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Resumo

TORRES, Edwar Andréf)esenvolvimento de Teste In-Situ de Deformacadaa T&dmperatura
no MEV e sua Aplicagao no Estudo do Fendmeno deifergpor Queda de Ductilidade em
Ligas de NiquelCampinas: Faculdade de Engenharia Mecéanica, tsmazle Estadual de
Campinas, 2008. 138 p. Dissertacao (Mestrado).

Foi desenvolvido um experimento para estudsitu dos processos de deformacgao a alta
temperatura no interior do microscoépio eletronieovarredura, permitindo assim o estudo do
fendbmeno de trincamento a alta temperatura, derazhoifratura por queda de ductilidade. Este
experimento teve como finalidade o estudo especifias ligas de niquel AWS A5.14
ERNICrFe-7 e ERNICr-3AWS empregadas como metalpdeta para a soldagem de ligas de Ni.
Instrumentacéo cientifica dedicada foi desenvohadaodificada de modo a superar os desafios
impostos pelas condicdes experimentais adversasciadas as elevadas temperaturas
necessarias, a compatibilizacdo do experimento @orivel de vacuo necessario na camera do
microscopio e finalmente, a estabilidade mecéanieaessaria para o acompanhamento do
processo de deformacdo em escala micrométricanjemi@ com os processos de aquecimento e
de aplicacdo de forgas elevadas. Utilizando estauimentacdo foram definidas as condi¢cdes e
procedimentos adequados para o acompanhamentodespo de deformacdo das ligas de Ni
AWS A5.14 ERNICrFe-7 e ERNICr-3 em temperaturaseeii®0 e 1000 °C, de forma a estudar
as condicbes de inicio da fratura por queda deildlacte nestes materiais. Porém, a
instrumentacdo desenvolvida permite ndo apenaslastufendmeno de fratura por queda de
ductilidade e avaliar o desempenho de ligas experials, mas também o estudo tanto
qualitativo como quantitativo de diversos outrasdimenos de fratura e transformacao de fase.

Palavras Chave

Experimento In-situ, microscopia eletrénica de varredura - MEV, defacdo a alta

temperatura, instrumentacéo, ligas de niquel,fagior queda de ductilidade - FQD.
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Abstract

TORRES, Edwar Andréfevelopment of SEM in-situ High Temperature-Defdiomatest and
its Application to the Study of Ductility Dip Cranl Phenomenon on Ni-base Allgys.
Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica, Uindaels Estadual de Campinas, 2008.
138 p. Dissertacéao (Mestrado).

An in-situ high temperature deformation experiment was d@esloand adapted be
performed within the vacuum chamber of a scannlegt®n microscope in order to study the
high temperature cracking phenomenon known as ldwyatip cracking. This experiment was
specifically applied to the study of Ni-base alldy®/S A5.14 ERNIiCrFe-7 e ERNICr-3, which
are commonly used as filler metal to weld Ni- ane- based alloys. Dedicated scientific
instrumentation was developed and modified to aweke the challenges imposed by the severe
experimental conditions as elevated temperatureb farces, the compatibleness with the
microscope vacuum chamber, and the required mezdlastability to track deformation
processes at the micro scale. Using this instruatient were defined and optimized the
conditions to study the deformation of Ni-base ydIAWS A5.14 ERNICrFe-7 e ERNICr-3
alloys between 700 and 1000 °C and therefore, htelpslucidate the causes of ductility-dip
cracking phenomenon . However, the developed imsrniation is a powerful tool to perform
several other qualitative and quantitative studiedeformation, cracking phenomena and phase
transformations in different materials.

Key Words

In-situ test, scanning electron microscopy — SEM, high pemature deformation,
instrumentation, Ni-base alloys, ductility-dip dkatg - DDC.
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Capitulo 1

Introducao

Nos anos 70, apareceram diferentes ensaios meséanisdu voltados a acompanhar e
estudar o comportamento de um material durante ste.tdnicialmente, surgiram ensaios
associados a microscépios 6ticos, mas logo apamcaiatos de ensaios ligados a microscopios
eletrénicos, tanto de varredura como de transmisB8te tipo de experimento, onde uma
condicdo externa é aplicada ao material de interess resposta do mesmo € acompanhada em
tempo real, € conhecido comm-situ. No caso de ensaios mecanicos, a medida ou
acompanhamento da resposta mecéanica do materiandicdo de carga externa aplicada
caracteriza um ensaio convencional. Porém, se a&mesposta mecanica, por exemplo, a
evolucdo da microestrutura é acompanhada durast@@icdo do ensaio mecanico em tempo

real mediante o uso de um microscoépio, caractesgzam teste ou ensdiositu.

O desenvolvimento de test@ssitu geralmente requer modificacdes nas condi¢cdes do
ensaio convencional e na infra-estrutura empregadpecialmente quando o teste envolve
temperatura elevada o suficiente para causar dagiacou modificacdo da amostra e danos na
infra-estrutura utilizada para o ensaio e acompaenh#. A principal vantagem do teste
mecanicoin-situ envolvendo microscopia é a possibilidade de oint@igens do fendmeno em
tempo real e com resolucéo espacial compativelatéonica de microscopia usada. Atualmente,
diversos fendmenos relacionados a falhas de miatesao estudados empregando esta

metodologia.

O fenbmeno de fratura a alta temperatura de metegsiruturais, chamado de fratura por
queda de ductilidade (FQD), tem chamado recent@mentatencdo dos pesquisadores e
engenheiros que trabalham na area de soldagemasedé Ni, pela recorrente aparicdo durante a

fabricacéo e reparo de componentes de grande fatrieados com estas ligas. A FQD, apesar



de ser um fendmeno identificado ha muito tempo, éd@&ompletamente entendida e, portanto, a
sua apari¢do durante a producdo pode ser bastéicted® evitar. A FQD € um fenbmeno de
fratura intergranular no estado solido que ocome@mperaturas intermédias e que acontece em
diferentes sistemas como acos inoxidaveis, ligasigeel, aluminio, cobre e titanio. Como o
nome indica, a fratura ocorre em materiais susegipttevido a severa diminui¢cdo da ductilidade
na faixa de temperatura homologa entre 0,5 e i@ sbmado a aplicacdo de esforgos suficientes
para exaurir a limitada ductilidade do material, dimersos casos termicamente induzidos,

resulta no trincamento intergranular.

Portanto, a motivacdo do presente projeto de pesqéi desenvolver um teste
termomecanicdn-situ no MEV que aporte novas informacdes referentesrdapde ductilidade a
alta temperatura que resulta na FQD das ligas d&/i\ A5.14 ERNIiCrFe-7 e ERNICr-3, mais
conhecidas como FM-52 e FM-82, respectivamentasEsio empregadas como metal de adicéo

na soldagem de ligas de Ni conhecidas como ligaedfifa 600, respectivamente.

1.1. Justificativa

O desempenho de uma estrutura ndo é garantidosapeles propriedades dos materiais,
este depende em igual medida das modificacbes sjuécaicas utilizadas na construcéo e

montagem da mesma impdem aos seus materiais.

O efeito do processo de fabricacdo nas proprieddaesaterial é claramente observado em
estruturas soldadas construidas utilizando as lkigadNiquel 600 e 690, de uso comum em
elementos submetidos a esforcos em ambientes gumaite agressivos em temperaturas de 760
até 860 °C (Donachie, 2002) as quais podem desasmvaina significativa quantidade de trincas
de soldagem devido ao fendmeno chamado de fraburgueda de ductilidade (FQD).

Nos anos recentes foi dada especial atencdo anuedefo e quantificacdo da
susceptibilidade a FQD de algumas ligas metalestimulados pelo recentemente desenvolvido
ensaio deformacédo-para-fraturéstr@in-to-Fracture - STF). Este utiliza um simulador
termomecanico, conhecido con@ileeble® que reproduz, com admiravel precisdo, diferentes
processos termomecanicos permitindo obter resudtgdantitativos. O elevado custo deste tipo
de equipamento e sua limitada disponibilidade egnrahs empresas e centros de pesquisa no
mundo acabam restringindo o uso do ensaio SFT pagatudo da FQD. Estimulados pela
dificuldade de acesso a essa avancada infra-astrael pesquisa, mas especialmente pelo
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interesse de aprofundar no estudo fenomenoldgicdratara por queda de ductilidade, e
aproveitando as capacidades de profundidade de docesolucéo espacial oferecidas pela
microscopia eletrénica de varredura, no preserjeforfoi desenvolvido um experimeritesitu

de deformacdo a alta temperatura no MEV, para astadrelacdo entre microestrutura e
tendéncia a fratura por queda de ductilidade (F@bixe 700 e 1000 °C, das ligas de Ni ER-
NiCr-3 e ER-NiCrFe-7.

O experimentoin-situ proposto permite quantificar a suscetibilidade @DFalém de
facilitar o acompanhamento na escala microscopiegiante imagens digitais, da deformacéo e
a fratura do corpo de prova, fornecendo informacétésagora desconhecidas referentes ao
mecanismo de deformacao e fratura envolvidos na.FQD

1.2. Objetivos

O objetivo geral € o desenvolvimento, implementag@valiacdo do teste termomecanico
in-situ no microscopio eletrénico de varredura, para adestda susceptibilidade a fratura por
queda de ductilidade nas ligas de Ni AWS A5.14 ERRNe-7 e ERNICr-3.

Os objetivos especificos podem ser divididos esfiggtes:
1. Modificagdes no microscopio eletronico.
- Projetar e executar as modificagdes no MEV que pammtestes até 1000 °C.

- Instalar e calibrar no MEV um detector para altamgderatura baseado em elétrons

retroespalhados.

- Testar e calibrar detector de elétrons secundgpeos alta temperatura desenvolvido no
Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron (LNLS).

- Projetar e implementar novo sistema de monitoramiafitavermelho no MEV.

2. Implementacdo do ensaio termo-mecanigeitu dentro do microscopio eletrénico de

varredura.
- Modificacao e instalacdo de um sistema de deformagiita temperatura.
- Desenvolvimento de amostras que otimizem o desemopdm ensaio.

- Realizagao de testes preliminares em camara de wca MEV.



3. Validag&o do ensaio termomecaniaesitu.
- Preparar amostras para o ensaio a partir dasdayasrciais ERNiCr-3 e ERNiICrFe-7.
- Utilizar as amostras das ligas comerciais paralaalb ensaio termo-mecanicnsitu.

- Comparar os resultados do ensaio termomecamisitu com resultados disponiveis na

literatura.



Capitulo 2
Revisao Bibliografica

2.1. Trincamento em Soldagem

Os diversos fenbmenos de trincamento associadospemessos de soldagem sao
classificados de diversas formas. A classificacé@msntomumente encontrada na literatura
técnica e cientifica separa os fendmenos de triromde acordo com a faixa de temperatura na
qual acontecem, da seguinte forma: trincamentoemtqu a morno e a frio (Weite, 1999). O
trincamento a quente esta associado a presencmaegelicula liquida na microestrutura e ao
mesmo tempo pode ser subdividido em trincamentosphbdificacdo do metal de solda e por
liquefacdo na zona afetada pelo calor (ZAC) ou retainde solda. O trincamento a morno
acontece no estado sélido, tanto durante a opede&wldagem quanto durante o tratamento
pés-soldagem, na faixa entre as temperaturas iifisado e a temperatura homologa 0,5, onde
estdo incluidos os fenbmenos de FQD, trincamento meeaquecimento, deformacéao-
envelhecimento e trincamento lamelar. Por ultimotrincamento a frio ocorre perto da
temperatura ambiente e € associado a presencaddménio e mecanismos de fragilizacdo

induzidos por este elemento (Lippold , 2004).

Atualmente e como resultado da reconhecida impugéada operacdo de soldagem na
fabricacdo de bens de consumo e capital e a inatameomplexidade que esta area técnica
interdisciplinar foi adquirindo ao longo dos anasna nova propriedade foi atribuida aos
materiais: a soldabilidade. O termo é usado pesxrdver uma variedade de caracteristicas
guando o material é soldado, que inclui: proprieddikicas e mecanicas da estrutura soldada, a
facilidade para executar o processo, a tendéncienalerial em trincar durante ou depois da
soldagem ou no tratamento térmico, e a durabilidd@eestrutura em condigbes ambientais

durante o servico (Lippold, 2004).



2.2. Fratura por Queda de Ductilidade - FQD

Apesar do fenbmeno de FQD ser reportado na literatientifico-técnica desde 1912, os
mecanismos envolvidos na FQD ainda ndo foram plentamdentificados (Capobianco, 2006).
Um dos motivos para essa lacuna no conhecimenttinditada reprodutibilidade das técnicas
desenvolvidas para o estudo da FQD e a dificulgedla diferenciar a FQD de outros tipos de
fratura (Collins, 2004, Ramirez, 2004).

A FQD é o fenbmeno de fratura em estado solidolteede da severa reducdo da
ductilidade do material durante a sua deformac&otemperaturas elevadas. E observado
principalmente durante a soldagem, com elevadd déveestri¢cdo intrinseca (chapas grossas) ou
extrinseca, de ligas com estrutura cristalina @iblie face centrada (CFC), como alguns acgos
inoxidaveis e ligas de niquel e cobre (o fendmemobem tem sido reportado em ligas de Ti),
com elevado tamanho de grdo. O mecanismo propeshaseia no esgotamento da ductilidade
ao longo dos contornos de grado na faixa de tempasahomologa de 0,5 a 0,8, resultando no
escorregamento dos graos, similar ao observadtuéacfa em temperaturas mais baixas. No
caso da FQD, as temperaturas envolvidas e as texaeformacdo impostas ao material séo
maiores (Collins, 2003, Collins, 2003, Ramirez, 20Collins, 2003, Nissley, 2003, Ramirez,
2004). A Figura 1 mostra a variacdo da ductilidade funcdo da temperatura e a faixa de
temperatura de queda de ductilidade (FTD ou DTBuetility-drop Temperature Range de

faixa de temperatura de fratura fragil (FTF ou BTHBittle Temperature Range

A
Tipo 2 Tipo 1
T FQD TPL
@
=
]
=
I
=]
(a]
P
Temperatura do teste —p
Queda de
| Normal = _ductilidade|

Figural. Esquema que ilustra as faixas de terparande acontecem os fenémenos de
fratura por queda de ductilidade (FQD) e trincamgydr presenca de liquido (TPL)
(Nissley, 2004).



Diferentes fatores sdo reportados como responspekissusceptibilidade dos materiais a
FQD: composi¢cdo quimica do metal de solda, impurezalementos intersticiais, tamanho de
grao, morfologia e distribuicdo dos precipitadosgracdo e bloqueio dos contorno de gréo,
segregacao, orientacdo macroscopica dos contomagéd em relacdo a direcdo do esforco
aplicado e a dindmica da recristalizacdo (Colld83% Collins, 2003, Ramirez, 2006,
Ramirez, 2005). A seguir sdo discutidos algunseddsitores:

Composigcdo quimica: determina a microestrutura gaasformacoes de fase, fundamentais
na resposta do material quando deformado em tempasantermediarias, como € o caso da
FQD. As impurezas como hidrogénio, enxofre e fasfiandem a reduzir a ductilidade do

material a alta temperatura (Ramirez, 2004) .

Elementos de liga formadores de precipitados: ge llnvar, o0 Nb muda a microestrutura do
metal de solda de celular para dendritico (KazitBb01), enquanto nos acos inoxidaveis e
ligas de niquel promove a formacgéo de carbonetidtiens de nidbio (NbC). O titanio é forte
formador de nitretos e carbonetos do tipo Ti(C,Numto com o Nb formam compostos
eutéticos do tipo (TiNb)(CN) (Ramirez, 2006). Olzaro permite a geracédo de carbonetos e
dependendo da relacdo C/Nb determina a formaca@arbenetos de nidbio e da fase Laves
(DuPont, 1999).

Microestrutura: as ligas alvo desta pesquisa, aptasn uma estrutura cristalina CFC com
estrutura de solidificacéo tipica de soldagem, raiwu colunar dendritica, com presenca de
diferentes precipitados do tipo (Ti)(CN) &4@s na liga ER- ERNIiCrFe-7 e tipo (NbTi)C no
ERNICr-3, os quais tém uma grande influéncia naeqitbilidade a FQD (Ramirez, 2004).

Contornos de gréo: o formato dos contornos de g@msiderado um fator microestrutural de
extrema importancia pela sua relacéo direta conivel mle ductilidade do material a alta
temperatura (Ramirez, 2006). Os contornos de graarma estrutura bruta de fusdo podem
ser classificados como contornos de grao de schgdio Golidification Grain Boundary
SGB), sub-contornos de gréo de solidificac@ab(solidification Grain Boundary SSGB) e
contornos de grao migradadigrated Grain Boundary MGB), como mostrado na Figura 2.
Além da morfologia, a cristalografia ou desorieftagdos contornos, determinada pela
coincidéncia de pontos do reticulad@o{ncidence Site LatticeCSL), também é importante,

pois determina a energia associada ao contorno deripoter alguma influéncia na



susceptibilidade a FQD do material (Dave, 2004).

Figura 2. Diferentes tipos de contornos de gri@sguema dos tipos de contornos de gréo, b)
MGB na liga ERNIiCrFe-7 cortando uma dendrita, c) BAerta na liga ERNICr-3 e
d) MGB relativamente reta no ERNiCrFe-7 (Collin803).
Tamanho de gréo: este parametro depende fortententeelocidade de soldagem e da
estrutura cristalina do material. A redugédo do tamoade grdo resulta em uma menor
concentracdo de deformacédo ao longo dos contoraosedor dos pontos triplos, com o que a

resisténcia a FQD é melhorada (Figura 3.a).

Precipitados: as particulas de segunda fase matharaesisténcia a FQD se o tamanho,
distribuicdo e quantidade s&o adequadas, mas @mea@star presentes na microestrutura a
tempo de evitar migragdo dos SGB. Se os precigtagarecem nos contornos de gréo depois
do seu deslocamento, a forma final dos contorngs @ana com as particulas nela, atuado
como obstaculos fisicos restringindo escorregam@higuira 3.b), mas ao mesmo tempo como
concentradores de deformacdo que podem levar e ide vazios e microtrincas. Se 0s

precipitados estdo na microestrutura antes da géigrados SGB, estes 0s blogueiam
mantendo e inclusive incrementando a tortuosidade WMGB, resultando em uma

microestrutura mais resistente a FQD (Figura 3.c).



