica e se da
o inicio da precipitacao de fases. Também se pode observar os limites de precipitagao
das fases citadas decorrente do tempo e temperatura do processo. Para se evitar o
aparecimento da fase 9, ou pelo menos minimizar o seu efeito, é possivel, por exemplo,

realizar solubilizacdo a 1000°C, témpera até 700°C e envelhecimento nessa

temperatura para a precipitagcdo de y’ e y”.
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Figura 18: Diagrama TTT da liga Inconel-718 (retirado de [36]).

2.5 HIDROGENAGAO

O hidrogénio é um elemento com alto poder calorifico. Ele esta disponivel em
grande abundancia pela eletrélise da agua ou por fontes alternativas como os
hidrocarbonetos. Por possuir apenas um elétron em sua camada eletrbnica, ele possui
a capacidade de sofrer ionizagdo e formar H* como, também, de receber mais um

elétron para complementar a sua ultima camada [38].

Dessa forma, quando atua sobre uma liga metalica ou nao ferrosa, o hidrogénio
molecular pode se dissolver com facilidade - principalmente durante processos de
fundicdo — e, apods o processo de solidificacao [39], pode se tornar um soluto
mono-atédmico. Na siderurgia, por exemplo, ocorrem diversos problemas associados a

dissolucdo de hidrogénio no acgo liquido na etapa do lingotamento continuo.

Quando presente na microestrutura de uma liga, o hidrogénio pode provocar

diversos fendbmenos de fragilizagao:
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a) Dissolvido intersticialmente como hidrogénio atémico;
b) Precipitado na forma de hidrogénio molecular;

c) Precipitado na forma de diferentes compostos.

Como forma de estudo e analise do efeito do hidrogénio, este pode ser
adicionado na estrutura da liga de duas formas simples: utilizando um carregamento
catdédico em uma solugao eletrolitica; e através de uma atmosfera gasosa em alta

pressao.

2.5.1 Hidrogenacgao Eletrolitica

Uma reacgao catddica é a responsavel por controlar a evolugao eletrolitica do
hidrogénio atémico. Nesse caso, os cations de hidrogénio hidratados (H:O*) passam por
processos de difusdo e absorg¢ao, no qual o cation sofre redugdo ao entrar em contato
com o catodo do sistema e se torna hidrogénio atbmico. Essa reagdo pode ser

expressao pela equacgao:
M + H20 & MO + 2H

Como ja dito, a difusdo do hidrogénio nas ligas ocorre principalmente na forma
atbmica. Devido ao pequeno raio atdmico do elemento, a sua difusdo em estado sélido
é facilitada mesmo em baixas temperaturas. Contudo, a fracdo de hidrogénio que chega,
efetivamente, a penetrar na liga é pequena - uma vez que grande parte do elemento
tende a se recombinar sob a forma molecular e escapar da solu¢cdo na forma de gas
[40].

Nas ligas ferrosas e nao ferrosas o efeito do envenenamento pelo hidrogénio é
intensificado quando ha defeitos de distor¢cao da rede. Esses pontos sdo acumuladores
de hidrogénio e & neles que serao gerados problemas microestruturais que acabam
prejudicando as propriedades mecanicas, enfraquecimento de ligagdes metalicas e
nucleacdo de trincas. A Figura 19 mostra um desenho esquematico de como seria

montada uma célula de hidrogenacéo eletrolitica.
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Figura 19: Esquema de uma célula para hidrogenagao eletrolitica (adaptado de [41]).

A difusado do hidrogénio dentro da liga pode ser influenciada por diversos fatores. Dentre
eles [42]:

a) Temperatura;

b) Gradiente de concentragao do hidrogénio;

c) Espessura ou sentido dos grdaos do material;

d) Composicao e estrutura do material;

e) Tipo de tensdo aplicada (trativa ou compressiva);

f) Inclusbes nao metalicas.

2.5.2 Fragilizacao pelo Hidrogénio

A fragilizagdo pelo hidrogénio tem maior criticidade em ligas com fases
intermetalicas dispersas. Estas sao atacadas e servem como sitios da rede propicios ao
acumulo de atomos de hidrogénio. Além disso, suas ligagbes atdbmicas sao
enfraquecidas, podendo levar a nucleacao de trincas que, em condi¢des apropriadas,

irdo se propagar e levar a fratura do material [43].

Essas falhas internas, responsaveis pela destruicdo da continuidade do material,
podem ser formadas por dois fatores: pela geragéo de produtos gasosos (e consequente
aumento de pressao interna na estrutura cristalina, dilatando os sitios de inclusdes); ou
pela simples migracao e concentracdo gasosa em defeitos ja formados na rede. Em
casos mais graves, as proprias tensoes internas geradas pelo hidrogénio podem ser as
responsaveis pelo colapso da estrutura, sem haver necessidade de um carregamento
externo. Esses casos sao chamados de trincamento induzido pelo hidrogénio; e uma de
suas caracteristicas ¢ a formacao de bolhas na superficie do material (empolamento

pelo hidrogénio, exemplo na Figura 20) [44].

Existem diversas teorias sobre como o hidrogénio pode atuar dentro da estrutura

para garantir a fragilizacdo desta. A mais antiga delas ¢ a fragilizagao por formagao de
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hidretos [45]. Elementos de liga como cromo, nidbio, titanio, zircbnio, cobre, cobalto e o
préprio niquel sao suscetiveis a formacao de hidretos quando estdo na presencga de
hidrogénio atémico e condi¢des propicias. Porém essa nao seria a razao com maior
impacto que justificaria a fragilizagdo por completo de uma liga resistente como a
Inconel-718. Nessa teoria, a fragilizacdo se da pela precipitacao de particulas frageis e
que criariam tensdes internas no material com caminhos determinados para a

propagacao da trinca.

Figura 20: Exemplo de um componente com marcas caracteristicas de empolamento pelo hidrogénio (retirado de
[42]).

Outra teoria se baseia na concentragcdo de atomos de hidrogénio nas
discordancias da estrutura cristalina. Quando em movimento, essas discordancias
carregariam os atomos de hidrogénio e deixa-los-iam em cavidades formadas pela
deformagédo plastica decorrente do deslizamento das préprias discordancias. Esses
atomos, por sua vez, se combinariam e formariam hidrogénio gasoso, dando inicio as

tensdes internas da estrutura [46].

