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RESUMO

Um dos grandes desafios da industria ¢ determinar o fim da vida 1til de equipamentos em
servico. Equipamentos novos sao usualmente projetados para possuir uma vida util superior a
dez anos, no entanto, estes nem sempre sdo submetidos apenas as condigdes previstas no
projeto, o que pode levar a redugdo da sua vida tutil. Em outros casos, os equipamentos ja
ultrapassaram sua vida de projeto, o que remete a necessidade de avaliagdao da sobrevida dos
mesmos, pois substituir indiscriminadamente equipamentos ainda em condi¢des de uso
implica em elevados custos de manutengdo, além de aumentar o tempo de reparo, o que pode

acarretar em perda de producdo e lucro cessante.

Desta forma, este trabalho tem o objetivo de contribuir para um melhor entendimento das
metodologias utilizadas na determinagdo da vida residual de equipamentos submetidos ao
mecanismo de fluéncia, bem como o de criar referéncias metalograficas que poderao ser de
grande valor para estimar o percentual de vida consumida de tubos de ago inoxidavel A-312
TP 304H submetidos a fluéncia, de forma que se possa maximizar a vida util desses tubos em

aplicagdes industriais com seguranga.

A metodologia utilizada consistiu na comparacdo de diversas propriedades do material
antes e apods ensaios de fluéncia acelerada, em diversas condigdes de temperatura e tensao,
com destaque especial para as analises metalograficas utilizadas para caracterizar

detalhadamente as alteragdes metalurgicas sofridas pelo material.

Embora nd3o tenha sido possivel definir um padrio de envelhecimento metalurgico,
diversas propriedades do aco A-312 TP 304H foram estabelecidas, tais como: o tempo, a
temperatura e o local de inicio de precipitacao de carbonetos de segunda fase, a influéncia da
tensdo na precipitacdo de carbonetos, a relacdo entre a dureza e o envelhecimento do material,
e a faixa de temperatura, tensdo e tempo recomendada para utilizacdo do Pardmetro de

Larson-Miller para previsao de vida em fluéncia.
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ABSTRACT

One of the greatest challenges in industry is to determinate the end of life of in-service
equipment. New equipments are usually designed for an operational lifetime over ten years,
however, they are not always submitted only to the conditions foreseen in the project, so it
can lead to the reduction of its useful life. In other cases, the equipment had already exceeded
its design life, what requires an evaluation of its remaining life, because to indiscriminately
substitute equipments that are still in use conditions implies in a high maintenance costs, and

also increases the repair time, and it can result in loss of production and loss of profits.

In this way, this work has the objective of contributing to a better understanding of the
methodologies used in the determination of the remaining life of equipments submitted to the
creep mechanism, as well as to create metallographic references that could be of great value
on predicting the percentage of consumed life of stainless steel A-312 TP 304H pipes
submitted to creep, in a way that if can maximize the useful life of these pipes in industrial

applications with safety.

The methodology utilized comprises of comparison of numerous material properties
before and after accelerated creep tests in multiple conditions of temperature and tension.
Special attention was given to the metallographic analyses used to characterize at great length

the metallurgic alterations occurring in the material.

Although it has not been possible to define a standard metallurgic aging, many properties
of the steel A-312 TP 304H had been establish, such as: the initial time, temperature and place
of precipitation of second phase carbides, the influence of the tension in the precipitation of
carbides, the relationship between the hardness and the aging of the material, and the band of
temperature, tension and time recommended for the use of Larson-Miller Parameter to predict

life in creep.



CAPITULO 1

INTRODUCAO

Um dos grandes desafios da industria ¢ determinar o fim da vida 1til de equipamentos em
servigo. Equipamentos novos sdo usualmente projetados para possuir uma vida util superior a
dez anos, chegando a vinte ou até mesmo trinta anos, em alguns casos. No entanto, ao longo
da sua vida, estes nem sempre sdo submetidos apenas as condi¢des previstas no projeto. Tais
situacdes podem ser identificadas durante a partida ou parada de equipamentos, quando os
mesmos passam por transientes que, ndo raro, introduzem defeitos em seus componentes.
Outras vezes, durante descontroles operacionais, ou ainda, apds aumentos de capacidade de
instalacdes industriais, alguns equipamentos passam a operar numa condi¢do mais severa do
que o inicialmente previsto. Tais fatores podem levar a reducao da vida util do equipamento.
Ressalte-se ainda que em diversas instalagdes industriais existentes no mundo, varios
equipamentos ja ultrapassaram sua vida de projeto, sendo, portanto, necessario a avaliagao da
sobrevida dos mesmos. As avaliagdes supramencionadas se justificam, pois substituir
indiscriminadamente equipamentos, ou partes destes, ainda em condi¢des de uso, implica em
elevados custos de manutencdo, além de aumentar o tempo de reparo, o que pode acarretar em

perda de produgao e lucro cessante.

Assim, visando determinar a vida util dos equipamentos com a maior precisdo possivel,
diversas técnicas e ensaios especiais vendo sendo desenvolvidos e aprimorados a cada ano.
Emissdo acustica, IRIS (Ultrasonic Internal Rotating Inspection System), radiografia digital,
pig instrumentado de diversos tipos, analisador de liga, medi¢do de espessura, metalografia,
medicdo de dureza e microscopia eletronica sao alguns exemplos das ferramentas que
auxiliam na identificacdo de danos em equipamentos, e a partir dos dados obtidos ¢ calculada
a vida residual dos mesmos. Complementarmente as inovagdes tecnoldgicas, algumas
entidades com reconhecimento técnico internacional, como o American Petroleum Institute
(API) e o British Stantards (BSI), vém desenvolvendo metodologias cada vez mais
sofisticadas e precisas para a determinac¢do da vida residual de equipamentos, inclusive com a

emissdo de diversos documentos € normas técnicas.

A determinagdo dos mecanismos de dano potencialmente atuantes em um determinado
equipamento ¢ fundamental para uma boa definicdo do plano de inspegdo periodica do
mesmo. No entanto, o avanco tecnologico, o desenvolvimento de novos materiais de
fabricacdo de equipamentos e o surgimento de novos produtos e processos, a despeito dos

beneficios intrinsecos, trazem consigo a possibilidade de introdu¢do de novos mecanismos de
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danos. Assim, ¢ imprescindivel para os profissionais ligados a engenharia de equipamentos
estar permanentemente atualizado com o surgimento de novas tecnologias de inspe¢do e com
0s avangos nos estudos a respeito dos diversos mecanismos de dano, visando assim garantir a
seguranga de pessoas € equipamentos, bem como a continuidade operacional das instalagdes

industriais e, consequentemente, evitando perdas financeiras.

A fluéncia, assim como a corrosdo ¢ a fadiga, ¢ um dos mecanismos de dano a que um
equipamento pode estar sujeito. Na industria petroquimica, a fluéncia pode ser comumente
observada em caldeiras, fornos, reatores e suas tubulacdes, bem como numa extensa gama de
materiais. As caldeiras, por exemplo, vastamente estudadas para o mecanismo de fluéncia, sdo
normalmente fabricadas em agos de baixa liga Cr-Mo (cromo-molibidénio). J& as aplicagdes
do aco inoxidavel A-312 TP 304H para alta temperatura, menos usuais que os acos baixa liga,
podem ser encontradas nos forno de reforma ou ainda nas conveccdes dos fornos de pirdlise,

como ¢ o caso da aplicacdo que inspirou esta dissertagao.

Desta forma, este trabalho tem o objetivo de contribuir para um melhor entendimento das
metodologias utilizadas na determinagdo da vida residual de equipamentos submetidos ao
mecanismo de fluéncia, bem como o de criar referéncias metalograficas que poderdo ser de
grande valor para estimar o percentual de vida consumida de tubos de ago inoxidavel A-312
TP 304H submetidos a fluéncia, de forma que se possa maximizar a vida util desses tubos em

aplicagdes industriais com seguranga.

A metodologia utilizada consistiu na comparacdo de diversas propriedades do material
antes e apds ensaios de fluéncia acelerada, em diversas condi¢gdes de temperatura e tensao,
com destaque especial para as analises metalograficas utilizadas para caracterizar

detalhadamente as alteragdes metalurgicas sofridas pelo material.

A grande duracdo e o alto custo dos ensaios de fluéncia acelerada, bem como o alto desvio
padrao dos seus resultados, sdo sempre fatores dificultadores das pesquisas nesta area da
engenharia, no entanto, este trabalho contou com um relevante nimero de experimentos o que

valoriza e respalda os resultados obtidos.

1.1 Fluéncia: a avaliacao de um caso real

Em maio de 2004, o forno de pirdlise BA-4102 foi parado para avaliacdo de integridade,
pois um dos tubos de saida do banco de superaquecimento de vapor de diluicdo (DS),

localizado na conveccao do forno, falhou em operacao.
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O forno opera quase que continuamente desde maio de 1992 e o banco de

superaquecimento de DS nunca havia sofrido qualquer alteragao.

A investigagdo preliminar da ocorréncia observou e concluiu o seguinte:

a)

b)

d)

O tubo falhou por fluéncia, fato comprovado por micrografia executada no tubo

fraturado, que também constatou a precipitacao de fase sigma. (Figura 1.1)

O tubo que falhou, bem como os demais tubos de saida dos outros passes,

apresentava deformagdes plasticas. (Figura 1.2)

Nao foi constatada nenhuma anormalidade nos registros de processo do forno. O
tubo ndo operou sem fluxo de vapor interno. O controle de vazdo de vapor ¢

individual para cada passe.

Um tubo imediatamente anterior ao de saida também apresentou sinais de
envelhecimento metalirgico, precipitacdo de fase sigma, constatado por réplica

metalografica feita no tubo. (Figura 1.3)

Quando o forno voltou a operar, pode-se constatar que os tubos de saida
possuiam interferéncia com outras tubulacdes e/ou com a plataforma do forno, o
que provocava restricdo a0 movimento de dilatacdo. Esta limitacdo a dilatagdo
provoca tensdes de compressdo nos tubos, que podem chegar a valores
suficientes para fleti-los, o que estava de acordo com a situacdo encontrada no
forno. A flexdo, associada ao peso proprio dos tubos, provoca uma curvatura na
parte inferior dos mesmos. Esta regido inferior fica entdo submetida a tensdes de

tracdo que somada a pressao interna vao potencializar os efeitos da fluéncia.

onit - ol

Vazios de Fluéncia,-

Figura 1.1: Micrografia do tubo que falhou. Trincas caracteristicas de fluéncia.



Figura 1.2: Tubos com deformacgao plastica. No detalhe, o tubo que falhou.

BANCO DE SUPERAQUECIMENTO DE VAPOR DE DILUICAO (DSSH)

6° Passe 1° Passe
Tubos de
, . , Entrada

Tubos de
Saida

Tubo que Tubo avaliado
falhou por réplica

ttrtttttrttttttrttettett

Gas de Combustao Oriundos da Radiacao

Figura 1.3: Representag@o esquematica da convecgdo do forno.




1.2 Dados do equipamento

A Tabela 1.1 apresenta os principais dados de projeto da serpentina do banco de

superaquecimento de vapor de dilui¢do (DS).

Tabela 1.1 — Dados de projeto da serpentina do banco de DS

Cddigo de projeto API Std 530
Base de projeto para tensdo de ruptura Média
(minima ou média)

Temperatura maxima de parede do tubo 760 °C
Temperatura de projeto da parede do tubo 815°C
Tolerancia de temperatura 20°C
Vida de projeto 100.000 horas
Comprimento do tubo efetivo 10.340 mm
Material do tubo (ASTM) A-312 TP 304H
Diametro externo do tubo 88,9 mm
Espessura de parede do tubo 4,8 mm
Comprimento total do tubo 10.824 mm

1.3 Descricdo do processo

Existem 10 fornos de pir6lise na Unidade de Olefinas II. Sendo que dois deles craqueiam
etano (BA-4101 e BA-4102) e oito craqueiam nafta (BA-4103 a BA-4110). Existem dois
bancos de superaquecimento de DS em cada forno. A falha ocorreu no segundo banco, onde a
temperatura ¢ mais elevada. O segundo banco de DS ¢ composto de seis passes independentes
com quatro tubos cada. A vazdo de DS ¢ mantida continua durante a opera¢do do forno.

Existe instrumento que mede e registra a vazao de DS por passe.