Figura 3. Esquema do efeito do contorno de grad-@Q® a) contornos retos, b) particulas
intergranulares bloqueando os contornos de gr@s metc) contornos ondulados e
particulas intergranulares atuando contra o esgamento (Ramirez, 2004).

Orientacdo dos contornos de grao: a FQD geralmeiaia-se ao longo dos MGB orientados

entre 45° e 90° com relacdo a direcao da cargeaajali(Collins, 2003, Kikel, 1998).

Recristalizacdo dinamica: no caso das ligas ERNiGre ERNICr-3 a FQD acontece na faixa
de temperatura entre ~600 °C e ~1200 °C. O limiteriof desta faixa de temperatura esta
definido pelo inicio do escorregamento dos conted®grao e o limite superior pelo inicio da
recristalizacdo dinamica. O surgimento dos novistais durante a recristalizacdo aniquila a
deformacgdo acumulada, inibindo o inicio do trincatoee a sua propagacao (Collins, 2003,
Ramirez, 2004).

2.3. Testes para o Estudo do FQD

Diferentes testes para quantificar a queda de ldlacte a alta temperatura foram
desenvolvidos até agora, mas ha trés ensaios queene destaque: Varestraint, deformagéo no

simulador termomecaniddleebl® e deformacao-para-fratursti@in-to-fracture- STF).

2.3.1. Varestraint

O teste de deformacdo varidvel ou Varestraint (@igl) apresenta diferentes versdes
usadas principalmente para quantificar o fenGmesotrthca por solidificacdo e outros
fendbmenos de trincamento em temperaturas elevhlias.versdo do Varestraint € o teste com
duplo ponto de soldaspoton-spod (Kikel, 1998), que tem sido empregado na avatiaga
susceptibilidade a FQD. N&o obstante, este engtitaaondi¢cdes de deformagdo muito severas
e ndo permite a diferenciacéo das regibes FTD e B&RFigura 1).



a) b)

Figura 4. Ensaio Varestraint; a) esquema do testeersal Varestraint para ensaio transversal
e ponto sobre ponto e b) ilustracdo das trincasQd obtidas pelo teste ponto sobre
ponto (Kikel, 1998).

2.3.2. Deformacéo no Simulador Termomecanic@leeble®

Como previamente apresentado, o simulador termarntec@leebl&® (Figura 5) reproduz
no laboratério o processamento termomecanico deriaigt O teste, que entrou em cena no ano
de 1948, reflete os ciclos térmicos sofridos pel £ as condi¢cbes termomecanicas resultantes
dos gradientes térmicos, as restricbes e a cootrag@ metal durante a soldagem
(Mandziej, 2005).

b)

Figura 5. Simulador termomecanico; a) foto @ebledurante a simulagdo da ZAC numa
mostra cilindrica e b) esquema do teste SIG@aif induced cracking openihg
mostrando trinca no corpo de prova (Mandziej, 2005)

2.3.3. Deformacéo-para-Fratura

O teste deformacéao-para-fratusdréin-to-fracture- STF) foi desenvolvido para permitir
quantificar a susceptibilidade a FQD (Nissley, 200Este ensaio utiliza o simulador

termomecanicdGleeble® e incorpora alguns aspectos do ensaio Varestpairg produzir um
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teste com controle das variaveis, maior sensiliéda reprodutibilidade. A Figura 6 apresenta
esquemas das amostras utilizadas e do ciclo deetatopa, tempo e deformacgédo seguidos
durante este tipo de ensaio. As condi¢cdes utilizpdes o teste sdo apresentadas na Tabela 1.

a) b)

Figura6. Teste STF; a) amostra padrdo para e &BF (medidas em mm) e b) esquema do
ciclo de carga, temperatura e deformac&o iniciahtreo o tempo do teste
(Nissley, 2004).

Tabela 1. Condic¢@es iniciais para o desenvolvimdnt8TF.

Variavel Grandeza
Temperatura do teste 600 - 1300 °C
Deformacéo (deslocamento) 0,5-7,5mm
Taxa de aquecimento 100 °C/s
Taxa de deformacdao inicial (deslocamento) 0,6 mm/s
Tempo a alta temperatura 10 s antes e depois tlcdesnto

A caracterizacdo da susceptibilidade de um matei@)D a uma determinada temperatura
requer que diversas amostras sejam testadas em masma temperatura sob diferentes
deformacbes, para determinar a deformacdo minimma @ar inicio ao trincamento. Para
determinar a faixa de temperatura de queda delidad&é (FTD) é necessario repetir este
procedimento em diferentes temperaturas e destafastabelecer curvas como as apresentadas
na Figura 7. A partir destas curvas é extraida erohefcdo limite para o inicio da fratura;f) e
a FTD. Portanto, este teste permite quantificar assdicar os materiais de acordo a sua

susceptibilidade a FQD, como mostra a Tabela 2.

Para um material ser considerado resistente a F@Dgé&rido que a FTD seja menor de
100 °C e |jm maior de 15% (Nissley, 2004).
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Tabela 2. Resultados do teste STF para difereiges |

Liga FTD [°C] min [%0]
ERNiCrFe-7 625 - 1200 2,0
ERNICr-3 625 - 1200 4,0
690 650 - 1250 2,5
310 675 -1125 4,0

O ensaio STF é realizado utilizando uma taxa derghefgdio aproximadamente constante
determinada a partir de testes com diferentes @eaateformacéo, pois foi verificada a mudanca
do comportamento com a taxa de deformacao. O mesamsvolvido na deformacdo muda com

0 aumento da taxa de deformacgao, passando deersmento do contorno de grédo para bandas

de deformacéo (Ying, 2001).

Figura 7. Curva de deformacgédo contra temperatanma @s ligas ERNiCrFe-7 (FM-52) e
ERNICr-3 (FM-82). O numero ao lado do circulo cormste a quantidade de trincas

observadas (Nissle2006.
2.4. Testein-situ
Microscopia eletrénican-situ significa fazer testes dentro do microscopio empi real,

de forma que a evolugédo do sistema possa ser allseesr medida. Para se considerar que um
testein-situ mostra o fenbmeno estudado em tempo real, o regst sistema de aquisicdo de
imagens, neste caso do microscépio, deve ocorreuram escala de tempo menor que a do
fendbmeno estudado. Portanto, a velocidade do sas@encaptura de imagens pode ser um
limitante (Stach, 2005). O elevado poder computatide que se dispde hoje em dia permite o
rapido processamento das imagens. N&o obstantee exidimitante imposta pela relagéo
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sinal/ruido do sistema de geracdo de imagens do ME¥ depende da eficiéncia do sistema de
deteccdo, da corrente efetiva do feixe de eléteods tempo que o feixe fica em cada ponto

(pixel) da imagem.

2.4.1. Microscopio Eletrénico de Varredura - MEV

O funcionamento do microscopio eletrénico de vamade baseia na interacdo do feixe de
elétrons com a amostra, 0 que gera diferentesssous contém informacdo da amostra em
estudo (Figura 8).

Figura 8. Diferentes sinais resultantes da interagéofeixe de elétrons com a amostra
(adaptado de Williams, 1996

Os sinais mais comumente utilizados para constnagens da amostra sdo os de elétrons
secundarios (SE) e retroespalhados (BSE). Os SEesfiitado da interacdo inelastica dos
elétrons do feixe incidente como os elétrons domés da amostra. Geralmente tém energia
entre 2 e 5 eV (mas podem chegar a 50 eV) e songenseguem escapar da amostra para
participarem no processo de formacdo da imagemlemjgerados nas camadas superficiais, o
que se reflete em uma excelente resolucéo esmagiatcada dependéncia da inclinagéo e relevo
superficial da amostra. Os BSE sdo elétrons do femcdente que foram espalhados
elasticamente a grandes angulos pela sua inte@gémbina com os nucleos dos atomos da

amostra, portanto estes elétrons tém energia dgaaka dos elétrons do feixe incidente.

As caracteristicas fisicas de cada um destes sid&minam o sistema de deteccao
utilizado. O detector para SE do tipo cintiladomfoultiplicador € mostrado esquematicamente

na Figura 9.a. O detector de SE coleta os elétreraligs pela interacdo do feixe com a amostra
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(elétrons SB, e também, os gerados pelos BSE que interagegmdam a amostra durante a sua
saida da mesma (elétrons;Ejuanto com os componentes dentro da camera do (elEtrons
SE;). As duas ultimas classes séo consideradas ruielaegrada a imagem (Goldstein, 1992).

O detector de BSE do tipo semicondutor € mostradéiquaa 9.b.

a) b)

Figura 9. Detectores de elétrons utilizados no MEY; esquema do detector cintilador-
fotomultiplicador Everhart-Thornley para elétromsgndarios e b) esquema do detector
semicondutor para elétrons retroespalhados (adapgw@&eimer, 1985

2.4.2. Teste de Deformacaan-situ

Alguns pontos a serem considerados durante o ptaeaia de um experimento de
deformacéoin-situ sdo a escala do teste, o tamanho e formato datram®® método a ser

utilizado para medir grandezas como a deformacéao.

A escala no ensaio é fundamental j& que as propesdalos materiais em nivel
macroscopico ndo podem ser extrapoladas para e mcroscopico ou nanoscopico (LaVan,
1999, Haque, 2002). Estdo disponiveis dispositiara pdeformacao nas escalas microscépico e
nanoscopico, mas muitas das pesquisas nesse catdpoveltadas ao projeto de dispositivos de
deformacéo (Kinaev, 1999, Zhang, 2002, Zupan, 200dg, 2005, Berfield, 2007).

Diversos formatos de amostras tém sido propostosilizados por diferentes autores,
representando um ponto de partida para a escolltentinho e formato de corpo de prova a ser
utilizado neste projeto (Lin, 1988, Hosseini, 208iddeersson, 2004).

Finalmente, diferentes técnicas tém sido deserdadvie utilizadas para determinar a
deformacgéo da amostra, todas elas baseadas naansmlideslocamento em relacdo a uma
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referéncia na instrumentacdo ou na superficie das@a) para desta forma realizar

posteriormente o calculo da deformacdo (Franke,12199endroux, 1998, Liu, 1997,

Kishimoto, 2000). A determinacdo da deformacdo airpae analise de imagens requer

basicamente trés elementos: um sistema de pontosfeténcia na superficie da amostra, um

sistema de processamento de imagens para medsiaramento de cada ponto e um algoritmo

que calcule o campo de deformacédo a partir dossdddadeslocamento (Kinaev, 1999). Estes

trés elementos sdo descritos em detalhe a seguir:

a.

Como sistemas de referéncia macroscopico sdo eagwegiscos, pontos de tinta e até
furos (Xiao, 1997, Wu, 2001). No nivel microscépicéosempregadas micro ou

nanoparticulas uniformemente distribuidas, malhpados ou grade de linhas metalicas e
caracteristicas microestruturais da propria amo@raaev, 1999, Peternella, 2007). O

sistema de referéncia tem que satisfazer as seguoundi¢coes: ndo deve mudar as
propriedades mecéanicas da amostra; deve aderdespiadamente a superficie da mesma;
permitir a facil diferenciacdo (contraste significa com a amostra); e a quantidade de
pontos de referéncia deve ser suficiente para peronadequado mapeamento (Kinaev,
1999). Dependendo o sistema de referéncia este padearar a superficie da amostra

fazendo impossivel seguir a evolucdo do processiefdemacao (Figura 10.c).

a) b) c)

Figura 10. Amostras com diferentes sistemas deérefa a) micro-grade construida a partir de

litografia por feixe de elétrons, b) micro-faixass whoiré e c) nano particulas de silica
uniformemente distribuidas (Kishimoto, 1997, Bedje2007).

O sistema de medida da deformacao tem correspordénti a escala da medida. Medidas
macro sao realizadas empregando diversos sistearae mstrumentos de medida de
comprimento como extensémetros ou até meétodossofiKishimoto, 2000, Xiao, 1997).
Medidas na escala micro utilizam técnicas Oticasptatias como o caso das faixas de
moiré com medida por interferometria de raios laseanalise de imagens com correlagéo
digital de imagens (DIC) (Vendroux, 1998, Kishimd@600, Lagattu, 2006).
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c. Finalmente, o calculo da deformacdo € realizadoawirpdos resultados obtidos do
deslocamento do sistema de referéncia. A forma maidhecida é a deformacdo de
engenharia e = L/L. Alternativas mais elaboradas empregam algostnae calculo
baseado em derivadas parciais do deslocamentoetag@o as coordenadas em cada ponto
de referéncia e interpolacdo cubica (Franke, 189&ns, 1996, Lu, 2000). Os resultados
obtidos pelas técnicas citadas sao a deformacgaenienivel macroscopico e microscoépico,

e mapas de deformacéo e vetores de deslocamersigtemas mais precisos (Figura 11).

a) VT_X’ d)

- -

b) e)

Figura 11. Mapas de deformacéo obtidas por DITie®Al-4V para cargas a) 500 MPa, b) 940
MPa e c) 945 MPa, com o grau de deformacéo repeei®rem tons de cinza
(Lagattu, 2006). Mapas com vetores de deslocanpre deformacdes na direcéo X
de e) 16 nm, f) 40 nm e f) 76 nm (Berfield, 2007).
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2.4.3. Teste de Deformacaan-situ a Alta Temperatura

Diversos experimentos envolvendo ensaios de def@wnagsitu nos microscopios
eletrénicos tanto de varredura quanto de transmisdé sido reportados na literatura. Na
maioria dos casos os testes foram conduzidos xa d& 25 a 600 °C, em poucos casos entre 600
e 1000 °C, mas em nenhum dos experimentos repsrfadam realizados testes de deformacao
acima dos 1000 °C. Os motivos pelos quais experimsete microscopia eletrénica de varredura
in-situ envolvendo deformacédo a temperaturas acima do® 100ndo sdo encontrados na

literatura s&o os seguintes:

d. Dificuldades experimentais associados as tempegatetavadas: queda da relacdo
sinal/ruido (s/r), aumento da poténcia emitida pet@stra aquecida, deterioro da resolucéo
espacial do MEV, decomposicdo da amostra e gerag@asks, aguecimento da amostra
em condi¢Bes de vacuo e aumento da temperatur@mara de vacuo do microscépio
(Gregori, 2002). Nao obstante, tém sido reportademies de corrosdo no MEV até
1150 °C (Erhart, 1984).

e. Problemas de compatibilidade da instrumentacazadih no experimento: manutencao do
nivel de vacuo e espaco reduzido dentro da camerd@V, isolamento elétrico e

interferéncia eletromagnética.

f. Dificuldades associadas ao processo de deformac&otagda carga, escorregamento da

amostra, deslocamento da regido sob observacdmié@ie da taxa de deformacao.

Dois desafios que merecem destaque sao a quedéagaors/r e 0 aumento da poténcia
irradiada pela amostra aquecida.

A emissdo espontanea de elétrons pelo fendmeno @doheomo emissao termoidnica
depende da temperatura do material, como des@itol@ de Richardson (Equacéo 1). Portanto,
0 aumento de temperatura leva ao incremento natiqada de elétrons emitidos por toda a
regido aquecida, tanto da amostra como do sisteragukcimento, resultando na deterioracéo da
relacdo s/r no sinal captado pelos detectoreséati@ps.

De forma geral, o tratamento do ruido gerado pelastnan aquecida no MEV é realizado
antes do sinal ser coletado e processado pelotdetaproveitando a baixa energia dos elétrons

emitidos por um corpo aquecido (emisséo termibnigajstem diversos detectores de média e
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alta complexidade para alta temperatura que empregge principio (Figura 12).

fw

J.=BT%

Equacao 1

Onde:

Jo: densidade de corrente [Afh

B: constante do material emissor [AKi?|
T: temperatura do corpo [K]

fw: funcéo de trabalho [eV]

K: constante de Boltzmann [eVK-1]

Ao contrario destes, um detector de elétrons seciasdgpara alta temperatura
desenvolvido no Laboratério Nacional de Luz SinomtfLNLS) capta o sinal junto com todo o
ruido resultante da amostra aquecida e o procéssanécamente antes de gerar a imagem de

elétrons secundarios (Ramirez, 2007).

a) b)

Figura 12. Deteccao de elétrons para amostras idgseg) por conversdao de BSE em elétrons
secundarios (Fielden, 2004) e b) por conversaoSe &n fotons.

Por outro lado, a poténcia irradiada por um corpma determinada temperatura é descrita

pela lei de Stefan-Boltzmann (Equacéo 2).

Isto significa que o aumento de temperatura da tenosquer do incremento significativo
da poténcia depositada na mesma. No caso da ansestraquecida por efeito joule (por
passagem de corrente na propria amostra ou elenaguoiecedor) a corrente necessaria para
manter o corpo de prova a alta temperatura torrmstante elevada, implicando no aumento do
campo eletromagnético irradiado pelo sistema deamento, perturbando o funcionamento do

microscopio e dos sistemas de deteccdo. Tambémocanmento de temperatura da amostra
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aumentam os riscos de dano aos componentes dospbpio através do aquecimento por
radiacdo emitida pela amostra, especialmente rmdmgsomponentes sensiveis ao aguecimento

ou com limitada condutividade térmica ou de algdionana isolados termicamente.

P = CASqT4 Equagao 2

Onde:

P: poténcia irradiada [W]

g: constante de emissividade

T: temperatura do corpo [K]

c: constante 5,669xqW/m*K*]
As area superficial do objeto fin

Outros problemas causados pela temperatura elewadsmitada compatibilidade da
instrumentacao envolvida e pelo sistema de defamagecanica foram identificados durante a

montagem e realizacdo dos experimentos deste @p#rao descritos na secao 3.5.1.
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Capitulo 3

Materiais, Métodos e Desenvolvimento de Instrument@o

3.1. Materiais

Neste projeto foram usados trés tipos de matedaigp inoxidavel AISI 316L e as ligas de
niguel AWS A5.14. ER-NiCrFe-7 (FM-52) e ER-NIiCr-3 (FN)8 com as seguintes

caracteristicas:

- O aco inoxidavel AISI 316L no formato de chapa laaizn com 0,5 mm de espessura e

microestrutura completamente austenitica foi @iz para preparar as amostras dos

testes de escolha do formato da amostra e comassamtd do ensaio termomecanico

in-situ.