A teoria da decoesao, uma das mais recentes, considera que a fragilizagéo é
imposta pelos atomos de hidrogénio e ndo pelo gas de hidrogénio formado. Nessa
teoria, o hidrogénio atdmico cederia seu elétron para os atomos da rede, para aumentar,
assim, a concentragao eletrénica nas bandas superiores dos mesmos. Por conseguinte,
haveria um acréscimo nas forgas de repulsao entre os proprios atomos da rede o que
fragilizaria as forgas interatémicas de coesdo. Uma vez que, inicialmente o hidrogénio
estaria concentrado em um ponto de fragilidade da rede como, por exemplo, uma

micro-trinca, o material teria um decréscimo na resisténcia a fratura neste local [47].
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Por final, observa-se uma teoria que tenta combinar as duas anteriores
apresentadas no presente trabalho. Nesse caso, existiria a formagdo de um acumulado
de hidrogénio provocado pelas tensdes trativas ja existentes nas regides de
imperfeicdes. A expansao da rede cristalina levaria a uma repulsdo dos elétrons de
conducgao atbmica da propria rede para locais mais afastados do agregado, o que
geraria uma diminuigdo nas forgcas de ligagao dos atomos proximos a imperfeicdo. A
formagdo de discordancias ocorreria para tentar acomodar essas novas tensodes
geradas e com a consequente geragdo de vazios. Os atomos de hidrogénio se
agregariam nesses vazios ao lado das imperfeicbes no meio das florestas de
discordancias, o que provocaria a formagao de hidrogénio gasoso. A presséo de gas,
junto com a fragilizagéo das ligagdes da rede, levaria a formagéo de uma trinca que se

propagaria pelo aporte adicional de hidrogénio por difusdo na estrutura cristalina [47].

A Tabela 4 mostra qual seria o coeficiente de difusibilidade do hidrogénio para
alguns materiais. Percebe-se que esse coeficiente € menor para a liga 718 do que para

as ligas ferrosas.

Tabela 4: Coeficiente de difusibilidade do hidrogénio para alguns materiais a 25°C (adaptado de [43]).

Acos Ferriticos | 2 x 10"° m?/s

Pd 3x10" m¥s

Aco Inox 2x 10" m?/s

Liga Inconel-718 | 5,6 x 107"® m?/s

A Figura 21 mostra os intersticios das estruturas cristalograficas CFC, CCC e
HC. Esses pontos sao favoraveis ao acumulo de atomos de hidrogénio e podem ser

criticos para a geragao de micro-trincas.
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Sitio Octaedral Sitio Tetraedral

Estrutura r Estrutura r
CFC e HC 0.414R CFC e HC 0.225R
CeC 0.115R [ (B 0.219R
C TagDeal TETHAE IDRANS

Figura 21: Sitios intersticiais octaédricos e tetraédricos nas redes cubicas de corpo centrado, cubicas de face
centrada e hexagonal compactas (adaptado de [48]).

2.5.3 Aprisionadores de Hidrogénio

Os sitios aprisionadores de hidrogénio, diretamente ligados aos processos de
aprisionamento do mesmo, regem os mecanismos fisicos que controlam tanto a difusdo
quanto a fragilizagdo das ligas metalicas e nao metalicas por esse elemento.
Discordancias, contornos de grao, lacunas, presencga de particulas de segunda fase, ou
seja, qualquer descontinuidade da rede cristalina pode ser um ponto potencial para o

aprisionamento e acumulo do hidrogénio [49].

Esses sitios aprisionadores, por provocarem queda na taxa de difusdo do
hidrogénio, ou mesmo até impedir que ele se difunda, levam a esse maior acumulo
localizado do atomo na rede cristalina. Sao criados pontos altamente fragilizados
quando comparados com outros sitios de difusdo. Isso ocorre, basicamente, por esses
sitios apresentarem uma diminui¢do das tensdes induzidas pelo hidrogénio na rede. A
Figura 22 demonstra visualmente os pontos de rede que sdo aprisionadores de

hidrogénio.
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Figura 22: Pontos da rede que sdo aprisionadores de hidrogénio. (a) sitios intersticiais, (b) pontos de adsorgdo, (c)
difusdo normal, (d) contorno de grao, (e) discordancias, (f) lacunas, (g) interface de particulas de segunda fases com
a matriz (retirado de [50]).

Como ja visto anteriormente, esses pontos acumuladores de hidrogénio elevam
a densidade do mesmo de maneira pontual, com a possibilidade de acarretar na

recombinagao do hidrogénio atdbmico e formagéo de hidrogénio molecular.

Cada um desses sitios pode ser classificado como aprisionadores de hidrogénio
fracos, intermediarios e fortes. Como um exemplo de aprisionadores fracos, existem as
discordancias e precipitados finos, que podem gerar energia entre 10 a 20 kJ/mol. Os
aprisionadores intermediarios sdo os contornos de grdo e interfaces mais robustas,

como ripas de martensita, que geram energia de ligagao da faixa de 50 kJ/mol.

Aprisionadores fortes, ou seja, que apresentam energia de ligagéo entre 100 a
120 kJ/mol, sdo os precipitados de titanio e nidbio [50]. Esses séo carbetos do tipo MC

muito presentes nas superligas de niquel.

2.6 ANISOTROPIA MICROESTRUTURAL

Diz-se que um material possui estrutura isotropica quando as propriedades
fisicas e mecanicas do mesmo nao dependem da direcdo no qual o material esta sendo
processado ou sofrendo algum tipo de influéncia de um meio externo (forgas
magnéticas, elétricas, trativas, compressivas, etc). Por outro lado, o material &
conceituado como anisotropico quando as suas propriedades dependem da direcéo
cristalografica da sua estrutura. De uma forma geral, materiais com cristais orientados
de forma aleatéria podem ser considerados isotropicos, uma vez que a anisotropia de

cada grao tera compensacao mutua [47].

Muitas das vezes, nas ligas ferrosas e nao ferrosas, os graos do material nao

sdo orientados de forma aleatéria. Em sua maioria, estes sido considerados
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anisotropicos porque seguem uma orientacdo em planos e dire¢des cristalograficas
especificas. A textura (orientagao cristalografica) se refere a forma como a rede
cristalina dos graos da liga é arranjada espacialmente e ela pode ser introduzida no
material por diversas formas, sendo uma delas a deformacao plastica decorrente de
processos de laminacdo. A anisotropia vai depender do grau de alinhamento dos

cristais.

