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RESUMO

O objetivo deste trabaltho foi caracterizar a microestrutura e as propriedades mecanicas da liga 600
nacional laminada a frio ¢ tratada termicamente. Foram estudados o comportamento da recuperagio e
recristalizagio, bem como, o envelhecimento da liga 600 utilizando microscopia ptica‘e eletrénica de
transmissdo ¢ varredura além de ensaios mecinicos (microdureza e tragio). O processo de recuperagio da
liga 600 laminada a frio ocorreu at€ 600°C apds 1 hora ¢ o estagio de recristalizagio situou-se entre 600 ¢
850°C. A temperatura de recristalizagio primaria deu-se a 850°C apds 1 hora de tratamento térmico. A
liga 600 laminada, solubilizada e envelhecida apresentou precipitagio dec carbetos, principalmente nos
contornos de grio mas, apesar disso, a ductilidade foi mantida.

INTRODUCAO

As superligas sio ligas baseadas nos elementos do grupo VIIA
da tabela periodica € sio desenvolvidas para trabathos em
temperaturas clevadas. As séries de ligas Inconel 600 sdo ligas
austeniticas a base de niquel, as quais contém aproximadamente
72% Ni, 14 -17% Cr e 6% Fe [1]).

Em razdo da boa resisténcia mecinica, condutividade térmica ¢
resisténcia a corrosdo, a liga 600 tem uma boa utilizagio em
reatores tipo PWR, quer como tubos para geradores de vapor,
quer como componentes estruturais {1 ¢ 2).

As superligas sob certas condigdes de tratamentos térmicos,
apresentam varias fases intermetalicas dclimitadas por uma
matriz metdlica. As fases mais predominantes, além da fase v
(matriz, CFC) sdo os precipitados intermetalicos ¥' ¢ os carbetos
do tipo M,C; € M,;C,, onde M ¢ o metal presente [1,3-7).

A liga Inconel 600 estd sendo amplamente usada na confecgdo
de tubos para geradores dc vapor em reatores de 4gua
pressurizada (PWR) por causa da boa resisténcia mecinica,
condutividade térmica e resisténcia i corrosio [5, 6, 8-10].

PARTE EXPERIMENTAL

O material em estudo, EMVAC 600 (liga nacional) foi
fomnecido pela Eletrometal e foi empregado na forma de arame de
2mm de didmetro no estado recozido.

O arame foi laminado em laminador tipo Oumives com
porcentagens de deformagio de 0 a 90% de redugdo em
espessura. A espessura final foi de aproximadamente 200um ¢
largura de 4mm. Esta deformagdo foi feita em etapas sucessivas
até se atingir a espessura descjada.

As técnicas utilizadas para o estudo da recuperagio,
recristalizagio ¢ envelhecimento das amostras da liga EMVAC
600 foram: microdureza Vickers, ensaios de tragdo, microscopia
Gptica e eletronica de transmissdo ¢ de varredura.

1. Tratamentos Térmicos

1.1. Recuperagiio e Recristalizaciio. Apos a laminagido (90%
redugdo em cspessura), fez-se os tratamentos térmicos para 0
estudo da recuperagio em forno mufla, no intervalo de
temperatura de 150 a 850°C por 1 hora, seguidos de témpera.
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1.2. Envelhecimento. Apds a laminagdo (90% redugdo em
espessura), ¢ solubilizagio a T=1150°C por 15 minutos,
realizamos os tratamentos térmicos em fomo wvertical, sob
atmosfera de argbnio, ds temperaturas de 620, 720 ¢ 800°C,
durante 1, 10 ¢ 100 horas, respectivamente, seguidos de témpera
em igua.

Apbs estes tratamentos térmicos, foi realizada a caracterizagdo
das amostras pelas seguntes técnicas.

2. Ensaios de Microdureza. Para estes ensaios as amostras
foram embutidas, lixadas ¢ polidas mecanicamente. O polimento
foi necessdrio, pois para as medidas de microdureza sdo utilizadas
superficies planas e lisas, objetivando methor impressio ¢ methor
precisdo de medidas.