- As ligas ERNICrFe-7 e ERNICr-3 séo fornecidas na fodmarame de soldagem para o

processo de soldagem a arco com eletrodo de tumggi@ingsten Inner GasTIG) de

1,2 mm de diametro, com a composicdo quimica naesina Tabela 3.

Tabela 3. Composi¢éo quimica [%p] das ligas ERNiCteeERNICr-3.

Liga Elemento de Liga [%0p]

C Mn Fe Si Cu Ni Cr Al Ti | Co | Mo | Nb
ERNICrFe-7

0,027| 0,25 10,08 0,18 0,01 59,12 29|13 0,71 0,5D7 p,0,01| 0,01
(FM-52)
ERNICr-3

0,040 3,0/ 0,554/ 0,16 0,02 736 1944 38 2
(FM-82) i

,62

! Conjunto de técnicas e procedimentos de engenbptiaados de forma integrada a um instrumento,

unidade ou planta industrial, visando torna-la apenal, dentro dos requisitos de desempenho dgpeds em

projeto.
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3.2. Preparacdo das Amostras

As amostras usadas nesta pesquisa foram de dois 30 amostras utilizadas na
caracterizacdo microestrutural e as amostras adéig nos testes termomecaniaositu. As
primeiras correspondem as ligas de niquel depoisoddormacdo e soldagem e as lltimas
incluem amostras cortadas com feixe laser a padetichapa comercial de ago inoxidavel AlSI
316L utilizadas para o comissionamento do ensamamecanican-situ e de chapas laminadas
das ligas de niquel ERNiCrFe-7 e ERNICr-3 utilizapasa o estudo da FQD. O procedimento de
preparacao das amostras € descrito na Tabela 4.

Tabela 4. Diferentes processos envolvidos na preparalas amostras para caracterizacao
microestrutural e ensaio termomecanicsitu.

Tipo de preparacao

Tipo de amostra

AISI 316L Ligas de Niquel
Fuséao, laminacéo, recozido,
Caracterizacao soldagem, lixamento,
microestrutural polimento, ataque
eletrolitico

OJ

Fuséo, laminacéo, recozidg
corte a laser, soldagem,
lixamento, polimento, ataque
eletrolitico

Corte a laser, soldagen
Ensaioin-situ polimento, lixamento,
ataque eletrolitico

—

3.2.1. Preparacdo de Amostras para Caracterizacdo Microesitural

A preparacao metalografica das amostras tanto peaeaaterizacdo microestrutural quanto
para os testem-situ seguiram o mesmo protocolo: as amostras sdo ddralas respectivas
chapas (ver secdo a 3.2.2) utilizando corte comeféaser, limpas com acetona, lixadas
empregando lixas de granulometria 200, 400, 6000@0 Imesh, e posteriormente polidas
mecanicamente numa politriz usando pasta de diam@tl m. A seguir as amostras foram
atacadas utilizando o eletrdlito e parametros @descna Tabela 5 e finalmente lavadas e secas

como descrito anteriormente.
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Tabela 5. Descricdo dos parametros e reagentesgagms para 0 ataque eletrolitico do aco
inoxidavel austenitico e as ligas de niquel estaslad

AISI 316L ERNiCrFe-7 | ERNiCr-3
Reagente 40 %yv acido nitrico 10 %p acido créomico
60 %v agua deionizada 90 %p agua deionizada
Tenséo [V] 2,0 2,5
Tempo [s] 120 - 180 25 | 55

Nota: %v — porcentagem em volume
%p — porcentagem em peso

3.2.2. Preparacao das Amostras para o Ensaio Termomecaniao-situ

Como descrito na secdo anterior, 0 aco inoxidausll 816L foi obtido em formato de
chapa com 0,5 mm de espessura, no entanto as afegpégas de niquel foram obtidas a partir

do arame de soldagem. O processo total para olotelogécorpos de prova € descrito a seguir.

Fuséo e laminacdo das amostras: os arames deaoldagm fundidos em um forno de arco
para materiais de alto ponto de fusdo. Foram abfidgotes posteriormente conformados em
um laminador elétrico em diversas etapas, com néos térmicos de recozimento
intermediérios. Para este tipo de ligas a liteeatwgere tratamento de recozimento com 1 a 3
horas de duracdo na faixa de temperatura entre 98%0 °C, seguido de resfriamento ao ar
(Tillack, 1991). Porém, por motivos de disponilalitt de equipamentos e para minimizar a
oxidacdo da amostra, os tratamentos intermedifotam realizados a 900 °C, por 4 horas, em
um forno a vacuo, com resfriamento dentro do podfwrno. Uma vez obtidas as chapas,
foram feitas medidas da composicdo quimica no ME\Zaindo XEDS para determinar se 0s
processos de fusdo e laminacdo alteraram conselerante a composicdo quimica dos
materiais. A seguir as amostras de tracéo foranadastcom feixe laser conforme o formato

escolhido na secéo seguinte (secédo 4.1).

Selecdo do formato do corpo de prova para o emsaibu: o formato adequado de amostra
foi definido apds testar quatro tipos diferentesad®stras apresentados na Figura 20.a. Para
cada tipo de amostra foram testados quatro corpoprava com o intuito de determinar
aquele que permita a concentracao da deformagé@bueaf do corpo de prova o mais perto do
centro da mesma. As amostras foram fabricadas deaxmavel AlSI 316L e testadas fora

do MEV, na plataforma de deformacao a temperatutaente.
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Producao de estrutura de soldagem: a soldagenliZadesanas amostras a serem submetidas
ao ensaio termomecanico-situ para o estudo do fenébmeno de FQD por dois motivos: 0
primeiro para obter uma microestrutura bruta delaggm semelhante aquela presente nas
construcdes soldadas utilizando os tipos de liggsasitados, pois o fen6meno de FQD
aparece durante o resfriamento depois da soldagesegundo para eliminar o efeito de
orientacao preferencial dos contornos de gréo etag&o a direcdo do carregamento, ao obter
um padréo radial de grdos com estrutura colunaotunar dendritica, com forte presenca de
contornos de grdo migrados. Nas amostras das ligasiqliel, depois do corte laser, foi
executado um ponto de soldagem no centro da amaisizaando o processo de soldagem
autdbgenogas tungsten arc weldingGTAW) empregando o equipamento de soldagem
Miller® Dynasty 300DXOs parametros de soldagem empregados no pro@ssoostrados

na Tabela 6.

Tabela 6. Parametros de soldagem para obtencgondes de soldagem utilizando o processo

GTAW nas amostras para 0 ensaio termomecamsau.

Parametro Mat_e rial .
AISI 316L | ERNiCrFe-7| ERNICr-3
Tempo de arco [s] 5,0 3,0 5,0
Corrente [A] 20 45 40
Comprimento do arco [mm] 1,0 0,5 0,7

3.3. Caracterizacao Microestrutural

A caracterizagdo microestrutural visa identificarfases nas amostras de liga de Ni. As

técnicas e equipamentos envolvidos nesta etapapsésentados na Tabela 7.

Tabela 7. Técnicas e equipamentos utilizados @paeaacterizacdo microestrutural.

Técnica Descri¢cdo do equipamento

Microscopio Leica DMLP
Sistema digital de aquisi¢éo e analise de imagarsdtH

JEOL JSM-5900LV - 3 nm resolucéo a 30 kV (SE
Microscopia eletrbnica de JEOL JSM-6330F - 1,5 nm resolucao a 30 kV (SE
varredura (MEV) Imagem de SE, BSE

Andlise quimica por XEDS

Microscopia 6ptica (MO)

o

Nota: SE - Elétrons secundérios;
BSE - Elétrons retroespalhados;
XEDS - Espectroscopia de raios-X dispersiva enmgae

Os pontos de solda nas amostras de niquel foramaglstsl com detalhe usando MO, para

23



identificar a regido com maior possibilidade dero@acia de trincas e assim, definir o local a ser
acompanhado durante o testesitu.
3.4. Desenvolvimento de Instrumentacao

Nesta secao séo descritos 0s equipamentos e asaaQilfs realizadas nestes para permitir

a implementacao do ensaio termomecamesitu no MEV.

3.4.1. Porta-amostra de Aquecimento

Foi projetado e construido um dispositivo denominaistema de aquecimento por
resisténcia (SAR). Este porta-amostra (Figura 1Biiésenvolvido para testar os detectores de

elétrons para alta temperatura.

Mangueiras

I-TTTss T === 1
|

/ | Elemento
1

Cabos de resistivo
tensao

Copo
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I
1
I
I
I
I
I
1
I
I
I
I

Figura 13. a) Sistema de aguecimento por resistéB8éR) para testes a alta temperatura dos
diferentes detector, b) detalhe do sistema mostrargistema de fixac&o do fio.

3.4.2. Plataforma de Deformagé&o e Aquecimento

O dispositivo adquirido para realizar os ensaiesitu dentro do MEV é uma plataforma de
deformacéo a alta temperatura, fabricado PRNEST-FULLAND sob encomenda (ver Figura
14). O equipamento tem capacidade para aplicar ciegaté 4000 N causando alongamento
maximo de 25 mm, em corpos de prova planos com immuo 40 mm de comprimento e 3 mm

de espessura maxima.
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— de carga
/ Barreira
Sensor de Forno termica
posicéo

Figura 14. Plataforma de deformacao e aquecimento.
Este equipamento requer da instalagdo de uma flaagg&amera do MEV que permite a
entrada da agua de resfriamento, poténcia eldgisca o forno e os motores elétricos, e 0 passo

dos sinais eletrénicos de controle e medida derahefgdo, carga e temperatura.

3.4.3. Detectores

Como parte deste projeto, foram instalados dostigle detectores para alta temperatura:
um detector para alta temperatura baseado emreéatetroespalhados (HT-BSE) e um detector

para alta temperatura baseado em elétrons secos@dii-SE).

O HT-BSE € um detector cuja tecnologia é baseadalé&mores retroespalhados para a
separacao do sinal e o ruido resultante da emisg@nica de elétrons pela amostra aquecida.
Este é similar ao mostrado na Figura 12.b e FifjaraD detector empregado é o Gatan® catodo-
luminescéncia Pana-Mini ClCatodoluminiscence imaging sysderaste sistema permite gerar
imagens das amostras a alta temperatura ao traresfopor meio de um cintilador, os elétrons
retroespalhados em fotons. Estes fotons passanurpofiltro interferométrico que permite
somente a passagem os fétons com comprimento da omdespondente ao gerado pelo
scintilador. Posteriormente, estes fotons sdo ctides em elétrons em um foto-catodo, na
entrada do fotomultiplicador, o que permite amgdifi o sinal que posteriormente alimenta o
sistema de formacéo de imagem (placa de video) € dtela do computador onde a imagem é

formada.
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O dispositivo para deteccdo de elétrons secund@mosamostras a alta temperatura,
desenvolvido e patenteado pelo Laboratério Nacidedluz Sincrotron (Ramirez, 2007), utiliza
um detector de elétrons secundarios do tipo cdditdotomultiplicador, também chamado
Everhart-Thornley, junto com um modulador de feaxem amplificador com deteccéo sensivel a

fase para filtrar a componente de ruido no sirgistedo pelo detector.

A filtragem do ruido resultante da emissao terma@uwie elétrons pela amostra aquecida é
feita da seguinte maneira: o feixe incidente de¢i@#as carregadas (elétrons) € interrompido a
uma frequéncia determinada por um gerador de kyamlo um modulador de feixe, desta forma
o sinal desejado, gerado pela interacdo do feire@@amostra, tem a mesma freqiéncia imposta
pelo modulador do feixe. O detector de elétrons redmins convencional capta o sinal gerado
pela interacdo do feixe com a amostra mais o siealétrons emitidos por toda a amostra em
alta temperatura (ruido). O sistema de filtragemmge melhorar consideravelmente a relagcéo
sinal/ruido e amplifica o sinal de interesse. Estal, filtrado e amplificado, passa em um
sistema limitador de tenséo para proteger a placddio do microscépio. Finalmente, o sinal de
interesse, sem o ruido devido a temperatura eleva@dmentado no sistema de geracdo de

imagem do microscopio eletrénico de varredura (MEV).

A Figura 15 permite ver os diferentes equipamenszm@es anteriormente instalados no

interior da camara do microscopio.

O g

A

Figura 15. Plataforma de deformacéo instaladadnzaca do MEV onde podem ser observados
a) peca polar da lente objetiva do MEV, b) dete¢id-BSE, c) detector SE,
d) camera infravermelha, e) painel de LEDs infravehwos, f) barreira térmica e
g) barreira térmica adicional.
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Logo, ambos os detectores foram testados a ternperambiente para determinar qual
deles gera imagens com melhores caracteristicaggiirs o detector com melhor resposta é
testado em temperatura elevada empregando o podsti@ de aquecimento SAR descrito na
secao 3.4.1. Finalmente, foi medida a resolucaalatector selecionado e comparado com o
sistema convencional de elétrons secundarios. Aicgéaempregada para esta medida foi o
método da borda, utilizando micro-esferas de l@@%6mm e 500 nm de diametro, depositadas
em um substrato de silica e cobertas por uma cafiredde ouro de 16 nm para minimizar os
efeitos de carregamento. Foram obtidas seis imadendiferentes particulas a temperatura
ambiente com aumento de 90.000X. A partir de cadagemaforam feitas trés medidas de

resolucéo usando o software de analise de imdgksig AL-Micrograph

3.4.4. Deformacéo e Aguecimentan-situ no MEV

O conjunto dos diferentes instrumentos descritogenespitulo constituem o experimento
in-situ de deformacdo a alta temperatm@ MEV. Os equipamentos empregados no teste de

deformacéo sdo mostrados na Figura 16, e desargeguir:

/ Beam

Equipamentos do ///.‘ Blanker

detector HT-SE \.

Controle do sistema/

de deformacac — |
Detector
HT-BSE
Controle do forno
\ SEM JEOL
Fonte de poténcia \. JSM-5900LV

do forno

Acionamento
sistema
infravermelho

\

Figura 16. Equipamentos para o teste de deformacsitu no MEV.
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Microscopio eletrénico de varredura de baixo vagg®L JSM-5900LV, com resolucao de

3 nm a 30 kv (imagem de SE).

Sistema de monitoramento infravermelho compostogdmnera CCD infravermelha, painel

auxiliar de LEDs infravermelhos e chave de aciondmerterno.

Modulador de feixe de elétrons marca MAS, com aci@rdgo com sinal de 3V e frequéncia

méxima de operac¢éo de 1,0 MHz.
Detector de elétrons retroespalhados para alta tatopa marca Gatan®.

Detector de elétrons secundarios (SE) para altagextyya desenvolvido no LNLS. Patente

pendente (Ramirez, 2007).

Plataforma de deformacéo e aquecim&RINEST-FULLAND (Figura 14).
Sistema de controle e registro de deformacédo AdiEIBRSTWindows.
Sistema de controle de temperatdt RNEST-FULLANMD.

Fonte de poténcia Sorensen® LM 18-10.

Banho térmico para a circulagao de agua.
3.5. Comissionamento
3.5.1. Testes Preliminares de Deformag&o e Aquecimento MEV

Foram realizados como parte do desenvolvimentoneisstonamento da plataforma de
deformacéo, visando avaliar o comportamento daum&ntacdo desenvolvida e a determinacao
de parametros para o ensaio termomecametu. Primeiramente foram realizados testes de
deformacgdo a temperatura ambiente, mudando diésrgrarametros (Figura 17) como taxa de
deformacéo ou carregamento. Durante os testes feindi@ado o tempo de parada do ensaio
para obter imagens com melhor resolucdo espactld anamostra € mantida em condicdes de
deformacédo ou carga constante. Também foram exkxutastes de aquecimento em vacuo sem
deformacéo para avaliar o comportamento do forndorde de poténcia e o controlador.

Finalmente foram efetuados ensaios de deformagfia temperatura.
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A partir desses ensaios foi possivel realizar asamgas necessarias na instrumentagéo e

determinar os parametros adequados para 0s ensaios.

a) b)

Figura 17. Formas de executar os testes com paaame controle diferentes na hora da parada
para fazer imagens: a) com parada por controleocd#&do e b) com parada com
controle da carga.

3.5.2. Evolucéo de Pressdo Dentro da Camera do MEV

Uma vez instalada a plataforma de deformacéo juoio @ forno dentro do microscopio
eletrénico foi medido o efeito que esta tem nawyéd da pressdo na camara. Esta verificacdo €
importante para evitar danos ao microscépio e tetes; especialmente contaminacao excessiva
da camera e coluna do MEV. Para isto empregou-senadidor de pressao (vacuo) do tipo

catodo frio.

As medidas permitiam determinar o tempo minimo reggés para 0 sistema de vacuo
alcancar a pressdo necessaria de funcionamento.eStas resultados foi possivel definir um
procedimento que permitisse preservar tanto aridi@de do microscépio quanto do forno que

compde a plataforma de deformacao.

3.5.3. Calibracéo da Temperatura

Foram executados testes para calibrar a medideempetatura e garantir o correto
aquecimento da amostra. Os primeiros ajustes foeatizados usando a montagem experimental

mostrada na Figura 18
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Figura 18. Testes de deformacdo e aquecimento &mera de vacuo, fora do MEV;
a) plataforma de deformacdo com forno aquecido estten em posicdo de ensaio e
b) montagem experimental: ¢) caAmara de vacuo,rdjojgar na amostra, €) medidor
de vacuo, f) bomba turbo molecular, g) leitor deehide pressao, h) banho térmico,
i) controle de temperatura e j) fonte de poténcia.

Alguns dos equipamentos usados neste experimentamfodescritos em detalhe

anteriormente. Outros equipamentos usados sao:
Conjunto de vacuo Turbo-Drag PFAIFFER® TCP 380.
Sistema para medida de vacuo por catodo frio Frazom leitor MCSnstrument937A.

Para verificar o aquecimento da amostra foi fixadotermopar tipo K na superficie. Isto

permite a medida simultanea da temperatura pelo®pares no forno e na amostra.