Existem dois tipos de anisotropia que podem ser observados nas ligas: a
anisotropia cristalografica, que esta relacionada com a orientagao preferencial dos graos
e é introduzida por uma precipitagdo direcional devido a um gradiente. Ela tem maior
influéncia sobre as propriedades de limite de escoamento e resisténcia mecanica. Por
outro lado, também ha a anisotropia de fiboramento mecéanico, na qual o alinhamento
preferencial de inclusdes, precipitados e vazios se da na dire¢cao da deformacao plastica

[48]. Esse segundo esta representado na Figura 23.

Figura 23: Exemplo de como um processo de conformagdo (laminagdo) pode provocar anisotropia a partir da
formagdo de graos direcionados preferencialmente na dire¢do de laminagao (retirado de [18]).

Nota-se que a laminagéao tera um forte efeito sobre a estrutura dos precipitados
de carbetos no Inconel-718, principalmente quando sao tirados os corpos de prova
transversais e longitudinais a dire¢do de laminagdo. Na Figura 24 esta representado
como seria a distribuicdo dos carbetos em cada um dos corpos de prova (transv. e

longt.), assim como a direcao de carregamento do ensaio de tragao.
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Figura 24: Distribui¢do dos carbetos nos corpos de prova longitudinais e transversais e sentido de carregamento
(seta preta).
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Ja foi provado [18] que a superliga de niquel 718 apresenta anisotropia de
propriedades mecanicas tanto para a condig¢ao solubilizada quanto para a envelhecida.
O limite de escoamento apresenta maiores valores para as amostras longitudinais. Por
outro lado, foi mostrado que o limite de resisténcia, alongamento e grau de encruamento
apresentam maiores valores para as amostras transversais.

Esse efeito foi relacionado as mudancgas nos tamanhos de grao ao longo da
direcdo de processamento quando considerados os agrupamentos de carbetos na
mesma direcdo. Esses intermetalicos funcionam como sitios nucleadores de
microcavidades [18].

3. MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizados 08 corpos de prova,
todos retirados de uma chapa laminada da liga Inconel-718, seguindo a norma ASTM
A370. Das 08 amostras 04 foram retiradas com angulo de 0° em relagéo a direcao de
laminacao, enquanto as outras 04 foram retiradas com angulo de 90°. Dessa maneira,
temos o mesmo numero de amostras transversais e longitudinais. O esquema, na Figura

25, mostra a forma como foram retiradas as amostras.

b Longitudinal

Figura 25: Esquema de confec¢ao das amostras longitudinais e transversais de acordo com a norma ASTM A370
(adaptado de [18]).

3.1 TRATAMENTO TERMICO

Apos terem sido feitas as medicdes e identificacdes de cada um dos corpos de
prova, os mesmos foram introduzidos na etapa do tratamento térmico. 04 corpos de
prova sofreram tratamento de solubilizacao e outros 04 o tratamento de envelhecimento
ap6s a solubilizagdo. Para cada tipo de tratamento utilizamos 02 corpos de prova

longitudinais e transversais.

Os 08 CPs (corpos de prova) passaram pelo mesmo tratamento de solubilizagao

a 975°C por 1 hora e 15 minutos e, em seguida, foram resfriados em agua. Dessa etapa
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foram retirados 02 CPs LS (longitudinal solubilizado) e 02 TS (transversal solubilizado).
Os outros 04 CPs passaram pelo processo de envelhecimento, inicialmente a 760°C por
4 horas e 45 minutos, resfriados dentro do forno numa razao de 40°C por hora
(aproximadamente 3,3°C por minuto) e, por ultimo, mantidos a 650°C por 1 hora e 5

minutos. No final também foram resfriados a agua.

A Figura 26 demonstra, de forma esquematica, a sequécia de tratamentos

térmicos aos quais os corpos de prova foram submetidos.

TRATAMENTO TERMICO DAS AMOSTRAS

04 CPs L 3 Solubilizagdo 3 Resfriamento em
04 CPs T 975°C por 75' (1h 15min) dgua _
02 CPs LS
Resfriamento Envelhecimento 02 CPs TS
€——| e
40°C/h 760°C por 285' (4h 45min)

Envelhecimento Resfriamento em 02 CPs LE
— > —
650°C por 65' (1h 05min) agua 02 CPsTE

Figura 26: Esquema do tratamento térmico que cada um dos corpos de prova foi submetido.

3.2 ENSAIO DE HIDROGENAGAO ELETROLITICA

3.2.1 Preparacao das amostras

As amostras, apos sairem do processo de tratamento térmico, foram polidas
mecanicamente em ambos os lados com o auxilio da polimetrix metalografica. Foram
utilizadas lixas de 600 a 1200 mesh para o posterior polimento com pasta diamantada
com 3 um. Em seguida, foi feita a preparacdo das mesmas para o processo de

hidrogenacgéao. A preparagcao da amostra esta demonstrada na Figura 27.

£ gxtremidades foram revestidas com material
isolante & foi passado esmalte néo restive para
zelar essas partes g, assim, fazer com gus elas
néo sofram hidrogenacao,

o

Em wumz das pontas fiel adicionado um fio d=
cobre encapade e selado por fita ndo condutora

para fazer a ligagio dos corpos de prova a fonte
de energia.

Figura 27: Esquema demonstrando a preparagdo dos corpos de prova para a hidrogenagao.
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3.2.2 Realizagao da hidrogenagao

Através do uso de uma solugdo de NaOH 0,1M, com a aplicagdo da densidade
de corrente que mede 8 mA/m? e durante um periodo de 120 horas, realizou-se a
hidrogenacgéo. A solugao foi trocada a cada 48 horas para garantir a saturagcao do

hidrogénio na solugdo de NaOH.

Os tempos de hidrogenacgéao foram calculados a partir de [51]:

— S.ll
DI'S = DDS * g "R+ DUS‘ = 539 * 1{}_8
—Qsy et & o/
D, = Do, * & Zlrit Dpe = 1,60 * 10
ths = E2/(2n2 * Dy Qs = 36920

Onde Dy, e D, séo os fatores de Arrhenius, respectivamente, para as amostras
solubilizadas e envelhecidas, com unidade de m?s; e Qs e Q, sdo as energias de

ativagao para difusdo de massa, com unidade de J.