E esperada uma varia¢do de temperatura nos tubos do banco de DS em fungio da variagio
da energia absorvida na radiagdo que alterard a temperatura dos gases de combustdo que
chegam a convecc¢do do forno. Nao existe instrumento que mega direta ou indiretamente a
temperatura do banco de DS, existe apenas a simulagdo da projetista para diversas condi¢des

de operagao do forno.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Introducao

Um dos fatores mais criticos que determinam a integridade de componentes a
temperaturas elevadas (maior que 30% da temperatura absoluta de fusdo) ¢ o seu
comportamento em relagao a fluéncia. O mecanismo de fluéncia, devido a sua propriedade de
ser dependente da temperatura, pode fazer com que os materiais, de forma lenta e continua,

deformem e eventualmente falhem, mesmo sob carregamento constante.'*! ['7]

Fluéncia pode ser definida, portanto, como um fenomeno termo-ativado, dependente do

~ oo 1123
tempo, em que um componente se deforma sob tensio constante ou variavel.'*”!

Como conseqiiéncia da deformagdo poderdo ocorrer alteracdes dimensionais inaceitaveis
ou mesmo ruptura de componentes. Falhas serdo definidas, a depender do caso, ou pela
fratura, ou pela deformacao do componente. Pas de turbina tém vida limitada pela deformagao

total, enquanto tubos de caldeira falham por ruptura.!'”’

2.2 Curvas de fluéncia e classificacdo dos estagios

As curvas de fluéncia sdo obtidas, durante a execugcdo de um ensaio de fluéncia, pelo

registro em um grafico dos diversos pontos de Tempo x Deformacao do corpo de prova, até o

momento da ruptura final da amostra.

A partir da execucdo de diversos ensaios de fluéncia com tensdes e temperaturas diversas,
observou-se um comportamento padrdo em fungdo da taxa de deformagdo das amostras no
tempo. Esse comportamento originou uma classificagdo em trés diferentes estagios de um

material submetido a fluéncia. A Figura 2.1 representa graficamente esses diversos estagios.

o FEstagio primdrio ou estagio I: apos a deformagdo instantinea inicial inicia-se

este estagio que se caracteriza pela velocidade de deformacdo decrescente.
e FEstagio secundario ou estagio II: velocidade de deformacao constante.

o FEstagio terciario ou estagio III: estagio com velocidade de deformacdo

crescente que termina com a fratura.



TEMPERATURA E/OU
TENSOES CRESCENTES

TERCIARIO

Deformacao

SECUNDARIO ™

1 e
\ PRIMARIO

Tempo r

Figura 2.1: Curvas de fluéncia.!'”

2.3 Previsio de vida sob fluéncia

Nas industrias petroquimicas, quimicas e de petréleo, os equipamentos e componentes sao
normalmente projetados para uma vida de 100.000 horas ou mais, o que equivale a mais de 11
anos de operagdo. Assim sendo, usar métodos para extrapolar o resultado de ensaios de
laboratorio — onde as condigdes de tensdao e temperatura sdo estabelecidos de forma a

provocar a ruptura do material em tempos significativamente menores — € inevitavel.

2.3.1 Extrapolacgio através de parametros

A extrapolagdo de resultados de laboratério através de parametros € um método empirico

que tenta resumir os diversos mecanismos que agem concomitantemente no material.

Tendo em vista os varios mecanismos que interferem na deformagdo e fratura sob
fluéncia, ndo ¢ de se esperar que um pardmetro Unico seja capaz de descrever o
comportamento de um material numa faixa extensa de tensao e temperatura. A extrapolagdo ¢

feita numa base empirica e resultados aproximados sdo esperados.

A Figura 2.2 representa graficamente o modelo de extrapolagdo, linhas de isotensdes,
utilizado por alguns parimetros disponiveis na literatural®!**!
Miller, (b) Parametro de Goldhoff-Sherby, (c) Parametro de Manson-Haferd e (d) Parametro

de Orr-Sherby-Dorn.

, como: (a) ParAmetro de Larson-

Dos varios parametros propostos, o Pardmetro de Larson-Miller ¢ o mais usado na

engenharia, tanto pela sua simplicidade quanto pela experiéncia adquirida durante o longo

23]

tempo em que vem sendo usado.™ ' No entanto, ¢ importante observar que a depender das
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diversas variaveis presentes no processo (material, faixa de temperatura, faixa de tensdes,

etc.) um outro parametro pode representar melhor a situagao estudada e assim ser mais preciso

na extrapolacdo de dados.

& / G2 & / G2
— / — /
/Gn /Gn
(@) (b)
/T 1/T
[Log t,, 1/T,]
Larson-Miller
P=T(ogt +K)) Goldhoff-Sherbt

P=logt -logt,
/T - 1/T,

o1
o2
On
(c) ()} (d)
1/T

Log t,
Log t,

On

Manson-Haferd

Orr-Sherby-Dorn

P=logt -logt, P=logt-B,
T-T, 23T

Figura 2.2: Representacio grafica de alguns pardmetros de extrapolagio.”™

2.3.2 Parametro de Larson-Miller

O parametro de Larson-Miller (LMP) ¢ uma equagao que relaciona tensdo, temperatura e
tempo de ruptura por fluéncia de um determinado material, permitindo calcular uma das trés
variaveis a partir da defini¢do de duas delas, vide Equacdo 2.1. Assim, pode-se calcular o
tempo esperado para a ruptura de um material submetido a fluéncia, caso se conheca a tensao

a que o mesmo estd submetido e a temperatura a que ele esta exposto.

LMP = f(o)=T(C +log¢ ) @.1)



Onde,
¢ f(o0): funcio da tensdo que depende do material em andlise;
e (: constante que depende do material em analise;
e T:temperatura a que o componente foi submetido; e

e 1. 0tempo de vida até ruptura, normalmente expresso em horas.

Algumas normas ja trazem incorporada a func¢ao de tensdo do pardmetro de Larson-Miller
para diversos materiais na forma de grafico, como o API Std 530[3], ou na forma de equacao,

como o API RP 579"1,

De acordo com o API RP 579!, para 0 ago A-312 TP 304H a constante C é igual a 15 ¢ a

fun¢do de tensdo do parametro de Larson-Miller ¢ expresso da seguinte forma:

LMP,, = 41602,2 — 4159,45 Inc (2.2)

LMP, =43170,3 — 4158,07 Inc (2.3)

Onde,

e [MP,: funciao de tensdo do parametro de Larson-Miller minimo, baseado em

dados de tensdes minimas para ruptura; e

e LMP,: funcdo de tensdo do pardmetro de Larson-Miller médio, baseado em dados

de tensdes médias para ruptura.

e Para os dois casos deve-se considerar a tensdo em KSI, a temperatura em graus

Rankine (°R) e o tempo em horas (h).

Igualando as equacgdes 2.1 e 2.3, temos:

LMP, =43170,3-4158,07 Ino- = T(C + log ) (2.4)
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Rearranjando a equacdo 2.4 e considerando C igual a 15, pode-se calcular o tempo médio de
ruptura conforme o Parametro de Larson-Miller de um componente feito em ago A-312 TP

304H e submetido a um regime de fluéncia utilizando a seguinte equagao:

(2.5)

43170,3-4158,07 Ino
t, =pot T —-15

De forma similar podemos calcular o tempo minimo de ruptura conforme o Parametro de

Larson-Miller utilizando a seguinte equagao:

41602,2-415945Ino 5) (2.6)

tr = pot( T

Onde,
e (o tensdo a que o componente esta submetido, em KSI;
e T:temperatura a que o componente esta submetido, em graus Rankine (°R);

e t: 0 tempo de vida até ruptura, em horas.

2.4 Dano acumulado sob fluéncia

O método mais comum para calcular dano acumulado sob fluéncia ¢ computar a
quantidade de vida consumida usando fracdo de tempo ou fracdo de deformacao como medida
de dano. Quando o somatoério das fragdes de dano somarem uma unidade entdo ocorre a falha
por ruptura. Alguns autores propdem ainda algumas alternativas de combinar a fracdo de

tempo com a fra¢do de deformacio para quantificar a vida consumida.*’!

a) Regra de Fracdo de Vida

> =1 (2.7)
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b) Regra de Fragao de Deformacao

> &i_y (2.8)
gri
c¢) Regra Combinada I
1/2 1/2
2 L i =1 (2.9)
Lri Eri
c¢) Regra Combinada II
ti Ei
|~ [ +a-0) | = | =1 (2.10)
tri Eri
Onde,

e k¢ uma constante;
® ;¢ & sdo, respectivamente, o tempo e a deformacgao na condicao i,

® 1, ¢ &; sdo, respectivamente, o tempo total e a deformacao total até a ruptura na

condicao i;

2.5 Extrapolacio através de métodos metalograficos

Observa-se que praticamente todos os defeitos e trincas provocados por fluéncia em
servico se iniciam na superficie externa dos componentes. Assim, métodos de ensaios nao
destrutivos, especialmente a réplica metalografica, tornam-se efetivos. Existem basicamente
dois métodos que se baseiam na observagao de réplicas metalograficas para avaliacdo de dano
quanto a fluéncia: (1) método baseado na evolug¢do da cavidades; e (2) método baseado na

evolugdo da estrutura metalografica, particularmente, o coalescimento dos carbonetos.!'” !
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2.5.1 Métodos baseados na evolucao de cavidades

Em 1983, Neubauer e Wedel descreveram uma forma de classificar os estdgios
microestruturais da fluéncia baseados na evolugdo de cavidades (vazios de fluéncia) e

. . . 1 14
correlacionar cada um deles a vida consumida.['” 14

Eles observaram que um ago sujeito ao mecanismo de fluéncia no inicio do estagio III

ainda possuia de 20 a 50 % da sua vida ttil total."'*!

A Figura 2.3 e a Tabela 2.1 resumem o trabalho de Neubauer ¢ Wedel, que ainda hoje ¢
muito utilizado principalmente para avaliagdes de zonas frageis, como a zona termicamente

afetada (ZTA) de soldas, e regides solicitadas por altas tensdes no metal base.!'”

Fratura

M —

= |
L ——
c L = —

MACRO-TRINCES

»

T

Deformacao
[
]
|-1

MICRC-TRINCAS

.
CAIDADES ORIENTADAS

CAVIDADES [S0LADRS

Tempo

Figura 2.3: Relagdo esquematica dos estagios de dano com a curva de fluéncia.l'”!



13

Tabela 2.1 — Classifica¢io de danos de fluéncia de Neubauer-Wedel'"

Classe _— L ~
Descrigao Comentarios Acao
de Dano
A Nenhuma agao
Nenhum dano por fluéncia detectado. Alguma : . f
A . imediata até a
0 Sem dano evidéncia de degradacao térmica pode ser .
préxima parada
observada.
programada.
Cavidades isoladas sdo observadas. Nao ¢ Manter intervalo
A Cavidades possivel determinar a dire¢ao da tensao de inspecao.
isoladas principal méxima pela localizag¢do das Tempo minimo até
cavidades. a falha: 3 anos.
Cavidades s3o observadas, freqiientemente ..
1es . Reduzir intervalo
com multiplos vazios no mesmo contorno de . ~
. - . de inspecao.
Cavidades | grdo. Um alinhamento claro dos contornos .. .
B . . . Tempo minimo até
orientadas afetados pode ser visto, determinando a o falha: 12 1.5
direcdo da tensdo principal maxima (normal ) ’
) . ano.
ao alinhamento de cavidades).
. Alguns graos se separaram devido ao
Cavidades suns & P Reparo ou
: coalescimento de vazios e formaram uma o
coalescidas ) . substitui¢ao
C . micro-trinca. Normalmente menores que 2 .
ou micro- L necessaria dentro
. mm. Podem ser detectadas por ensaio ndo .
trincas . ) de seis meses.
destrutivo (END) convencional.
Além de cavidades e micro-trincas, algumas
micro-trincas se juntaram e formaram macro- | Reparo imediato
Macro- . ; L.
D trincas trincas de comprimento de varios tamanhos de | antes de voltar a
grao. Sao normalmente maiores que 2 mm e operar.
sao detectadas por END convencional.

2.5.2 Métodos baseados no coalescimento de carbonetos

Em materiais ducteis sob fluéncia, em que o inicio da fratura intergranular ¢ deslocado
para tempos bastante elevados, torna-se necessaria a avaliacdo de fragcdo de vida consumida
através da evolucdo da microestrutura, particularmente do processo de esferoidizagdo e

coalescimento de carbonetos.'”!