Também foram realizados tesiessitu de fusdo de elementos puros no MEV para desta
forma refinar a calibracdo da temperatura da amo€irteste foi realizado empregando o forno
da plataforma de deformacédo e quatro elementosspatominio, germanio, indio e estanho,

sendo realizados dois testes para cada elemento.
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3.5.4. Deformacédo a Temperatura Ambiente e Elevada

Para conseguir determinar os parametros do ensaipezar as dificuldades intrinsecas ao
experimentan-situ, foram realizados testes de deformacéo a temparatabiente e elevada no
microscépio de varredura. Os parametros foram detaduos a partir de ensaios utilizando as
amostras de aco inoxidavel AISI 316L. Porém, oneefiento dos parametros foi obtido usando
amostras da liga ERNiCrFe-7. Os parametros do tegtesentados na Tabela 8 foram

determinados visando:
O menor tempo possivel de aquecimento e permanéaceostra a alta temperatura.

Taxas de deformacdo que permitissem obter imagensadequada resolugdo temporal, mas

sem chegar a interferir com o fenémeno metaltrgstadado.

Possibilitar a determinacdo da deformacéo critiea p inicio da FQD e o intervalo de

temperatura de queda de ductilidade

Outros parametros considerados estdo relacionadesracdes oOticas de formacdo da
imagem. Foi utilizada a maior abertura da lenteetbld do MEV e configuragdo das lentes
condensadoras para maximizar a corrente na sopo#&dige maximo), a maxima tensao de
aceleracdo dos elétrons (30 kV) permitida pelo MEVapdiminuir o efeito de campos
magnéticos e/ou elétricos externos, contraste @teveas imagens para facilitar a posterior
andlise digital das mesmas, e a maxima distancteatialho para proteger a peca polar da lente
objetiva do MEV e o detector de elétrons retroesgml (juncdo p-n de Si) de possiveis danos

causados pelo aquecimento por radiacao.

Tabela 8. Parametros empregados no teste termoivecasitu.

Variavel Grandeza
Temperatura do teste 700 - 950 9C
Pré-carga 50 - 100 N
Carga 200 - 2500N
Taxa de deformacao 0,05 mm/s
Tempo para obtencédo de imagens 80 s
Fluxo de agua 100 cttmin
Tempo de aquecimento 5 min
Espessura da amostra 0,5-0,7 mm
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3.6. Ensaio Termo-mecanican-situ de Ligas de Ni no MEV

Estes correspondem aos ensaiwsitu definitivos nas ligas de niquel ER-NiCr-3 e ER-
NiCrFe-7, orientados ao estudo do FQD.

Foram empregados 15 corpos de prova da liga ERNiCZi-&1 da ERNICr-3. Os ensaios
foram realizados na faixa de temperatura entrea7980 °C. Os parametros empregados nestes

ensaios sao apresentados na Tabela 8. O procedstod®acéo foi registrado digitalmente.

32



Capitulo 4

Resultados e Discussao

4.1. Escolha do Formato Corpo de Prova de Tracao para destein-situ

Foram projetados e testados quatro diferentes tosm@de corpo de prova mostrados na
Figura 19. O projeto desses corpos de prova vesmeentracdo da deformacdo em uma pequena
regido da amostra de modo que seja possivel obsea@mpanhar o fendmeno de deformacao
e trincamento com maior intensidade e, desta fopoder estudar os aspectos microestruturais
envolvidos. Todos os formatos foram testados nasmag condi¢Oes, sendo utilizadas quatro
amostras para cada formato. As amostras foram negahsiderando que apds o ensaio fosse
possivel determinar a deformacéo em diferenteesgia mesma e a distancia final da fratura ao

centro da amostra, na direcéo axial.

Figura 19. Formatos dos corpos de prova propoajdgo 1, b) tipo 2, c¢) tipo 3 e d) tipo 4.
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A Figura 20 mostra os resultados da distancia dob@cela amostra ao local da fratura para

os diversos formatos de corpos de prova testados.

Distancia do centro a trinca (mm)
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Figura 20. a) Formatos de corpos de prova testdjogsultados do teste e ¢) amostra com

marcas para alinhamento e medida. A amostra queapao quadro foi a que
melhor resposta apresentou com uma fratura a 0,sloncentro.

O formato de amostra de tragdo que melhor resppetaentou foi a do tipo 1, o qual além

de fraturar a uma distancia menor do centro, Q512 mm, também apresentou o menor desvio

padrdo. Nao obstante, dado que a secao transv@sa nonstante ao longo do comprimento

neste tipo de amostra, ndo € possivel medir diesttera deformacédo macroscépica a partir do

deslocamento das morsas da plataforma de defornoacf@elas marcas na superficie. Para este

formato de amostra a deformacéo é heterogéneago tto pesco¢o, como mostra a Figura 21.c.

c)

b)

a)

Figura 21. Deformacéo heterogénea ao longo do fordeamostra tipo 1. a) Amostra antes
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Portanto, se faz necessario o desenvolvimento rdanfentas que permitam a medida da
deformacéo da amostra. Estas ferramentas foramd#gelas no mesmo grupo de pesquisa em
trabalho paralelo (Peternella, 2007).

4.2. Composic¢do Quimica das Ligas de Ni Processadas

Apoés a fusédo, laminacao, recozimento e soldagemamdastras fabricadas a partir das ligas
de Ni para o ensaim-situ, verificou-se que ndo houve mudancas importanéesomposicao
quimica das ligas durante este processamento, corstra a Tabela 9. Porém, da comparacéo
das composi¢cdes quimicas das ligas de Ni no estadw aecebidas (arame de solda),
apresentada na Tabela 3, com a composi¢cdo nosasvestagios do processamento, medida
usando XEDS no MEV (medida semi-quantitativa) e naolstrna Tabela 9, revela pequenas
mudancas na composicao quimica. Estas podem senidéis as diferencas nas técnicas de

andlise e ao fato das medidas realizadas por XE&semi-quantitativas.

Tabela 9. Composicdo quimica das ligas de Ni ERNiQrlee ERNICr-3 no estado como
soldadas. Medida semi-quantitativa por XEDS no MEV.

Liga Condicdo - %6p .
Ni Cr Fe Mn Ti Al Nb

Arame 74,2 18,5 0,5 3,6 0,5 - 2,7

ERNICr-3 | Fundido 75,6 18,2 0,7 3,0 0,5 - 2,3
Soldado 76,5 19,8 0.7 - 0.9 - 3,7

Arame 57,0 30,5 10,4 0,3 0,7 1,3 -

ERNICrFe-7 | Fundido 57,4 30,8 10,1 0,2 0,6 1,0 1
Soldado 56,8| 31,2 10,2 - 0,6 1,2 -

4.3. Caracterizacdo Microestutural

Apo6s o corte das amostras de tragcdo um ponto da éqgbdoduzido no centro do corpo de
prova para desta forma gerar uma estrutura brusmldagem e obter uma distribuicao radial de
contornos de grdo de solidificacdo (SGB) e cont®rde grdao migrados (MGB). Devido ao
estudo de FQD realizado mediante o testsitu se concentrar nas microestruturas brutas de

soldagem, sua caracterizagdo microscopica e maiocacé apresentada a seguir.

A Figura 22 mostra a estrutura macro do ponto di#ageim e os detalhes microestruturais
de diversas regides. Para fins do estudo do fendmer-QD, o ponto de solda foi dividido em
trés regibes: centro, banda critica e borda, onflermoato dos contornos de grdo varia como

resposta as mudancas nas condi¢Bes de solidifiemg@stas trés regides:
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No centro (Figura 22.a) os gréos observados aparegaraxiais com contorno irregular, pois
nesta regido a frente de solidificacdo, colunaa atiga ERNICrFe-7 e colunar dendritica
para a ERNICr-3, cresce em direcdo do observaddaia eosuperficie do ponto de solda e,

portanto, corta transversalmente as colunas, agralecquiaxiais.

Na banda critica (Figura 22.b) os grdos aparecengatins e estdo orientados radialmente
devido as condicdes de extracdo de calor. A estrateirsolidificacdo nesta regido é tipica de
uma frente de solidificacdo colunar ou colunar diticd, sendo estas cortadas ao longo do

Seu eixo.

Na borda do ponto de soldagem (Figura 22.c), regimcente a ZAC, os graos também sao
alongados, mas como a nucleagcdo ocorre a partirgdégs da ZAC, o crescimento
competitivo dos graos nao depende tanto da dirdg&tuxo de calor e sim da orientacdo do

grao a partir do qual esta crescendo a estrutura.
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Figura 22. Macro e micrografias obtidas por MO datp de solda na liga ERNiCr-3 mostrando
diferentes regides: a) centro do ponto, b) banidizae c) borda do ponto.

De modo geral, a microestrutura em ambas as ligde per definida como uma matriz
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austenitica com microestrutura bruta de solidificapnde a segregacédo de Nb na liga ERNiCr-3
aumenta o super-resfriamento constitucional doidmuesultando em crescimento colunar
dendritico, enquanto no caso da liga ERNiCrFe-ts#rcia de segregacdo de Nb resulta em

crescimento colunar (Figura 23).

Figura 23. Mecanismos de crescimento da matrizarder o resfriamento da solda. a)
Crescimento colunar no ERNICrFe-7 e b) crescimemlonar dendritico na liga
ERNICr-3.

De igual forma, empregando MEV junto com XEDS, foi pesisidentificar a presenca de
precipitados na matriz de graos auteniticos. N@ ais arame da liga ERNiCrFe-7 foram
encontrados precipitados inter-dendriticos pequeaestificados como (TiCr)(CN), enquanto
para a ERNICr-3 foram identificadas grandes preailois, também entre os ramos dendriticos,
do tipo (NbTi)(CN), como mostra a Figura 24, senddooma quantidade de precipitados na liga
ERNICr-3 que os observados na liga ERNiCrFe-7. Isex@icado pelo conteido de Nb da
primeira, que resulta em grande quantidade de ptados eutéticos do tipo (NbTi)(CN)
(Ramirez, 2004, Ramirez, 2004).

A quantidade significativamente maior de precipisaduder-dendriticos na microestrutura
da liga ERNICr-3 ao compara-los com a liga ERNiCrFsefeflete diretamente no formato dos
MGBs, sendo mais ondulados na liga ERNICr-3 (Figir@)2que no caso da liga ERNiCrFe-7
(Figura 25.b).

A quantidade muito pequena de precipitados na liBAIErFe-7 resulta na migragéo
facilitada dos contornos de gréo de solidificagiiisto € somado o crescimento colunar durante
a solidificacdo, que resulta em contornos de gésdidificacdo (SGB) menos ondulados. A

microestrutura final deste material apresenta con® de grdo migrados (MGB) menos
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ondulado, causando o aumento da susceptibilid&d@da liga ERNiCrFe-7. Estes MBG com
carater menos ondulado sao evidentes na bandzaat#tiliga ERNiCrFe-7, dando o nome a essa

regiao.

Figura 24. Microestrutura bruta de fuséo na ligNECr-3: a) evidencia de crescimento colunar
dendritico da matriz, b) ressalta os precipitado®ridendriticos ricos em Nb.
Imagens de MEV (SE).

Figura 25. Detalhe dos MGBs na Zona critica; a) M®@Bdulados na liga ERNICr-3, b) MGBs
lisos na liga ERNiCrFe-7. Imagens de MEV (SE).

Com isto e considerando que nédo € possivel obseoramomitantemente o detalhe do
comportamento do contorno de gréo e o grdo comaodm durante o teste-situ no MEV, e
que a FQD se inicia preferencialmente ao longo d@dssgorientados entre 45° e 90° com relagéo
a carga aplicada, pode-se considerar que a regifetesse para o estudo do fenébmeno de FQD
durante a deformacdo séo as regides na bandaacdidtalizadas a 90° da linha de tracdo

denominadas zona critica (Figura 22).
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O estudo microestrutural das ligas ERNiICrFe-7 e ERISi@p0s a soldagem necessaria
para a preparacdo das amostras para 0 ensaio tec@oicoin-situ permitiu estabelecer que as
microestruturas presentes nas amostras fabricagastia das ligas ERNiCrFe-7 e ERNICr-3
neste projeto, correspondem as mesma estruturagaegs por (Collins,2003, Ramirez, 2002,
Nissley, 2003, Ramirez, 2004), durante o estudoed6érheno de queda de ductilidade por STF.
Logo, a comparacao dos resultados obtidos no eteammecanican-situ com o0 previamente
reportado da literatura de STF é possivel devidosaselhanca das microestruturas e

composic¢des quimicas.

4.4. Comissionamento do Experimenton-situ

Durante esta etapa foram realizados os testes pardificacdo dos problemas, o
acoplamento e teste dos diferentes sistemas quedesmo ensaio termomecanicesitu, quais
sejam: montagem e comisionamento dos detectores alda temperatura, instalacdo da
plataforma de deformacéao, testes preliminares figrdacéo, testes de compatibilidade de vacuo
e os testes de comissionamento do forno e sistemzedida de temperatura na camara de vacuo
fora do MEV. Durantes esta etapa do trabalho forafreetados e superados diversos desafios
técnicos envolvendo a compatibilidade entre os rdoge equipamentos e as modificacdes
necessarias, tanto nos procedimentos, como nopagentos para permitir realizar os testes
planejados. Como é de se esperar no desenvolvirdentstrumentacdo de pesquisa sofisticada
como a aqui desenvolvida, algumas das dificuldadesntradas néo sao citadas na literatura e so
foram identificadas durante o desenvolvimento dwbatho. A maioria destes desafios foi
superada mediante modificacbes fisicas na instrtag@m e mudancas nos procedimentos
durante os testes preliminares tanto na camaraadeovfora do MEV (sistema mostrado na
Figura 18) como dentro do MEV.

4.4.1. Testes Preliminares de Deformacao e Aquecimento MEV

Durante a realizacdo dos ensaios preliminares foidentificados diversos desafios
associados a um teste de deformacéo a alta temm@erasitu. Estes podem ser reunidos em trés
grupos, sendo estes relacionados com a temperatwrada, com a compatibilidade entre os

equipamentos e com o proprio teste de deformecéitu, a Tabela 10 descreve estes desafios.
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Tabela 10. Desafios envolvidos na execucdo de téstemmecanicofn-situ no MEV, acdes
e/ou testes realizados para supera-los.

Desafios do ensaiin-situ Acao ou Teste
Compatibilidade de vacuo Evolucéo da pressdo
Medida de temperatura Calibracdo da medida de temperatyra
Aquecimento da amostra em vacuo Fusao de elementos puros
Deslocamento da regido observada
Compatibilidade elétrica Deformacéao a temperatura ambiente e
Operacdo simultanea de diversos equipamentesevada
Definicdo de parametros do tesiesitu

4.4.2. Evolucédo da Presséo Dentro da Camera do MEV

Devido aos conhecidos desafios de compatibilidatte es equipamentos, especialmente o
sistema de vacuo do MEV e a plataforma de deformajgans testes de compatibilidade de
vacum foram realizados. Desta forma se minimizaranmiscos de dano ao sistema de vacuo do
MEV, a camera de vacuo do MEV, aos detectores deoefte raios-X e qualquer outra
instrumentacdo localizada na camera de vacuo do ,Mit§b correto funcionamento e/ou
integridade possa ser afetado pelo aumento dagorese esta camera. A Figura 26 mostra a
evolucdo com o tempo da pressao dentro da camdviEdocom e sem presenca da plataforma

dentro da referida camera, utilizando um medidatiftw catodo frio.
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Figura 26. Evolucéo da pressédo com o tempo delot/dEV com e sem
a presenca da plataforma de deformacéo dentrondaraa
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Estes resultados mostram claramente o aumentosdeiceso tempo de bombeamento da
camera do MEV quando a plataforma de deformacaodesii#o da camera. A pressdo maxima
na camera indicada para o correto funcionamentdlied JEOL JSM 5900LV é de 0,001 mBar
(0,1 Pa), a qual é atingida sem plataforma dernefgdo apos 12 min, mas com a plataforma de
deformacéo este tempo aumenta significativamergegpao para 135 min, o que significa que
sdo necessarias ~2,5 horas de espera para atipgegssdo de trabalho, depois de instalar a

plataforma dentro da camera do MEV.

4.4.3. Selegao do Detector

O desempenho dos detectores foi testado inicialmeen&nperatura ambiente utilizando
uma amostra marcada com pontos de ouro aplicaddembe fotolitografia. Na Figura 27 séo
apresentadas imagens obtidas com trés difereniestales: SE, HT-BSE e HT-SE.

um

Figura 27. Imagens de amostras de aco inoxidd@l & temperatura ambiente com
diferentes detectores: a) detector de SE convealgibhdetector HT-BSE e
c) detector HT-SE. Imagens de MEV.

O desempenho do detector SE convencional com amma@steamperatura ambiente (Figura
27.a) é superior ao dos outros dois detectoresght@aemperatura HT-BSE (Figura 27.b) e HT-
SE (Figura 27.c). Contudo, o desempenho do detdegenvolvido no LNLS (HT-SE) é superior
ao do detector comercial (HT-BSE). Este Ultimo agmés um contraste tanto quimico como

topografico significativamente menor que o HT-SE.

Uma vez estabelecido o desempenho superior do deté€tSE, foram conduzidos testes
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a alta temperatura utilizando o porta-amostra dee@mento da Figura 13, projetado e
construido para este fim. A Figura 28 mostra imaglensesisténcia de tungsténio obtidas com os
detectores SE e HT-SE. A imagem mostrada na Figura @8 fio a temperatura ambiente
(25 °C) foi obtida utilizando o detector SE convenal. Ja a Figura 28.b apresenta a imagem a
1250 °C obtida com o detector SE convencional,argepsuperior da imagem, e com o detector
HT-SE, na parte inferior da imagem. A comparagaardagens mostra a degradacéo da imagem
em alta temperatura devido ao aumento na quantidedelétrons emitidos pela amostra
aquecida. Ja a imagem obtida com o HT-SE, a altpeeatura, revela detalhes morfolégicos da

amostra, mas as a imagem aparecem borrada, seteddioagfeito de astigmatismo.

25C
1250<C
Detector
convencional SE
Novo detegdtor
a) HT-SE
b)

Figura 28. Fio de tungsténio em porta-amostraqie@mento: a) amostra a 25°C,
imagem obtida com o detector de SE convencionalampstra a
1250 °C, imagem obtida com os detectores SE na paperior e HT-SE
na parte inferior. Imagens de MEV.