3.3 ENSAIO DE TRAGAO

Para o ensaio de tragao, usou-se uma velocidade do travessao de 1mm/min para
promover uma taxa de deformacao de 6,7 x 10* s', conforme norma ASTM A370. Os
dados coletados do ensaio de tragdo foram analisados para montar as curvas de tensao
e deformacao de engenharia. Através dessas curvas foi possivel coletar os limites de

resisténcia e escoamento, além do alongamento de cada um dos corpos de prova.

Também a partir dos resultados dos ensaios de tracdo houve a possibilidade de
estimar o grau de encruamento, a tenacidade e o grau de anisotropia de cada uma das

amostras estudadas.
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3.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

3.4.1. Fractografia

Para uma analise mais profunda dos mecanismos de fratura das amostras e
analisar qual a influéncia do hidrogénio nas mudangas de propriedades - quando
consideramos a anisotropia do material - foram utilizadas fractografias adquiridas
através do microscépio eletrénico de varredura VEGAN 3 TESCAN Nucleo Multiusuario

de Microscopia.

As imagens resultantes do MEV foram analisadas pelo Software ImageJ para
estimar a quantidade de interface carbeto-matriz existente na face de fratura tanto das

amostras longitudinais, quanto das transversais.

3.5 CALCULO DAS PROPRIEDADES MECANICAS

Os limites de escoamento e resisténcia foram estimados a partir de analise
grafica utilizando o software Origin. O alongamento foi calculado levando em conta os
tamanhos inicial e final de cada corpo de prova. O software Origin foi utilizado,
novamente para esse calculo, desconsiderando a deformacgao elastica dos corpos de

prova.

A tenacidade foi estimada por meio da multiplicagdo do alongamento percentual e do

limite de resisténcia. O grau de encruamento foi estimado por meio da relacao:

Limite de Resisténcia

Limite de Escoamento’

Por ultimo, o grau de anisotropia foi calculo a partir da formula [18]:

_ 1% &(L)—% &(T)|
6= % £(L)+% &(T) -100

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados do presente trabalho serdo comparados com os resultados do

trabalho de Terra (2017). Terra desenvolveu um trabalho parecido para analisar a
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anisotropia da liga Inconel-718, porém, sem levar em consideragcado a influéncia do

hidrogénio e sua consequente fragilizagao.

Em seu trabalho, Terra conclui que a superliga de niquel 718 apresenta
anisotropia de propriedades mecéanicas, tanto para a condi¢cao de solubilizada, quanto
para a condicdo de envelhecida [52]. Observa-se também que, enquanto o limite de
escoamento apresentou maior valor para amostras longitudinais, as amostras
transversais apresentaram maior limite de resisténcia, grau de encruamento e
ductilidade.

Em sua conclusdo, Terra associa os resultados aos tamanhos de gréao ao longo
da direcao de processamento, influenciados pelos agrupamentos de carbetos na

direcdo de laminagao.

4.1. COMPARAGAO HIDROGENADO vs NAO HIDROGENADO

Na Tabela 5 encontram-se os resultados para as propriedades mecanicas
adquiridas através da analise das curvas de tracdo. Na mesma tabela temos os

resultados do trabalho de Terra (n&o hidrogenado).

Tabela 5: Comparativo das propriedades mecanicas de amostras hidrogenadas e ndo hidrogenadas.

Limite de Escoamento (Mpa)
Long. Sol. Transv. Sol. Long. Env. Transv. Env.
Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia
Hidrogenado 352,00 21,21 347,50 13,44 1039,00 9,19 1024,00 27,58
N3o Hidrogenado 398,99 13,35 419,83 1,31 1046,89 30,49 1104,55 8,35
Diferenca 11,78% 17,23% 0,75% 7,29%
Limite de Resisténcia (Mpa)
Long. Sol. Transv. Sol. Long. Env. Transv. Env.
Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia
Hidrogenado 715,50 16,26 653,00 62,23 1287,00 19,80 1280,00 36,77
N&o Hidrogenado 824,23 4,45 817,89 1,04 1345,53 8,25 1315,45 3,26
Diferenca 13,19% 20,16% 4,35% 2,69%
Alongamento (%)
Long. Sol. Transv. Sol. Long. Env. Transv. Env.
Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia
Hidrogenado 0,35 0,03 0,30 0,12 0,06 0,02 0,04 0,00
N&o Hidrogenado 0,46 0,03 0,51 0,01 0,15 0,02 0,16 0,02
Diferenca 23,71% 42,08% 61,24% 72,16%
Grau de Encruamento
Long. Sol. Transv. Sol. Long. Env. Transv. Env.
Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia
Hidrogenado 0,49 0,02 0,54 0,07 0,81 0,02 0,80 0,00
N&o Hidrogenado 0,49 0,00 0,51 0,00 0,79 0,02 0,84 0,01
Diferenca 0,38% -4,19% -2,00% 4,77%
Tenacidade
Long. Sol. Transv. Sol. Long. Env. Transv. Env.
Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia Média Tendéncia
Hidrogenado 249,60 16,78 196,94 94,38 72,43 19,45 56,31 3,36
N&o Hidrogenado 383,09 39,83 412,70 1,98 676,94 0,99 220,13 9,35
Diferenca 34,85% 52,28% 89,30% 74,42%

Grau de Anisotropia

Solubilizado Envelhecido

Hidrogenado 8,229 12,239
N3o Hidrogenado 5,520 4,240
Diferenca -49,071% -188,651%
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Nota-se que, mesmo com poucas amostras ensaiadas (4 longitudinais e 4
transversais), € observado representatividade estatistica quando consideramos as
meédias e as tendéncias que elas seguem. Na Figura 28, é apresentado um comparativo
Longitudinal vs Transversal para o limite de escoamento, limite de resisténcia e
alongamento mostrando a variacdo na média quando consideramos a tendéncia (azul

[+ tendéncia] e verde [- tendéncia]).