3. Ensaios de Tragdio. Com o material laminado (90% de
redugio em espessura), fez-se a estampagem de corpos de prova
tipo "sub-size” apropriados ao ensaio de tragio, segundo norma
ASTM (E8). A escolha dc amostras sub-size deveu-se a
posterior facilidade de obtengio de amostras para a microscopia
cletronica de transmissio. Estes corpos de prova foram
submetidos aos tratamentos térmicos indicados no subitem 1 ¢
ensaiados em tragdo.

4. Anilise por Microscopia Optica.

4.1. Recuperagiio e Recristalizagiio. Para utilizar esta
técnica, as amostas foram embutidas a quente, lixadas em grana
de 180 a 600um, polidas mecanicamente com pasta de diamante
de 9 a 1um e alumina 0,05um ¢ atacadas eletroliticamente com o
reagente : 200ml de dgua destilada, 4,5ml de acido fluobdrico,
voltagem 20V ¢ tempo 60 segundos.

4.2. Envelhecimento. As amostras foram embutidas a frio,
lixadas ¢ polidas como descrito anteriormente € , em seguida,
atacadas cletroliticamente com os seguintes reagentes quimicos: a)
revelagio de grio: Nital 5% ¢ ddp=1,5V
b) revelagio de precipitagdo junto ao contorno de grio: Acido
fosforico 5% e ddp=1,5V.

5. Anilise por Microscopia Eletronica de Transmissio.
Para a microscopia eletrnica de transmiss3o, a preparagio foi a
seguinte: i) Estampagem de discos de 3mm de diimetro, ii)
polimento eletrolitico dos discos com solugdo de 10% Aacido
perclérico + 90% alcool metilico com uma ddp de 35V a -20°C,
utilizando-se o0 equipamento de jato eletrolitico duplo (Tenupol),
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6. Anilise por Microscopia Eletronica de Varredura. Com
os corpos de prova (recristalizadas ¢ envethecidas) ensaiadas, fez-
se a anilise da parte fraturada por MEV, visando com isso
wverificar a caracteristicas da fratura. -

RESULTADOS E DISCUSSOES

Recristalizagdo. Os estudos de recristalizagio da liga
EMVAC 600 altamente dcformada cmpregaram ensaios
mecinicos (mictodureza ¢ tragio) e acompanhamento
microestrutural por microscopia optica (MO) ¢ eletronica de
transmissdo (MET).

O Grifico 1 representa os resultados de microdureza Vickers,
em fungio dos tratamentos térmicos isdcronos na amostra, Entre
150 ¢ 550°C o material (liga EMV AC 600) apresenta o estagjo de
recuperagdo. Nos tratamentos térmicos com femperaturas entre
550 e 800°C, nota-se a evolugio do processo de nucleagdo de
grios para a recristalizagio priméria. Na temperatura de 850°C,
ja esta praticamente completado © processo de recristalizagio
primaria da liga EMVAC 600.

Para mclhor acompanhamento da evolugdo dos virios estigios
envolvidos na recuperaglio e recristalizagio das ligas em estudo,
foram realizados estudos microestruturais, por meio de
metalografia 6ptica ¢ eletronica.

As figuras seguintes evidenciam a evolugio microestrutural
ocotrida nesta liga ap6s os -tratamentos térmicos iscronos. A
Figura 1 mostra a micrografia eletronica (MET) da microestrutura
de uma amostra da liga EMVAC 600 laminada (90% de redugio
em cspessura) ¢ recozida a 150°C por 1 hora. Presenga de
intensos emaranhados de discordancias, juntamente com presenga
de alguns precipitados finos interagindo com as discordancias.

Na temperatura de 250°C a microestrutura da liga EMVAC
600 laminada quase nio se altera, semclhantemente, ao
observado a 350°C. Apés tratamentos térmicos na temperatura
de 450 e 500°C, a microestrutura da liga EMVAC 600 laminada
altera-se muito lentamente.

As Figuras 2a ¢ 2b apresentam, respectivamente a
microestrutura obtida por MO ¢ MET da liga EMVAC 600
laminada e tratada termicamente a 350°C por 1 hora. Por MO
(Figura 2a) observa-se praticamente bandas de laminagdo. Nota-
se na Figura 2b (MET) um grande emaranhado de defeitos e,
apenas em algumas poucas regides tem-se a presenga de sitios de
nucleagdo de grios (regides livres de defeitos cristalinos).

