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RESUMO

Atualmente, os ambientes em que 0s materiais sdo expostos vém se tornando cada vez mais
agressivos, devido ao fato de serem submetidos em locais com elevada pressédo e altas
temperaturas, onde estdo propensos e sofrer com o fenémeno da oxidacdo. Em virtude disso,
novos materiais vém sendo estudados a fim de serem adaptados a essas condi¢ges. Além
disso, novas ligas metalicas estdo sendo criadas e modificadas e ganhando cada vez mais
espaco tanto comercialmente quanto cientificamente. As superligas sdo um grupo de
materiais que possuem propriedades voltadas para aplicacbes que exigem alta resisténcia
mecanica e a oxidagéo/corrosdo. Esses materiais possuem diversos componentes nos mais
variados teores. Atualmente, a superliga a base de niguel MAR-M246 é aplicada em rotores
para turbo-compressores automotivos. Nos Ultimos anos, a resisténcia a oxidacdo em altas
temperaturas e o conhecimento dos aspectos basicos durante a oxidag&o tornou-se um fator
primordial para os requisitos de projeto e aplicagdo destes materiais. Por esses motivos, 0
objetivo do presente trabalho foi avaliar o comportamento durante os ensaios de oxidacao
isotérmica a 800 e 1000 °C por até 240 horas da superliga MAR-M246. Os resultados
evidenciaram pequenos teores de Oxido nos ensaios a 800 °C e quantidades mais
significativas nos ensaios a 1000 °C. Por fim, puderam-se observar oscila¢cdes nos valores de
dureza das amostras oxidadas a 800 e 1000 °C, provavelmente devido a formacado de 6xidos

complexos durante os ensaios de oxidacdo em diferentes condicoes.

Palavras chave: MAR-M246, oxidacao isotérmica, superliga.



ABSTRACT

Currently, the environments in which materials are exposed are becoming increasingly
aggressive, due to the fact that they are submitted in places with high pressure and
high temperatures, where they are prone and suffer from the phenomenon of oxidation.
As a result, new materials have been studied in order to be adapted to theseconditions.
In addition, new metal alloys are being created and modified and gaining more and
more space both commercially and scientifically. Superalloys are a group ofmaterials
that have properties for applications that require high mechanical resistance and
oxidation/corrosion. These materials have several components in the most varied
contents. Currently, the MAR-M246 nickel-based superalloy is applied to rotors for
automotive turbochargers. In recent years, oxidation resistance at high temperatures
and knowledge of the basic aspects during oxidation has become a key factor for the
design and application requirements of these materials. For these reasons, the
objective of this study was to evaluate the behavior during isothermal oxidation tests
at 800 and 1000°C for up to 240 hours of the MAR-M246 superalloy. The results
showed small oxide contents in the assays and 800°C and more significant quantities
in the assays at 1000°C. Finally, it was possible to observe oscillations in the hardness
values of the oxidized samples at 800 and 1000°C probably due to the formation of

complex oxides during oxidation tests under different conditions.

Keywords: MAR-M246, oxidation isothermal, superalloy.
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1. INTRODUCAO

As superligas tém sido cada vez mais utilizadas nas ultimas décadas pelo
fato de trabalharem em condi¢cdes extremas e em ambientes que podem ser muito
agressivos para os materiais. Produzir e otimizar essas ligas vem sendo um grande
desafio nos dias de hoje, devido a esses materiais apresentarem propriedades para
trabalharem em alto desempenho, como alta resisténcia mecéanica mesmo em
elevadas temperaturas, além de elevada resisténcia a corrosdo/oxidagdo em faixas
de temperaturas proximas ao ponto de fusao, resisténcia a ambientes maritimos, entre
outras propriedades encontradas apenas nessa classe seleta de materiais (EZUGWU,
2004).

Muitas ligas metélicas sofrem com o fenbmeno da oxidacdo quando
submetidas a altas temperaturas. Para suprir essa necessidade, na década de 30, nos
Estados Unidos da América, novas ligas comecaram a ser desenvolvidas,
principalmente a base de niquel e ferro que, posteriormente, foram denominadas de
superligas (BALDAN, 2009).

Uma das propriedades muito importante para a escolha de ligas para
determinadas aplicacdes € a resisténcia mecanica. Nos dias atuais, as superligas a
base de nigquel comecaram a ganhar muito espaco no mercado e no meio académico
pois geralmente apresentam elevada resisténcia mecanica inclusive em altas
temperaturas, alta resisténcia a tracao/ruptura, elevado modulo de elasticidade e
grande solubilidade de elementos de liga que podem agregar uma gama de
propriedades. As superligas de niquel possuem resisténcia mecanica muito elevada,
devido a sua estrutura CFC (cubica de face centrada), mesmo em temperaturas
elevadas, permitindo que as superligas continuem com uma resisténcia a tracéo e a

ruptura em ambientes de condi¢cfes adversas (BHADESHIA, 2018).