Finalmente, foi medida a resolucdo das imagensl@btom os detectores SE convencional
e HT-SE utilizado o método da borda em esferastd& e 5 m, & temperatura ambiente com
tensdo 15 kV no MEV. A Figura 29 mostra as imagenshdadas da esfera obtidas com os
detectores SE (Figura 29.a) e HT-SE (Figura 29.b)laflo direito de cada imagem € mostrada,
como exemplo, o perfil de intensidade medido agdoda borda (integra 50 pixels ao longo da
interface). O critério utilizado para definir a regg@o foi distancia ao longo da qual se tem uma
queda de intensidade de 75% para 25%. Desta forraaplucdo medida foi de 11 + 45 nm e 12

+ 4,8 nm (intervalo de confianca de 95%) paraaieaores SE e HT-SE, respectivamente.
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b)

Figura 29. Imagem de borda de esfera de latexodan~-de diametro e perfil de intensidade ao
longo da interface (integracao de 50 pixels aodaue interface) com o detector SE e
b) com o detector HT-SE. Imagens de MEV a 15 kV.

O microscopio utilizado, JEOL JSM 5900LV, em condi¢iilesis de funcionamento, tem
uma resolucao de 3 nm a 30 kV (elétrons secundaRosfanto, o resultado do teste de resolugéo
aqui apresentado ndo é comparavel com a resolepéotada pelo fabricante ja que as imagens
aqui utilizadas foram obtidas utilizando uma tend@aceleracdo menor (15 kV) para reduzir o

carregamento da amostra.

A partir das observagbes em diversos ensaios rdaizatemperaturas entre 600 e 1000 °C
utilizando a plataforma de deformacéo e aquecimeetificou-se que caso os testes venham a
ser realizados a temperaturas inferiores a 10000°@etector SE convencional proporciona
imagens com contraste e nitidez adequados paratodos de deformacdo. Portanto, dada a
facilidade de utilizar este detector quando congmreom os detectores HT-SE e HT-BSE,

sempre que possivel neste estudo foi utilizadaects SE.

4.4.4. Calibracao da Temperatura

Durante os testes preliminares foi determinado qomeedida registrada no controlador de
temperatura era inferior ao valor esperado pamté@npia elétrica fornecida. Além disso, deve-se
considerar que a medida da temperatura do testé néalizada diretamente no corpo de prova
sendo no cartucho aguecedor como mostra a Figuras3ifn, foi necessario o desenvolvimento
de testes para corrigir a medida de temperaturarantir que a amostra seja aquecida até a

mesma temperatura do cartucho.
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Medida de temperatura do forno: foram realizadossistema mostrado na Figura 18 e
permitiram melhorar o forno da plataforma de defagéo, os sistemas de medida de
temperatura e as barreiras térmicas de radiacdo owwstra a Figura 30. De igual forma foi
verificado que a temperatura medida com o termaaforno ndo correspondia com 0s
valores dos parametros elétricos aplicados na fdat@oténcia, por isto foram realizadas
medi¢des que permitiram determinar a relacdo enpetencial elétrico aplicado ao elemento
resistivo do forno e a temperatura atingida pelsnme (ver Figura 31) facilitando a sua
operagdo. Desta forma € possivel reduzir o tempagleecimento sem comprometer a

integridade do forno.

Placa refletora - sensor
de deslocamento

Barreira
Térmica

Figura 30. Barreira térmica superior para protedaopeca
polar e detector BSE e placa refletora para
protecao do sensor de deslocamento.

Medida de temperatura da amostra: a diferencardpet@tura entre o cartucho do forno e a
amostra é devida ao contato inadequado entre gs&ea, 0 qual é necessario corrigir
permanentemente a posicdo do cartucho através kddugas localizados na placa de
resfriamento (Figura 36), aplicar tensdo para ewatdobramento da amostra devido a efeitos
de dilatacdo térmica, diminuir a dissipacdo de rcatravés da amostra isolando-a
termicamente como mostra a Figura 32 e usar uno ftlex agua menor para o sistema de

resfriamento.
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Figura 31. Relacéo entre a tensdo elétrica a@licexdd elemento resistor do
forno e a temperatura medida do forno.
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Figura 32. Morsa com isolamento térmico com pldea
alumina para reduzir o fluxo de calor da
amostra para a plataforma de deformagao.

Depois foram realizados testes de aquecimento paracar a diferenca de temperatura
entre o forno e a amostra, sendo os resultadosadost na Figura 33, sem ser observado um
padrédo definido no modulo da diferenca entre apéeaturas registradas pelo termopar do forno
e da amostra. A temperatura da amostra sempre f&on que a temperatura medida pelo
termopar do forno, porém, a diferenca maxima dep&zatura medida foi de 30 °C, que é
razoavel considerando que os testes de interesse tin@balho séo realizados acima de 600 °C,

temperatura na qual 30 °C representam um errd®de 5
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Figura 33. Diferenca de temperatura medida pelondpar soldado na
amostra e pelo termopar do forno da plataforma eferchacéo.

DT = Ttormo. = Tamostra

Medida da temperatura por fusdo de elementos pyresnitiu determinar, com maior

precisdo, a diferenca da temperatura medida pelmopar do forno e a verdadeira

temperatura da amostra em contato com o cartucliordo. Os resultados dos testes de fusao

mostrados na Figura 34 revelam que a temperatudideneelo termopar do forno é sempre

maior que a temperatura teorica.
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Figura 34. Resultados de medida da temperatuamustra e forno por meio
de fusédo de elementos puros com intervalo de augdide 95%.
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A diferenca maxima de temperatura entre o valoidede fusdo e o valor registrado pelo
termopar foi sempre menor que 17 °C, que foi orvaléximo obtido para o caso de fusédo de

estanho (Sn).

4.4.5. Deformacao a Temperatura Ambiente e Elevada

Estes testes permitiram superar trés desafios: stoaenento da amostra durante a
deformacédo, a compatibilidade eletromagnética mitér entre equipamentos e a definicdo dos

parametros para 0 ensaio termomecaimestu.

A medida que a mostra vai sendo deformada, a zamdhéda como a regifo de interesse, e
que esta sendo acompanhada, se desloca duraste sgado mais severo com 0 aumento na
ampliacdo e a taxa de deformacéo. Para resolvardifstuldade seria necessério realizar
grandes modificacdes nos dispositivos de controlé&V, de modo que fosse possivel ter
um melhor controle do feixe com o sistema interoontcroscopio. Como alternativa foi
desenvolvido um sistema grafico de equivalénciaaqguulas superpostas em ambos 0s
monitores) entre a imagem observada na tela do utaaiqr que gera e captura as imagens (B
na Figura 35) e a tela do computador que controlMEV (incluindo o sistema de

movimentac&do da amostra) (A na Figura 39).
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Figura 35. Padrdo para localizacdo e posteriorodasiento da regiao
sendo fotografada

Os desafios de compatibilidade eletromagnéticareicérlevaram a diversas modificagées na

plataforma de deformacdo. Um dos desafios a serraimpeestava relacionado com o
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aterramento da plataforma de deformacéo e do fdenaquecimento e sua incompatibilidade
com o aterramento da amostra dentro do MEV. Istedperado em duas etapas: primeiro foi
preciso isolar eletricamente a plataforma de dedgéu, foi produzida uma réplica da peca
que suporta a plataforma de deformacédo ao sistemaogiimentacdo da amostra do MEV em
material isolante (PVC) mostrada na Figura 36; eguig@, foi isolado eletricamente o

termopar do cartucho aguecedor e do corpo deagsnto utilizando uma capa fina de tinta

de ZrO e um tubo ceramico como mostra a Figura 37:

Isolante Cartuch
- termopar artucho
Cabo de tensao P
Corpo de
/ resfriamento
r ~— | Base
Mangueiras
Termopar Placa de
resfriamento

Figura 36. Forno da plataforma de deformacéo cams dizersos componentes.

20—,

/' Tubo
isolante

Termopar

Cartucho

Figura 37. Vista superior do forno mostrando o @dndu
de aquecimento, termopar, tubo isolante e
revestimento com ZrO.
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Finalmente, foram identificados trés parametrosdémmentais para o desenvolvimento do
ensaio termomecanigo-situ: a taxa de varredura do feixe de elétrons, adaxdeformacéo e

a manutencao da carga.

- Taxa de varredura do feixe de elétrons: neste basam compromisso entre resolucao
temporal e espacial. Por se tratar do acompanhaneerggistro do processo dinamico de
deformacéo, se fazem necessarias diversas taxasrddura. Este desafio foi superado com
0 uso de software e hardware de controle de varreliuf@ixe que oferece uma ampla gama

de velocidades de varredura.

- Reproducéo da taxa de deformacédo do fenbmeno ewhoesipesar de que o teste STF para
0 estudo da FQD emprega uma taxa de deformacadsdmri/s, as taxas obtidas com o
teste termomecéanido-situ sdo menores a 0,06 mm/s. Taxas maiores Sao pessNas 0
deslocamento da amostra torna impraticavel o acohgmaento do ensaio. Portanto, serdo
necessarias correcdes para comparar os resultadgsdutios de FQD utilizando os testes
situe STF.

- Manutencédo da carga durante a obtencdo de imageteste de deformacéo-situ é
realizado em varias etapas onde € aplicada def@omapgressiva a amostra. Entre estas
etapas o0 processo de deformacdo é suspenso dequedseja possivel obter imagens de
melhor resolucéo, para isto a taxa de varredurteide é mudada. Para manter a amostra
imovel durante estas paradas € necessario progranmataforma de deformacdo para

manter a carga ou a deformacao constante comaregtyigpela Figura 17.a.

4.5. Fusaoin-situ no MEV de Elemento Puros

Aproveitando a oportunidade oferecida pelos testesfutdo de metais puros para
calibracdo da temperatura da amostra e do forn@mfoobtidos videos do processo de
transformacdo de fase solido-liquido, provando asibdidade do uso da instrumentacao
desenvolvida no estudo de transformacdes de faseeguolvam mudancas de estado ou
transformacdes no estado solido. A Figura 38 malfieaentes quadros obtidos a partir do video

do teste de fuséo de estanho puro (Sn) a 232 °C.
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Figura 38. Sequéncia de imagens do processo de dieséstanho puro a 232 °C.
4.6. Ensaio Termomecanicdn-situ no MEV do Aco Inoxidavel AISI 316L

Imagens do processo de deformacédo e fratura, tartEmperatura ambiente quanto a

quente, na liga inoxidavel AlISI 316L sao apresevdaseguir.

A Figura 39 mostra os resultados de teste de de@@wnatemperatura ambiente.

L,
3 e=In—
2 0% L,

@) 27 %
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Figura 39. Teste de deformac@ositu a temperatura ambiente (25 °C) do acgo inoxidavel
austenitico AISI 316L.
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S&o apresentados nesta figura a curva de tensaturegdo da deformacgado (a linha
vermelha corresponde ao comportamento elstico)umeros na curva indicam as deformacgdes
nas quais foram obtidas as imagens: 0, 27 e 41of,as setas mostrando a direcdo da carga
externa aplicada; os pontos vermelhos sdo usadasipterminar a deformacéo em cada estagio,
usando o critério de deformacdo verdadeira. As @mggcom tons de cinza invertidos para
ressaltar as caracteristicas superficiais, evidema formacéo de bandas de deformacéo. A
presenca de maclas é evidenciada pelo processefalendcao, porém, nesta liga austenitica, o
mecanismo de deformacdo por maclas ndo € usuahpetatura do ensaio. Alem disso, 0
formato desta macla néo é tipico de maclas demefgio. Portanto, acredita-se que estas maclas
sdo pré-existentes no recozimento que se tornaderes pelo relevo gerado ao redor delas

durante o processo de deformacéo.

A Figura 40 mostra os resultados do teste de defiindo aco inoxidavel AISI 316L a
800 °C. Nesta figura as deformacdes nas quais fokditias as imagens sao 15, 30 e 45 %, com
clara presenca de bandas de deformagéo.

15 %

1 @ 30 %
. @) 45 %
Lo ) . ®

1, f
P

Figura 40. Teste de deformagéesitu a alta temperatura (800 °C) do ac¢o inoxidavelemitto
AISI 316L. Imagens de MEV (SE).

A queda da carga mostrada pelas curvas de tens@efesmacéo nas Figura 39 e Figura
40 é devida as paradas na condicdo de taxa denuef@o zero durante o ensaio para obter

imagens com melhor resolucao espacial.

As Figura 41 e Figura 42 mostram algumas imagen$esetpis da evolucao e fratura de
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amostras do ac¢o inoxidavel AISI 316L. Na Figuraédhostrado, mesmo a baixa ampliagédo, o
deslocamento da amostra a medida que o processtefdemacdo avanca, evidenciando a

dificuldade associada ao acompanhamento de uméoregpecifica da amostra durante o teste.

1)

Figura 41. Evolucdo e fratura da amostra do agxididvel AISI 316L a baixa ampliacdo
(200X). A amostra esta sendo tracionada na diregétical como mostram as setas
vermelhas na primeira figura. As imagens apresestaftram extraidas
sequencialmente (a-f) do video. Os retangulos pemméacompanhar a deformacgéo
de diferentes regides. Na imagem f) € mostradawardréinal da amostra. Imagens de
MEV (SE).
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Este problema de deslocamento é acentuado quaadmpléacdo de trabalho aumenta. Os
retdngulos coloridos nas imagens representam eg@deivalentes. Quanto ao processo de
deformacéo cabe salientar a marcada mudanca noatforen localizacdo dos graos, com
deformacdes observadas superiores as reportadéeratura para este tipo de material, 50 %

para amostras com 50 mm de comprimento.

J& a evolucao da fratura mostrada na Figura 42itgeitentificar facilmente o mecanismo
de fratura como de microcavidadekniple como ductil. Além disso, as imagens extraidas do

filme mostram a severa deformacao dos gréos ntefdantrinca.

Figura 42. Crescimento de uma trinca em amosti@cdanoxidavel AISI 316L. (Magnificagdo
300X).

EEE

EEE

Nos dois experimentos foi possivel acompanhar o essmc de formacdo da trinca
corroborando o acerto no projeto do formato do @@ prova para concentrar a deformagéo em

uma regido da amostra.



A partir das observagfes anteriormente descritagsératio o grande potencial das diversas
instrumentacdes desenvolvidas, em especial do testemecanicon-sity, para o estudo de
transformacdes de fase, mudancas microestrutudgsfenémenos de deformacgéo e trincamento
numa faixa de temperaturas desde ~25 °C até 100BG€m, todos estes possiveis estudos tém
restricbes interdependentes de taxa de deformé@@peratura de trabalho, magnificacéo, taxa
de varredura do feixe e niveis de contraste eddthimagem, entre outros fatores.

4.7. Deformacao a Alta Temperaturain-situ no MEV de Ligas de Ni

Ensaiosin-situ de deformacao a alta temperatura no MEV das ligallicERNICrFe-7 e
ERNICr-3 foram desenvolvidos para o estudo do femam#e FQD. Nesta parte do projeto
foram utilizadas as amostras destas ligas com gstmatura na condicdo como soldada. Como
antes mencionado, o acompanhamento do processefaiendcéo e fratura se concentrou na
regido critica dospotde soldagem, onde se iniciam as falhas do majgoiaFQD. Da mesma
forma que no aco inoxidavel austenitico AISI 31@bgdo o processo de deformacédo foi
acompanhado com uma taxa de varredura no MEV queitgeobservar as mudancas e
movimentacfes da amostra com o tempo e, em momerdateterminados, o aumento de carga
foi suspenso para permitir obter imagens com meaksolucdo espacial. Sdo estas imagens que
serdo mostradas a seguir para alguns dos teslesades.

Na Figura 43 é apresentada a evolucédo da tensd@amgamento durante o processo de
deformacéo da liga ERNiCrFe-7 a 930°C, junto com wegiiéncia de imagens obtidas nos
patamares onde a carga foi mantida constante. &rdi{3.a corresponde a regido de interesse
sem deformacéo no inicio do ensaio e as setasamdicdirecao de aplicacdo da carga externa na

amostra.

Esta sequéncia de imagens mostradas na Figura d3itgpeacompanhar a evolucao
microestrutural resultante do processo de deformagécluindo a formacdo de trincas
intergranulares associadas ao fendbmeno de FQD. Ryrttada a estratégica escolha da regido
analisada (Figura 22) coincidindo com o setor datgpale soldagem com maior probabilidade de
inicio da FQD, o acompanhamento desta regido peawékar diretamente a susceptibilidade do
material a FQD para a temperatura na qual se realigasaio. Neste caso a deformacgo
minima para o inicio do trincamento intergranular FFQD a 930 °C foi de 9,5 %, como
ressaltado pelo circulo na Figura 43d. A deformagi&dadeira () foi determinada a partir da
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variagcdo do comprimento de trés linhas L, e Ls tracadas digitalmente na imagem, usando
como referéncia caracteristicas da microestrutisveis em todas as imagens da sequéncia

(pontos a, b e ¢), como mostrado na Figura 44.

Figura 43. Deformacdo a 930 “@-situ da liga de Ni ERNiCrFe-7. Evolucdo da tenséo e
alongamento com sequéncia de imagens obtidas dummntpatamares de carga
constante indicados. Em a) imagem de amostra séonntcdo e b) até g) com
diferentes graus de deformacgég
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Figura 44. Procedimento de determinacdo da defgima
verdadeira yx € y utilizando a mudanga do
comprimento das linhas L, e Ls.

Como é de esperar, em uma amostra policristalimlef@macao na escala microscopica
ndo € homogénea. Deste modo, tanto a dire¢cdo dandefdo como o moddulo mudam
significativamente de uma regido da microestrupae outra, tornando impossivel determinar
um unico valor de deformacado para a imagem. Nataotespermite determinar uma deformacéo
média de uma regido da amostra em uma direcaaydarti Para fazer isto utilizando o método
das linhas apresentado na Figura 44, as linhasapresentam uma componente com madulo
elevado na diregcdo na qual se pretende medir andaf@o resultam em erros de medida
menores. A Tabela 11 apresenta os resultados @andeacdo da deformagég e yy em
diversos estagios do processo de deformacdo daldigei ERNiCrFe-7 a 930 °C (Figura 43).
Nesta tabela, os pequenos comprimentos projetadoglinecdes x e y (celas marcadas em
vermelho) ndo oferecem resultados confiaveis derdefcdo (celas marcadas em amarelo).
Porém, comprimentos projetados maiores (marcadoazem) fornecem resultados com erro de
medida menor (celas marcadas em verde) sendo edtfoanacdo reportada. Fica claro do
estudo da Tabela 11 que as deformagdes nédo evdeiema forma monotdnica durante o ensaio
e, portanto, a determinacdo das deformacdes nkaesiaoscopica € bem mais complexa que a

normalmente reportada em ensaios de tracdo, camacoseaso do ensaio STF.
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Tabela 11. Deformagégx € yy acumulada ao longo do ensaio termomecamiesitu. Liga de
Ni ERNIiCrFe-7 deformada a 930 °C, como mostrado gargi43. Medida utilizando
0 método das trés linhas.