Comparativo Longitudinal vs Transversal Comparativo Longitudinal vs Transversal
Envelhecido Solubilizado
110000 __ 400,00
am m
s s
‘E 1 050,00 Py “E 350,00 ==
c [ =
o o
E E
& 100000 ® 300,00
g g
] &
4 85000 | & 2000
E ]
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= ogoopoo 3 20000
Long. Emv. Transv. Env. Long. Sol Transv. 5ol
W [imite de Escoamento B Limite de Escoamento
Comparativo Longitudinal vs Transversal Comparativo Longitudinal vs Transversal
Envelhecido Solubilizade
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& o e
= 1.300,00 £ 70000 r I
] ! I I
] o 1
& 1.250,00 & 65000
2 -:.
.E E
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5 ]
1,100,00 50000
Long. Ew Transy. Eny. Long. Sol Transv. 3ol
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Comparativo Longitudinal vs Transversal Comparativo Longitudinal vs Transversal
Envelhecido Solubilizado
B,00% 50,00%
45,00%
————— :
gl.?ncl% 1 : F 20,00% r-—-—.:
£ 500% : I £ 35,00% i i
E E 30,00%
%5.0095 ————— gws.m
- o 20,00%
T 4,00% %
15,00%
1
3,00% 10,00%
Long. Em. Transy. Env. Long. 5ol. Transw. Sol.
B Alongamento H Alongamento

Figura 28: Comparativo dos resultados das amostras longitudinais e transversais mostrando a média e o desvio padrao das mesmas.

A partir da Tabela 5 surgem as seguintes analises:

1) O limite de escoamento apresentou uma redugéo do caso nao hidrogenado para
o hidrogenado. Essa diminuicdo € mais evidente quando consideradas as
amostras solubilizadas. A amostra que apresentou a maior redugao do limite de
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escoamento foi a transversal solubilizada (diminui¢cdo de 17,3% em relagéo ao
ensaio nao hidrogenado). Também podemos notar que, enquanto as amostras
ndo hidrogenadas apresentam aumento do limite de escoamento do caso
longitudinal para o transversal, nas amostras hidrogenadas ocorre uma
diminuigdo dessa propriedade;

Ao analisar apenas o caso hidrogenado, vemos que ndo houve grandes
diferengas em relagao a anisotropia. Tanto o transversal solubilizado quanto o
envelhecido apresentam menor limite de escoamento do que as amostras
longitudinais;

O limite de resisténcia segue o mesmo resultado que o limite de escoamento. As
amostras solubilizadas apresentam tendéncia de reduzir essa propriedade
quando sdo submetidas a hidrogenagéo e, novamente, a amostra transversal
solubilizada apresentou a maior reducéo;

Diferente do limite de escoamento, ao considerar apenas o ensaio com
hidrogenacéo, as amostras solubilizadas apresentaram um maior efeito com a
anisotropia;

Para o alongamento as amostras também apresentaram uma redugdo de
propriedade quando foram hidrogenadas, porém nesse caso foi a amostra
transversal envelhecida que teve maior reducao de propriedade (72,16% em
relagdo ao ensaio nao hidrogenado);

As amostras envelhecidas apresentaram uma maior influéncia da anisotropia
quando se considera os ensaios hidrogenados. Houve uma reducé&o do
alongamento nas amostras envelhecidas de 21,43% por causa da anisotropia
enquanto que nas amostras solubilizadas essa diminuigéo foi de 15,19%. O
alongamento aumenta da ndo hidrogenada longitudinal para a transversal,
enquanto que diminui no caso da hidrogenacao; ambos os casos partem da
mesma condi¢ao sobre o limite de escoamento;

O grau de encruamento nao apresentou grande diferenga estatistica quando
comparado com o caso ndo hidrogenado. Nesse caso, as amostras transversais
solubilizada e longitudinal envelhecida apesentaram pequenos aumentos em
relagcdo as amostras n&o hidrogenadas;

A ductilidade foi a propriedade que apresentou maior reducdo quando
consideramos o0 processo de hidrogenagdo. Nesse caso, as amostras
longitudinais e transversais envelhecidas apresentaram as maiores redugdes

quando comparadas com o caso n&o hidrogenado;

40



9) Para a tenacidade, a maior queda ligada a anisotropia foi no caso néao
hidrogenado e envelhecido (67,46%) seguido do caso hidrogenado solubilizado
(21,29%);

10) Por ultimo, o grau de anisotropia apresentou um aumento consideravel do caso
ndo hidrogenado para o hidrogenado. Nas amostras solubilizadas, um aumento
de 49,07% e, nas amostras envelhecidas, um aumento de 188,65%. Também foi
possivel notar que, a considerar apenas as amostras hidrogenadas, ha um
aumento do grau de anisotropia do solubilizado para o envelhecido, enquanto

que nas amostras de Terra ocorre uma redugao do mesmao.

Tabela 6: Diminuigdo das propriedades mecanicas relacionadas com a anisotropia do material para os casos
hidrogenados e os casos nao hidrogenados.

DIMINUICAO RELACIONADA COM A ANISOTROPIA (LONGITUDINAL -> TRANSVERSAL)

Along. Hid. -> Alongamento Hidrogenado

Along. N Hid. -> Alongamento Ndo Hidrogenado

GE Hid. -> Grau de Encruamento Hidrogenado

GE N Hid. -> Grau de Encruamento N3do Hidrogenado

LE Hid. -> Limite de Escoamento Hidrogenado

LE N Hid. -> Limite de Escoamento Ndo Hidrogenado

LR Hid. -> Limite de Resisténcia Hidrogenado

LR N Hid. -> Limite de Resisténcia Ndao Hidrogenado

Tenc. Hid. -> Tenacidade Hidrogenado

Tenc. N Hid. -> Tenacidade N&do Hidrogenado

Solubilizado Envelhecido
Propriedade Mecanica Redugdo Propriedade Mecanica Redugdo
Along. Hid. 15,21% Along. Hid. 21,81%
Along. N Hid. -11,68% Along. N Hid. -8,87%
GE Hid. -8,91% GE Hid. 0,92%
GE N Hid. -4,13% GE N Hid. -6,12%
LE Hid. 1,28% LE Hid. 1,44%
LE N Hid. -5,22% LE N Hid. -5,51%
LR Hid. 8,74% LR Hid. 0,54%
LR N Hid. 0,77% LR N Hid. 2,24%
Tenc. Hid. 21,10% Tenc. Hid. 22,25%
Tenc. N Hid. -7,73% Tenc. N Hid. 67,48%
Solubilizado Envelhecido

Propriedade Mecanica Redugdo Propriedade Mecanica Redugdo
Tenc. Hid. 21,10% Tenc. N Hid. 67,48%
Along. Hid. 15,21% Tenc. Hid. 22,25%
LR Hid. 8,74% Along. Hid. 21,81%
LE Hid. 1,28% LR N Hid. 2,24%
LR N Hid. 0,77% LE Hid. 1,44%
GE N Hid. -4,13% GE Hid. 0,92%
LE N Hid. -5,22% LR Hid. 0,54%
Tenc. N Hid. -7,73% LE N Hid. -5,51%
GE Hid. -8,91% GE N Hid. -6,12%
Along. N Hid. -11,68% Along. N Hid. -8,87%
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Na Tabela 6, pode-se ver de forma mais organizada o efeito da anisotropia tanto
no processo de hidrogenagdo quanto no tipo de tratamento térmico. Na parte superior
da tabela, estdo listadas as propriedades mecanicas de alongamento, grau de
encruamento, limite de escoamento, Ilimite de resisténcia e tenacidade,
respectivamente, para os casos hidrogenados e ndo hidrogenados. Na esquerda da
tabela temos os casos solubilizados e na direita os envelhecidos. A diminui¢ao foi
calculada usando a média das amostras transversais menos as longitudinais sobre as

longitudinais.