O fendbmeno da oxidacdo pode ser observado em metais e ligas
metalicas quando a estrutura é exposta a atmosferas oxidantes. Nesse processo, na
maior parte dos casos, é possivel observar a formacao de oxidos, proveniente da
reacao do metal com o oxigénio, na superficie do metal/liga. A formacéo desses 0xidos
pode interferir diretamente nas propriedades do material, tais como: diminuir a

capacidade da liga de resistir a carregamentos mecanicos; diminuir a resisténcia a
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fadiga; perda de 6xidos protetores da camada superficial da liga, o que acelera ainda
mais a velocidade de oxidagdao (BOWMAN, 2018).

As diferentes condi¢cdes adversas a serem superadas fazem com que
novas superligas sejam criadas e ganhem cada vez mais espago no mercado, com
composicbes quimicas diferentes que possam agregar novas propriedades para
essas ligas. A superliga MAR-M246, criada pela Martin-Marietta Corporation, € uma
das ligas que vem sendo utilizada em motores de turbinas aeronauticas, devido as

suas propriedades de alta dureza e resisténcia a oxidacéo elevada (REIS, 2020).

A complexidade das superligas de niquel e a heterogeneidade da sua
microestrutura faz com que seja dificil tracar o comportamento dessas ligas em
relacédo aos diferentes ambientes em que serao utilizadas, tanto no aspecto mecanico
guanto em relacdo a oxidacdo. Dadas as circunstancias, é fundamental o estudo
dessas ligas e correlacionar com os diferentes elementos de ligas presentes para que
seja possivel entender melhor essa superliga nos mais diferentes cenarios. Em virtude
do exposto, o presente trabalho tem como objetivos analisar o comportamento durante
a oxidacdo isotérmica da superliga MAR-M246 em diferentes condi¢cbes de

temperatura e tempo.

1.1 Objetivos gerais

O presente trabalho teve como objetivo geral avaliar o desempenho da
superliga MAR-M246 no estado bruto de fusdo apds ensaios de oxidacao isotérmica

a 800°C e 1000°C em diferentes intervalos de tempo.

1.2 Objetivos especificos

o Determinagdo a massa especifica da superliga MAR-M246 no estado bruto de
fuséo;

e Avaliacdo do comportamento do material e a formacéo de 6xido atraves do
ganho de massa por area ap0s 0s ensaios de oxidacao isotérmica;

o Determinacdo da dureza da superliga no estado bruto de fusdo e apds os

ensaios de oxidacao isotérmica.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Superligas

As superligas, principalmente a base de Niquel, comecaram a ser mais
estudadas e utilizadas ap6s a Segunda Guerra Mundial, a fim de se obter materiais a
serem utilizados em motores aeronauticos, devido ao fato de ser um ambiente mais
agressivo, exigindo que o material dessas aplicagdes continuem com um alto
rendimento, como resisténcia a oxidacdo e dureza elevadas, em faixas de
temperaturas acima de 650°C. A combinacao das superligas a base de Niquel, Ferro
e Cobalto com diversos elementos de liga, vem produzindo novos materiais que vem
ganhando espaco nos mais diversos ramos do mercado, como turbinas a gas, motores

de foguete, ambiente maritimos, entre outros (BALDAN, 2013).

Uma técnica que permite alcancar as mais diversas propriedades dentro de
uma liga é a adicdo de elementos de liga em diferentes teores a fim de se obter
algumas alteracdes na estrutura da superliga e por consequéncia nas suas
propriedades. Alguns dos principais elementos de ligas e 0s seus respectivos efeitos
sdo apresentados na Tabela 1. Os elementos de liga proporcionam diferentes efeitos
para as superligas, podendo aumentar a densidade do material, a resisténcia a
oxidacao e também causar uma alteracdo na microestrutura, como formacao de
carbetos e outras fases. Porém, alguns elementos de liga podem gerar alguns efeitos
negativos as propriedades dos materiais quando adicionados a composi¢ao da liga
(REIS, 2020).



Tabela 1 - Efeitos da adicdo dos principais elementos de liga na microestrutura das superligas.