A partir de 600°C comega-sc a verificar mudangas mais
significativas nos tratamentos térmicos realizados na liga EMVAC
600 laminada. Na Figura 3a, pode-se observar o comego da
formagdo de subgrios (MO) na liga EMVAC 600 laminada ¢
tratada termicamente a 600°C por 1 hora. Ja na Figura 3b, obtida
por MET, observa-sc um pequeno aumento no nimero de
subgrdos presentes (MO), em relagio a temperatura anterior
(600°C). Por MET, observa-se sitios de nucleagio de grios, bem
como, alguns poucos subgrios formados ¢ grande presenga de
emaranhados de discordancias além de precipitados.

As Figuras 4a ¢ 4b (MO ¢ MET) apresentam as
microestruturas da liga EMVAC 600 laminada e tratada
termicamente a 850°C por 1 hora, onde tem-se estrutura de grios
recristalizados ¢ presenga de precipitagio no interior dos mesmos.
Ha presenga reduzida de discordancias em toda a microestrutura,
evidenciando o processo de recristalizagdo primaria.

Comparando-se a curva obtida com as medidas de
microdureza em fungio dos tratamentos térmicos realizados na
liga EMVAC 600 laminada (Grafico 1), com as observagdes
feitas por microscopia 6ptica ¢ cletronica de transmissio, pode-se
concluir, que durante o processo de recuperagdo, fem-se, como
principal influéncia, o cfeito da laminagio ¢ muito pouca
participagio dos precipitados mas, no momento em que comega a
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ocofrer 0 estigio de recristalizagio da liga, tem-se também a
participagio dos precipitados finos, principalmente carbonetos
M,,C, e M,C)), 0 que estd de acordo com a literatura disponivel
para o diagrama tentativo TTT da liga 600 (Referéncia 1). A
partit de 525°C comega a ser significativa a participagio de
precipitagio na liga 600.
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Grafico 1: Grifico de microdureza Vickers Hv (Kg/mm?) em
fungio da temperatura (°C) da liga EMVAC 600 nacional, que
passou por diferentes tratamentos térmicos, correspondendo 3
evolugio microestrutural ocorrida no material.

Figura 1: Micrografia Eletronica de Transmissio (MET) da
microestrutura da figa EMVAC 600 nacional laminada (90%
reducdo em espessura) recozida a 150°C por 1 hora. Intensos
emaranhados de discordéincias e alguma preciptagio presente.



Figura 2: Liga EMVAC 600 nacional laminada (90% redug¢io em
espessura) ¢ recozida a 350°C por 1 hora. a) Microestrutura
obtida por microscopia optica, onde ainda se observa a presenca
dos grios iniciais alongados. b) Micrografia eletronica (MET)
emaranhados de discordancias, observando-se em alguns lugares
o inicio de arranjo celular.

Figura 3: Liga EMV AC 600 nacional laminada (90% redugdo em
espessura), recozida a 600°C por 1 hora. a) Microcstrutura por
microscopia optica, onde observa-se em alguns lugares a presenca
de subgrios (indicados por setas). b) Micrografia eletrénica
(MET) apresentando subgrios em algumas regides, nas quais ha
uma densidade bem baixa de defeitos e presenga de precipitados.

Figura 4: Liga EMVAC 600 nacional laminada (90% redugdo em
espessura), recozida a 850°C por 1 hora. a) Observagdes feitas
por microscopia Optica, microestrutura de grdos finos
recristalizados. b) Micrografia eletronica (MET), microestrutura
de grios recristalizados.Presenga de precipitagio no interior dos
mesmos, além de uma densidade minima de discordincias, ¢ de
algumas maclas térmicas.
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Envelhecimento. A amostra envelhecida € uma amostra
inicialmente laminada seguida de solubilizagio a 1150°C por 15
minutos e tratada termicamente a diferentes tempos e
temperaturas (Hv, ,=157,90 Kg/mm? ¢ o ., = 49,51 Kg/mm?).

Se se comparar os valores encontrados nos ensaios mecanicos
entre as amostras envelhecidas ¢ a inicial (apenas solubilizada)
ver-se-a que houve um consideravel aumento em sua resisténcia
mecinica principalmente para os tratamentos térmicos realizados
a 620°C e a 720°C por 1 ¢ 10 horas respectivamente, levando~se
em conta os valores de microdureza e ensaios de tragdo
encontrados (Tabela I).