Na parte inferior da tabela, ttm os mesmos dados da parte superior, porém
organizados de forma decrescente. Assim, evidencia-se quais propriedades
apresentaram uma maior influéncia da anisotropia quando sofreram o processo de

hidrogenacéo, tanto para as amostras solubilizadas, quanto envelhecidas.

Interessante vermos que, aparentemente, a tenacidade é a propriedade mais
afetada pelo efeito da anisotropia no caso do envelhecimento, principalmente para as
amostras de Terra. Porém, no caso solubilizado, as amostras ndo hidrogenadas nao
apresentaram diminuicdo da tenacidade, mas sim aumento da mesma, enquanto as
amostras hidrogenadas continuaram apresentando uma diminuicdo muito parecida com

o caso envelhecido.

Para o tratamento de solubilizagdo, a anisotropia parece ser mais afetada pela
hidrogenagcdo do que no caso do tratamento de envelhecimento. As 04 maiores
diminuigdes no caso solubilizado sdo de amostras hidrogenadas enquanto que, no caso

envelhecido, temos 02 amostras hidrogenadas e 02 amostras n&o hidrogenadas.

Para a analise da distribuicdo dos carbetos, foi considerado, também, o trabalho
de Terra. Terra observou uma distribuicéo preferencial dos carbetos (Nb,Ti)C na matriz
da superliga de niquel 718. Aqueles se alinham em formas de agrupamentos no sentido

de laminagdo da mesma maneira como foi descrito nesse trabalho.

As Figuras 29 e 30, retiradas do trabalho de Terra, mostram essa distribuicao de
forma alinhada com a direcdo de laminagcdo. A seta amarela indica a dire¢do de

laminagao.
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COFFPE

Figura 29: Microscopia eletronica de varredura da amostra solubilizada (adaptado de [18]).

Figura 30: Microscopia eletronica de varredura da amostra envelhecida (adaptado de [18]).

4.1.1 Ensaio de Tragao e Fratura

Pela distribuicdo dos carbetos nos corpos de prova, representada na Figura 31,
€ de se esperar duas morfologias de fratura diferentes: uma apresentando pontos
discretos de carbetos de nidbio e titanio; e outra apresentando clusters de carbetos
enfileirados.
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a) b)

Figura 31: a) Distribuigdo dos carbetos na face da fratura das amostras longitudinais. b) Distribuigdo dos carbetos
na face da fratura das amostras transversais.

Como os carbetos do tipo (Ni, Ti)C sao fortes aprisionadores de hidrogénio, essas
regides vermelhas estardo com um maior nivel de saturagcédo que o resto da matriz da
Inconel-718. Por conseguinte, elas serdo pontos preferenciais para aparecimento e

propagacao de trincas que levardo o material ao rompimento.

De fato, a fractografia com o MEV pode provar isso. A Figura 32 mostra o
resultado da fractografia dos corpos de prova LS-1 e LS-2. Observa-se como é a
distribuicdo dos carbetos (pontos escuros), os quais foram sitios para a formagéao das
microcavidades responsaveis pela fratura ducti do material. E perceptivel uma

distribuicdo mais homogénea na face da fratura.

Por outro lado, na Figura 33, temos o resultado da fractografia das amostras
TS-1 e TS-2. Nessas, € possivel ver a formagao dos clusters de carbetos, ou seja, certo
alinhamento das microcavidades, uma ao lado da outra. Esse alinhamento provoca uma
maior concentracao de hidrogénio na interface dos carbetos com a matriz e uma maior
area percentual para a formagao de uma trinca durante o ensaio de tracdo. Nesse caso,
a area de interface carbeto-matriz, na face da fratura, € menor do que nas amostras
longitudinais. Isso provoca uma maior densidade de hidrogénio acumulado por area de

interface.
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Com a analise de imagens do Software ImagedJ, é possivel estimar o tamanho
desses precipitados, tanto para os casos longitudinais, quanto para os transversais. Foi
realizada a analise para todos os corpos de prova e os resultados estdo mostrados na

Tabela 7. Nas figuras 32 e 33 estao representados alguns dos pontos usados para a

andlise (marcados em amarelo).

. = -~ - = = = g ——— -
SEM HV: 20.0 kV WD: 34.23 mm | SEM HV: 20.0 kV e g VEGA3 TESCAN
View field: 208 ym SEM MAG: 1.00 kx = 50 ym View field: 208 ym

Det: SE Date(m/dly): 04/27/18 COPPE/UFRJ Det: SE Date(m/dly): 04/27/18 COPPE/UFRJ

Figura 32: Fractografia das amostras LS-1 (esquerda) e LS-2 (direita) em aumento de 1000x.

.
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e e - ‘ - 2 ¥ ASA r 3 <> ~
SEM HV: 20.0 KV wD:2045mm | 00 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 KV WD: 27.16;#[ cern bl
View field: 104 ym SEM MAG: 2.00 kx 20 pm View field: 104 ym SEM MAG: 2.00 kx 20 pm
Det: SE Date(m/dly): 04/27/18 COPPE/UFRJ Det: SE Date(m/dly): 04/27/18 COPPE/UFRJ

Figura 33: Fractografia das amostras TS-1 (esquerda) e TS-2 (direita) em aumento de 2000x
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Tabela 7: Resultados da analise de imagem pelo Software Image) do tamanho dos aglomerados de carbetos nos
corpos de prova longitudinais e transversais.

Tamanho do Aglomerado de Carbetos (um)

LS TS LE TE
Média 8,75 48,45 12,22 47,83
Desv. Pad. 4,07 28,51 6,46 24,70

E evidente ndo apenas pelas fotos, mas também pela anélise de imagens, a
diferengca morfolégica em relagdo aos precipitados de carbetos e o tamanho das

microcavidades formadas a partir desses aprisionadores de hidrogénio.