Aumento
Resisténcla  na fracio
Eleinento da matriz vim Outrus Efcitos
(1) volume da
.r'
Al Moderado Muito Resisteéncia a oxidagdo
grandc
Mo Alto Moderado Aumcnta a densidade
Promove a formacio das
W Alto Moderado fases TCP( e p).
Ia Alto Crande
Promove a formagao das
Nh Alto Grande tases ¥'
Melhora a resisténcia a
" COIrosao € promove
Cr Moderado  Moderado . COTTOSAC € POmMONE
fonmacdo de Lases TCP,
Muito Meclhora a resisténcia a
Ti Modcrado 3 i corrosiio.
grandc
Pode aumentar ou
diminuir as temperaturas
Co Leve Moderado da
limha solvus.
Re Moderado Retarda L‘fLSLll“kﬂlO de
orios.
C Moderado Normacdo de carbetos
Inibem crescimento de
carbetos; melhoram a
B. Zr Moderado resisténcia do contorno de

grio: melhoram a
ductilidade

e resisiencia A thiencia

Fonte: Reis (2020)
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Nos dias atuais, as superligas mais utilizadas em temperaturas acima de

500°C sao as ligas a base de Cobalto, Ferro e Niquel, principalmente pelos fatores ja

citados anteriormente: elevada resisténcia mecanica nessas faixas de temperatura,

até mesmo proximo ao ponto de fusdo da liga; capacidade de trabalhar em ambientes

gue outros materiais ndo suportam (corrosivos, maritimos, oxidantes, etc) e elevada
resisténcia a oxidacédo (REED, 2006).

Para entender melhor as propriedades desses materiais, € preciso observar

e entender melhor a sua microestrutura. Na maior parte das superligas a base de

Niquel, a estrutura € composta por uma matriz austenitica, chamada de fase y. Essa

fase apresenta uma estrutura cubica de face centrada (CFC) e apresenta diversos

elementos de liga, entre eles: Cromo, Molibdénio, Tungsténio, Titanio, Tantalo e

Cobalto (AQUINO, 2014).
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A fase y’, composto principalmente por Nis(Al,Ti,Ta,Nb), também possui

estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) e é responséavel pelo fortalecimento
e endurecimento das ligas de Niquel (AQUINO, 2014).

Essa fase geralmente possui orientacdo similar com a matriz y, mesma
orientacdo. Esta diretamente ligada ao endurecimento das superligas de Niquel pelo
fato de alterar a matriz do material. Pode apresentar tanto a morfologia esferoidal,
cuboidal ou outras. Na Figura 1, os a4tomos de niquel estdo representados pelas
esferas azuis no centro das faces, enquanto os atomos de aluminio (elemento de liga)

séo representados pelas esferas vermelhas nos vértices (REIS 2020).

Figura 1 - Estrutura cristalina da fase y’

Fonte: Reis (2020).

A adicdo de Carbono em teores até 0,2% em massa faz com que o
elemento reaja com os elementos de liga, como Titanio, Téantalo, Cromo, Niébio e
Molibdénio, devido a afinidade desses metais com o carbono, formando carbetos

M23Cs, MC, MsC e M,C,; Esses carbetos apresentam diferentes morfologias e

geralmente estdo presentes nos contornos de graos do material. Ha também a
formacdo de boretos (MB2 e MsB2) de reagbes provenientes do Boro com outros
elementos de liga como o Cromo. Esses boretos costumam ser mais duros e

resistentes, com formacdo nos contornos de grdos da fase matriz. Na Figura 2 &
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possivel notar as principais fases de uma superliga, assim como a formacao de alguns
Carbetos e das fases y e y' (AQUINO, 2014).

Figura 2 - Esquema da microestrutura tipica de uma superliga a base de niquel

M23Cg y' mMC M23Ce y-r' Y mMC

Fonte: HUANG; KOO (2004) apud VARAVALLO (2012).

2.2 O fendmeno da oxidagcdo em superligas

O processo de oxidagéo pode ser compreendido pela relacdo do metal da
superficie com o oxigénio presente no ambiente, gerando formacdo de 6xido na
superficie do material. Nos Ultimos anos, a resisténcia a oxidacdo em elevadas
temperaturas e o conhecimento dos aspectos basicos durante a oxidagéo tornou-se

um fator primordial para os requisitos de projeto e aplicacdo das superligas.

A formagé&o de 6xido no metal ocorre quando parte desse material esta se
transformando em 6xido, aumentando a massa da liga, diminuindo a area de sec¢éo
reta e afetando diretamente nas suas propriedades mecéanicas. No caso da oxidagéo
interna, as propriedades mecanicas sao ainda mais comprometidas, pois nesse caso
a oxidacdo pode continuar ocorrendo devido a presenca de porosidade no 6xido
formado, possibilitando que a formacdo continue na parte interna do material,

diminuindo a resisténcia a carregamentos no material (TRINDADE, 2013).

7

Em algumas ligas metalicas € possivel observar o fendmeno de
descolamento do Oxido da superficie do material. Isso pode ocorrer devido ao
crescimento heterogéneo do 6xido, gerando um desajuste cristalografico na superficie
da liga. Também ha casos de vaporizacédo do 6xido, pois em alguns casos, a perda
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do revestimento externo de materiais como o 6xido de cromo (Cr203) faz com que a
velocidade de oxidacdo possa crescer ainda mais (BALDAN, 2013).