Embora exista um esforco crescente para quantificar a relagdo entre o estdgio de
esferoidizacdo dos carbonetos e a fracdo de vida consumida sob fluéncia, esses métodos ainda
dependem, para serem confiaveis, de bancos de dados de aspectos estruturais dos varios tipos
de agos sob diferentes condicoes. Esses bancos de dados constituem “know-how” de
projetistas e institutos especializados, sendo extremamente valiosos e, naturalmente, nao

. L . frni o [17
disponiveis na literatura técnica.!'”

Oportunamente, em fun¢do dos resultados preliminares das analises metalograficas, este

método serd explorado mais a fundo.
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2.6 Principais caracteristicas do aco inox 304H

O ago 304H ¢ uma variante do ago 304 onde o teor de carbono ¢ mais controlado, podendo
inclusive ser um pouco maior que o 304. A especificacdo de composi¢do ¢ praticamente igual
para ambos, exceto pelo teor de carbono (que ¢ de 0,04 a 0,10% no 304H e 0,08% maximo
para o 304). Além disso, o 304H deve ter um tamanho de grao nimero 7 ou mais grosseiro,
conforme o ASTM. O maior tamanho de grao faz com que o 304H tenha uma maior
resisténcia a temperaturas mais elevadas (acima de 500°C) e também uma maior resisténcia a
fluéncia. Na pratica, no entanto, as sidertrgicas fabricam este material de forma a atender
simultaneamente as duas especifica¢des, utilizando a faixa de intersec¢do na especificacio de

ambas.

As principais caracteristicas do aco 304H estdo resumidas no grafico da Figura 2.4.

(Tq+273)(15 +1g fp,) x 10°

Tensdo, MPa

L] 200
7 8 s 9 e
" i o
80 10 80
il 5 0
€0 60
50 =3 5 i =3 E i T =S i Siabe idiiaake 3 [Ea 3 5“
: e G e = .
s B 6 = =
E n 3
g IR X
FRU SD e 20
I 20 frEEs
£ s 4 EEE= S
3 60 1Vlda do Proj., tp; (h x 10
3 100 Ve
w I O
© "
300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850
Temperatura de projeto do metal, T, (°C)
Legenda:
(1) Tensdo de ruptura minima especificada;  (6) Tensao de ruptura admissivel,
(2) Tensao de ruptura; (7) Temperatura de metal limite de projeto;
(3) Tensdo de escoamento minima (8) Tensao de ruptura minima;
especificada; (9) Tensao de ruptura média;
(4) Tensdo de escoamento; (10) O projeto deve considerar tensoes
(5) Tensao elastica admissivel; elasticas a partir desta tensao.

Figura 2.4: Curvas de tensdo para o ago inoxidavel 304H."!
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2.7 Envelhecimento dos acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos, quando submetidos a temperatura de operagdo —
normalmente na faixa de 500 a 900°C — envelhecem, formando elementos de segunda fase
que podem ser classificados em carbonetos ¢ fases intermetalicas. A Tabela 2.2 resume as

principais caracteristicas desses elementos.!'*!

Elemento de Segunda Fase: composi¢do molecular genérica do elemento de segunda fase,

onde “M” representa os metais presentes na composicao.

Estrutura Cristalina: maneira segundo a qual os atomos estdo arranjados espacialmente.

(6]

Composicoes Identificadas: indica as variantes de composi¢ao quimica da molécula do

elemento de segunda fase que ja foram identificadas em agos inoxidaveis.

Tabela 2.2 — Principais caracteristicas dos elementos de segunda fase dos agos inoxidaveis

Elemento | Estrutura Composigdes Notas
de Cristalina Identificadas
Segunda
Fase
My;Cq Cubica de | (CrigFesMo,)Ce Carboneto mais encontrado nos acos
face (Cr17FessMo; 5)Cs | inoxidaveis austeniticos. Precipita de 500 a 950
centrada | (Fe,Cr)»3Ce °C, sendo mais intensa entre 650 e 700 °C
MC Cubica de | (Cr,Co,Mo,Ni)¢C | Encontrado nos acos inoxidaveis austeniticos
face (FesMos)C que contém quantidade significativa de
centrada Fe;Nb;C molibdénio (Mo) ou nidbio (Nb) apos longo
(Fe,Cr);NbsC tempo de exposicdo a temperatura.
M;C; Hexagonal Cr,Cs Encontrado nos acos inoxidaveis martensiticos
e nos agos inoxidaveis austeniticos com C >
0,1%."!
MC Cubica TiC Carboneto muito estdvel encontrado em ligas
NbC que contém titanio (Ti) ou nidbio (Nb).
Fase Tetragonal FeCr Formada ap6s longo tempo de exposi¢ao entre
sigma (o) FeMo 650 ¢ 900 °C.
Fe(Cr,Mo)
(Fe,Ni)x(Cr,Mo)y
Fase qui Cubica de FessCrixMoyg Encontrado nos agos inoxiddveis que contém
() corpo (Fe,Ni)36Cr;sMos | quantidade significativa de molibdénio (Mo).
centrado M;C Precipita entre 730 e 1010 °C, a depender da
composi¢ao do ago.
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2.7.1 Carbonetos

Os carbonetos sao os compostos formados durante o envelhecimento do material, ou seja,
abaixo da temperatura de solubilizacdo (980 a 1250°C). Eles geralmente precipitam em
discordancias e em falhas de empilhamento do interior dos graos, tendo efeito significativo

. N . 1
nas propriedades mecinicas do material.!'®!

Os carbonetos formados em agos inoxidaveis austeniticos podem ser de quatro tipos:

o MG
e MC

e M(C

e M-C;

Dos quatro tipos de carbonetos apresentados acima apenas o Mj»;Cg € normalmente
encontrado no aco 304H ap6s envelhecimento!?'. Este carboneto precipita dos diversos locais
da matriz seguindo a seguinte seqiiéncia: contornos de grao, contornos incoerentes de macla,
contornos coerentes de macla e por ultimo no interior dos graos em discordancia. Podendo
ocorrer ainda a nucleagdo na interface de inclusdes. A deformacao a frio, apds a solubilizagao
e antes do envelhecimento, normalmente favorece a precipitagdo no interior dos graos durante

o envelhecimento. '

Para um percentual de carbono de cerca de 0,08%, os carbonetos se formam apds 15
minutos para uma temperatura de 540°C. A 650°C, os carbonetos se precipitam em cerca de
um minuto. Para agos inoxidaveis com menor percentual de carbono a precipitagdo ocorre de
forma mais lenta.!'”

O carboneto M»3Cs pode causar corrosdo intergranular dos acos inoxidaveis austeniticos

[12]

pele empobrecimento de Cr nos contornos de grao ~, no entanto ele tem efeito positivo na

ductilidade em fluéncia, por dificultar o escorregamento dos contornos de grio. !'®

2.7.2 Fases Intermetalicas
As trés principais fases intermetalicas encontradas em agos inoxidaveis austeniticos sao:
e Fase sigma (o)
e Fase qui (%)

e Fase de Laves
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As fases intermetalicas t€ém normalmente efeitos negativos nas propriedades dos materiais,
pois fragiliza os mesmos e empobrece a matriz em Cr, Mo, Ti, Nb e V. Apenas a fase de

Laves endurece o material por precipitagdo. Dentre elas, apenas a fase sigma, ¢ encontrada no

ago 304H.12"

Devido a dificuldade de nucleacao, a precipitacao de fase sigma demanda um longo tempo
para ocorrer e sempre de forma incoerente com a matriz, em locais de alta energia, tais como

jungoes triplas de graos, contornos de grao e contornos de macla.

Uma vez nucleada, o crescimento da fase sigma também se dd de forma bastante lenta,
pois ele depende da baixa difusividade dos elementos substituicionais (maior numero

atomico).

Como a fase sigma ndo dissolve elementos intersticiais (baixo numero atdomico, como: C,
B e N), hd necessidade do empobrecimento prévio da matriz, através da precipitagdo de

. . .« . ~ 1
carbonetos, boretos e nitretos para sua posterior precipitago. %!

2.8 Ensaios aceleradas de fluéncia

Devido aos grandes custos e longos tempos necessarios para a realizagcdo de ensaios de
fluéncia nas mesmas condigdes da aplicagdo real de um componente, os centros de pesquisa e
industrias comumente realizam ensaios de fluéncia acelerada. Os ensaios acelerados
normalmente tém duracao igual ou inferior a 1.000 horas, podendo chegar a 10.000 horas em
casos de estudos mais detalhados, ou ainda acima de 100.000 horas como nos ensaios

desenvolvidos nos centros de pesquisa especializados, como o NRIM do Japao'®!),

Para se realizar um ensaio de fluéncia acelerada ¢ necessario aumentar a temperatura, a
tensao ou ambos de forma a promover a ruptura do corpo de prova num tempo inferior ao da
aplicacdo real do componente e em seguida utilizar um dos métodos de parametrizagdao

existentes para extrapolar os dados obtidos para tempos mais longos.

Ao selecionar os valores de tensdo e temperatura dos ensaios acelerados, deve-se atentar
para o fato de que aumentos excessivos na temperatura podem provocar alteragdes
microestruturais no material que ndo ocorreriam na situagdo real e, portanto, introduzir erros
significativos nos resultados. Por outro lado, aumentos excessivos na tensdo podem alterar o
mecanismo da fratura, como se pode observar nas Figuras 2.5 ¢ 2.6, ou seja, o corpo de prova
ensaiado rompera por um mecanismo diferente do caso que se pretende estudar, dificultando

ou impossibilitando a correlacdo de informacdes.
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2.9 Mudanca da dureza com o envelhecimento do material e sob fluéncia

Conforme observagdes feitas por Tanakal®"! durante a realizacdo de ensaios de fluéncia do
aco inox 304H, verificou-se que o endurecimento na regido da rosca dos corpos de prova
(tensdo nula) ocorre em duas etapas distintas: (i) o endurecimento que ocorre num curto
tempo de envelhecimento, até 1.000 horas, se deve a precipitacdo de M»3Cs. Este carboneto de
segunda fase comeca a precipitar em menos de uma hora ap6s o inicio dos ensaios, no entanto
o endurecimento devido a sua precipitacdo ¢ relativamente baixo, se comparada a precipitacao
de fase sigma (da ordem de 10 a 15 HV); e (ii) j& o endurecimento para um envelhecimento
acima de 10.000 horas, ocorre devido a precipitagdo de fase sigma. Esta ultima etapa de
endurecimento apresenta um acréscimo no valor da dureza muito mais significativo. Vide

Figura 2.7 (a).

J& nas observacgdes realizadas na parte central dos corpos de prova (regido tensionada pela
maquina de ensaio de fluéncia) verificou-se que além do endurecimento por precipitagao de
My;Cs e de fase sigma, também ocorre endurecimento devido ao aumento na densidade de
discordancias, que sdo causadas pela deformacdo. Para tempos mais elevados pode ocorrer

rearranjo das discordancias reduzindo a dureza do material.
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Figura 2.7: Gréaficos representando a relacdo da dureza Vickers em fung¢do do tempo de
ruptura de corpos de prova submetidos a ensaios de fluéncia sob diferentes niveis de tensao.
(a) na regido da rosca e (b) na regido central do corpo de prova.l*!!



20

Analisando ensaios de isotensdo, Tanaka®! observou que para uma tensdo elevada (177
MPa) o endurecimento ¢ causado principalmente pela deformacdo (movimentacdo de
discordancias). Para ensaios com tensdo mediana (118 MPa), inicialmente, até cerca de 1.000
horas, o principal fator do endurecimento € a precipitacdo de M,3Cs, a partir deste tempo a
deformacao passa a ser o fator preponderante. J4 para as tensdes baixas (61 MPa), a dureza
ocorre inicialmente pela precipitagdo de M»3C¢ € para longos tempos (acima de 10.000 horas)
pela precipitacdo de fase sigma. Para esse nivel de tensdo a dureza na regido tensionada do
corpo de prova é muito proxima da dureza na regido da rosca. Isso ocorre pois o efeito da
recuperagdo, ou rearranjo das discordancias, assim como do coalescimento de precipitados, ¢
mais significativo para tensdes mais baixas, ja que o tempo para ruptura aumenta e a taxa de

deformacgdo reduz. Vide Figura 2.8.