Além disso, pode-se notar que hi um “"amolecimento” das

-amostras envelhecidas comparando-se tempos crescentes para

uma mesma temperatura de envelhecimento, apesar do aumento
da precipitagdo presente. Nio se observa variagio significativa no
tratamento térmico realizado a 800°C, como pode ser visto na
Tabela I, comparando-se com o valor da amostra solubilizada.
Assim sendo, uma provavel explicagdo para esse "amolecimento”
€ estarmos trabalhando na regido de superenvelhecimento nos
tratamentos térmicos de 10 e 100 horas.

Ja em relagdo a resisténcia mecanica obtida por ensaios de
tragdo € notado um aumento consideravel dos valores
encontrados para tratamentos térmicos realizados apos 1 hora,
sendo que o maior valor foi observado a 720°C por 1 hora.
Indicando que com tempos crescentes foi sendo observado uma
diminuigio em sua resisténcia mecanica (Tabela I). A seguir s3o
mostrados alguns dados refativos as observagdes por microscopia
eletronica de transmiss3o que procurardo esclarecer os dados
obtidos.

Nas amostras da liga EMVAC 600 observadas por
microscopia eletronica de transmissdo, verifica-s¢ precipitagio
nos contornos de grio, devido aos tratamentos térmicos de
envelhecimento. A 620°C por 1 hora (Figura 5), nota-se uma
pequena presenga de precipitago junto aos contomnos de grdo € o
mesmo foi verificado a 720 e 800°C por 1 hora.

A 620°C por 10 horas observa-se um aumento da precipitagio
nos contomnos de grio (MET), embora ocorra um amolecimento
do material que pode ser observado por meio dos resultados
obtidos nos ensaios de microdureza. Ja a 720°C por 10 horas
(Figura 6) ¢ 800°C por 10 horas, nota-se aumento da precipitagio
nos contornos de grao e também no interior dos mesmos, 0 que
também ¢ verificado pelos ensaios de microdureza e tragiio, como
mostra a Tabela I Levando-se, com isso, a uma diminuigio da
resisténcia do material.

A 620, 720 e 800°C por 100 horas, nota-se aumento na
precipitagio nos contornos de grio, em relagio aos temipos
anteriores , 0 que também ¢ verificado pelos ensaios de tragdo e
microdureza onde nota-se uma diminuicdo na resisténcia do
material com relagdo aos valores anteriores.

A 720°C (Figura 7) € a 800°C por 100 horas, nota-se também
presenga de precipitagio no interior dos grios, como nas
amostras tratadas a 720°C por 100 horas, onde também
precipitagdo com formato acicular estava presente no interior dos
grdos das amostras estudadas. Verifica-se também, que os
precipitados encontrados sdo primordialmente do tipo Cr,,C, €
Cr,C,.

Com isso, por meio das observagdes feitas por MET, ensaios
de microdureza e tragdo, verifica-se que com o aumento do
tempo € da temperatura de envelhecimento, houve uma
consideravel diminuigdo na resisténcia mecanica da liga EMVAC
600 envelhecida. Isto se deve a precipitagio de¢ carbetos e
também ao fato de provavelmente estarmos na faixa de
superenvelhecimento.



Nas fractografias eletrénicas (MEV) realizadas nas amostras
envelhecidas, apos ensaios de tragdo, verifica-se que em todas
elas (620, 720 ¢ 800°C por diversos tempos, Figuras 8, 9 ¢ 10) ha
presenga de dimples (microcavidades), indicando que, devido a
precipitagio ocorrida nas amostras, tem-s¢ um comportamento
ductil das mesmas apesar da resisténcia mecanica tornar-se
inferior em envelhecimentos realizados com temperaturas e
tempos crescentes.

Levando-sc em conta os resultados obtidos, verifica-se que
podemos cstar na faixa de superenvelhecimento, € em trabalthos
posteriores realizaremos um nGmero maior de tratamentos
térmicos para intervalos de tempo mais curtos e também ensaios a
temperaturas mais baixas, para levantar com precisio a curva de
envelhecimento para a liga EMVAC 600.

Tabela I: Dados obtidos para microdureza Vickers (Kg/mm?) e
Orasistincia (KE/mm?) da liga EMVAC 600 nacional laminada,
solubilizada ¢ envelhecida a diferentes temperaturas € tempos.