Ensaios de oxidacéo séo realizados a temperatura e presséo controladas,
para que seja possivel simular alguns cenarios onde a superliga estara submetida em
diversas aplicacOes. Esses ensaios permitem ter uma ideia inicial de como o material
se comportara em ambientes agressivos, podendo ou ndo alterar a sua estrutura a fim
de se obter outras propriedades (MALAFAIA, 2013).

O melhor método para avaliar a oxidacdo de uma liga € medir sua massa e
sua area superficial antes e apds 0s ensaios, geralmente com a utilizacdo de um
sistema que ndo deixe o 6xido se perder por descolamento (cadinhos). A comparagao
de massal/area antes e apds dos ensaios indica o quanto de 6xido foi formado ou
perdido durante os ensaios.

Esses ensaios sdo realizados para que seja possivel entender melhor o
comportamento térmico dos materiais e podem ser feitos em diferentes faixas de
temperaturas, para a determinacdo das propriedades do material em diferentes
cenarios. Os ensaios geralmente sdo ocorrem em fornos e sdo executados a
temperaturas superiores a 500°C e € importante que o ambiente seja monitorado para
gue a temperatura nao oscile da faixa estipulada. Os ensaios em que nao ha variacao
de temperatura durante o processo sdo denominados de ensaios isotérmicos. Nesses
ensaios € de extrema importancia que a temperatura seja mantida no valor alvo
durante todo o processo. Para isso, a mufla ou o equipamento a ser utilizado é
aquecido até a temperatura estipulada e apds isso as amostras sdo adicionadas ao
sistema. O monitoramento € necessario para analisar se ndo houve oscilacdo durante
0 processo. Existem também os ensaios ciclicos, onde o material € submetido a
aquecimentos seguido de resfriamentos, a fim de simular alguns cenarios encontrados
no dia a dia desses materiais (MALAFAIA, 2013).

Muitos elementos de liga sado adicionados para minimizar os efeitos da
oxidacao. O cromo, por exemplo, possui maior afinidade com oxigénio em relacdo aos
outros elementos da liga, formando uma camada aderente, estavel e protetora na
superficie da liga. No entanto, a quebra da camada de 6xido (“spalling”) e a oxidagao
interna ocorrem mesmo para tempos curtos de exposicao e em virtude das tensdes

térmicas desenvolvidas durante o resfriamento do material (STASZEWSKA, 2016).
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2.3 A superliga MAR-M246

A superliga MAR-M246 é uma liga fundida desenvolvida pela Martin-
Marietta Corporatione amplamente utilizada em aplicacbes do dia a dia que
necessitam materiais de alta resisténcia mecénica e a corrosdo em faixas de
temperaturas elevadas. A massa especifica da superliga MAR-M246 é 8,44g/cm3e a
temperatura de fusdo esta entre 1.315 e 1.343°C. A Tabela 2 apresenta a composicao
nominal da superliga MAR-M246 (RESENDE, 2022).

Tabela 2 - Composicao quimica (% peso) da superliga MAR-M246

Elemento MAR-M246

Ni Balanco
Co 10,0
wW 10,0
Cr 9,0
Al 55
Mo 2,5
Ti 15
Ta 1,5
C 0,15
Zr 0,05
B 0,015

Fonte: Adaptado de ZHAO et al (2008).

A superliga MAR-M246 possui elevados teores de Niquel e presenca
significativa de Cromo, dois elementos metalicos que possuem elevada resisténcia a
corrosdo em diversos ambientes para a superliga, além de uma alta resisténcia ao
descolamento dos Oxidos que sédo formados em altas temperaturas. O niquel também
tem a funcdo de evitar a fratura devido aos ions de cloro. O molibdénio, por sua vez,
€ um endurecedor por solucéo sélida, fortalecendo a matriz da superliga e proporciona
uma resisténcia mecanica elevada, mesmo sem a realizacdo de ensaios térmicos na
liga, podendo ainda formar carbonetos na matriz da liga. O molibdénio em maiores
teores fornece maior resisténcia contra a corrosdo em frestas e furos para a liga
(ANTOSZCZYSZYN, 2014).
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Devido a suportar temperaturas acima de 1000°C, a superliga MAR-M246
vem tomando o lugar de outras ligas, como o caso da IN713C, que era amplamente
utilizada em pas de turbinas. Com essas turbinas passando da faixa de 1080° em
algumas secbes durante a operacdo, a MAR-M246 juntamente da MAR-M247
comecaram a virar preferencia para essas aplicagbes (RESENDE, 2022)

A MAR-M246 tem sua estrutura dendritica, uma das formas mais comuns
das ligas se solidificarem, com uma matriz y € uma fase y’, presente nas ligas a base
de Niquel. A composicao da matriz possui diversos elementos, como Co, Mo, W, Cr,
Ta, Zr e B. Alguns desses elementos sdo responsaveis pela formacgéo de carbetos e
boretos. Na Figura 3 é possivel notar a presenca de carbetos e da regido dendritica
da superliga MAR-M246.

