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Oxidagéo a Altas Temperaturas das Superligas IN-71 3C elC-50

1. RESUMO EXECUTIVO

As superligas e os compostos intermetalicos tém sido cada vez mais utilizados,
principalmente na indUstria aeroespacial, pois alguns possuem 6timas
propriedades de resisténcia a oxidagdo em temperaturas elevadas. Este
trabalho tem por objetivo determinar as taxas de oxidag&o de duas superligas,
uma mais tradicional e em utilizagdo ha muito tempo (Inconel 713C), e outra

recente e com sua utilizagéo ainda em estudo  (IC-50), ambas no estado bruto
de fus3o.

Através do método do ganho de massa, foi verificado em ensaios estaticos a
900, 1000, 1100 e 1200°C que o Inconel 713C oxida aproximadamente duas
vezes menos que o IC-50 nas mesmas condigbes de temperatura e atmosfera
~ oxidante (ar atmosférico). Os dois materiais apresentaram otima resisténcia a
oxidacdo pois produziram uma forte camada de Oxido protetora apos 0s
primeiros minutos de oxidag3o, sofrendo assim uma queda brusca da taxa de
oxidacdo. Foi possivel, ainda, determinar as taxas de oxidagdo que 0s dois
materiais apresentaram nas diferentes temperaturas. Somente o IC-50 quando
oxidado a 1200°C apresentou uma cinética de oxidagdo parabdlica, enquanto
que nos outros ensaios tanto o IC-50 como o IN-713C apresentaram taxas de

oxidacao logaritmica.
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2. INTRODUCAO TEORICA

Superligas s&o os principais materiais na construgéo de turbinas para aeronaves
militares e comerciais. Superligas a base de niquel, ferro ou cobalto utilizadas
em motores podem ser produzidas por forjamento, fundigdo, metalurgia do pé e
fundigdo de monocristais, para atender as necessidades impostas pelo mercado

aeroespacial’.

As superligas a base de niquel tiveram inicio na virada do século com a adi¢ao
de 20%, em peso, de Cr em 80% de Ni para a produg&o de elementos de
aquecimento elétrico. No final da década de 20 pequenas quantidades de titanio
e aluminio foram adicionados a liga 80/20 Ni-Cr o que propiciou um ganho
significativo na resisténcia a fluéncia a altas temperaturas. No final da década
de 50 foi introduzida o Inconel 713C (liga fundida) contendo 2% em peso de Nb.
Atualmente vem ocorrendo também um grande desenvolvimento de compostos

intermetalicos.

Existem vérias superligas e a existéncia de um padréo para classificar um

elemento como superliga ndo é bem clara; assim, de maneira simplificada,

Boesh' afirma que as superligas apresentam as seguintes caracteristicas:

e s&o ricas em pelo menos um dos elementos: niquel, cobalto, titanio, nidbio ou
ferro;

e mantém estabilidade superficial, estrutural e de propriedades mecanicas a

temperaturas elevadas, sob altas tensdes e atmosferas severas.

Esta definicdo abrange todas as superligas existentes e abre espago para a
inclusdo de novos materiais como os aluminideos de niquel e titanio. O
intermetalico 1C 50 (NisAl) e o Inconel 713C séo duas superligas que seréo

abordadas neste trabalho.

4



Oxidacao a Altas Temperaturas das Superligas IN-713C e IC-50

2.1) DESENVOLVIMENTO DAS SUPERLIGAS

O grande sucesso no desenvolvimento das superligas pode ser observado na
evolugcdo da performance das turbinas de aeronaves. As primeiras turbinas
fabricadas empregavam superligas que correspondiam a 10% do peso do motor,
e estavam limitadas a trabalharem a menos de 815 °C. Na década de 70, nas
aeronaves da época, as superligas correspondiam a 70% do peso do motor e ja
podiam trabalhar a temperaturas da ordem de 1100°C, usando ligas a base de

niquel na produgao das pas, rotores e camaras de combustéo.

Com o desenvolvimento das superligas as turbinas puderam entao trabalhar a
temperaturas mais altas aumentando consideraveimente o desempenho das
mesmas. Como a zona quente de um motor de turbina € um dos ambientes mais
agressivos que existe devido as altas velocidades das correntes de ar quente
produzidas pela compressdo e combustdo, os materiais empregados nestas
areas estdo sujeitos a oxidacdo e portanto devem ter boa estabilidade
superficial, a qual € quase sempre o fator limitante na escolha do material
correto para a produ¢do de turbinas. Esta alta estabilidade superficial pode ser
encontradas nas superligas a base de niquel (como o Inconel 713C) e outras a

base de ferro e cobalto, como mostra a tabela 1.
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Tabela 1-Composigédo quimica de algumas superligas (% em peso)?