Hy Kg/mm?®)| _oregeonss (Kg/mm?) | tempo (min)| temperatura (°C)
177835 76,1 £33 1 620
1632+ 1,5 71,6+2.5 10 620
1668+ 1,2 52,0£36 100 620
171,2£ 2.4 886+48 1 720
1680 L6 7,625 10 720
1599+2.3 51,1+38 100 720
1602+ 2,3 71,6£2,5 1 800
161,619 56,7430 10 800
159,6 £ 2,4 50,1 + 4,0 100 800

Figura 5: Liga EMVAC 600 nacional, laminada, (90% redugiio
em cspessura), solubilizada ¢ enwvelhecida a 620°C por 1 hora.
Micrografia eletronica (MET), microestrutura de contomos de
£raos com pequena precipitagio ¢ discordancias no interior.

Figura 7: Liga EMVAC 600 nacional, laminada (0% redugio
em cspessura), solubilizada e envelhecida a 720°C por 100 horas.
Micrografia eletrénica (MET), onde observa-se precipitagio
acicular no interior do grao.

Figura 8: Liga EMVAC 600 nacional, laminada (90% redugio
em espessura), solubilizada ¢ envelhecida a 620°C por 1 hora.
Micrografia cletrénicaMEV) mostrando a fractografia da liga
com presenga de dimples (microcavidades).

Figura 6: Liga EMVAC 600 nacional, laminada (90% reducio
em cspessura), solubilizada e envelhecida a 720°C por 10 horas
micrografia eletronica (MET), onde observa-se intensa
precipitagdo no contomos de grio ¢ em seu interior.

Figura 9: Liga EMVAC 600 nacional, laminada (90% redugio
em espessura), solubilizada ¢ envelhecida a 720°C por 10 horas.
Micrografia eletronica (MEV) mostrando a fractografia da liga
com presenga de dimples (microcavidades).



Figura 10: Liga EMVAC 600 nacional, laminada (90% redugio
em espessura), solubilizada e envelhecida a 800°C por 100 horas.
Micrografia eletrénica (MEV) mostrando a fractografia da liga
com aumento na presenca de dimples.

CONCLUSOES

1) No estudo da recristalizagio da liga 600 altamente deformada a
frio que foi acompanhado por ensaios mecanicos ¢ observado por
microscopia Optica e eletronica de transmissfo, constata-se que:

- O processo de recuperagdo estendeu-se até a temperatura  de
600°C, sendo que entre 150 ¢ 350°C observou-se presenca de
intensos emaranhados de discordincias ¢ alguns precipitados, ¢
por volta de 400°C ¢ acima, presenga de sitios de nucleagdo.

- O processo de recristalizacdo situou-se concretamente entre 600
e 800°C. A temperatura de recristalizagio priméria para a liga
600 ¢ 850°C apds 1 hora (tratamentos térmicos isdcronos).

- A curva de microdureza Vickers (Kg/mm?) em fungio da
temperatura (°C) confirma o processo de cinética de
recristalizagdo, observado por Mo ¢ MET.

2) Por MET verifica-se que a realizagio de tratamentos térmicos
de envelhecimento proporcionam precipitagdo nos contornos de
grio ¢ no seu interior. Verifica-s¢ também que o aumento da
temperatura provoca aumento na quantidade de precipitados nos
contornos de grio (precipitados ricos em cromo).

3) O material solubilizado ¢ posteriormente envelhecido apresenta
uma diminui¢io na sua resisténcia com o aumento do tempo ¢ da
temperatura de tratamento térmico.
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ABSTRACT

The objective of this investigation was to characterize the
microstructure and the mechanical properties of cold rolled and
heat treated alloys 600 made in Brazil. The recovery and
recrystallization behavior as well as solubilization and aging have
been studied using optical, scanning electron and transmission
electron microscopy. Microhardness and tensile testing have
been carried out. The recovery process of the cold rolled alloy
600 occurred until 600°C and the recrystallization stage was
situated between 600 and 850°C. The primary recrystallization
temperature was obtained at 850°C after 1 hour (isochronal heat
treatments). The aged alloy 600 shows carbide precipitation on
grains but with ductility maintenance.
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