Figura 3 - Microestrutura da superliga MAR-M246 obtida por MEV.

carbetos 7 regiao dendritica
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 Producao da superliga MAR-M246

A superliga MAR-M246 foi produzida pela técnica de fuséo por indugéo a vacuo
e vazada em moldes ceramicos. Cada molde ceramico possuia 14 barras em formato
cilindrico com 15 mm de diametro e 130 mm de comprimento. A Figura 4 apresenta

um molde ceramico antes e ap6s 0 vazamento do material.

Figura 4 - Molde ceramico antes (direita) e depois (antes) do vazamento do material

Fonte: BALDAN (2013)

As barras foram cortadas no formato adequado para cada experimento. Optou-
se por cortar as amostras pela técnica de eletroerosdo a fio devido a grande
dificuldade encontrada no corte mecanico, além de evitar o aquecimento excessivo do
material, que poderia causar modificacdes microestruturais no mesmo. Apés o corte,
as amostras apresentaram 8 mm de didmetro e 2 mm de espessura,

aproximadamente.
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3.2 Caracterizacdo da microestrutura do material de partida

Uma amostra foi preparada para analise microestrutural do material no
estado bruto de fusdo. Essa amostra foi embutida a quente com resina fendlica, lixada
com lixas a base de carbeto de silicio (SiC) (#320, #400, #600, #800, #1200) e polida
com alumina de 1 e 0,3 pum e silica coloidal 0,04 e 0,02 pm (diluida 50% em volume
em agua destilada). A amostra foi caracterizada com o auxilio de um microscoépio
eletrébnico de varredura (MEV) Hitachi modelo TM 3000, através de trabalho em
cooperacao com o Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal
de S&o Joéo Del Rei (DEMEC-UFSJ).

3.3 Ensaios de oxidacao isotérmicos

Para os ensaios de oxidacao isotérmica, todas as amostras foram lixadas com
lixas & base de carbeto de silicio (#320, #600), colocadas em ultrassom por 15
minutos, desengorduradas com alcool isopropilico e secas ao ar livre.

As amostras foram colocadas dentro de cadinhos de alumina para evitar que
algum pedaco de 6xido fosse perdido caso descolasse da amostra durante 0 ensaio
de oxidacdo. Os cadinhos (11 mm de altura, 10mm de diametro inferior e 11 mm de
didmetro superior) foram fornecidos pelo Laboratério de Materiais Ceramicos do
DEMAR - EEL/USP (Departamento de Engenharia de Materiais - Escola de
Engenharia de Lorena - Universidade de Sao Paulo). Cada amostra foi inserida
cuidadosamente no cadinho de modo que a sua superficie inferior ndo ficasse em
contato com o fundo do cadinho. A Figura 5 apresenta uma amostra lixada e polida
para a caracterizacao microestrutural do material de partida (amostra 1), uma amostra
antes do ensaio de oxidacdo (amostra 2), uma amostra apos o ensaio de oxidagéo
(amostra 3) e o conjunto cadinho + amostra utilizado para os ensaios de oxidagéo

isotérmica (amostra 4).
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Figura 5 - Amostra lixada e polida para a caracterizacao microestrutural do material de partida (amostra
1), amostra antes do ensaio de oxida¢@o (amostra 2), amostra apos o ensaio de oxidacdo (amostra 3)
e o conjunto cadinho + amostra utilizado para os ensaios de oxidagao (amostra 4)

TR
”\ R ““\

% 3

Fonte: Autoria propria (2022)

Os conjuntos cadinho + amostra foram inseridos em um forno tipo mufla em
condicBes isotérmicas a 800°C em um periodo de até 240 horas e ao ar estatico. As
amostras foram retiradas a cada 24 horas até o periodo de 120 horas e a Ultima
amostra foi retirada apos 240 horas de ensaio. Com o intuito de verificar a resisténcia
a oxidacao das superligas em temperaturas mais altas e tentar obter uma variagéo de
massa significativa, foram realizados ensaios a 1000 °C. Além disso, as temperaturas
de 800 e 1000 °C sao préximas da temperatura de aplicacao destas ligas nos turbo-
compressores de motores a diesel e a gasolina, respectivamente. Foi utilizada uma
amostra para cada condi¢cdo de tempo e temperatura. Apos 0s ensaios, todas as
amostras foram resfriadas ao ar.

A massa das amostras antes e depois dos ensaios foi medida com o auxilio de
uma balanca analitica modelo ATX224 da marca Shimadzu (precisédo de + 0,1 mg) e,
de posse destes valores, foi possivel calcular a variacdo de massa por unidade de
area (mg/cm?) em funcéo do tempo de oxidacéo para a superliga MAR-M246.