[ (a) ............ : _ —8—650°C, 1778Pa, tr71. %h
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Figura 2.8: Variacao temporal da dureza do ago inox 304H para ensaios de fluéncia em trés
niveis de tensdes distintos, comparado com regido da rosca do corpo de prova.’?"
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CAPITULO 3

APARATO EXPERIMENTAL E METODOLOGIA

3.1 Metodologia
A parte experimental deste trabalho foi constituida das seguintes etapas:

o Caracterizar cada uma das amostras — tubos novos e envelhecidos — através de
analise quimica qualitativa e quantitativa, analisador de ligas, dureza, ensaio de

tracdo a frio e metalografia.

« Proporcionar envelhecimento metalirgico equivalente a 40%, 60%, 80% ¢ 100%
de vida consumida a corpos de prova retirados da amostra de tubo novo, através de

ensaio de fluéncia acelerada.

« Caracterizar as alteragdes metalirgicas introduzidas durante o ensaio de fluéncia
acelerada, através de micrografia e medicdo de dureza, gerando um “Padrio de

Envelhecimento Metalargico para aco A-312 TP 304H”.

« Enquadrar as amostras envelhecidas no “Padrdo de Envelhecimento Metalurgico
para aco A-312 TP 304H”, a partir das andlises metalogréficas realizadas, obtendo

a fragdo de vida consumida.

« Submeter as amostras de tubos envelhecidos a ensaios de fluéncia acelerada para

obter a fracao de vida consumida.

« Comparar os resultados obtidos a partir do ensaio de fluéncia acelerada com os do
enquadramento no “Padrdo de Envelhecimento Metalirgico para aco A-312 TP

304H”.

3.2 Material das amostras

Foram obtidas quatro diferentes amostras de tubo para realiza¢do da parte experimental
deste trabalho. Todas elas possuem especificacdo A-312 TP 304H, sendo que cada uma delas
se encontra em diferentes estagios de envelhecimento metalirgico. A amostra AM-01 foi
obtida a partir de um tubo novo. As amostras AM-02, AM-03 e AM-04 foram obtidas de uma
mesma serpentina da convec¢do de um forno de pirdlise que operou cerca de 105.000 horas,
sendo que cada uma das trés amostras estava submetida a uma temperatura diferente de
operagdo. As principais caracteristicas de cada uma das amostras encontra-se resumida na

Tabela 3.1 e na Figura 3.1.
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Tabela 3.1 — Resumo das principais caracteristicas das amostras

Amostra Dimensoes Estado de Envelhecimento | Origem da Amostra
AM-01 Diametro: 88,5 mm Novo Almoxarifado
Espessura: 4,8 mm
A ) o=A" . N
avar | Dl omn | plgre | Ve bt
pessura: %, 105.000 h gura .
. c=BD . .
Aoy | Dmem o | e | Vi laliadon
pessura: %, 105.000 h surd 3.
A o=CcW . S
AM-04 I}?:lametr?é.8j,89 rrrllqrrnn T ~ 480°C VldeFliocarl;zgglao na
Spessura- 4, 105.000 h gura J.

(D Para as amostras com 105.000h os valores de tensdo sdo desconhecidos, no entanto

sabe-se que: (A > B); (A > C); (B=C)

Limites da caixa da convecgao

T =480 °C
—
T =550°C

T=620°C

T=690°C

T =760 °C £

Figura 3.1 — Croqui identificando a localizagdo da remog¢ao das amostras.

« AM-01 (tubo novo): amostra de dois metros de comprimento, didmetro nominal
externo de 88,9 mm e espessura de 4,8 mm. Obtido a partir de um tubo novo
retirado do almoxarifado. A partir desta amostra foi confeccionado a maioria dos

corpos de prova que foram utilizados nos ensaios de fluéncia.

o AM-02 (tubo usado): amostra de um metro de comprimento, didmetro nominal
externo de 88,9 mm e espessura de 4,8 mm, obtido de uma convecgao de forno de

pirdlise, apds 105.000 horas de operagdo com vapor de diluicdio a



23
aproximadamente 760°C e 7,0 kgf/cm? Este tubo encontrava-se com restricao

parcial a dilatagdo térmica e ja com deformagao plastica.

« AM-03 (tubo usado): amostra de um metro de comprimento, didmetro nominal
externo de 88,9 mm e espessura de 4,8 mm, obtido do mesmo banco de convecgao
da AM-02, apos 105.000 horas de operagdo com vapor de dilui¢do a
aproximadamente 690°C e 7,0 kgt/cm?.

o AM-04 (tubo usado): amostra de um metro de comprimento, didmetro nominal
externo de 88,9 mm e espessura de 4,8 mm, obtido do mesmo banco de convecgao
da AM-02, apos 105.000 horas de operagdo com vapor de dilui¢do a
aproximadamente 480°C e 7,0 kgf/cm?.

3.3 Analise quimica das amostras

Todas as quatro diferentes amostras foram submetidas a andlise quimica por dois

diferentes métodos:

(@) método de dissolugdo 4cida e posterior determinagdo por titulometria,
espectrofotometria de absor¢cdo atomica e espectrometria de plasma das concentragdes dos
elementos, realizado nos laboratorios da Falcao Bauer. Nesta analise, além dos elementos que
compdem o aco A-312 TP 304H, foram verificados os percentuais presentes dos elementos
molibdénio (Mo), titanio (T1), vanadio (V) e cobre (Cu), que sdo elementos comuns em outros

tipos de acos inoxidaveis.

(b) analisador de ligas NITON, modelo XLi 818, equipamento que analisa a composi¢ao
quimica de materiais de forma quase instantanea, através de espectrometria por fluorescéncia
do raio-X, requerendo apenas que a superficie do material esteja polida e isenta de sujeira e
gordura. Este equipamento analisa todos os elementos que compdes o aco A-312 TP 304H,

exceto carbono (C), fosforo (P), enxofre (S) e silicio (Si).

XL/ f

Figura 3.2 — Foto ilustrativa do analisador de ligas NITON modelo XLi 818.
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3.4 Medicao de dureza

Todas as quatro amostras sofreram ensaios de dureza Brinell antes de serem submetidas ao
ensaio de fluéncia de forma a caracterizar essa propriedade antes do mesmo. Para cada uma

das quatro amostras mediram-se dois pontos e registrou-se a média dos mesmos.

A dureza de todos os corpos de prova dos ensaios de fluéncia também foram medidas de
forma que se pudesse avaliar a alteracao desta propriedade com o envelhecimento metalirgico
do material. Para cada um dos corpos de prova mediu-se a dureza em trés locais distintos: na
regido da rosca (tensdo nula), na regido da fratura (tensdo e deformag¢do maximas) e na regido
central (tensdo e deformacdo média). Para cada uma das trés regides mediram-se dois pontos e

registrou-se a média dos mesmos.

As medi¢des de dureza foram feitas nos mesmos materiais que foram embutidos para
analise metalografica, aproveitando-se inclusive a mesma preparacdo de superficie

(polimento).

Os ensaios foram realizados no durémetro universal de bancada da Reicherter, modelo
Briviskop BVR 250H, do Laboratério Metalurgico de Analise de Falhas (LabMAF) da
Braskem. Para as medi¢des de dureza Brinell foi utilizado como penetrador uma esfera com

1,0 mm de didmetro e com a carga de 30,0 kgf.

3.5 Ensaio de tracio a frio

O ensaio de tragao a frio foi executado nas amostras AM-01, AM-02, AM-03 E AM-04,
seguindo o procedimento para tubos de parede fina da Norma ASTM A-370-92 (Standard
Test Methods and Definitions for Mechanical Testing of Steel Products).

Foi realizado um ensaio em cada uma das quatro amostras. Todos os ensaios foram

realizados a temperatura de ambiente (cerca de 25°C).

3.6 Metalografia

As andlises metalograficas foram realizadas em duas etapas distintas: (a) micrografia

anterior aos ensaios de fluéncia e (b) micrografia posterior aos ensaios de fluéncia.

A primeira etapa teve a finalidade de conhecer e registrar as respectivas estruturas
metalograficas de cada uma das amostras servindo de base para, na segunda etapa, analisar a

evolugdo das estruturas obtidas apds os ensaios de fluéncia.
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3.6.1 Preparacio dos corpos de prova

Em ambas as etapas, apds o embutimento dos corpos de prova, realizou-se o lixamento do
material empregando lixas de grama 80, 120, 180, 240, 320, 400 e 600. Em seguida executou-
se o polimento em politrizes mecanicas rotativas em trés passes. Dois passes para o polimento
grosso utilizando pano de nylon liso a 600 rpm e como abrasivo pasta de diamante de 15 pm;
e um passe para o polimento final (polimento fino) utilizando veludo sintético a 300 rpm e
como abrasivo pasta de diamante de 1,0 um. Como diluente do abrasivo utiliza-se alcool

etilico comercial e etilenoglicol. !

Apds o polimento foi feito um ataque eletrolitico na maquina Lectropol da Struers
utilizando-se 5 amperes/Scm? por um tempo de cerca de 100 segundos para os corpos de
prova de tubo novo e 30 segundos para os corpos de prova de tubo envelhecido. O ataque foi

feito com acido oxalico [(COOH),-2H,0] diluido a 10% em agua.

Em algumas amostras, com a finalidade de melhorar a identificagdo de fase sigma, foi
feito um novo polimento e novo ataque eletrolitico utilizando-se o hidréxido de sodio (NaOH)

diluido a 10% em agua.

As regides mais relevantes de cada um dos corpos de prova foram registradas com

aumentos padronizados de 25X, 100X, 200X, 500X e/ou 1000X.

3.6.2 Micrografia anterior aos ensaios de fluéncia

Todas as quatro amostras utilizadas neste trabalho AM-1, AM-2, AM-3 ¢ AM-4 foram

analisadas através de ensaio micrografico antes de serem submetidas ao ensaio de fluéncia.

O material utilizado para esta etapa de micrografias foi retirado das amostras o mais
proximo possivel do material retirado para a confeccdo dos corpos de prova do ensaio de
fluéncia. Tal medida visou eliminar ou minimizar eventuais diferengas de microestrutura ao
longo dos tubos que serviram de amostras, especialmente dos tubos envelhecidos que
operaram com gradiente térmico no sentido longitudinal ao longo da sua vida util. O material
utilizado na micrografia das amostras AM-2, AM-3 e AM-4 (tubos envelhecidos) foi retirado
da geratriz inferior dos tubos, por ter sido esta a superficie submetida a condi¢do operacional

mais severa.
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As micrografias foram realizadas no LabMAF da Braskem utilizando-se o microscopio
optico da Olympus, modelo BX60M. Este equipamento pode efetuar aumentos entre 25 e
2.000 vezes, utilizando objetivas que permitem longa distancia focal. Ele ainda possui sistema

de fotografia digital e de 35mm acoplada, permitindo o registro das observagoes.

3.7 Ensaio de fluéncia acelerada
3.7.1 Parametros dos ensaios

Para a realizagdo dos ensaios de fluéncia acelerada foram confeccionados 35 corpos de
prova a partir das quatro amostras disponiveis. A origem dos corpos de prova (CP) e

principais parametros dos ensaios estdo resumidos na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Parametros utilizados nos ensaios de fluéncia

Amostra de Identificag¢ao do Temr())eratura Tensdo (MPa) Tempo do
Origem do CP | Corpo de Prova (°C) Ensaio (h)
AM-01 CP-19 650 120 40% *
AM-01 CP-18 650 120 60% *
AM-01 CP-17 650 120 80% *
AM-01 CP-03 650 120 ruptura
AM-01 CP-08 650 150 ruptura
AM-01 CP-06 650 200 ruptura
AM-01 CP-04 675 100 ruptura
AM-01 CP-01 700 76,6 ruptura
AM-01 CP-35 700 100 ruptura
AM-01 CP-34 700 150 ruptura
AM-01 CP-32 700 200 ruptura
AM-01 CP-13 750 50 40% *
AM-01 CP-12 750 50 60% *
AM-01 CP-11 750 50 80% *
AM-01 CP-36 750 50 ruptura
AM-01 CP-33 750 76,6 ruptura
AM-01 CP-29 750 100 ruptura
AM-01 CP-30 750 120 ruptura
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Amostra de Identificagdo do Teml?)eratura Tensdo (MPa) Tempo do

Origem do CP | Corpo de Prova (°O) Ensaio (h)
AM-01 CP-05 800 40 ruptura
AM-01 CP-37 800 50 ruptura
AM-01 CP-05X 800 76,6 ruptura
AM-01 CP-31 800 87,6 ruptura
AM-01 CP-16 850 25 40% *
AM-01 CP-15 850 25 60% *
AM-01 CP-14 850 25 80% *
AM-01 CP-02 850 25 ruptura
AM-01 CP-07 850 50 ruptura
AM-02 CP-23 750 50 ruptura
AM-02 CP-24 850 25 ruptura
AM-03 CP-25 750 50 ruptura
AM-03 CP-26 850 25 ruptura
AM-03 CP-26X 850 87,6 ruptura
AM-04 CP-27 750 50 ruptura
AM-04 CP-27X 750 87,6 ruptura
AM-04 CP-28 850 25 ruptura

* O percentual indica a fragdo de tempo ao qual o corpo de prova serd submetido

considerando que a unidade (100%) é o tempo que o corpo de prova com mesma tensio e

mesma temperatura levou para romper. Assim sendo, os ensaios de fluéncia destes corpos de

prova serdo interrompidos antes da ruptura final.