Imagem | Linha L Ly XX vy
Ly 146 287 - -
A L, 242 290 - -
L3 388 3 - -
Ly 129 292 -12,4 1,7
B L, 257 289 6,0 -0,3
L3 386 3 -0,5 0,0
Ly 132 287 -10,1 0,0
C L, 270 283 10,9 -2,4
L3 402 4 3,5 28,8
Ly 132 273 -10,1 -5,0
D L, 265 280 9,1 -3,5
L3 397 7 2,3 84,7
Ly 152 282 4,0 -1,8
E L, 266 287 9,5 -1,0
L3 418 5 7,4 51,1
Ly 154 278 5,3 -3,2
F L, 299 286 21,2 -1,4
L3 453 8 15,5 98,1
Ly 155 273 6,0 -5,0
G L, 279 288 14,2 -0,7
L3 434 15 11,2 160,9

Da mesma forma que foi feita a analise da deformagdtiga ERNICrFe-7 a 930 °C,
apresentada na Figura 43, amostras desta mesma tigdiga ERNICr-3 testadas em diversas
temperaturas foram analisadas para determinar ernd@fdo .« minima para o inicio do
trincamento intergranular. A Figura 45 apresentanagiens dos ensaios termomecanioesitu
das ligas ERNICrFe-7 e ERNICr-3 no instante do inizitrincamento intergranular na area
observada da regido critica. Junto com as imaggodmnecidos os dados das deformacdes

resultantes nas direcdes x e % € yy) N0 momento do inicio do trincamento.

A diferenca na qualidade das imagens se deve ao miomee foi identificado o inicio do
trincamento. Nas imagens com menor resolucao edpaaiicio do trincamento foi determinado
durante o aumento da carga onde a velocidade deduaa era maior para permitir o seguimento
da deformacédo; as de melhor qualidade coincidiram o momento onde a deformagao era

suspensa para permitir obter imagens de melholugEgmespacial.
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930 °C d) 890 °C
XX=911% XX=1614%
w=-3.5% w=-10,9 %

9C0 °C e) 850 °C
XX: 713 % XX= 15,2 %
w=-4,1% = -6,9 %

790 °C f) 750 °C
w=9,4 % w =154 %
w=-4,3% = -10,0 %

Figura 45. Imagens evidenciando o momento deamoitrincamento a diferentes temperaturas,
na liga ERNICrFe-7 a) 930 °C, b) 900 °C e c) 790 AG;ERNICr-3 d) 890 °C,
e) 850 °C e f) 750 °C. O quadro vermelho mosti@cal do inicio do trincamento.

A Figura 46 apresenta a variacdo da deformag@pfara o inicio do trincamento com a
temperatura (dados derivados da Figura 45) palawaeh das ligas estudadas. A partir da Figura
46 é possivel identificar a deformacag) menor para toda a faixa de temperaturas testadas,
definido como o jm, que no caso da liga ERNiCrFe-7 correspondeg.a= 7,3 % a 900 °C.

Porém, no caso da liga ERNICr-3, ndo esta claramente definido devido ao pequencrim
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de medidas disponiveis. De qualquer forma, um maionero de medidas cobrindo uma faixa

maior de temperaturas serd necessario para dediiorma absoluta o valofin.

20
<
S ~— ERNICrFe-7 (in-situ)
y 16 - — —=— ERNICr-3 (in-situ)
x — ERNICrFe-7 (STF)
o 12 - — ERNICr-3 (STF)
(T
On
T 8 ~_/
S ,
‘S 4
)]
O I I I I I I

600 700 800 900 1000 1100 1200 1300
Temperatura ()

Figura 46. Deformacadoy, para o inicio da fratura das ligas ERNiICrFe-7 e ERN§ em
funcdo da temperatura. Comparacédo dos resultadossti termomecanico-situ
extraido da Figura 45in¢situ) e do teste deformacdo-para-fratura extraidos de
(Nissley,2006) (STF).

Com os valores dein, determinados a partir dos resultados do ensaimotaecanican-
situ em varias temperaturas e apresentados na Figuéapt&sivel realizar uma comparacéo dos
resultados do teste STF baseado no simul&dieebl&® e o ensaio termomecaniao-situ. Esta
comparacdo € apresentada na Tabela 12, onde devessaltado como 0 ensaipn-situ
categoriza da mesma forma que o teste STF as ia@sde Ni estudadas, com o testesitu
mostrando a maior susceptibilidade da liga ERNiCfReFQD do que a liga ERNICr-3. Porém,
h& uma grande diferenca entre os valores jgdeobtidos com cada um dos ensaios, que pode ser
explicada por:

A substancial diferenga entre as deformagfes megislasada um dos ensaios é a escala de
medida, onde para o teste STF a medida geé macroscopica, enquanto no testsitu a

Lim € determinada a nivel microscopico.

59



No teste STF, o valor dein € determinado a partir de amostras nas quais folmarvadas

trincas com a ajuda de um microscépio estereoscopimuanto para o testesitu o valor de
Lim € determinado a partir da analise da imagem obtidenstante de inicio do trincamento
intergranular, como observado no MEV, utilizando wenapliagdo muito superior (500X) a

utilizada no STF.

Tabela 12. Comparacédo entre os valores da defdonémite e temperatura obtidos a

partir dos testes STH®-situ para as ligas ERNiCrFe-7 e ERNICr-3.

Teste Medida ERNIiCrFe-7 | ERNICr-3
Lim [%0] 2,0 4.0
STF Temperatura [°C] 950 950
in-situ Lin [%0] 7.3 15,2
Temperatura [°C] 900 850

No caso do testm-situ, que é orientado ao estudo e esclarecimento dorfemo de FQD,
existe um compromisso entre a deteccao do inicinimcamento em qualquer lugar da amostra e
a resolucdo espacial da analise. A escolha daoregifica do ponto de soldagem favorece o
aparecimento das primeiras trincas na regido obdarmo testan-situ, mas ainda € possivel que
o fendbmeno de trincamento intergranular se iniaecoeaitro lugar que néo esteja no campo de
visdo do MEV no momento do ensaio. Porém, se e festsuspenso no momento da apari¢cao
das primeiras trincas, seria possivel verificadainlentro do MEV a presenca de trincas em

outras regides da amostra.

De qualquer forma, uma comparacdo completa dastéoagas requer um maior nimero
de resultados do testesitu de forma que seja possivel definir melhor a FTpeEsse que com
os futuros avancos no desenvolvimento deste essf@opossivel contar com um maior nimero

de resultados que permitam uma melhor comparagatedtes STF e termomecaniaesitu.

Existe uma importante vantagem do teste termomecamsitu com relagéo ao teste STF,
que é o fornecimento da deformacdo minima parai@oirdo trincamento para uma dada
temperatura empregando um udnico corpo de provaiaemng para o teste STF € necessario testar
diversas amostras aplicando deformacdes diferqrdes uma dada temperatura. Uma outra
vantagem do testm-situ e o tamanho reduzido do corpo de prova necess&@in, o qual a

avaliacdo de uma liga pode ser realizada com agasas dezenas de gramas (3 gr/amostra).
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Os resultados anteriormente apresentados mostrarn tpste termomecanidn-situ, da
mesma forma que o teste STF, consegue quantifisaiseeptibilidade dos materiais ao FQD,
porém, tanto o médulo como a escala gg reportado pelos dois ensaios sdo diferentes. Assim,
caso pretenda-se utilizar os resultados da avalida&usceptibilidade a FQD para controlar um
problema de engenharia de fabricacdo, a escalardasrresultados do teste STF deve fornecer
resultados de mais facil interpretacdo para asicoes de producédo e realizacdo de calculos de
deformacédo macroscopicos utilizados no projeto steuwiras. Por outro lado, os resultados
derivados do teste termomecaninesitu fornecem informacgdes valiosas para o0 esclarecoment
do fenbmeno de FQD que poderiam levar a uma solugdis oonsistente. Os resultados
microscépios e fenomenoldgicos fornecidos pelo etetrmomecanicoin-situ aliados a
modelagem mecanica do processo de deformacao desarsapolicristalinos podera no futuro
fornecer informacdes de grande valia para o methento dos materiais estruturais e o

esclarecimento do fenbmeno de FQD e outros fenondmnbatura.

4.7.1. Estudo do Fenémeno de Escorregamento dos Contornde Gréo

Como foi definido, h& pouco, o teste termomecamesitu constitui uma nova ferramenta
para o estudo fenomenoldgico da deformacao e @Ehaateriais, sendo aqui feita uma primeira
aproximacdo ao seu uso para revelar algumas inf@®saque levem ao esclarecimento do

fendmeno de FQD.

E importante lembrar que héa diversas hipotesessmbfatores que controlam o fendmeno
de FQD, as quais procedem das observacdes derivadastds como o Varestraint e o STF.
Uma das mais amplamente aceitas teorias sobre oméd de FQD se baseia no
escorregamento dos contornos de grédo do matebat@udicdes de esforcos a alta temperatura
(Collins, 2003, Ramirez, 2002, Nissley, 2003, Rami&004), onde a maior susceptibilidade ao
FQD da liga ERNICrFe-7, frente a liga ERNICr-3, é exqulia pela diferente morfologia dos
contornos de grdo dos dois materiais. Na primega 6s contornos sdo preponderantemente
planos favorecendo o0 seu escorregamento em tempyalevadas, na segunda séo ondulados
agindo como obstaculos fisicos ao escorregamedtziredo a concentracdo de deformacao nos

pontos triplos e conseqientemente, retardand@io idd trincamento.

Evidencias do fenbmeno de escorregamento dos omstale gréao tém sido observadas em
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materiais que apresentam FQD (Ramirez, 2004). Pomo, ha na literatura medidas
guantitativas que permitam corroborar o papel prdprante do fenbmeno de escorregamento
dos contornos de grdo na FQD das ligas de Ni ERNiCr-&RNiCr-3.

O acompanhamento dos ensaios termomecaimesisu, das duas ligas de Ni estudadas,
tem revelado claramente a severa deformacdo daseasiwturas; contudo, ndo € evidente a
preponderancia do escorregamento dos contornosawe o caso hipotético da deformacao
ocorrer exclusivamente por escorregamento entesgravera translacao relativa entre os graos
adjacentes, facilmente evidenciada quando linhasogutam os contornos (geralmente riscos)
sao tracadas antes da deformacao acontecer. Desia, fquando o escorregamento do contorno
ocorrer, 0 traco que corta 0 mesmo passa a seordegso. A técnica dos tracos ou riscos foi
empregada no estudo da transformacdo de fase witidenpara determinar a natureza da
deformacéo envolvida. A Figura 47 mostra esquenragode a aplicacdo desta técnica para o
estudo da transformacé@o martensitica, onde em @ apbesentada a microestrutura com o trago
antes e depois da transformacdo, enquanto ¢ e dregfiesentacbes dos mecanismos de
deformacédo por translacdo pura (que equivale aorreg@amento puro) e ou 0 mecanismo
envolvido na transformacdo martensitica conhecidonac deformacéo plana invariante
(Petty, 1970).

No caso do uso da técnica dos tracos, 0 escorregaeigrdo puro seria evidenciado por
um comportamento como 0 mostrado na Figura 47.snMeque a interpretacédo dos resultados
do método de tracado de linhas seja relativamemigless, o uso desta técnica requer o tracado
das linhas, que pode nao ser tao trivial quandsstala o fendbmeno na escala micro. Estas linhas
podem ser pequenos sulcos (riscos) tracados nafisigpeda amostra, porém, devem ser
extremamente finos para ndo mascararem a micragstrao seu redor e especialmente nao
interferirem com o processo de deformacdo e triecan Estas linhas também podem ser
tracadas utilizando deposicdo de material na sigpeninediante fotolitografia ou litografia de
elétrons, ou pela decomposi¢cédo de gases organ@rnstéh superficie da amostra com o uso de
microscopio iénico de varredura com feixe focadocls lon Beam FIB).
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Grao

Risco Martensita
a) b)
\ vy
c) d)

Figura 47. Natureza da deformacao na transformagitensitica estudada por meio de riscos
na amostra. a) Superficie da amostra com traccs atdetransformacédo de fase
martensitica, b) amostra depois da formacao dahagié martensita. O detalhe das
mudancas no traco ao longo da interface € moseada) para 0 mecanismo de
deformacéo por translacéo e em d) para a defornagéa invariante.

O ensaio termomecanicm-situ permite o acompanhamento de todo o processo de
deformacgdo na escala microscopica desde que exagpattos morfolégicos microscopicos na
superficie da amostra que permitam a sua clardifidagdo e acompanhamento ao longo do
ensaio. Isto torna possivel utilizar o deslocamealativo entre estes pontos caracteristicos em
ambos os lados dos contornos, para quantificamgpeoente da deformagéao que corresponde ao
escorregamento ao longo do contorno de grao. Messson, € claro que em um material
policristalino tridimensional, como sdo os matariestudados, o escorregamento de contornos de
graos puro ndo € possivel, portanto, este semmaesomado a deformacdo dentro dos gréaos.

Logo, € importante estabelecer metodologias quaitsn quantificar e separar de algum modo

63



0 escorregamento da deformacgéo ao interior dos gein dos métodos que podem ser utilizados
para este tipo de medidas € o mapeamento, continugemi-continuo, das deformacgfes na
amostra mediante a utilizacdo de métodos de coaelaigital de imagensD{gital Image

Correlation- DIC), o qual esta em desenvolvimento pelo gri@@esquisa e que sera tratado na

proxima secéo.

Como alternativa ao mapeamento de deformacdes pederfeitas medidas discretas de
deformacéo nas imagens mediante o seguimento desapgpntos, como mostrado na Figura 44.
Raramente sera possivel contar com pontos casditesi em ambos os lados do contorno de
gréo, que estejam alinhados e que possam seradtbzpara tracar digitalmente uma linha
cortando o contorno, como representado pela lirgranelha na Figura 48.a. Como método
alternativo podem ser utilizados quatro pontos,dsedois a cada lado do contorno como
mostrado na Figura 48.a, de modo a tracar um dateto unindo estes pontos. Assim, apos a
deformacéo, as mudancas das posicoes relativapotdss e as mudancgas das distancias entre
eles fornecem informacdo quantitativa sobre a deigdo de cada um dos grédos e o

escorregamento entre estes, como mostrado na Hfura

Contorno

Risco ou
a) / / inha  ©)
4 \ -~ x

Ponto

Figura 48. Pontos caracteristicos na amostra (13,24) para a determinacdo da
deformacéo em cada um dos graos perto do contavreseorregamento de um
grdo com relacdo ao outro ao longo contorno. Reptagdo esquematica
a) antes da deformacgdo e b) ap6s o escorregamentongo do contorno
somado a deformacé&o do préprio gréo do lado direito
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E possivel identificar dois tipos de escorregamenteescorregamento puro pjEe o
escorregamento por deformacaq)(E escorregamento puro € aqui definido como askrgéo
relativa entre os grédos sem envolver mudancas ldeneo Para sua quantificacéao foi considerado
que o escorregamento depende da diferenca entlistaacias entre centros antes e depois da

deformac&o como mostra a Figura 49.a.

Figura 49. Esquemas explicativos do a) escorregampuro () e b) escorregamento por
deformacéo (g).

O escorregamento por deformacdo é um fenémeno teeeemeformacdo dos corpos.
Quando dois graos vizinhos estdo sob carregametds r80 se deformam homogéneamente
devido as restricbes que os outros graos que oncleen imp8em a estes. Também, durante a
deformacéo, a estrutura deve ser considerada comtnga, o que explica que a deformagao
heterogénea seja compensada pelos gréos no int&giora, quando dois grdos sao deformados
na mesma direcdo, mas com niveis de deformacaemliés, a necessidade de manter a estrutura
continua leva a existéncia de um pequeno escoreEgangue compense a diferenca nas
dimensbes entre os graos, como mostra a Figura B34na diferenca entre deformacbes é

considerada como o escorregamento por deformacao.
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Agora, para quantificar o escorregamento foi dedeid@m neste projeto, o método
denominado do quadrildtero mostrado inicialmentd-igaura 48. Para explicar como funciona
este método serd empregado o esquema mostradgura B0, onde séo definidos quatro pontos
na matriz, dois de cada lado do contorno de grabglazul, eixo y’), onde os pontos 1, 2, 3 e 4
correspondem ao sistema antes da deformacéo extws o, 2’, 3’ e 4’ definem o sistema apds a
deformacéo. Por simplicidade o sistema de coordgenédlefinido de forma que o contorno de

grao seja paralelo ao eixo y’ e a normal ao cowtgorresponda ao eixo X'.

1,
1
4,
L,
\
3 y

Figura 50. Esquema do método dos quadrildteros deformacdo complexa da matriz e
contorno de grao orientado em y’ (linha azul). Sis de coordenado cartesiano x-y,
sistema de coordenadas rotadas x’-y’ alinhado caontorno de grao.

A partir destes quatro pontos sao definidas asdihhé&nindo os pontos 1 e 3); (unindo
0s pontos 1 e 2),3(unindo os pontos 2 e 4) @ (unindo os pontos 3 e 4) para o sistema sem

deformacéo. Da mesma forma séo definidas as linfiak,’, L3’ e L4’ no sistema deformado.