6

Liga Fe Ni Co | Cr Al Nb [Mo| Ti C | W B
base de Fe
N-155 30 20 20 | 21 - 1 3 - 01525
CG-27 38 38 - 13 15 06 |55 25]0.05 0.01
base de Ni
IN-718 19 53 - 19 O.Gv“ 52 |1 3 108|005| - |0.006
IN-713C - 74 - 12 | 6.1 2 |42|08[012| - |0.012
Waspaloy - 58 13 | 19 1.3 - 43| 3 |008| - | 0.006
IC-50* - 75.8 - - | 235 - - - - - 0.2
(at.%)
base de Co
“Hsiss | 3 | 22 |3 [22] - -] -]o01][14] -
X-40 - 10 54 | 25 - - - - 05 |75 -

* com 0.5% de Hf

2.2) COMPOSTOS INTERMETALICOS

As superligas a base de niquel utilizadas atualmente s&o endurecidas por

precipitacdo da fase y que é derivada do CFC e que corresponde a

aproximadamente 60% em volume da liga, sendo esta fase do tipo NizX (X=Al,

Ga, Si ou Ge). Desenvolveu-se entdo compostos intermetalicos baseados na
fase NisX como o NisAl.

Os intermetalicos tém muitas propriedades que os tornam especialmente uteis

para aplicagbes a altas temperaturas. Estas propriedades incluem’ alta

resisténcia, baixa densidade (em alguns casos), alto médulo de Young e baixa

taxa de auto-difusdo. Por outro lado, os intermetélicos tendem a ser muito

menos ducteis que os metais, porém s&o muito menos frageis que os compostos
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ceramicos. Com microadi¢des de boro (~0,1%) no NisAl consegue-se aumentar

consideravelmente o alongamento, para até 50%, como mostra a figura 1.

40 / \

20

Alongamento (%)
8
|

10 +—

0,00 0,04 0,08 0,12 0,16 0,20

Concentragio de Boro (% em peso)

Figura 1- Efeito do teor de boro em ensaio de tragao a Tambiente d& UMa liga

Ni-24 at% APl

Para que os intermetélicos atinjam resisténcia util entre 1000°C e 1600°C, é
necessario que possuam ponto de fusdo superior a 1600°C, e nesta faixa podem
ser utilizados em motores de altissima performance. A maioria dos metais
mantém uma resisténcia significante de 0,5 a 0,6 de seu ponto de fus&o (Tf). A
figura 2 visa comparar algumas ligas e intermetélicos e suas possiveis faixas de

trabalho.
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Figura 2-Faixa de utilizagdo de algumas superligas4

E interessante comparar também o Limite de Escoamento do IN-713C e do
(NizAl), o qual apresenta um comportamento anormal do limite de escoamento,

que aumenta com o acréscimo da temperatura até cerca de 600°C, como mostra

a figura 3.

LE (MPa)
8
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Figura 3- Variag&o do LE em fungéo da temperatura de ensaio para as ligas

NisAl+0,2at%B e IN-713C°
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2.3) METODOS DE INVESTIGAGCAO

A finalidade dos experimentos de oxidag@o é acessar a cinética da reagao e os
mecanismos de oxidacdo de um metal ou liga, fixando algumas variaveis como:

temperatura, pressado e composi¢éo do gas.

O método mais simples de estudo & colocar uma amostra de massa e
dimensées conhecidas num forno pdr um certo tempo e, em seguida, remover e
resfriar a amostra. A amostra pode entdo ser pesada para verificar a extenséo
da oxidagao.

Apesar do procedimento acima descrito ser simples, uma inconveniéncia é que
o inicio da reagdo ndo pode ser determinado com exatiddo. Alguns

procedimentos de inicio de reagdo podem ser usados:

e A amostra pode ser colocada na camara ja previamente aquecida e com a
atmosfera oxidante;

e A amostra pode ser colocada na camara fria com a atmosfera oxidante e, em
seguida, aquecida;

e A amostra pode ser colocada na ca&mara fria que é entdo evacuada ou
preenchida com gés inerte, em seguida aquecida, e entdo, na temperatura

desejada, o gas oxidante é admitido.