A caracterizacdo microestrutural das amostras oxidadas utilizando a técnica de
microscopia eletrénica de varredura foi realizada através da cooperacao com o Prof.
Dr. Artur Mariano de Sousa Malafaia, do Departamento de Engenharia Mecénica da
Universidade Federal de Sao Jodo Del Rei (DEMEC-UFSJ).



21

3.4 Medidas de dureza

A amostra no estado bruto de fusdo e todas as amostras oxidadas foram
submetidas a medidas de microdureza Vickers utilizando um microdurémetro modelo
HMV-2T da marca Shimadzu. A carga utilizada foi de 2kgf e o tempo de carga foi de
20 segundos. Foram realizadas 5 medidas em posi¢des aleatérias de cada amostra.
O valor médio da dureza com o respectivo desvio padrao foi calculado para cada

condicdo de ensaio. O valor da dureza destas amostras foi calculado através da
1,8544xF

formula HV = , onde dm é a média das duas diagonais e F é a for¢ca aplicada.

dm?

3.5 Massa especifica

Para a determinacdo da massa especifica, uma amostra que passou pela
preparacdo metalografica foi pesada com o auxilio de uma balanga analitica modelo
ATX224 Shimadzu, preciséo de + 0,1mg. Apés isso, foi calculado o volume da amostra

com o auxilio de um paquimetro com precisao de 0,05 mm.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Massa especifica daliga

A massa especifica da superliga MAR-M246 foi calculada com base em uma
amostra representativa, dividindo-se a massa da amostra pelo seu volume. Para a
superliga MAR-M246 com massa de 0,8394 g e volume de 0,1059 cm?3, o valor da
massa especifica calculada foi de 7,93 g/cm3. O valor encontrado, quando comparado
com o valor teérico de 8,44 g/cm3, apresenta uma diferenca de 0,51 g/cm?, com
percentual de 6,43% (RESENDE, 2022).

Isso pode ser devido aos defeitos e porosidadeque podem estar presentes no

material fundido, interferindo diretamente no célculo damassa especifica experimental.

4.1 Monitoramento da temperature nos ensaios de oxidacao

As Figuras 6 e 7 apresentam o grafico de monitoramento da temperatura
durante os ensaios a 800 °C obtido através do software proprio da mufla que controla
o equipamento. O forno foi programado para aquecer gradualmente até a temperatura
desejada a uma taxa de 10 °C/minuto. Podem-se observar as pequenas variacfes de
temperatura quando a porta do forno foi aberta para inserir e retirar as amostras.
Podem-se observar também a estabilidade térmica do forno e a auséncia de
flutuagbes térmicas durante os ensaios. Os graficos de monitoramento a 1000 °C

possuem 0 mesmo comportamento dos registrados a 800 °C.
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Figura 6 - Comportamento do forno durante os ensaios de oxidagao isotérmica a 800°C por 120h,
evidenciando os periodos de abertura e fechamento da porta do forno.
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Figura 7 - Comportamento do forno durante os ensaios de oxidag&o isotérmica a 800°C por 240h,
evidenciando os periodos de abertura e fechamento da porta do forno.
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4.2 Caracterizacdo da microestrutura do material de partida

A Figura 8 apresenta a microestrutura da superliga MAR-M246 no estado bruto
de fusdo. E possivel verificar uma microestrutura dendritica contendo, provavelmente,
carbetos com diferentes tamanhos e morfologias na regiéo interdendritica. Os pontos

pretos podem ser poros presentes no material fundido.

Figura 8 - Microestrutura da superliga MAR-M246 no estado bruto de fuséo.

UFSJ HL D10.0x200 500 um

Fonte: Autoria Propria (2022).
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4.3 Ensaios de oxidacéo isotérmica a 800 °C

A Tabela 3 apresenta as massas das amostras antes e depois do ensaio, a
respectiva variagcdo de massa (Am), a area e variagcao de massa por unidade de area
(mg/cm?) da superliga MAR-M246 ap0s ensaio de oxidagao isotérmica a 800°C. A area
de cada amostra foi calculada através da relagdo A = 2nr(r+h), onde “h” € a espessura

e “r" é o raio da amostra.

Tabela 3 - Massa das amostras antes e depois do ensaio (mg), variacdo de massa (mg), area das
amostras (cm?) e variagdo de massa por unidade de area (mg/cm?) da superliga MAR-M246 apds
ensaio de oxidacgao isotérmica a 800°C.

Tempo Massa da Massada Am Area da Variacdo de massa

de amostra amostra (mg) amostra por unidade de
oxidacdo antes do depois do (cm?) area
(h) ensaio ensaio (mg/cm?)
(mg) (mg)

24 843,7 844,0 0,30 1,5496 0,1936

48 832,2 832,8 0,60 1,5444 0,3885

72 839,4 839,9 0,50 1,5442 0,3238

96 840,3 840,8 0,50 1,5504 0,3225

120 886,5 886,9 0,50 1,5991 0,3126

240 851,8 852,3 0,50 1,5649 0,3195

Fonte: Autoria prépria (2022).