4.1.2 Propriedades Mecanicas

A hidrogenagédo apresentou uma pequena influéncia em relagéo ao limite de
escoamento quando o resultado desse trabalho é comparado com o de Terra (ndo
hidrogenado). Porém, se forem consideradas somente as amostras hidrogenadas, nao
sera percebido o efeito da anisotropia. De fato, ao analisar os dados dos corpos de
prova LS e TS, ou LE e TE, vemos que a mudanga na média do limite de escoamento
ndo é representativa estatisticamente. Temos uma diminuicdo de 1,28% para o caso
solubilizado e 1,44% para o envelhecido, mas com desvios padrdes altos, o que os

tornam estatisticamente nulos.

Isso pode ocorrer devido a movimentacido de discordancias na matriz da
superliga de niquel. As discordancias sdo aprisionadoras de hidrogénio e esse atomo
provoca uma diminuicdo de sua movimentagao. Porém, como os carbetos de nidbio e
titanio sao fortes aprisionadores de hidrogénio, eles impedem que o hidrogénio tenha

forte influéncia sobre as discordancias.

Além disso, os resultados estdo de acordo com outros estudos [53, 54] que
relatam valores maiores do limite de escoamento para os casos da diregao longitudinal.
Mesmo que seja pequena a diferencga, tanto as amostras LS quanto as LE apresentaram

maior limite de escoamento que as TS e TE respectivamente.

Importante notar que, ao analisar o efeito da anisotropia nos diferentes trabalhos,
existe uma clara mudanca. Nas amostras ndo hidrogenadas o limite de escoamento
aumentou quando mudamos de longitudinal para transversal. Por outro lado, no caso

das amostras hidrogenadas, o limite de escoamento diminui para o caso transversal.
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Obtivemos resultados parecidos para o limite de resisténcia. Quando
comparados com os resultados de Terra, os corpos de prova solubilizados tiveram maior
reducao da propriedade do que os envelhecidos. Porém, dessa vez, a diferenca
provocada pela anisotropia entre os mesmos tratamentos térmicos: 8,74% de

diminui¢do para o caso solubilizado e 0,54% para o caso envelhecido.

As altas energias de aprisionamento que os carbetos apresentam podem,
novamente, explicar esse resultado — que parece favorecer o caso envelhecido quanto
a fragilizagao pelo hidrogénio. Com o processo de envelhecimento, ha o aparecimento
de fases como y’ e y”, o que diminui a concentragao percentual de carbetos do tipo MC

na matriz y.

Como o limite de escoamento, o limite de resisténcia também apresentou
resultados menores para os casos transversais - 0 que ja era esperado - e 0 hidrogénio
nao teria forte influéncia sobre isso. O interessante é o efeito da anisotropia, pois ocorre
uma inversdo quando comparado ao trabalho de Terra: enquanto as amostras nao
hidrogenadas apresentam pequena influéncia da anisotropia quando solubilizadas
(0,77%), as amostras solubilizadas e hidrogenadas apresentaram uma forte influéncia

da anisotropia (8,74%).

Por outro lado, as amostras n&o hidrogenadas envelhecidas apresentaram forte
influéncia da anisotropia (2,24%) enquanto que as envelhecidas e hidrogenadas nao
apresentaram tanta diminuicéo (0,54%). Houve uma clara tendéncia de mudanga para
esse segundo caso. Essa mudanca pode estar associada ao tamanho dos grdos e
distribuicdo das discordancias que, mesmo sendo fracos aprisionadores, também

aprisionam hidrogénio.

Para o alongamento, ha outra diferenga: enquanto que Terra encontrou maiores
valores para as amostras transversais, nas amostras hidrogenadas sao observados
valores maiores para as longitudinais. Esses resultados também sdo opostos aos de
outros trabalhos [54, 55], que obtiveram melhores alongamentos para as amostras

transversais.

Isso associa-se diretamente a formacao dos clusters de carbetos ja que, no caso
das amostras transversais, teremos um maior perimetro de sequencial de carbetos.
Esse maior sequencial provoca um acumulo acentuado de hidrogénio numa menor area
relativa (interface matriz-carbeto), o que leva a uma maior distor¢do da rede e maior

fragilizacao.
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A tenacidade, igual ao alongamento, apresentou uma maior diminuigdo para os
exemplos envelhecidos. Nesse caso, a anisotropia apresentou sua maior influéncia com

mudancas claras na tendéncia do seu efeito:

1) No trabalho de Terra, a anisotropia provocou um aumento da tenacidade
para o caso solubilizado; enquanto isso, no presente trabalho, o hidrogénio
provocou uma diminuicdo da tenacidade na transferéncia do estado
longitudinal para o transversal;

2) No trabalho de Terra, as amostras longitudinais envelhecidas apresentam
maior tenacidade do que as solubilizadas; enquanto as transversais
envelhecidas demostraram ser menos tenazes que as solubilizadas. Ja com
a presenca do hidrogénio, em ambos 0s casos, as amostras transversais
apresentaram valores menores;

3) As amostras solubilizadas ndo hidrogenadas tiveram um aumento de 7,73%
enquanto que as hidrogenadas, diminuicdo de 21,10%. Por outro lado, no
caso envelhecido, as amostras n&o hidrogenadas tiveram uma diminui¢do de
67,48% na tenacidade, ao passo que a hidrogenada, 22,25% (muito parecido

com a longitudinal).

4.1.3 Grau de Encruamento

O grau de encruamento, calculado a partir da diviséo do limite de resisténcia pelo
limite de escoamento, ndo apresentou grandes mudangas para as amostras
longitudinais e transversais solubilizadas e longitudinais envelhecidas. A Unica que
aparenta ter uma mudanga € a transversal envelhecida quando consideramos a sua

tendéncia.

De acordo com Terra, o grau de encruamento tem ligacdo direta com o
alongamento final do corpo de prova. Isso ndo se mostra verdadeiro ao considerar os

dados das amostras hidrogenadas.