Em todos os casos, o inicio da reagdo € duvidoso, ou devido ao tempo para
aquecer a amostra, ou devido & inevitavel formagéo de uma fina camada de
6xido, mesmo sob gés inerte ou vacuo, especialmente em casos de metais mais

reativos, assim mesmo quando a rea¢do comega ja existe uma camada de oxido.

A incerteza no inicio da reacéo s6 afeta resultados onde a amostra fica exposta
pdr um curto periodo, aproximadamente 10 minutos, e vai se tornando menos

importante para longos periodos.
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A taxa de formacdo de um Oxido num metal, de acordo com a reagao

2M+0,=2MO pode ser investigada por diversos métodos como:

1. aquantidade de metal consumida;
2. a quantidade de oxigénio consumida;

3. aquantidade de éxido produzida.
Destas, apenas a 2 pode ser considerada continua e direta.

1. A quantidade de metal consumida: Pode ser determinada pela perda de
massa da amostra; porém, para esta medicdo a mostra deve ser retirada do

forno, interrompendo o processo.

2. A quantidade de oxigénio consumida: Pode ser monitorada observando ou o
ganho de massa ou a quantidade de oxigénio usada. E um processo de

monitoramento continuo, ndo sendo necessario retirar a mostra do forno.

3. A quantidade de 6xido produzida: Pose ser determinada através da massa de
6xido ou espessura da camada. Fica claro que para este método, assim como

para o método (1), a amostra precisa ser destruida.

Dos métodos citados, o (2) é o Unico que fornece condigbes de levantar os

dados cinéticos da reagdo com uma Unica amostra obtendo resultados

continuos.
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2.3.1) METODO DO GANHO DE MASSA

E um método de monitoramento continuo da cinética de reac&o. Para este
monitoramento é utilizado uma termo-balancga, na qual a amostra fica suspensa

e em contato com a atmosfera oxidante numa determinada temperatura.

2.4) FUNDAMENTOS TERMODINAMICOS

Para uma boa compreensdo da oxidagdo a alta temperatura € necessario
determinar se um determinado componente do metal ou da liga pode ou nao

reagir com um dado componente da fase gasosa ou outra fase condensada.

Assim, & necessério rever os conceitos termodinamicos pertinentes as reagoes

metal - gas e entender os tipos de diagramas que definem as reagoes:

1. Energia livre de Gibbs em fungdo do diagrama de composig¢éo e atividade em
funcdo do diagrama de composigdo que s&o utilizados para descrever a

termodinamica das solugdes.

2. Diagrama de estabilidade de fases em fungédo da temperatura, que permite
determinar a presenca de Oxidos, sulfetos e carbonetos , numa forma

compacta.

3. Diagrama das espécies gasosas, que permite determinar a press@o de vapor

de um componente em fung¢éo da presséo do gas.

4. Diagramas isotérmicos, bi-dimensionais, que permitem mapear as fases
estaveis, em sistemas formados pér um componente metélico e dois

componentes reativos ndo-metalicos .

11
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/

5. Diagramas isotérmicos, bi-dimensionais, que permitem mapear as fases

estaveis, em sistemas formados pdr dois componentes metdlicos e um

~ componente reativo ndo-metalico .
6. Diagramas isotérmicos, tri-dimensionais, que permitem mapear as fases
estaveis, em sistemas formados pdr dois componentes metalicos e dois

componentes reativos ndo-metalicos.

Tabela 2- Energia livre de formagao padréo para alguns Oxidos a 1000°C®.

Regente Produto AG?’ (kcal/mol de O,)
Ni NiO -60.0
Fe FeO -86.5
Cr Cr203 -127
Si SiO, -163
Al AlLO3 -202

2.5) MECANISMOS DE OXIDACAO

Este capitulo visa mostrar 0 mecanismo pelo qual os elétrons e os fons séo
transportados na crescente camada de Oxido, utilizando exemplos tipicos de
4xidos semicondutores tipo-n e tipo-p. Usando esses conceitos, o tratamento
classico de Wagner para as taxas de oxidagéo, controladas pela difus&o idnica
através da camada de 6xido, é representada mostrando como a constante da
taxa parabdlica esta/ relacionada com propriedades fundamentais como a
condutividade idnica e elétrica do 6xido e sua dependéncia com o potencial

quimico do metal ou oxigénio no Oxido.
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2.5.1) SEMICONDUTORES TIPO-N E TIPO-P

Os compostos idnicos ndo estequiométricos sdo classificados como
semi-condutores e podeNa\lpresentar comportamento negativo (tipo-n) ou positivo
(tipo-p).