3.7.2

Dimensdes dos corpos de prova

Os corpos de prova foram confeccionados através de usinagem em torno mecanico,

conforme dimensdes estabelecidas no croqui da Figura 3.3. Todos os corpos de prova

possuiam as mesmas dimensdes nominais. A foto da Figura 3.4 mostra um dos corpos de

prova prontos para iniciar o ensaio de fluéncia.
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Rosca: M6 X 1 mm @4 mm

12 mm | 25 mm | 12 mm |

Figura 3.3: Croqui simplificado dos corpos de prova utilizados no ensaio de fluéncia
acelerada definindo as dimensdes utilizadas para usinagem.

Figura 3.4: Fotografia ilustrando os corpos de prova utilizados no ensaio de fluéncia
acelerada.

3.7.3 Equipamentos utilizados nos ensaios de fluéncia

Os ensaios de fluéncia acelerada foram realizados no laboratério da STM (Sistemas de
Teste em Materiais) utilizando-se 20 maquinas modelo STM / MF 1000. A Figura 3.5

apresenta o desenho esquematico das maquinas.
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Figura 3.5: Desenho esquematico da maquina de fluéncia modelo STM / MF 1000. !

3.7.4 Procedimento utilizado para o ensaio de fluéncia

Antes de posicionar o corpo de prova (CP) na maquina de fluéncia foram medidos e

registrados o didmetro da menor se¢do do CP e o seu comprimento inicial.

A tensdo foi introduzida a partir da medi¢do da menor se¢do de cada um dos corpos de

prova e selecionando-se a carga adequada a esta se¢ao, conforme a equagao 3.1:

4 P
o=t G0
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Onde:

o —tensao, em MPa;
g — aceleracdo da gravidade: 9,81 m/s?
P — Forga peso, em kgf;

d — diametro da menor se¢@o do corpo de prova, em mm.

Durante os ensaios foram medidos e registrados, para diversos tempos de ensaio distintos,
a deformacdo porcentual acumulada do CP. Para esta medi¢do, utilizou-se em algumas
maquinas o LVDT (Linear Variable Differential Transducer) DC/DC Transtek modelo 0243-
000 e em outras um relogio comparador BAKER K3672 (10mm — 0,0lmm). Esses dados
foram utilizados para tracar as curvas de fluéncia (deformacdo X tempo) constantes no

Apéndice 1.

Apbs a conclusdo dos ensaios — ruptura ou interrup¢do — foram registrados o tempo total
do ensaio (trpwra), 0 alongamento final (Arpwra) € @ reducdo de 4drea na se¢do de ruptura

(R.A.). Estes dados também estdo disponiveis no Apéndice 1.



CAPITULO 4

RESULTADOS

4.1 Analise quimica das amostras
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Os valores obtidos pelos dois métodos utilizados para a analise quimica das amostras estao

apresentados Tabelas 4.1, 4.2, 4.3 e 4.4.

Os valores destacados em vermelho ndo atendem a Especificagio ASTM A-312 TP 304H.

Tabela 4.1 — Composi¢do quimica da amostra AM-01

Elemento ]I;IIan;Zri(()) ESK?; llgc%%agOIZISLIEM Analise Quimica* | Niton XLI 818*
C Carbono 0,04 - 0,10 0,048 **
Mn Manganés 2,00 max 0,51 1,19
P Foésforo 0,040 max 0,025 ok
S Enxofre 0,030 max 0,003 *®
Si Silicio 0,75 max 0,51 ok
Cr Cromo 18,0 — 20,0 18,20 18,07
Ni Niquel 8,00-11,0 8,85 8,75
Mo Molibdénio - 0,21 0,31
Ti Titanio - 0,003 0,00
\% Vanadio — 0,036 0,28
Cu Cobre - 0,33 0,44

* 0% massico

** Esses elementos ndo sdo analisados pelo equipamento

Tabela 4.2 — Composi¢do quimica da amostra AM-02

Elemento ]I;IIZI;ZS(; Esgt_e?(,: llgc%%agoﬁlssz Analise Quimica* | Niton XLI 818%*
C Carbono 0,04 - 0,10 0,070 **
Mn Manganés 2,00 max 1,16 1,63
P Fosforo 0,040 max 0,028 **
S Enxofre 0,030 max 0,0002 wk
Si Silicio 0,75 max 0,34 **
Cr Cromo 18,0 — 20,0 18,35 17,96
Ni Niquel 8,00-11,0 8,61 8,60
Mo Molibdénio - 0,051 0,09
Ti Titanio - 0,002 0,21
\Y% Vanadio — 0,064 0,35
Cu Cobre - 0,075 0,16

* 0% massico

** Esses elementos ndo sdo analisados pelo equipamento




Tabela 4.3 — Composi¢do quimica da amostra AM-03
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Elemento II;IIZEZliz ESX?; ﬁf;c%(i‘)a;) OﬁISLIT"M Analise Quimica* | Niton XLI 818%*
C Carbono 0,04 -0,10 0,083 **
Mn Manganés 2,00 max 1,29 2,30
P Fosforo 0,040 max 0,031 *ok
S Enxofre 0,030 max 0,0005 **
Si Silicio 0,75 max 0,32 *ok
Cr Cromo 18,0 —20,0 18,10 18,04
Ni Niquel 8,00—11,0 8,94 8,62
Mo Molibdénio - 0,066 0,16
Ti Titanio - Nao detectado 0,00
\% Vanadio - 0,066 0,44
Cu Cobre — 0,072 0,14

* 0% massico

** Esses elementos ndo sdo analisados pelo equipamento

Tabela 4.4 — Composi¢do quimica da amostra AM-04

Elemento ]I;IIan;Zri(()) ESK?; llgc%%agOIZISLIEM Analise Quimica* | Niton XLI 818*
C Carbono 0,04 - 0,10 0,073 **
Mn Manganés 2,00 max 1,17 1,99
P Foésforo 0,040 max 0,023 ok
S Enxofre 0,030 max 0,0006 **
Si Silicio 0,75 max 0,32 ok
Cr Cromo 18,0 —20,0 18,34 18,20
Ni Niquel 8,00—11,0 8,60 8,24
Mo Molibdénio - 0,073 0,15
Ti Titanio — 0,005 0,31
\Y Vanadio — 0,068 0,42
Cu Cobre — 0,068 0,10

* 0% massico

** Esses elementos ndo sdo analisados pelo equipamento

4.2 Ensaio de tracio

A Tabela 4.5 apresenta os resultados dos ensaios de tragdo a frio realizados nas quatro

amostras utilizadas neste trabalho.




Tabela 4.5 — Resultados dos ensaios de tracgdo a frio
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Carga Carga Limite Limite Alongamento
Amostra Maxima | Escoamento | Resisténcia | Escoamento (%)
(kef) (kgf) (MPa) (MPa)
. AM-01 6500 4250 576,6 377,1 62
2 AM-01 6600 3600 590,4 322,1 57
E AM-02 5650 3000 607,6 322,6 *
% AM-02 5000 3400 638,4 434,1 *
> AM-03 6890 4300 635,2 396.,4 *
g AM-03 6775 4300 642,8 408 *
= AM-04 7300 5000 683,3 468 *
~ AM-04 7300 3900 679,6 362,8 29,9
o AM-01 583,5 349,6
5 AM-02 623,0 378,4
S AM-03 639,0 402,2
AM-04 681,4 4154

* O corpo de prova rompeu fora da area reduzida, ndo sendo possivel medir o alongamento.

4.3 Medicao de dureza Brinell

Os valores obtidos na medicao de dureza Brinell estdo apresentados Tabela 4.6.

Tabela 4.6 — Resultados dos ensaios de dureza Brinell

Amostra | Identif. | Tempe- Tensdo | Tempo de Dureza (HB)

de | Corpo | ratura | oy | Rustura (h)
Origem | de Prova (°C) Rosca Centro Fratura
AM-01 | Dureza medida antes do ensaio de fluéncia - 150 -
AM-02 | Dureza medida antes do ensaio de fluéncia - 175 -
AM-03 | Dureza medida antes do ensaio de fluéncia - 179 -
AM-04 | Dureza medida antes do ensaio de fluéncia - 182 -
AM-01 CP-19 650 120 603,65 * 179 187 187
AM-01 CP-18 650 120 1.200,00 * 174 175 179
AM-01 CP-17 650 120 1.075,07 * 179 197 193
AM-01 CP-03 650 120 1.332,78 156 241 241
AM-01 CP-08 650 150 364,95 197 217 197
AM-01 CP-06 650 200 15,36 167 191 211
AM-01 CP-04 675 100 1.525,51 176 197 179
AM-01 CP-01 700 76,6 2.217,72 266 187 182
AM-01 CP-35 700 100 225,19 193 187 187
AM-01 CP-34 700 150 13,20 160 182 197
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Amostra | Identif. | Tempe- Tensdo | Tempo de Dureza (HB)

de | Corpo | ratura | \ppov | Runtura (h)
Origem | de Prova (°C) Rosca Centro Fratura
AM-01 | CP-32 700 200 1,52 170 191 207
AM-01 CP-13 750 50 abortado — — —
AM-01 CP-12 750 50 abortado — — —
AM-01 CP-11 750 50 abortado — — —
AM-01 CP-36 750 50 abortado = = =
AM-01 | CP-33 750 76,6 172,67 179 167 163
AM-01 CP-29 750 100 21,16 165 170 170
AM-01 CP-30 750 120 7,40 163 207 179
AM-01 CP-05 800 40 1.220,12 184 175 150
AM-01 CP-37 800 50 359,08 193 175 156
AM-01 | CP-05X 800 76,6 14,12 174 174 160
AM-01 CP-31 800 87,6 7,28 163 163 160
AM-01 | CP-16 850 25 738,41 * 175 177 170
AM-01 | CP-15 850 25 1.140,08 * 285 167 163
AM-01 | CP-14 850 25 1.483,02 * 170 159 163
AM-01 | CP-02 850 25 1.853,97 179 175 180
AM-01 CP-07 850 50 50,55 175 217 150
AM-02 | CP-23 750 50 791,69 207 200 187
AM-02 | CP-24 850 25 1.833,90 197 179 185
AM-03 | CP-25 750 50 abortado — — —
AM-03 | CP-26 850 25 968,87 193 179 170
AM-03 | CP-26X 850 87,6 1,93 197 215 179
AM-04 | CP-27 750 50 abortado - - —
AM-04 | CP-27X 750 87,6 264,40 191 207 197
AM-04 | CP-28 850 25 297338 * 197 187 185

* Ensaios interrompidos no tempo indicado sem a ruptura do corpo de prova.

4.4 Metalografia

4.4.1

a) Amostra AM-01 — tubo novo, sem envelhecimento

Micrografia anterior aos ensaios de fluéncia
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A micrografia realizada na amostra AM-01 (Figura 4.1) apresenta matriz austenitica
solubilizada, ou seja, quase sem presenga de componentes de segunda fase, caracterizando

perfeitamente a microestrutura de um ago austenitico sem envelhecimento metalurgico.

Observa-se ainda a presenca de sulfetos de manganés, pontos escuros alongados no
sentido da laminagdo, que sdo inclusdes comuns no ago inoxidavel e maclas de recozimento

bem nitidas. Vide ilustra¢ao na Figura 4.1c.

b) Amostra AM-02 — tubo com maior envelhecimento dentre as quatro amostras

As Figuras 4.2 e 4.3 apresentam a micrografia realizada na amostra AM-02 ao longo da
espessura do tubo. Observa-se uma grande quantidade de precipitagdo de fase sigma (o), que
sd0 os pontos escuros poligonais na regido de encontro de trés graos; e poucos carbonetos de
cromo (Cr,3Cg) precipitados nos contornos de grao, pontos escuros mais arredondados. Vide
ilustracdo na Figura 4.3a. Esses componentes de segunda fase estdo presentes em toda

espessura da amostra de forma uniforme.