A partir dos dados obtidos da Tabela 3, foi possivel tracar um gréafico para
comparar as respectivas variacdes de massas por unidade de area em funcéo do
tempo de oxidac&o para a liga, apresentado na Figura 9.

E possivel observar que a variagdo de massa por unidade de area caracteriza-
se por uma evolucdo complexa nao linear com um aumento nas primeiras horas de
oxidacdo seguida de uma estabilizagdo até 96 horas e uma diminui¢cdo no final dos
testes.

Tal comportamento pode indicar que um regime misto de oxidacao é

estabelecido devido a um crescimento simultaneo da camada de 6xidos e sua perda
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por evaporagao dos produtos de oxidagao. A maior variacdo de massa por unidade de
area a 800°C foi observada para a liga MAR-M246 apés 48 horas (0,3885 mg/cm?).A
diminuicdo aparente na taxa de oxidacdo no final do teste de oxidacdo pode ser
também uma consequéncia da perda de produtos de oxidacdo por descamacao
(spallation) devido a diferenca entre os coeficientes de expansédo do substrato e da
camada de 6xido em crescimento. Nesta fase do estudo, julgou-se ndo necessério
tentar identificar uma lei de oxidac&o para esta liga, dada a complexidade da cinética
registrada, as pequenas variacbes de massa e as imprecisbes experimentais
relacionadas a medicdo da massa. Outras investigacfes usando uma termobalanca
com alta precisdo para medicdo de massa (analise de termogravimetria - precisao de
1 ng) sdo necessarias para esclarecer o comportamento dessas ligas frente a

oxidacao nestas condicdes experimentais.

Figura 9 - Variacao de massa por unidade de &rea em fun¢éo do tempo de oxidacdo a 800°C para a
liga MAR-M246.
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Fonte: Autoria prépria (2022)
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4.4 A Ensaios de oxidacédo isotérmica a 1000 °C

A Tabela 4 apresenta as massas das amostras antes e depois do ensaio, a
respectiva variagcao de massa (Am), a area e variacdo de massa por unidade de area
(mg/cm?) da superliga MAR-M246 ap0s ensaio de oxidacdo isotérmica a 1000°C.
Como foi observada a presenca de 6xidos no fundo do cadinho para esta temperatura
(Figura 10), todas as medidas foram realizadas em utilizando o conjunto cadinho +
amostra, considerando que toda a variacdo de massa é decorrente da amostra, ou

seja, o cadinho de alumina néo influenciou nas variagdes de massa.

Figura 10 - Oxido descolado da amostra e no fundo do cadinho apés o ensaio de 1000°C.

Fonte: Autoria propria (2022)
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Tabela 4 - Massa das amostras antes e depois do ensaio (mg), variacdo de massa (mg), area das
amostras (cm?) e variagcdo de massa por unidade de area (mg/cm?) da superliga MAR-M246 apés
ensaio de oxidacao isotérmica a 1000°C.

Tempo Massa da Massada Am Areada  Variacdo de massa

De amostra amostra (mg) amostra por unidade de
Oxidagédo antes do depois do (cm?) area
(h) ensaio ensaio (mg/cm?)
(mg) (mg)

24 2905,1 2905,3 0,2 1,5117 0,1323

48 2875,3 2876,3 1,0 1,5456 0,6466

72 2916,4 2916,8 0,4 1,5498 0,2581

96 2891,2 2890,9 -0,3 1,5504 -0,1935
120 3030,7 3038,9 8,2 1,5541 5,2762

240 2936,2 2934,1 -2,1 1,5463 -1,3580

Fonte: Autoria prépria (2022).

A partir dos dados obtidos da Tabela 4, foi possivel tracar um gréfico para
comparar as respectivas variacdes de massas por unidade de area em funcdo do
tempo de oxidacédo para a liga, apresentado na Figura 11.

Pode-se observar que as variagcbes de massa nos ensaios de 1000°C foram
significativamente maiores do que a 800°C. A maior variagdo de massa por unidade
de area a 1000°C foi observada para a liga MAR-M246 apds 120 horas (5,2762
mg/cm?).