Em geral, o contorno de grao esta inclinada@om referéncia ao sistema de coordenadas
(x,y) da imagem, logo se faz necessario definir nowo sistema (x',y’) com y' paralelo ao
contorno como mostra a Figura 50. Portanto, devemeslizadas operagdes de transformacao de
sistema de referéncia de coordenadas por efeitootdgdo. Para isto foram empregadas as

coordenadas de cada um dos pontos que conformamadrildtero no sistema de coordenadas
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x-y e foram transformados para o sistema de coad#enx’-y’ por meio da Equagéo 3. Com esta
transformacéo as operacgfes a seguir podem seradsdi considerando que o contorno de gréao é
paralelo ao eixo y’ do sistema de coordenadas.x’-y’
x: =X.C0S —y.seN  Equagdo 3
y' = X.sen + y.cos
Para o calculo do escorregamento puro primeiroté€rmiénado o centro das linhas & Ls

antes e I e L3’ ap6s a deformacéo conforme a Equacéo 4.

L, L.
Cy =L+ o1l

1y y
Equacéo 4

— L3' " 3y’
C?,y.—zy.+7y C,, =2+ 2y

1ly’, 2y’: coordenada em y’ dos pontos 1 e 2
1'y’, 2'y’ coordenada em y’ dos pontos 1’ e 2’
Ciy: coordenada em y’ do centro de L

Csy: coordenada em y’ do centro dg L

C’'1y: coordenada em y’ do centro d¢ L

C’3y: coordenada em y' do centro dg¢ L

Com estes valores é calculada a projecdo na dingcda distancia entre os centros das

linhas Ly e Ls antes e L e L3’ depois da deformacéo.

Dey = Gy - Ciy Equacéo 5
D’Cy’ = C’3y’ = C’ly'

D.y: distancia inicial entre centros projetada nagdicey’
D’y : distancia final entre centros projetada na dioeg
A diferénca das distancias entre os centros na &lirg¢ das linhas antes e depois do

escorregamento (Equacéo 6) corresponde entdo aweggmento puro entre ambos 0s graos.

Ep=D'cy - Doy = (Ggy - Cry) - (C'ay - C'ry) Equacdo 6

E,: escorregamento puro
O sinal deste resultado define quanto se desloamanmgonente em y da linhak com
relagé@o a kL. Assim se BE>0, o gréo da direita (onde esta localizada a ltrds) escorregou para
baixo em relacdo ao grédo da esquerda, e se Epgf@ooda direita escorregou para acima em

relacdo ao gréo da esquerda.
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Para quantificar o escorregamento por deformacéocakulados os comprimentos das
componentes em Yy’ das linhas, com e sem deformag&w mostra a Equacao 7, onge 2,
3y, 4y sdo as componentes em y' de cada ponto antedalfandedo, da mesma forma que 1’

2'y, 3y, 4y sd0 as componentes em y’ dos pontos na estruttoenthda.

Liy =1, -3,
Lay =2 -4 Equag&o 7

L'y =21y -2y

L3y =2y — 4

L1y Proje¢cao do comprimento de ha direcao y’
Lsy: Projecéo do comprimento de ha diregéo y’
L’1y: Projecéo do comprimento d¢ bha diregao y’
L’ 3y: Projecédo do comprimento de¢ ha direcéo y’

Logo, é calculada a deformacéo de cada linha coostrena Equacéo 8.

. = L'y~ Ly,
’ I—1y' ~
Equacao 8
o = L5- Lay
Sy' - L
3y

eyy: deformagéo da projecao derna diregéo y’
&3y deformagéo da projecéo dera direcao y’

Assim a deformacéo relativa entre os graos é calaudamo:

1

eR = E (egy. - ely) Equacéo 9

er: deformacao relativa entre os gréaos
Finalmente, € calculado o escorregamento por defgim ao expressar a deformacédo
relativa em unidades de comprimento ao multipl@elo comprimento médio inicial das linhas

L; e Ls como mostra a Equacao 10.

1 3
E, = 2 (eBy' i ely')(LB + I—1) =auagao 10

Eq: escorregamento por deformacao entre os graos

A aplicacdo do método do quadrilatero nas imagenstrasas na Figura 51, geradas

durante dois diferentes ensaios termomecanicestu a alta temperatura na liga ERNICr-3,
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permitiu a determinacdo da deformacgao e escorragames contornos de gréo. Nesta figura os
quadrilateros em violeta correspondem ao sistemmadeformacdo e em amarelo aos sistemas
apos a deformacéo. Deve-se notar que 0s pontogadtlk sdo fixados em caracteristicas
morfologicas na microestrutura da amostra que sseream ao longo do ensaio termomecanico

in-situ.

a) , b)

d)

-

Figura 51. Imagens de duas amostras da liga ERBIELIbmetidas ao ensaio termomecameo
situ. Teste de deformacéo a 957 °C, a) antes da deféomab) apds a deformacao.
Teste de deformagdo a 927 °C, c) antes da defooreach apds a deformacéo. Os
quadrilateros em violeta (no deformado) e amarelpog deformacédo), foram
desenhados considerando pontos de referéncia agsms

Os resultados das medidas de escorregamento dasrammte grdo e da deformacéo na
regido anexa aos contornos das amostras da liga@RNapresentados na Figura 51 foram
calculados utilizando o método do quadrilatero iegplo acima. Os resultados destas medidas

sao apresentados na Tabela 13.
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Tabela 13. Medidas de escorregamento dos contdengsio e deformacdo na regido anexa aos
contornos apresentados nas imagens da Figuraméspgondentes a liga ERNICr-3.

4 A , ) , . T0
Figura 51 TemEJeraturci Contorno Angulo | Ey4 E, x [Lm] oy [%0] v [um] ey [%]
[°C] um] [ um] | L, | Ly | Ly | Ly | Ly | Ls | Ly | Ls
a-b 957 Plano 33 0,93 3,44 | 10,5110,25| 63,0 | 44,6| -2,24 -0,93| -4,7 | -1,4
c-d 927 Ondulada 13° -0,18 | 0,74| 4,13 15% 2283 185 -2,892,56| -9,8 | -11,4

Nota: E - Escorregamento do contorno de gréo por deformacéa
E,- Escorregamento puro do contorno de grao;
Dx’ - alongamento na direcéo x’ (normal ao contorno)
Dy’ - alongamento na direcéo y’ (paralelo ao comrn
erx - Deformacgéo de engenharia na direcéo x’ (normalbaborno)
e,y - Deformacéo de engenharia na dire¢céo y’' (paraleloontorno)
L1, Ly, L3 e Ly - Linhas segundo a Figura 50

Em primeiro lugar, cabe ressaltar que apesar dasai corresponder a um mesmo tipo de
material, a morfologia dos contornos é diferenteFigura 51.a mostra um contorno pouco
ondulado e inclinado a 33° em relacdo a direcaoadga (eixo x), enquanto a Figura 51.c mostra
um contorno bastante ondulado e inclinado 13° datdie a direcdo de aplicacdo da carga (eixo

X) e adicionalmente tem um precipitado no contorno.

A observagcdo das imagens revela indicios de eseoneago em ambos 0s contornos
mostrados na Figura 51. No contorno da Figura 5d.bhpna mostrada no circulo vermelho
contém uma saliéncia que antes da deformacéo &pewet o extremo redondo, mas depois este
vira um canto agudo, gerado pela acumulacdo dardaféo. Do outro lado na Figura 51.c o
precipitado aparece no centro de uma borda plaags,com a deformacéo severa que apresenta
esta regido, esta particula se mantém fixa nodpdado direito, mas se desloca relativo ao gréo

do lado esquerdo.

O escorregamento de contornos de grédo pode-se agesde duas componentes:
escorregamento por deformac@o e escorregamento @oroo anteriormente apresentado, o
método de andlise do quadrilatero permite separdois tipos de escorregamento e quantificar a
deformacéo na regido do contorno. O alongamentdefcamacao da componente na diregcéo x’
das linhas L e L4, normal ao contorno (alongamentos € 4x com deformacles,, e eny),
fornecem informacdo sobre a deformagédo perpendi@adacontorno. A diferengca entre as
deformacg@es da projecdo na direcdo x’ das linhasly esta relacionada com a heterogeneidade
da deformacéo normal ao contorno na regido adjaa@micontorno. Por outro lado, a diferenca

entre as deformacdes da projecdo na direcéo Vimzas Ly e Ls, paralelo ao contorna(, e
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&syy ), Proporcionam informagao sobre o escorregamentdgformacéo entre os dois graos.

A Tabela 13 apresenta os resultados para o escoreeg@ por deformacdo (E
escorregamento puro {fzalongamento das linhas,lL,, Lz e Ly na dire¢do X’ () ey ( y), ea
deformagéo destas mesmas linhas na direcdoex) € Y (eyy). O escorregamento por
deformacédo calculado e apresentado na Tabela #8§uepo nas duas amostras. Para, a amostra
com o contorno tortuoso (Figura 51d) o escorregameor deformacdo (Ed = -0,18m) é
confirmado pela diferenca entre deformac@gg, (- esyy = -1,6 %). Esta diferencia € um pouco
maior para a amostra com contorno plano (Figurg 8b= 0,93 m eeyyy - €3y = -3,3 %).
Pode-se confirmar a presenca de escorregamentdgbormacdo para ambas as amostra da

Figura 51.

Os resultados de escorregamento purg) (Bs dois contornos de gréo estudados sao
coerentes com os indicios visuais descritos amteeiote, sendo esperado, e confirmado, o maior
escorregamento na amostra com contorno plape 44 m) com rela¢@o ao contorno tortuoso
(E, = 0,74 m). Esta diferengca quantitativa no escorregamen® abntornos analisados é
atribuida tanto ao angulo do contorno (pelo mermogplano da superficie da amostra) quanto a
morfologia do préprio contorno. Como foi verificadrperimentalmente, a deformacao normal é
maxima na direcdo x, que é a direcao de aplicagaaa externa (horizontal na Figura 51), e a
deformacéo cortante € maxima a 45° com a direq&erxsecao 4.7.2). Assim, a tensao cortante
€ maxima nos contornos que se aproximam deste @dguii5° com a direcdo de aplicacdo da
carga (direcdo x). Portanto o escorregamento slest@tornos € mais provavel quando
comparados com contornos orientados em angulosacdirecdo x perto de 0° ou 90°. Desta
forma, foi aqui verificado experimentalmente e dgifemxado como o angulo de inclinacdo e as
caracteristicas morfolégicas do contorno tém imftig importante na sua resisténcia ao
escorregamento, e portanto, na ductilidade em teanpa elevada, que claramente controla o
fendbmeno de FQD. Estes resultados vem a suportaebgslevantadas na literatura relacionada
com o fendbmeno de FQD, especialmente a que sugeremgueestruturas com contornos
ondulados ou tortuosos na temperatura de possivelémcia de FQD séo mais resistentes a este
tipo de fratura que aquelas com contornos de gis Iisos ou planos (Ramirez, 2004, Ramirez,
2004). Porém, serdo necessérios, no futuro, estgdastitativos mais exaustivos sobre a
susceptibilidade ao escorregamento de diversa®esituturas e em diversas temperaturas. Parte

destes estudos devera vir a ser realizada utilzandetodologia aqui desenvolvida.
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Para as ligas de niquel estudadas foi quantifieadasceptibilidade a FQD, obtendo-se
uma melhor resisténcia a FQD da liga ERNICr-3 quaraioparada com a liga ERNiCrFe-7.
Esta diferenca na susceptibilidade a FQD foi assac&ad trabalhos anteriores as diferencas
microestruturais, principalmente a morfologia destornos de grao (Ramirez, 2004, Nisley,
2004). Da mesma forma estudos anteriores e a carac@o microestrutural aqui desenvolvida
demonstraram que os contornos de grdo da estrbtuta de fusdo da liga ERNICr-3 tém
presenca de contornos de grdo migrados preponderante ondulados. No entanto, a liga
ERNICrFe-7 apresenta grande quantidade de contdengsio migrados planos ou lisos. A partir
das observagGes microestruturais e ensaios dovapestraint e deformacgéo-para-fratura (STF)
surgiu a teoria da queda de ductilidade devido somreegamento dos contornos de grdo em
temperatura elevada sob a presenca de cargas adefRaimirez, 2004). Esta teoria baseada em
medidas quantitativas de susceptibilidade a FQD dersbs materiais e observacbes
microestruturais qualitativas explica adequadamarmliéerenca na resisténcia a FQD entre a liga
ERNICr-3 e ERNICrFe-7, assim como entre outros siaggemmas até o momento ndo tinha sido
apresentada evidéncia quantitativa que permitiskionar o escorregamento dos contornos

com a susceptibilidade a FQD.

Portanto, os resultados aqui apresentados sustemthipétese do escorregamento dos
contornos de grao como um fator preponderante adagda ductilidade em alta temperatura das
ligas de niquel ERNiCrFe-7 e ERNICr-3 e abrem a pdstade de estudos mais amplos neste
mesmo tipo de ligas, além de propiciar o estudsistemas diferentes, especialmente de sistemas

melhorados.

4.7.2. Mapeamento das Deformacdes

Com o intuito de obter informacdo quantitativa valge a partir das imagens da amostra
durante o teste de deformacao estd sendo desatva@m trabalho paralelo um procedimento
para mapear a deformagdo da microestrutura ao lalggprocesso de deformacgéo. Este
processamento realizado no ambiente do programbald@té baseado na correlacdo digital de
imagens (DIC) e algoritmos de alinhamento e pr@sassto de imagens junto com calculos de
plasticidade de materiais (Peternella, 2007). Rtrfao desenvolvimento deste método de
calcular os mapas de deformacdo necessita decegéf experimental que vem sendo baseada
em resultados experimentais do teste termomecan&itu apresentados e discutidos a seguir.
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Na Figura 52 é apresentada a evolugcdo da tensdoalengamento durante o teste
termomecanicin-situ realizado a 970°C da liga ERNIiCrFe-7.

Figura 52. Deformacéim-situ a 970 °C da liga de Ni ERNiCrFe-7. Evolugéo da tensa
e alongamento e identificando os diferentes pootute foram obtidas as
imagens usadas para o calculo dos mapas de defiwmac

Alem do acompanhamente-situ de todo o processo de deformacéo, diversas imagems
foram obtidas ao longo do processo de deformac&cnsbantes marcados como a-j na curva
tensdo-alongamento. Na Figura 52 também é apeskeatimagem da regido de interesse logo
no inicio do processo de deformacédo, as setasindiecam a direcdo de aplicacdo da carga
externa e 0s numeros sdo utilizados para identifdguns dos grados cujo processo de
deformacédo é acompanhado. A Figura 53 e Figura bdtram a esquerda as imagens da
microestrutura durante as diferentes etapas de tbstdeformacdo (de acordo com as letras
marcadas na curva tensdo-alongamento da Figu@b2p mapa de deformacéo efetiva (fragao)
superposto e a direita 0 os mapas de deformactweeafelculado segundo a Equagéo 11.

-_ 2
e= ﬁ\/ef + eg + e§ Equagéo 11
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Sobreposi¢do Imagem- Deformacao efetiva ()

b)

d)

Figura 53. Evolucdo microestrutural e da deformagémante teste termomecaniao-situ a
970 °C da liga ERNIiCrFe-7 nas condi¢Oes apresentaadsgura 52. Na coluna da
esquerda € apresentada a sobreposicdo das mi@egram o mapa de deformacao
efetiva e na coluna da direita os mapas de def@magfetiva. Os valores de
deformacéo sao diferenciais entre as imagens aqadoulativos.

Os valores das deformac0des efetivas em fracdo aypmess nas Figura 53 e Figura 54 sao
diferenciais de imagem para imagem e ndo acumakatbeve ser mencionado que o algoritmo
implementado até a época destes calculos ndo peongidlculo da deformacdo acumulada, mas
no futuro isto sera possivel. A escala de cores paieformacéo total € apresentada a direita de
cada imagem ou mapa, onde a cor vermelha correspaadvalor maximo de deformacéo

enguanto o azul é o minimo.
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f)

9)

Figura 54. Evolucdo microestrutural e da deforroagérante teste termomecanico in-situ a
970 °C da liga ERNIiCrFe-7 nas condi¢Oes apresentaa@dsgura 52. Na coluna da
esquerda € apresentada a sobreposicdo das mi@egram o mapa de deformacao
efetiva e na coluna da direita os mapas de def@mafetiva. Os valores de
deformacéo sao diferenciais entre as imagens aqdoulativos.

Nas Figura 55 e Figura 56 séo apresentados pasamnestmas imagens 0s mapas,gde yy

€ Onax Sendo evidente a preponderéancia da compongntgue € a direcdo da carga externa.

Para este ensaio as zonas com maiores mudancascaddo com a Figura 52,
correspondem aos grdos denominados 1, 3 e 4 nssaf@macao de bandas de deformacéo é
notéria. Segundo a teoria da deformacédo (Dieter8)189naximo esforgco cortante estd a 45° da
direcdo de aplicacdo do esforco normal. A cargarexté aplicada na horizontal (ver setas na
Figura 52) e os valores obtidos do mapeamentoaawakl deformacéo de tracdg (direcao x

coincide com a horizontal) muito maior que a regdat por os mapas de deformacgp
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Portanto, existe uma deformacdo normal preponderaatdirecdo x resultando em méximo
esforgco cortante perto de 45° com a horizontab éstplica a orientagéo preferencial perto dos
45° com a horizontal das linhas que evidenciamaasldéis de deformacao dentro dos graos, como
no caso dos graos 1 e 4. No caso do grao 4, aagélindo sistema de deformacdo com relagcédo a
deformacg&o normal preponderante € ligeiramente snavoravel que no caso do grdo 1. Porém,
com o0 avango do teste, a deformacameste grao atinge valores de deformacéo progeedsiv

de até 5,5%. Os mapas mostram como € nestes dos gnde ao longo de todo o ensaio se

concentram as maiores deformacdes efetivas e tambfEmrmacdes cortantes maximas.

XX vy @hax

Figura 55. Mapas de deformacgao pasa yy € gnax cOM diferentes graos de deformacéo durante
o teste de deformacda-situ na liga ERNiCrFe-7 a 970 °C. Pontos b, c e d do
processo de deformacéo.

No caso do gréo 3, na etapa d da deformacéo apadssmia Figura 53, € evidente o inicio
do aparecimento das bandas de deformacéo. Est@dmrom o aumento subito da deformacéo
nesta mesma regido mostrado pelo mapa de deformeéetiica e cortante na mesma etapa. As
bandas de deformacgé&o observadas no gréo 3 aprasemémtacdo quase horizontal e portanto, a

ativacéo do sistema de deformacao neste grao a@ditgente e por isto a deformacéo deste grao
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somente ocorrem apods os graos 1 e 4 terem sidontbrdos severamente, causando o rearranjo
das tensdes no material, com o qual a deformagia@umenta um pouco e portanto, a
deformacéo cortante maxima na regido do gréo 3 ataneecom isto o processo de deformacéo é

nele iniciado.