Verifica-se ainda uma quantidade maior de 6xido na superficie externa do que na interna.
Essa caracteristica era esperada devido a maior agressividade do meio a que a parte externa do

tubo foi exposta durante o periodo de operacao.

¢) Amostra AM-03 — tubo com envelhecimento intermediario

A amostra AM-03 (Figura 4.6) apresentou uma quantidade bem menor de precipitacao de
fase sigma do que a amostra AM-01. Por outro lado, verifica-se uma grande quantidade de
carbonetos finos precipitados no meio da matriz. Os contornos de grao quase nao apresentam

carbonetos. (Figuras 4.4 ¢ 4.5)

d) Amostra AM-04 — tubo com menor envelhecimento

A amostra AM-04 quase ndo apresentou precipitacdo de fase sigma (Figura 4.9), no
entanto apresentou a maior quantidade de precipitacdo de carbonetos das quatro amostras

analisadas (Figura 4.7 ¢ 4.8).

A Figura 4.7a mostra um alinhamento de carbonetos precipitados no sentido longitudinal
do tubo. A precipitagdo preferencial nestes locais ocorre devido a maior energia das regides

que sofreram deformagao plastica (encruamento) durante o processo de fabricacao.
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(b)

(©

Figura 4.1: Micrografia da se¢do longitudinal da amostra AM-01 (tubo novo) com aumento
de (a) 100X, (b) 200X e (c) 500X. Ataque com 4cido oxalico.
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Figura 4.2: Micrografia da amostra AM-02 com aumento de 200X, sendo (a) superficie
externa, (b) meia espessura ¢ (c) superficie interna. Ataque com acido oxalico.
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Figura 4.3: Micrografia da amostra AM-02 com aumento de 500X, sendo (a) superficie
externa, (b) meia espessura e (c) superficie interna. Ataque com acido oxalico.
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(b)

K

200X, sendo (a) superficie

(b) meia espessura e (c) superficie interna. Ataque com acido oxalico.

3

Figura 4.4: Micrografia da amostra AM-03 com aumento de
externa



(b)

(c)

Figura 4.5: Micrografia da amostra AM-03 com aumento de 500X, sendo (a) superficie
externa, (b) meia espessura e (c¢) superficie interna. Ataque com acido oxalico.
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(b)

(c)

Figura 4.6: Micrografia da amostra AM-03 com aumento de (a) 200X, (b) 500X e (c) 1000X.
Ataque com NaOH por 1,0 minuto, que revela preferencialmente a fase sigma.



(c)

Figura 4.7: Micrografia da amostra AM-04 com aumento de 200X, sendo (a) superficie
externa, (b) meia espessura ¢ (c) superficie interna. Ataque com acido oxalico.
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Figura 4.8: Micrografia da amostra AM-04 com aumento de 500X, sendo (a) superficie
externa, (b) meia espessura e (c) superficie interna. Ataque com acido oxalico.
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(b)

Figura 4.9: Micrografia da amostra AM-04 com aumento de (a) 200X e (b) 500X. Ataque
com NaOH por 1,0 minuto, que revela preferencialmente a fase sigma.

4.4.2 Micrografia posterior aos ensaios de fluéncia

Os resultados das micrografias realizadas apds a ruptura dos corpos de prova, ou apds a
sua interrupcdo, nos ensaios de fluéncia serdo apresentados juntamente com a discussdo, de
forma a otimizar a quantidade de figuras, bem como o seu agrupamento, permitindo uma

comparag¢ao visual mais facil das observacdes realizadas.

4.5 Ensaio de fluéncia acelerada

A Tabela 4.7 indica o tempo de ruptura ou o tempo em que o ensaio foi interrompido de

todos os corpos de prova utilizados neste trabalho.
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Num determinando instante, os corpos de prova CP-25, CP-27 e CP-36 j& possuiam longo
tempo de ensaio (mais de 2.000 horas no caso do CP-36), mas ainda nao apresentava sinais de
ruptura (terciario), optou-se entdo, com o objetivo de reduzir o custo total dos ensaios, por
abortar todos os ensaios com os mesmos parametros de temperatura e tensdo que estes CPs
(750°C e 50 MPa). Assim, além desses trés, foram abortados os ensaios dos CP-11, CP-12,
CP-13. O CP-23 nao foi abortado por este critério pois ja havia rompido neste momento. Estes

seis corpos de prova ndo foram aproveitados para avaliagdo micrografica.

Ja os ensaios dos CP-14, CP-15, CP-16, CP-17, CP-18, CP-19 ¢ CP-28 foram
interrompidos para atender os prazos finais para entrega deste trabalho. Todos esses corpos de

prova foram aproveitados para avaliacdo micrografica.

As curvas de fluéncia (deformagdo X tempo) de cada um dos corpos de prova estdo

apresentadas no Apéndice 1.

Tabela 4.7 — Resultados dos ensaios de fluéncia acelerada

Amostra de Identificacao do Temlzeratura Tensdo (MPa) Tempo de

Origem do CP | Corpo de Prova (°C) Ruptura (h)
AM-01 CP-19 650 120 603,65 *
AM-01 CP-18 650 120 1.200,00 *
AM-01 CP-17 650 120 1.075,07 *
AM-01 CP-03 650 120 1.332,78
AM-01 CP-08 650 150 364,95
AM-01 CP-06 650 200 15,36
AM-01 CP-04 675 100 1.525,51
AM-01 CP-01 700 76,6 2.217,72
AM-01 CP-35 700 100 225,19
AM-01 CP-34 700 150 13,20
AM-01 CP-32 700 200 1,52
AM-01 CP-13 750 50 abortado
AM-01 CP-12 750 50 abortado
AM-01 CP-11 750 50 abortado
AM-01 CP-36 750 50 abortado
AM-01 CP-33 750 76,6 172,67
AM-01 CP-29 750 100 21,16
AM-01 CP-30 750 120 7,40
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Amostra de Identificag¢ao do Teml?)eratura Tensdo (MPa) Tempo de

Origem do CP | Corpo de Prova (°C) Ruptura (h)
AM-01 CP-05 800 40 1.220,12
AM-01 CP-37 800 50 359,08
AM-01 CP-05X 800 76,6 14,12
AM-01 CP-31 800 87,6 7,28
AM-01 CP-16 850 25 73841 *
AM-01 CP-15 850 25 1.140,08 *
AM-01 CP-14 850 25 1.483,02 *
AM-01 CP-02 850 25 1.853,97
AM-01 CP-07 850 50 50,55
AM-02 CP-23 750 50 791,69
AM-02 CP-24 850 25 1.833,90
AM-03 CP-25 750 50 abortado
AM-03 CP-26 850 25 968,87
AM-03 CP-26X 850 87,6 1,93
AM-04 CP-27 750 50 abortado
AM-04 CP-27X 750 87,6 264,40
AM-04 CP-28 850 25 2.973,38 *

* Ensaios interrompidos no tempo indicado sem a ruptura do corpo de prova.
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CAPITULO 5

DISCUSSAO

5.1 Analise quimica das amostras

Todos os valores obtidos pela andlise quimica em laboratorio, ¢ mostrados nas Tabelas 4.1
a 4.4, atenderam as exigéncias quimicas da Norma ASTM!"” (American Society for Testing
and Materials) para o aco inoxidavel austenitico A-312 Tp 304H. Ja a andlise quimica obtida
pelo aparelho Niton XLi 818 apresentou um pequeno desvio do elemento cromo (Cr) na
amostra AM-02 e no elemento manganés (Mn) na amostra AM-03, Tabelas 4.2 ¢ 4.3. Como
os desvios foram identificados apenas com o equipamento portatil, e sdao de pequena

magnitude, as amostras AM-02 e AM-03 foram consideradas satisfatdrias para este trabalho.

Embora os valores da composicdo apresentados pelo aparelho Niton XLi 818 para o aco
A-312 Tp 304H tenha atendido a norma ASTM, observa-se que em alguns elementos,
especialmente o Manganés (Mn), Titanio (Ti) e Vanadio (V) o desvio com relagdao a analise
quimica em laboratorio foi relativamente grande. Recomenda-se, portanto, uma andlise critica
maior ao utilizar as informagdes quantitativas deste equipamento como unica fonte de dados

em avaliacdes futuras.

5.2 Ensaio de tracao

Todos os corpos de provas ensaiados atendem a especificagdo do ASTM A-312 TP 304H
que requer um limite de resisténcia minimo de 515 MPa e um limite de escoamento minimo

de 205 MPa.

Embora seja previsto pela norma ASTM, o corpo de prova para tragao feito a partir de um
pedaco de tubo pode apresentar efeitos de triaxiliadade e assim alterar um pouco o resultado
do ensaio. Neste caso especifico, os corpos de prova provenientes de amostras envelhecidas
poderiam estar com alteragdes microestruturais ndo uniformes que provocaram a ruptura fora
da regido prevista. Como os corpos de prova ndao foram analisados apds a ruptura, esta

variavel ndo pode ser eliminada.

Pelas médias dos valores obtidos, observa-se uma redu¢ao do limite de resisténcia e do
limite de escoamento com o aumento do envelhecimento do material (AM-04 o menos
envelhecido e AM-02 o mais envelhecido). Embora a formagao de precipitados geralmente

on . ~ 106
favore¢a o aumento da resisténcia do material por solucao solidal”, a presenga crescente de
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fase sigma com o aumento do envelhecimento explica a reducdo da resisténcia para os

materiais mais envelhecidos.

Nota-se, no entanto, que o AM-01 (tubo novo) ¢ o que apresenta os menores valores para
as duas propriedades citadas acima. O que pode ser explicado pela diferenga na composi¢ao
quimica do material — especialmente o valor do carbono que ¢ significativamente inferior as

demais amostras.

5.3 Medicao de dureza Brinell

Para facilitar a interpretacdo dos dados de dureza agruparam-se os mesmos em graficos de
isotensao e isotemperatura, de forma a permitir a avaliagdo da evolugao da dureza em fungado

do tempo eliminando as variaveis tensdo e temperatura em cada caso.

O grafico da Figura 5.1 mostra os valores de dureza, na regido da ruptura, obtidos nos
ensaios e organizados em curvas de isotensdo. A partir do grafico observa-se que: (i) quanto
maior o valor da tensdo utilizada nos ensaios, maior foi a dureza obtida; (ii) apoés um
endurecimento inicial, a dureza se mantém praticamente estavel até cerca de 1.000 horas, por
volta de 1.000 horas ocorre uma pequena reducdo da dureza e em seguida uma aceleragao do

crescimento da mesma.

O endurecimento na regido da ruptura ocorre inicialmente devido a dois fatores: o
aumento na densidade de discordancias causado pela deformacdo, o que justifica a maior
dureza para as maiores tensdes, e a precipitagdo de carbonetos M»3;Cq. A precipitacdo de
carbonetos para tempos inferiores a 50 horas contribui com um aumento na dureza de cerca de
10 a 20 HB, conforme se pode observar na Figura 5.2. Note que a regido da rosca ¢
praticamente isenta do efeito de tensdo e portanto, para tempos pequenos (quando ainda nao
ocorreu a precipitacdo de fase sigma), o aumento de dureza nesta regido ocorre basicamente

pelo efeito a precipitacdo de carbonetos M3Ce.

Numa segunda etapa, entre 50 e 500 horas, o endurecimento ocorre na regido da rosca
pelo aumento na precipitagdo de carbonetos (vide Figura 5.2 e micrografias do Apéndice 2).
Nesta mesma faixa de tempo ndo se observa um aumento significativo da dureza na regido da

fratura, pois ocorre o efeito de rearranjo das discordancias.