Também é importante notar que os resultados apresentados aqui para a liga
nas duas temperaturas sdo relativos a oxidacdo de curto prazo (240 horas) e,
consequentemente, sdo puramente indicativos, sabendo-se que, para estes materiais,
objetivam-se aplicacdes de longo prazo (milhares de horas em uso) em ambientes
agressivos onde os produtos de combustéo e tensdes mecanicas podem acelerar o
processo de corrosdo. A diminuicdo aparente na taxa de oxidacao no final do teste de
oxidacao para a liga estudada pode ser uma consequéncia da perda de produtos de
oxidacdo por descamacdo (spallation) devido a diferenca entre os coeficientes de

expansédo do substrato e da camada de 6xido em crescimento.
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Figura 11 - Variacdo de massa por unidade de area em funcdo do tempo de oxidacdo a 1000°C para a
liga MAR-M246.
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Fonte: Autoria Propria (2022)

Comparando os dados obtidos nos ensaios de oxidagdo com outros trabalhos
na literatura, € possivel observar que tanto a liga MAR-M246 quanto a liga MAR-M247,
gue possuem a composi¢ao quimica parecida (substituicdo dos atomos de Ta por Nb),
o ganho de massa por area superficial apresentou-se mais significativo nos ensaios a
1000 °C do que os ensaios a 800 °C (Baldan et al., 2022).

Em outros estudos realizados em ligas a base de niquel, tanto em ensaios
isotérmicos como ciclicos, foipossivel perceber ganhos maiores a 1000 °C quando
comparados a 800 °C. Em alguns desses estudos também houve perda de massa das

amostras nos ensaios isotérmicos e ciclicos (REIS, 2020).

4.5 Ensaios de dureza

A dureza da superliga MAR-M246 no estado bruto de fuséo foi 412 & 49,04 HV.
As Tabelas 5 e 6 apresentam a média dos valores de dureza (em HV) das amostras

oxidadas a 800 e 1000°C por até 240h. Cabe salientar que, para as amostras nas
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condi¢gbes de 800°C por 120h e de 1000°C por 240h, foi necessaria a utilizagdo do
microscopio da marca ZEISS e modelo AXIO para medir as diagonais das identacdes
em virtude da dificuldade de visualiza-las no microdurémetro. Por fim, pode-se
observar oscilacdes nos valores de dureza das amostras oxidadas a 800 e 1000°C
provavelmente devido a formacdo de éxidos complexos durante os ensaios de
oxidagdo das amostras. Analisando os valores obtidos e considerando o desvio
padrdo, o maior valor de dureza foi 0 da amostra oxidada a 1000°C por 96 horas (514
22 HV).

Tabela 5 - Média e o desvio padrao (em HV) dos valores de dureza das amostras oxidadas a 800°C
por até 240h.

Tempo MAR-M246
(HV)

(horas)
24 488 + 7
48 471 +17
72 480 + 13
96 493 + 26
120 457
240 487

Fonte: Autoria préopria (2022)
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Tabela 6 - Média e o desvio padrédo (em HV) dos valores de dureza das amostras oxidadas a 1000°C
por até 240h.

Tempo MAR-M246
convencional
(horas) (HV)
24 473 £10
48 483 + 43
72 500 + 28
96 514 £ 22
120 419

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Comparando os resultados de dureza das amostras no estado bruto de fusao
e das amostras oxidadas com algumas outras ligas de niquel, observa-se que a
dureza dessas ligas ndo varia muito, com uma tendéncia de os valores encontrados
para as amostras oxidadas serem maiores do que as amostras em estado bruto.
Trabalhos realizados com a superliga MAR-M247, com a composi¢ao parecida com a
MAR-M246, mostram que os resultados obtidos nesse trabalho estdo coerentes com
os da literatura (BALDAN, 2013).
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5. CONCLUSAO

As principais conclusdes obtidas neste trabalho séo:

« O valor da massa especifica medida da superliga MAR-M246 foi 7,93 g/cm?3;

e A caracterizacdo microestrutural da superliga MAR-M246 no estado bruto de
fusdo apresentou uma microestrutura dendritica contendo carbetos com
diferentes tamanhos e morfologias na regiéo interdendritica;

e Os ensaios de oxidacdo isotérmica a 800°C apresentaram baixa variagdo de
massa,;

e Os ensaios de oxidacdo isotérmica a 1000°C apresentaram variacdes de
massa nos significativamente maiores do que a 800°C;

 Nos ensaios de oxidacdo isotérmica a 1000°C foi possivel evidenciar o
descolamento do éxido, devido a presenca do material no fundo do cadinho;

e A dureza das superligas MAR-M246 no estado bruto de fusao foi de 412 HV.
Pbdde-se observar oscilacdes nos valores de dureza das amostras oxidadas a
800 e 1000°C provavelmente devido a formacgéo de 6xidos complexos durante

0s ensaios de oxidacao das amostras.
Segue como sugestdes para trabalhos futuros:

» Estudar a microestrutura e composicao dos 6xidos formados por microscopia
eletrdnica de varredura com EDS;

» Realizar ensaios de oxidacdo em outras temperaturas e tempos maiores para
determinar o perfil e 0 comportamento durante oxidacao isotérmica da superliga
MAR-M246;

» Realizar anélise do 6xido superficial utilizando difragcdo de raios x.
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