Figura 56. Mapas de deformacgao paa yy € gnax cCOm diferentes graos de deformacao durante
o teste de deformacdo-situ na liga ERNiCrFe-7 a 970 °C. Etapas e,f eg do psiwe
de deformacéo.

Por outro lado o gréo 2, mesmo tendo um sistem@sderregamento a aproximadamente
45 ° da horizontal, a deformacado néo é extensanerste se fez evidente na parte inferior do gréo
a partir das etapas e e f da deformacao. Poréite ceeso a deformacéo ja é revelada pelos mapas

de deformacéo efetiva e a deformacédo cortante naamaretapa ¢ da deformacéo.

Cabe lembrar que o sistema de escorregamento p® @istais com estrutura CFC é
dado pelo plano de escorregamento {111} nas die¢dELO>. Portanto, sdo mdultiplos os
sistemas que podem ser ativados durante a defoomBedta forma, as bandas de deformagao
observadas nas imagens correspondem ao sistensacitaio, mas a orientacdo do gréo e a
direcdo da tensédo de cisalhamento resultante sodsmo séo as que determinam o momento da

ativacdo de um sistema em patrticular.
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A analise anterior mostra que os dados apresentaelos mapas de deformacdo sao
qualitativamente corretos e razoaveis, mas comoogrgma e os algoritmos de mapeamento
estdo sendo desenvolvidos, se faz necessariocaersie os valores das deformacdes calculados
representam a realidade. Para fazer esta compardigg@osos mapas foram comparados com
medidas realizadas aplicando o conceito de defd@mde engenharia e trés pontos de referéncia
facilmente identificaveis nas diversas etapas ducqeso de deformacdo a 970 °C da liga

ERNICrFe-7 (ver Figura 52), como apresentado narkigi.

E importante observar que os mapas de deformag@éseappados nas Figura 53, Figura 54,
e Figura 55 mostram a deformacao diferencial easreetapas consecutivas do processo de
deformacéo a 970 °C da liga ERNIiCrFe-7, enquantoagumedidas apresentadas na Tabela 14
da deformacéo de engenharia utilizando os trétopate referencia nas imagens correspondem

a deformacéo tanto a deformacéo diferencial comuenulada em cada etapa do processo.

Figura 57. Medida da deformacdo de engenharia nsand
0s pontos de referéncia a, b e ¢ marcados em
vermelho. Imagem do processo de
deformacéo a 970 °C da liga ERNiCrFe-7.

Tanto a deformacéo determinada a partir do proassoapeamento utilizando DIC, como
a deformacdo verdadeira, medida utilizando os féstos de referencia nas imagens, é
heterogénea tanto em magnitude quanto em diregdo pode ser observado nas Figura 55 e
Figura 56. Mesmo assim, os dados apresentadosbelall4 vem a confirmar a validade dos
valores de deformacédo determinados utilizando oeamagnto. Os quadros ressaltados em

amarelo, nesta tabela, sdo coerentes com os dmultagostrados nos mapas de deformacéao.
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Tabela 14. Medidas de deformacédo entre imagenfoent;ao total pelo método de engenharia
usando as retas;LL, e Lg formadas pelos pontos a-b, b-c e a-c respectivianAs
letras da b até a j na tabela correspondem asaqua seqiéncia de deformacéo e os
guadros em amarelo mostram os resultados maisntesrpara esta sequéncia de
deformacéo.

Diferencial | Acumulada

F|]L
XX vy XX Yy
L, 1,2 8,3 1,2 8,3

b|lL,| 08| 07 | -08]| 07
Lz | 20 | -08 | 20 | -0,8
L. | 24 | 26 | 26 | 111
c|Ly| 42 | 00| 33 | 07
Lz | 03 | -06 | 23 | -14
Ly | 28 | 25 | 54 | 139
d|L,| 65 | -09 | 100 | -02
Ls | 23 | -1,7 | 36 | -31
Li | 22 | 73 | 78 | 222
e|Ly| 45 | 07 | 150 | 05
Ls | 23 | -09 | 50 | -40
L, | 33 | 34 | 11,3 | 26,4
flL,| 58 | -05 ]| 21,7 | 00
Ls | 22 | -5 | 73 | -54
L. | 3.0 11 | 14,7 | 27,8
g|L]| 82 | 09 | 317 | -09
Lz | o6 | -5 | 79 | -68
L, | 31 | 54 | 182 | 347
h|L,| 38 | 02 | 367 | -07
Ls | 28 | -1,2 | 109 | -7,9
L, | 60 | -10 | 253 | 333
i | Loy | 98 | -1,7 | 500 | -2.4
Lz | 42 | -18 | 155 | -9,6
L. | 79 | 63 | 352 | 41,7
j L] 89 | -07 | 633 | -31
Ls | 7.4 | 28 | 241 | -12,2

Porém, ndo se deve esquecer que as duas técnicaseim resultados cuja interpretagéo é
diferente. No caso das medidas utilizando linhasforme o comprimento das mesmas aumenta,
estas podem passar a abranger regides onde andebas podem ser completamente diferentes,
mas o resultado final é a média de todas as def@esaao longo do seu comprimento. Do outro
lado, o uso de linhas mais curtas permite o caldaldeformacao com melhor resolugéo espacial,
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mas o erro envolvido na medida é maior. O mesmotecertom o processo de mapeamento de
deformacbes, caso no qual a imagem deve ser dwvidid regides para a determinacdo da
deformacédo, mas o numero de regides nas quais geima dividida é ditado por um

compromisso entre a resolucéo espacial do mapeareemterro da medida. Porém, no caso do
mapeamento existe mais um fator complicador aces&rt melhorar a resolucado espacial do
mapa, sendo este a possivel falta de contrastenagem dentro das regibes, com o qual o
processamento das imagens para a determinacadfaandeio falha. Problema que pode ser

reduzido com a marcacao da amostra, como previenapnésentado.

Entédo, para encerrar a discussdo em torno dasegandlas deformacdes obtidas através
do processo de mapeamento, pode-se considerastsesao adequadas e fornecem informagao
valiosissima sobre a distribuicdo de deformacte®rago da superficie da amostra, permitindo
entender melhor os fenbmenos de deformacédo e rmg@. Porém, a medida manual da
deformacgéo de engenharia ndo pode ser totalmestarnti@da, pois € um complemento essencial
para a interpretacdo dos resultados dos ensaiogrtercanicosn-sity, ja que pelas limitacdes
proprias do procedimento DIC, se torna um desafi@isar imagens onde a deformacéo seja
muito elevada, o que dificulta a determinacéo dardeacdo acumulada, o que ndo acontece com

0 método de medida manual.
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Capitulo 5

Sumario

O pressente estudo permitiu o desenvolvimento deumsentacdo avancada para a
realizacdo de experimentos termomecanigesitu, envolvendo temperaturas elevadas, em
microscépio eletrbnico de varredura. As metodologilacionadas com a interpretacdo dos
resultados obtidos neste tipo de ensaios, que esmlosdesenvolvidas em trabalhos paralelos
foram satisfatoriamente implementadas e testadagsénvolvimento desta instrumentacao vem
a ampliar o conhecimento técnico e cientifico daiips do Laboratério de Microscopia
Eletronica do LNLS, que se agregam ao esfor¢o mootpelo melhoramento da qualidade e
impacto internacional da ciéncia desenvolvida nestdro, em especial na sua parceria com o

Departamento de Materiais da Faculdade de Engerfladanica da UNICAMP.

A experiéncia adquirida na realizagdo de experingemiesitu no MEV e a nova
instrumentacdo permitirdo desenvolver diversos eposj de pesquisa inéditos em nivel
internacional envolvendo o estudo de transformacf@e$ase e mecanismos de deformacéo e

falha de materiais, entre outros.

Porém, o objeto imediato deste desenvolvimentoedtodo do fenémeno de fratura por
gueda de ductilidade de ligas de niquel. Portdatalesenvolvido ensaio termomecéninesitu
no microscopio eletrénico de varredura para o esuad fendbmeno de fratura por queda de
ductilidade nas ligas ERNiCrFe-7 e ERNICr-3, na faibeatemperaturas de 700 até 1000 °C.
Como resultados foram obtidos dados relacionadwsacoesposta mecanica do material durante
0 ensaio em alta temperatura e novas informacdee soprocesso de deformacéo e inicio das
trincas como, por exemplo, os valores de deformbugdd nas regides onde se iniciam as trincas,
e 0 esclarecimento e inédita quantificacdo do msirele escorregamento de contornos de gréo

envolvido no processo de fratura por queda de ldiatde.
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As imagens obtidas durante o acompanhamento doitesitel foram submetidas a anélise
para determinar a deformagéo e desta forma encop&ia diversas temperaturas, a deformacao
minima para o inicio da fratura por queda de ddetile. Desta forma, o testesitu permitiu
reproduzir resultados de medida de susceptibilidealdrincamento por queda de ductilidade
anteriormente obtidos utilizando o ensaio deformoggd#ra-fratura (STF) que é baseado na
utilizacao de simulador termomecanico t(pleeble®.
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Capitulo 6

Conclusoes

Durante as diferentes etapas neste estudo foramasebinformacdes relacionadas tanto
com o desenvolvimento da instrumentacdo e do erisamomecanican-situ, quanto com a
resposta das ligas estudadas as diferentes coadigdEnsaio. Assim, baseando-se nos resultados

e discussédo apresentados nas secdes anterioresi¥eptormular as seguintes conclusdes:

Desenvolvimento de Instrumentacao

1. Foi desenvolvida e comissionada instrumentacdocdddi para a realizagédo de
ensaios termomecanicas-situ no microscoépio eletrénico de varredura (MEV), a
qual permite o acompanhamento em tempo real deeggos de deformacao por

tracdo na faixa de temperatura entre 25 e 1000 °C.

2. Foi comissionado e testado no MEV, o detector derosie¢ secundarios
desenvolvido no LNLS que permite a obtencdo de eamagle amostras em alta
temperatura (HT-SE), em condi¢cdes de vacuo. A redolaias imagens obtidas
com este detector utilizando 15 kV, medida na teatpest ambiente utilizando o

método da borda, é de 12 nm.

Desenvolvimento de Ensaio Termomecanizsitu para o Estudo do Fendmeno de Fratura

por Queda de Ductilidade

3. Foi projetado e testado o formato de corpo de pesygeecifico para realizacao de
ensaio termomecanida-situ para o estudo do fenémeno de fratura por queda de
ductilidade. O formato com secéo reduzida permiincentrar as deformacdes e as

fraturas finais no lugar de interesse.
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4. Foram desenvolvidos pardmetros mecanicos e térraguecificos para a realizacéo
de ensaio termomecaniaositu para o estudo do fendmeno de fratura por queda de
ductilidade em ligas de Ni. A taxa de deformacawolésda foi de 0,06 mm/s.

5. Foi identificada a regido da amostra, dentr@spotde soldagem formada por graos
alongados (colunares ou colunares dendriticosjilulifios radialmente e com a
maior concentracdo de contornos de grdos migratEsominada banda critica.
Nesta banda, os graos orientados perpendicularraergexo de aplicacéo da carga
externa definem uma sub-regido com maior probaukdde formacdo de trincas
por FQD denominada zona critica, na qual foram cdanaeéos os estudos aqui

apresentados.

Estudo do Fenbmeno de Fratura por Queda de Ducglidad Ligas de Niquel ERNiCrFe-

7 e ERNICr-3 Mediante a Utilizacdo do Ensaio Termdma&mnin-situ

6. As amostras para a realizacdo do ensaio termomecamisitu produzidas
utilizando as ligas de Ni apresentaram as mesnmasteasticas microestruturais
reportadas em estudos prévios de fratura por gdedductilidade dos mesmos

materiais. Dentre as caracteristicas microestrgta@rem ser destacadas:

a. Liga ERNIiCrFe-7: matriz austenitica contendo algposcos carbonitretos
de titdnio-cromo -  (TiCr)(CN). Estrutura de  soliddtéo
predominantemente colunar, com contornos de gragragdws pouco

ondulados.

b. Liga ERNICr-3: matriz austenitica com grande quatt&lde carbonitretos
de titanio-nidbio -(NbTi)(CN) interdendriticos. Eduita de solidificacao
predominantemente colunar-dendritica, com contomh®sgrdo migrados

bastante ondulados.

7. Foram realizados ensaios de deformag&situ a alta temperatura nas ligas
ERNICrFe-7 e ERNICr-3 entre 700 e 1000 °C. Como tadak foram obtidas
curvas tensao-alongamento e fotografias e videgsstr@ando a evolucdo da

deformacéo e trincamento das microestruturas.
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8. Foram realizadas medidas de deformacdo de engeneari escala sub-micron
utilizando metodologia manual de seguimento degmdestacados e de correlagéo
digital de imagens. Estas medidas mostraram a &elieterogeneidade em
magnitude e direcdo da deformacéo ao longo da estmdaura. Heterogeneidade
que depende principalmente da orientacdo dos graos relacdo as tensdes

cortantes resultantes em cada regido da microestutu

9. Foi acompanhado o inicio das trincas intergransl@@ queda de ductilidade em
microestruturas brutas de soldagem nas ligas ERN#Zr& ERNICr-3, permitindo
determinar a deformacdo minima para o inicio doc&inento por FQD para

diversas temperaturas.

10. A partir de diversas medidas de deformac&do mininma panicio do trincamento
por FQD em diferentes temperaturas foi possivel ohétar a deformacédo limite
(eLim) para o inicio do trincamento por FQD das liga?Nd&RNiCrFe-7 e ERNICr-

3 na faixa de temperatura avaliada (700 — 1000 P@kta forma, para a liga
ERNICrFe-7e.n, foi de 7,3% a 900°, e para a liga ERNICr-3 foi &21% a 850°.
Estes valores des, sdo muito superiores aos medidos utilizando o teste

deformacéo-para-fratura (STF).

11.0 resultado da medida de susceptibilidade a FQD arifia o ensaio
termomecanico in-situ das ligas ERNiCrFe-7 e ERNiCeehfirmou os resultados
reportados na literatura técnica e cientifica qustnam a maior resisténcia a FQD

da liga ERNICr-3 quando comparada com a liga ERNiGrFe

12.De forma inédita, foram quantificados o escorregameda contornos de gréo puro
e por deformacdo na liga ERNICr-3 quando deformadengperatura elevada,
fornecendo informacédo quantitativa sobre o mecamigmvolvido na queda de
ductilidade a alta temperatura. Resultado que vemsu@ortar a hipdtese que
relaciona diretamente o fenbmeno de FQD como o egamento dos contornos
de gréo.
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Capitulo 7

Sugestdes para Proximos Trabalhos

Das dificuldades e observacdes surgidas nesta passg@i igualmente extraidas algumas
sugestdes para o melhoramento nos equipamentosparacdo de amostra e desenvolvimento

do ensaio em geral.

1. Em primeiro lugar, € necessario melhorar o sistdmaontrole de temperatura de
forma que possa ser definida um taxa de aquecingentoa temperatura fixa, onde
0s parametros de controle (parametros PID) permdafimir a melhor forma de
atingir temperatura programada. A medida da tempexatie preferéncia, deveria
ser feita na amostra, mas isto € quase imposslad diferentes barreiras isolante e
o tamanho do corpo de prova onde a medida € pdemiBorém se mantida a
medida na fonte de calor, o instrumento pode mul#arsistema por contato
(termopar) para um sem contato (principio de corpgro), onde o ambiente nao
faz diferenca nenhuma na medida e alias, permdoigrolar o nivel de oxidacao

do cartucho aquecedor ao mudar o coeficiente desé@mi

2. A aquisicdo de um detector sensitivo de fase (PSDgltdefrequiéncia permitiria
aumentar a velocidade de varredura durante osstastemperaturas superiores a
1000°C, de modo que a quantidade de quadros de vade informacédo do ensaio

aumente e a faixa util do ensaio seja ampliada.

3. O melhoramento do sistema de video e processamentEN permitiria obter os
videos diretamente no computador do equipamergaedacilitaria enormemente o

trabalho durante o experimento, assim como abariossibilidade de obter as
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imagens com a velocidade maxima de varredura egmavideo com a informacao

diretamente da placa de video e ndo captada dsetelgperdas na resolucao.

. Além disso, um ponto essencial € aumentar o coatrest imagens; uma técnica
foi examinada neste projeto a fotolitografia, éstaxe bons resultados, porém tem
limitacdes pela foma como a amostra € preparadeg aliernativa € o deposito dos
pontos poifocus ion beanfFIB), mas o uso deste tipo de equipamentos éteest
finalmente, outra alternativa é o deposito na diperde nano-particulas de ouro
distribuidas em todo o ponto de solda, mas o tamdak particulas e sua resposta

sob deformacéo ainda estariam por definir.

Igualmente, é possivel o desenvolvimento de difeseipos de testes, tanto a
temperatura ambiente como em elevadas temperataresiderando que os fatores
de mais peso sdo o tempo de permanéncia a altaetaimma e a taxa de

deformacéo, j& que eles limitam o tipo de expeiééque deseja-se implementar.

Importante seria poder num mesmo teste obter aslmdttanto para quantificar a
susceptibilidade ao FQD quanto para estudos do fenéysé que 0s primeiros
requerem identificar o nivel de deformacdo necesgdara o inicio das trincas
numa temperatura especifica, o que poderia seo feitbaixas ampliacdes
empregando grande parte do teste na localizacdocdbde inicio do trincamento
sem mudar a ampliacdo e sem seqiéncia de imagguag o estudo do fendmeno
a ampliacdo tem que ser menor e o local sob obs#Er\t@m que permanecer a vista
para poder obter uma sequéncia de imagens quetaaaigular, medir e identificar
a possivel fonte das trincas. Em principios, otesepoderiam ser independentes,
porém se o tempo do ensaio fosse prolongado isilitdda o deslocamento a baixa
ampliacdo em busca das trincas a baixa ampliagéatise logo ao ponto inicial para

fazer imagens com aumentos maiores.
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