Para tempos acima de 500 horas, além do efeito de rearranjo de discordancias que tendem
a reduzir o valor da dureza, comega a ocorrer a precipitacdo de fase sigma tendendo a
aumentar de forma significativa o valor da dureza. Assim sendo, por volta de 1.000 horas se

observa uma oscilacao dos valores de dureza.
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A falta de dados acima de 1.000 horas ndo permite realizar uma extrapolacdo confiavel
para tempos mais elevados, que sdo mais usuais nas aplicagdes praticas. No entanto ao se
comparar os resultados dos ensaios com os dados de dureza das amostras AM-03 e AM-04,
105.000 horas cada uma e 179 HB e 182 HB respectivamente, verifica-se que ndo houve
grandes alteracdes nos valores de dureza. Fazendo uma correlagdo com as observagdes feitas
por Tanaka?!); & possivel que a dureza tenha caido um pouco apés 1.000 horas e em seguida

retornado aos patamares anteriores por volta de 100.000 horas.

Analise da Dureza x Tempo de envelhecimento
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Figura 5.1: Relagdo da dureza Brinell com o tempo de envelhecimento em diferentes niveis de
tensao para a regido da fratura do corpo de prova (tensdo atuante).

Analise da Dureza x Tempo de envelhecimento
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Figura 5.2: Relagdo da dureza Brinell com o tempo de envelhecimento em diferentes niveis de
tensdo para a regido da rosca do corpo de prova (tensdo nula).
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As Figuras 5.3 e 5.4, quando comparadas a Figura 2.7, demostram que os resultados
obtidos neste trabalho estdo coerentes com os resultados obtidos por Tanaka em trabalho

similar de avaliacdo de dureza em ago inox 304H.

Analise da Dureza x Tempo de envelhecimento
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Figura 5.3: Relagao da dureza Brinell com o tempo de envelhecimento em diferentes niveis de
temperatura para a regido da fratura do corpo de prova (tensao atuante).

Analise da Dureza x Tempo de envelhecimento
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Figura 5.4: Relagao da dureza Brinell com o tempo de envelhecimento em diferentes niveis de
temperatura para a regido da rosca do corpo de prova (tensdo nula).

5.4 Metalografia

Apbs os ensaios de fluéncia todos os corpos de prova foram submetidos a ensaios
metalograficos (micrografia) para avaliacdo da alteracdo da estrutura metalirgica do material.

O Apéndice 2 deste trabalho apresenta um resumo dos registros fotograficos das micrografias
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realizadas tendo como padrdo os aumentos de 25X, 200X e 500X para a regido da fratura e
para a parte tensionada dos casos onde o corpo de prova nao rompeu, ¢ aumento de 200X para
a regido da garra dos corpos de prova. Uma vez que o tamanho das fotos deste Apéndice foi
ajustado para melhor organizacdo das mesmas na pagina, deve-se considerar a escala impressa

junto as fotos como referéncia real.

Verificou-se que a precipitacao de carbonetos de segunda fase M»;Cg estava presente em
todos os corpos de prova. Para tempos de ensaio muito pequeno, de 1,5 a 15 horas, observou-
se carbonetos finos e bem dispersos localizados principalmente nos contornos de grao. No
interior dos graos a quantidade de precipitados ¢ muito semelhante a encontrada na
micrografia realizada no tubo novo. Para tempos maiores a quantidade de carbonetos

precipitados aumenta consideravelmente, no entanto nos corpos de prova onde se verificou a

presenca de fase sigma, a quantidade de carbonetos ¢ menor.

Nota-se ainda que a quantidade de carboneto precipitado na regido tensionada ¢ maior do
que na regiao da garra dos corpos de prova. Essa constatacdo fica ainda mais evidente para os
ensaios realizados a tensdes elevadas — acima de 100 MPa — onde se verifica uma grande
quantidade de precipitados no interior dos graos alinhados com o sentido da tensdo aplicada.
Segundo PADILHA!'®, a deformacio a frio apods a solubiliza¢io e antes do envelhecimento
favorece esse tipo de ocorréncia. Assim sendo, pode-se concluir que a tensdo influi na

dinamica da precipitagao de carbonetos de segunda fase.

O outro precipitado que ocorre com freqiiéncia no ago inox 304H ¢ a fase sigma. O grafico
de dispersdo da Figura 5.5 nos mostra claramente a dependéncia do tempo e da temperatura

para a precipitacdo desta fase.

Dentre os corpos de prova da amostra AM-01 (tubo novo), s6 se observou a precipitagao
de fase sigma para temperaturas altas (acima de 800°C) e para tempos longos (acima de 700
horas). Como complemento desta observacdo, recomenda-se que sejam realizados ensaios
para temperatura acima de 850°C, de forma a verificar qual seria o limite superior de

temperatura onde ainda ter-se-ia a ocorréncia de fase sigma.

A despeito da regido tensionada dos corpos de prova favorecer a ocorréncia de mais
regides de alta energia onde a fase sigma ird precipitar, as micrografias desta regido
apresentaram o mesmo aspecto da parte da garra (tensdo nula) em todos os corpos de prova
onde foi identificada a presenga de fase sigma. Conclui-se portanto que a precipitacdo de fase

sigma nao ¢ influenciada de forma significativa pela tensdo a que o material estd submetido.
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Ocorréncia de Fase Sigma
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Figura 5.5: Identificag@o da ocorréncia de precipitagdo de fase sigma em fun¢io do tempo e
temperatura de ensaio dos corpos de prova da amostra AM-01.

Com relacdo a deformacdo dos graos durante os ensaios, observou-se que para tempos
curtos (até 400 horas) ocorre alongamento dos graos na regido da fratura, vide figuras do
Apéndice 2. Os CPs que ndo romperam ndo registraram alongamento de graos. Para os corpos
de prova que romperam em tempos longos (acima de 1000 horas) ndo houve um padrdo bem
definido neste aspecto, alguns apresentaram alongamento (CP-01, CP-03 ¢ CP-04) e outros

nao apresentaram qualquer deformacao (CP-02).

Na regido da garra apenas o CP-15 apresentou alongamento, o que ¢ totalmente inesperado

uma vez que esta regido nao estava tensionada durante o ensaio.

Todos o0s corpos de prova que romperam apresentaram vazios de fluéncia,
independentemente do tempo decorrido para a ruptura. Vide exemplo de vazio de fluéncia na

Figura 1.1.

5.5 Parametro de Larson-Miller

A Tabela 5.1 apresenta a comparagdo dos tempos de ruptura reais obtidos nos ensaios de
fluéncia com os valores calculados conforme o Parametro de Larson-Miller (médio € minimo)
para cada uma das amostras que romperam, inclusive as envelhecidas. Os calculos do tempo

de ruptura foram feitos conforme as equacoes 2.5 e 2.6.



53

Pode-se observar que para os corpos de prova da amostra AM-01 (tubos novos) com

tempos de ruptura inferiores a 50 horas e o para o CP-35 (tempo de ruptura igual a 225,19

horas) a ruptura ocorreu abaixo do tempo minimo previsto pelo Pardmetro de Larson-Miller

(vide tempos de ruptura real grifados em vermelho na Tabela 5.1). Isso indica que a

parametrizacao sugerida por Larson-Miller ndo ¢ adequada para tempos muito pequenos.

Tabela 5.1 — Comparagao entre o tempo de ruptura real e o calculado conforme o

Parametro de Larson-Miller

Amostra | Identif. | Tempe- ~ Tempo de Ruptura (h) o
de Corpo ratura T;:;Iq;ao Real /ﬁ, g
Origem | de Prova (°C) {lee) Real Médio® | Minimo® LEElE)
AM-01 CP-32 700 200 1,52 44,49 5,63 3%
AM-01 CP-31 800 87,6 7,28 74,80 11,49 10%
AM-01 CP-30 750 120 7,40 97,26 13,63 8%
AM-01 CP-34 700 150 13,20 214,30 27,14 6%
AM-01 | CP-05X 800 76,6 14,12 145,45 22,35 10%
AM-01 CP-06 650 200 15,36 354,65 40,13 4%
AM-01 CP-29 750 100 21,16 250,91 35,17 8%
AM-01 CP-07 850 50 50,55 188,80 31,56 27%
AM-01 CP-33 750 76,6 172,67 | 1002,94 140,66 17%
AM-01 CP-35 700 100 225,19 | 1964,87 249,00 11%
AM-01 CP-37 800 50 359,08 | 1204,44 185,23 30%
AM-01 CP-08 650 150 364,95 | 1860,10 210,61 20%
AM-01 CP-05 800 40 1220,12 | 3639,45 559,93 34%
AM-01 CP-03 650 120 1332,78 | 6726,77 761,96 20%
AM-01 CP-04 675 100 1525,51 | 5964,63 715,80 26%
AM-01 CP-02 850 25 1853,97 | 5028,05 841,40 37%
AM-01 CP-01 700 76,6 2217,72 | 8433,33 | 1069,22 26%

@ Calculado conforme Parametro de Larson-Miller. Equago 2.5.

@ Calculado conforme Pardmetro de Larson-Miller. Equagdo 2.6.

A Tabela 5.2 apresenta a evolugdo da relacdo (tempo de ruptura real / tempo de ruptura
médio de Larson-Milller) em fun¢do da temperatura e da tensdo dos ensaios. A tabela foi

obtida reorganizando-se a ultima coluna da Tabela 5.1 em funcdo da tensdo e da temperatura.

Verifica-se que quanto menor o valor da tensdo e quanto menor o valor da temperatura,
mais o tempo de ruptura real se aproxima do tempo médio de ruptura calculado conforme o
Parametro de Larson-Miller. Como tensdes e temperaturas baixas implicam em longos tempos
de ruptura, pode-se concluir que o Pardmetro de Larson-Miller ¢ tdo mais preciso quanto

maior for o tempo de ruptura calculado.
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Observa-se ainda que os ensaios onde o tempo de ruptura real ocorreu abaixo do tempo
minimo de Larson-Miller — ou seja, onde o parametro se mostrou inadequado — estdo todos
localizados numa mesma regido da Tabela 5.2, vide area destacada em amarelo. Pode-se
concluir, por extrapolagdo, que para valores de tensdo e temperatura localizados na area em
destaque o Parametro de Larson-Miller ndo ¢ método mais adequado para previsdo de falha

por fluéncia.

Tabela 5.2 — Influéncia da temperatura e tensdao no calculo do tempo de ruptura conforme
o Parametro de Larson-Miller

Temperatura (°C)
650 675 700 750 800 850
25 37%
40 34%
E 50 30% 27%
S | 766 26% 17% L—T0%
S 87,6 10%
@ 100 26% | 1% | 8%
& 120 20% a9, Regido nao recomendada
para uso do Parametro de
;gg 24%/ 22;6 Larson-Miller.
o O

5.6 Dano acumulado sob fluéncia

O planejamento da parte experimental deste trabalho previa duas condi¢des de ensaios
distintas para avaliar o dano acumulado sob fluéncia das amostras envelhecidas AM-02, AM-
03 e AM-04, sendo a primeira (850 °C e 25 MPa) e a outra (750 °C e 50 MPa). Como a
segunda teve que ser abortada por motivos ja mencionados, esta etapa ficou limitada a apenas
uma das condicdes previstas. A Tabela 5.3 apresenta os dados comparativos dos tempos de

ruptura das diferentes amostras utilizadas neste trabalho.

Tabela 5.3 — Comparativo dos tempos de ruptura das diferentes amostras

Identif.
Amostra de Tempe- Tensao Tempo de ~ .
Origem Clongo de raturarz"C) (MPa) Ruptlfra (h) gD @ Vide-
Prova
AM-01 CP-02 850 25 1853,97 100%
AM-02 CP-24 850 25 1833,90 99%
AM-03 CP-26 850 25 968,87 52%
AM-04 CP-28 850 25 2973,38* 160%*

* Ensaio interrompido sem a ruptura do corpo de prova.

** A fracdo de vida ¢ calculada dividindo-se o tempo de ruptura da amostra pelo tempo de
Ruptura da amostra AM-01.
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Tomando como referéncia a amostra AM-01 (tubo novo), calculou-se a fragao de vida das
demais amostras (envelhecidas). A partir dos dados obtidos, verifica-se uma incoeréncia entre
os tempos de ruptura das diferentes amostras e a condi¢do de envelhecimento prévio de cada
uma delas. Esperava-se que o maior tempo de ruptura ocorresse na amostra AM-01 por se
tratar de um tubo novo, seguido das amostras AM-04, AM-03 ¢ AM-02 respectivamente, ja
que as condi¢des operacionais dos tubos ao longo de suas vidas em operacao indicavam que o
tubo AM-04 foi o menos envelhecido e 0 AM-02 o que ficou submetido as condi¢des mais

rigorosas.