Ao conferir as amostras solubilizadas e envelhecidas separadamente, observa-
se que: nas solubilizadas, ao passar da amostra longitudinal para a transversal, temos
um aumento do grau de encruamento (8,91%) e uma diminuicdo do alongamento
(15,21%). Por outro lado, no caso envelhecido, ao transferir da amostra longitudinal para
a transversal, temos a diminuicdo tanto do grau de encruamento (0,92%) quanto do

alongamento (21,81%).
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Agora, se separar a analise pela direcao de laminagao, observa-se que as
amostras longitudinais apresentam um aumento do grau de encruamento (64,02%),
quando se muda da solubilizada para a envelhecida, e uma diminuigdo no alongamento
(83,95%). Isso se repete no caso transversal. Ao transferir de solubilizada para
envelhecida, o grau de encruamento aumenta (49,25%) enquanto que o alongamento
diminui (85,14%).

De fato, se considerarmos as tendéncias que os dados apresentam, o grau de
encruamento parece nao sofrer nenhuma influéncia da anisotropia para o caso
hidrogenado. Tanto para o caso solubilizado quanto para o envelhecido, o grau de
encruamento se deu muito parecido para ambas as direcbes consideradas nesse

estudo.

4.1.4 Grau de Anisotropia

O grau de anisotropia apresentou aumento de 49,07% para o caso solubilizado
e de 188,65% para o caso envelhecido. O maior aumento no caso do processo de
envelhecimento - atrelado a fragilizacdo pelo hidrogénio - pode estar relacionado ao

aparecimento das fases y’ e y”.

Como o grau de encruamento esta diretamente relacionado com a textura
cristalografica do material e aos constituintes microestruturais do mesmo [53], uma
maior quantidade de fases presentes na matriz y, além de aumentar a parcela de
aprisionadores de hidrogénio, fragiliza mais a liga e acentua as diferengas nas
propriedades quando consideramos as diregbes de laminagdo. Isso se reflete
diretamente no aumento do grau de anisotropia encontrado nesse trabalho, ja que, pela

férmula, ele é calculado a partir dos valores do alongamento.
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A Tabela 8 traz um resumo dos aumentos e diminuicbes das propriedades da

liga 718 para mostrar o efeito da anisotropia nos diferentes ensaios.

Tabela 8: Resumo dos resultados finais comparando o efeito percentual da anisotropia sobre as amostras hidrogenadas e nao

hidrogenadas.

Anisotropia

Solubilizado

Envelhecido

Hidrogenado

N3do Hidrogenado

Hidrogenado

N3do Hidrogenado

Alongamento

Tenacidade

Limite de escoamento

Limite de resisténcia

Grau de encruamento

Grau de anisotropia

4 1,28% N 5,22% 4 1,44% 1 5,51%

4 8,74% 4 0,77% 4 0,54% {4 2,24%

4 15,21% ™ 11,68% 4 21,81% 1 8,87%

1 8,91% ™ 4,13% 4 0,92% ™ 6,12%

4 21,10% ™7,73% 4 22,25% { 67,48%
N 49,07% 1 188,65%

5. CONCLUSAO

Quando hidrogenada, a superliga de niquel Inconel-718 apresentou anisotropia

de propriedades mecanicas diferentes enquanto comparada com o caso nao

hidrogenado. Isso aplica-se tanto para o caso solubilizado quanto para o envelhecido.

Foi observado o aumento do efeito da anisotropia em alguns casos, além sa inversao

do mesmo em outros.

e Enquanto a anisotropia influencia o aumento do limite de escoamento no caso néo

hidrogenado, para o hidrogenado ha uma inversdo e uma consequente diminuigao

dessa propriedade. O caso envelhecido foi mais afetado pela fragilizacdo do

hidrogénio;

o Para o limite de resisténcia, a anisotropia, junto com a hidrogenagao, teve maior

influéncia sobre o caso solubilizado. Houve outra mudangca em relagdo ao nao

hidrogenado ja que, para esse, a anisotropia tem maior influéncia sobre o caso

envelhecido e, para o hidrogenado, as amostras mais afetadas foram as
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solubilizadas. Também tivemos um aumento do efeito da anisotropia para o caso
solubilizado e uma diminuicao desse efeito para o caso envelhecido;

A ductilidade, medida pelo alongamento, também foi impactada pela anisotropia em
conjunto com a hidrogenagcéo. Novamente ocorre uma tendéncia de mudancga, na
qual as amostras longitudinais apresentam maior alongamento que as transversais,
totalmente o oposto do caso ndo hidrogenado. A hidrogenagdo também parece
aumentar o efeito da anisotropia em ambos os tratamentos térmicos. Tais
comportamentos relacionam-se ao alinhamento dos carbetos - os quais sao fortes
aprisionadores de hidrogénio - a diregdo de laminagéo;

A hidrogenagéao parece ter estabilizado o efeito da anisotropia sobre a tenacidade.
Além da diminuicdo percentual da tenacidade com a anisotropia ser a mesma para
0 caso solubilizado e envelhecido, a diminuigdo foi menor no caso envelhecido
quando comparado com o n&o hidrogenado, e maior no caso solubilizado;

Ao analisar o grau de encruamento, para o caso solubilizado, a anisotropia provoca
um aumento nas amostras hidrogenadas maior do que nas ndo hidrogenadas.
Porém, para o envelhecimento, esse efeito é invertido; e, também, ocorre uma
diminuicdo do grau de encruamento com a anisotropia para as hidrogenadas,
enquanto que as nao hidrogenadas ainda apresentam um aumento nesse
parametro;

O grau de anisotropia foi fortemente afetado, ja que 0 mesmo é calculado em cima
dos valores de alongamento e estes também tiveram forte influéncia da anisotropia
atrelada a hidrogenacédo. Enquanto que para o caso solubilizado tivemos um

aumento no grau de anisotropia de 1,49 vezes, para o caso envelhecido foi de 2,89;

. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

= Realizar outro ensaio com amostras tiradas das dire¢bes longitudinais,
transversais e a 45° para mapear a transicdo do efeito da anisotropia na
fragilizagao pelo hidrogénio;

= Usar tempos diferentes de hidrogenagao para estudo mais profundo dos efeitos
do hidrogénio na anisotropia da Inconel-718;

= Quantificar, a partir de analise de imagens e MEV, a area percentual ocupada
pelos carbetos na face da fratura;

= Quantificar, a partir de analise de imagens e MEV, a profundidade de penetragéo

do hidrogénio atrelada a mudang¢a do modo de fratura;
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Avaliar a quantidade de hidrogénio que foi aprisionado em cada um dos defeitos
da rede cristalina da Inconel-718;
Aprofundar os estudos sobre a cinética de absorg¢ao e difusdo do hidrogénio

dentro da estrutura da Inconel-718.
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