Pode-se atribuir a ruptura precoce da amostra AM-01, principalmente se comparada as
amostras AM-02 e AM-04, a sua composi¢do quimica ligeiramente diferente das demais
amostras, especialmente o valor do percentual de carbono. No entanto, a Uinica explica¢ao
para a amostra AM-03 ter rompido antes a amostra AM-02 ¢ a grande dispersdo de dados dos

ensaios de fluéncia.

Em funcdo das afirmagdes acima, ndo foi possivel estabelecer uma correlagdo consistente
entre o dano acumulado sob fluéncia, verificado nas micrografias realizadas anteriormente aos
ensaios de fluéncia, com os tempos de ruptura das amostras; e por conseguinte o padrdo de

envelhecimento metalargico para o ago A-312 TP 304H.
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CAPITULO 6

CONCLUSOES

As observagdes realizadas ao longo deste trabalho permitem concluir que:

A fase sigma precipita em cerca de 1.200 horas numa temperatura de 800 °C e em
cerca de 950 horas na temperatura de 850°C. Para outras informagdes em outras
temperaturas ¢ necessario fazer um nimero maior de experimentos com tempos

variados de duragao.

A precipitacdo de carbonetos de segunda fase M»3;Cs ocorre a partir de tempos muito

curtos. A 700°C em menos de 2 horas. A 650°C em menos de 16 horas.
A precipitacdo de carbonetos inicia pelos contornos de grao — regido de maior energia.
Tensdes elevadas, acima de 100 MPa, potencializam a precipitagdo de carbonetos.

Diferentemente dos carbonetos, a fase sigma nado ¢ influenciada de forma significativa

pela tensdo a que o material estd submetido.

A falha do material por fluéncia sempre apresentara vazios de fluéncia proximos a

regido da fratura.

A Tabela 5.2 indica os valores combinados de temperatura e tensao onde o Parametro

de Larson-Miller nao ¢ recomendado para previsao de vida em fluéncia.

A utilizagdo do Pardmetro de Larson-Miller para previsdo de vida em fluéncia para

tempos inferiores a 250 horas ndo ¢ recomendada.

Quanto maior for o tempo de ruptura calculado pelo Parametro de Larson-Miller mais

precisa sera a aproximagao por este método.

Quanto maior o valor da tensao utilizada nos ensaios de fluéncia, maior sera a dureza,

desde que mantidas as demais varidveis constantes.

Para tempos de envelhecimento muito pequeno, abaixo de 50 horas, ja se verifica um

aumento na dureza da ordem de 10 a 20 HB.

A dureza ndo aumenta continuamente com o envelhecimento. Em determinados

momentos, o rearranjo de discordancias faz o valor da dureza decrescer.
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O aumento da dureza do material com a precipitagio de fase sigma ¢ mais

significativo do que com a precipitagdao de carbonetos.

O envelhecimento do ago A-312 TP 304H causa uma redugdo do limite de resisténcia

e do limite de escoamento do material.

A utilizagdo do aparelho Niton XLi 818 como unica fonte de informacdo da
composi¢do quantitativa dos elementos de um material deve ser evitada para

avaliagdes que requeiram maior precisao.

Com os dados obtidos neste trabalho ndo foi possivel estabelecer um padriao de
envelhecimento metalurgico para o agco A-312 TP 304H. No entanto, as conclusdes
citadas acima ja apresentam uma boa base para avaliar o grau de envelhecimento deste

tipo de material.
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CAPITULO 7

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

De forma a dar subsidios para trabalhos futuros nesta linha de pesquisa, bem como indicar
algumas lacunas que necessitariam ser complementadas para maior aproveitamento pratico

deste trabalho, ¢ importante o registro de algumas recomendagdes:

. Fazer a correlagdo dos resultados deste trabalho, obtidos através de micrografia na
secdo transversal, com a técnica de réplica metalografica na superficie dos corpos de
prova, de forma a avaliar o grau de assertividade desta ultima como ensaio nao

destrutivo para fluéncia.

« Mapear mais detalhadamente os tempos de inicio e fim de precipitacdo de fase sigma

através da realizacdo de mais ensaios entre 500 e 950 °C.

. Utilizar os materiais, que serdo objeto de comparacido entre si, com a composicao
quimica mais proéxima possivel entre os mesmos, independentemente de ambos
atenderem a especificagdo técnica da alguma norma. Preferencialmente utilizar a
mesma corrida de fabricagdo do material, evitando desta forma variaveis dificeis de

eliminar das andlises.

« Avaliar os demais métodos de extrapolagao de dados disponiveis na literatura para
verificar qual o que melhor ajustaria os dados obtidos neste trabalho, e assim

recomenda-lo para andlises futuras.

« SO ¢ possivel estabelecer um padrao de envelhecimento metalurgico razoavelmente
confidvel para utilizagdo pratica utilizando-se uma grande quantidade de dados,
portanto, ¢ importante a catalogacao detalhada e padronizada dos dados obtidos ao
longo do tempo na industria e nos centros de pesquisa, de forma a montar um banco de

dados relevante e consistente.

. De forma a ampliar a vida 1til das aplicagdes de materiais sujeitos ao mecanismo de
fluéncia € necessario minimizar as tensdes (primarias e secundarias) a que o material

esta sujeito bem como temperatura de operagdo, ambos integrados no tempo.

« Explorar as informagdes obtidas através do levantamento das Curvas de Fluéncia —

Deformacao X Tempo.
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APENDICE 1
CURVAS DE FLUENCIA - DEFORMACAO X TEMPO
(ORDENADAS POR ORDEM CRESCENTE DO NUMERO DO CP)
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-02
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-03
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-04

DEFORMAGAO ( % )
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-05
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-05X
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-06
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-07
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50 1 | | | | |
TEMPERATURA =850 °C TENSAO =50 MPa
| | |
t otura = 50,55 h
40 1 \ \ \
A ot = 26,7 %
R.A.= 25,8%
30 -
20 4
10
0
0 10 20 30 40 50

TEMPO (h)

60

70



Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-08

DEFORMAGAO ( % )
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-14
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-15

DEFORMAGAO (% )
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-16
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-17
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-18
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-19
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Curva de fluéncia da amostra AM-02, CP-23
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Curva de fluéncia da amostra AM-02, CP-24
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Curva de fluéncia da amostra AM-03, CP-26
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Curva de fluéncia da amostra AM-03, CP-26X
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Curva de fluéncia da amostra AM-03, CP-27X
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Curva de fluéncia da amostra AM-04, CP-28
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-29
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-30
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-31
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-32
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-33
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-34
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-35
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Curva de fluéncia da amostra AM-01, CP-37
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APENDICE 2
REGISTRO FOTOGRAFICO DAS MICROGRAFIAS APOS OS ENSAIOS DE FLUENCIA
(ORDENADAS POR AMISTRA E POR TEMPO DE DURACAO DO ENSAIO)
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Micrografia da amostra AM-01, CP-32
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Figura Ap2.1: CP-32 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.2: CP-32 na regido da ruptura. Aumento de 200X.

Figura Ap2.3: CP-32 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.4: CP-32 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-31
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Figura Ap2.5: CP-31 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.6 CP-31 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.7: CP-31 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.8: CP-31 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-30
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Figura Ap2.9: CP-30 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.10: CP-30 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.11: CP-30 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.12: CP-30 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-34
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Figura Ap2.13 CP-34 na regido da ruptura. Aumento de 25X.

Figura Ap2.14: CP-34 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.15: CP-34 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.16: CP-34 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-05X
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Figura Ap2.17: CP-05X na regido da ruptura. Aumento de 25X. Figura Ap2.18: CP-05X na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.19: CP-05X na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.20: CP-05X na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-06
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Figura Ap2.22: CP-06 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.23: CP-06 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.24: CP-06 na regido da garra. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.25: CP-29 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.26: CP-29 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.27: CP-29 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.28: CP-29 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-07
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Figura Ap2.30: CP-07 na regido da ruptura. Aumento de 200X.

Figura Ap2.29: CP-07 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
I pom _'\’-___,_ - \ . pm 3
y 20,
$ 7 "'\','
. 3.
| \ : - -~
e r\ < -‘t SR /',' .;/..\.“ v 'ﬂ > =
g W
Figura Ap2.32: CP-07 na regido da garra. Aumento de 200X.

Figura Ap2.31: CP-07 na regido da ruptura. Aumento de 500X.
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Micrografia da amostra AM-01, CP-33
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Figura Ap2.33: CP-33 na regido da ruptura. Aumento de 25X. Figura Ap2.34: CP-33 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.35: CP-33 na regido da ruptura. Aumento de 500X. Figura Ap2.36: CP-33 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-35
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Figura Ap2.37: CP-35 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.39: CP-35 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.40: CP-35 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-37
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Figura Ap2.41: CP-37 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.43: CP-37 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.44: CP-37 na regido da garra. Aumento de 200X.
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Micrografia da amostra AM-01, CP-08
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Figura Ap2.45: CP-08 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.46: CP-08 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.47: CP-08 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.48: CP-08 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-19
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Figura Ap2.50: CP-19 na regido central. Aumento de 200
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Figura Ap2.51: CP-19 na regido central. Aumento de 500X.
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Micrografia da amostra AM-01, CP-16
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Figura Ap2.53: CP-16 na regido central. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.54: CP-16 na regido central. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.55: CP-16 na regido central. Aumento de 500X.

Figura Ap2.56: CP-16 na regido da garra. Aumento de 200X.
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Mlcrograﬁa da amostra AM-01, CP-17
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Figura Ap2.58: CP- 17 na reglao central Aumento de 200X.
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Figura Ap2.59: CP-17 na regido central. Aumento de 500X.

Figura Ap2.60: CP-17 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-15
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Figura Ap2.61: CP-15 na regido central. Aumento de 25X. Figura Ap2.62: CP-15 na regido central. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.63: CP-15 na regido central. Aumento de 500X. Figura Ap2.64: CP-15 na regido da garra. Aumento de 200X.
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Micrografia da amostra AM-01, CP-18
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Figura Ap2.65: CP-18 na regido central. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.66: CP-18 na regido central. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.67: CP-18 na regido central. Aumento de 500X.

Figura Ap2.68: CP-18 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-05
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Figura Ap2.70: CP-05 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.71: CP-05 na regido da ruptura. Aumento de 500X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-03
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Figura Ap2.74: CP-03 na regido da ruptura. Aumento de 200X.

Figura Ap2.73: CP- 03 na reglao da ruptura Aumento de_ 25X.
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Figura Ap2.75: CP-03 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.76: CP-03 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-14
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Figura Ap2.77: CP-14 na regido central. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.78: CP-14 na regido central. Aumento de 200X.

11 pm

Figura Ap2.79: CP-14 na regido central. Aumento de 500X.

Figura Ap2.80: CP-14 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-04
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Figura Ap2.82: CP-04 na regido da ruptura. Aumento de 200X.

Figura Ap2.81: CP-04 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.83: CP-04 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.84: CP-04 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-02
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Figura Ap2.87: CP-02 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.88: CP-02 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-01, CP-01
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Flgura Ap2 89: CP-01 na reglao da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.91: CP-01 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.92: CP-01 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-02, CP-23
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Figura Ap2.93: CP-23 na regido da ruptura. Aumento de 25X.
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Figura Ap2.95: CP-23 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.96: CP-23 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-02, CP-24
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Figura Ap2.97: CP-24 na regido da ruptura. Aumento de 25X. Figura Ap2.98: CP-24 na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.99: CP-24 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.100: CP-24 na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-03, CP-26X
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Figura Ap2.103: CP-26X na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.104: CP-26X na regido da garra. Aumento de 200X.
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Micrografia da amostra AM-03, CP-26
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Figura Ap2.108: CP-26 na regido da garra. Aumento de 200X

Figura Ap2.107: CP-26 na regido da ruptura. Aumento de 500X



Micrografia da amostra AM-04, CP-27X
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Figura Ap2.109: CP-27X na regido da ruptura. Aumento de 25X.

\ -

b Ty A

Figura Ap2.110: CP-27X na regido da ruptura. Aumento de 200X.
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Figura Ap2.111: CP-27X na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.112: CP-27X na regido da garra. Aumento de 200X.




Micrografia da amostra AM-04, CP-28
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Fi igura Ap2 113 CP 28 na reglao da ruptura Aumento de 25X.
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Figura Ap2.115: CP-28 na regido da ruptura. Aumento de 500X.

Figura Ap2.116: CP-28 na regido da garra. Aumento de 200X.