Para compostos ndo estequiométricos é suposto que a relag&o atomica entre o
metal e o ndo-metal ndo é exatamente a dada pela férmula quimica, mesmo
sendo o composto eletricamente neutro. E assumido, entdo, que o cétion ou o

metal apresentam variagbes de valéncia.

Tipo-n:

Esta classificacdo refere-se ao fato de que a carga elétrica é transferida por
condutores negativos. Isto pode aparecer quando tem-se ou um excesso de
metal ou déficit de ndo-metal.

Tipo-p:
Neste caso, a carga é transferida por condutores positivos, isto pode correr ou

por déficit de metal ou excesso de n&o-metal.

2.5.2) FORMAGAO DA CAMADA DE OXIDO

Considerando a equag¢éo de oxidagao:

Mg + % Oz = MO
torna-se claro que a camada de 6xido produzida ird separar os dois reagentes
como esquematizado abaixo

M MO 0O,

metal 6xido gas

13
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Para que a reagio possa prosseguir, um ou ambos os reagentes devem passar
pelo éxido, o metal deve ser transportado através do 6xido até a interface oxido
gas elou o gas deve ser transportado através do Oxido até a interface oxido

metal.

Pode-se, entdo, concluir que o0s mecanismos pelos quais 0s reagentes
atravessam a camada de 6xido , sdo uma parte fundamental dos mecanismos de

oxidacgdo a alta temperatura.

2.5.3) TEORIA DA OXIDAGAO DE WAGNER

Ja foi visto que para o processo de oxidagéo prosseguir, em condigbes onde os
dois reagentes estio separados pdr uma camada de 6xido (produto da reac&o),
é necessario postular que o processo de transporte idnico e eletrdnico atraves
do éxido é acompanhado pela reacao de ionizagdo das interfaces e formagéo de
um novo 6xido num local onde a posi¢cdo depende se cétions ou anions sao

transportados através da camada de 6xido.

Utilizando este modeio muito simples, e fazendo consideracbes ainda mais
simples, Wagner foi capaz de desenvolver sua teoria de oxidacdo a altas
temperaturas para metais. Na verdade, a teoria descreve o comportamento da
oxidagdo somente para os casos onde a difusdo de ions é determinante e sob

condi¢des altamente idealizadas.

Assumindo que o transporte idnico através da camada de Oxido crescente
controle a taxa de oxidagéo e o equilibrio termodinamico é estabelecido em cada

interface, o processo pode ser analisado como mostrado a seguir.

14
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Metal Oxido
cations
vazios de cations
elétrons
M=M" +2¢
ou | anions
M+ 0% =MO + 2¢
X
rl
a, =1 _1Po,
(P' ) exp( AGiy ) ' l
= a =
Oy RT ) M ( "

Gas

M?* + 2e + %0, = MO

ou

%0, + 26 = 0%

P02

Figura 4 - Representagdo da formagéo da camada de oxido®

A figura 4 mostra as condigOes para as quais a teoria € valida.

Tem-se as seguintes suposic¢des:

1. A camada de dxido é compacta e perfeitamente aderente;

2. A migracéo de ions ou elétrons através da camada de Oxido € a etapa que

controla o processo;

3. O equilibrio termodinamico é estabelecido entre as interfaces metal/dxido e

gas/6xido;
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4. A camada de 6xido mostra apenas pequenas variagdes da estequiometria;

5. O equilibrio termodinamico é estabelecido localmente no interior da camada
de 6xido;

6. A solubilidade do oxigénio no metal pode ser desprezada.

Como é assumido que o equilibrio termodinamico é estabelecido nas interfaces
meta/dxido e gas/éxido, os gradientes de atividade do metal e do nao-metal
estdo estabilizados através da camada. Assim, ions de metal e de oxigénio
tendem a migrar através da camada em direges opostas. Como estes ions
estdo carregados, a migragdo provocara a formagdo de um campo elétrico na
camada de 6xido, resultando no transporte de elétrons do metal até a atmosfera
através do 6xido. A taxa de migracgao relativa dos cations, anions e elétrons séo
balanceadas para que n&o ocorra nenhuma transferencia de carga de rede

através da camada de 6xido, como resultado da migracgéo idnica.

Como os fons s&o particulas carregadas, eles responderdo por ambos
gradientes de potencial quimico e elétrico, que juntos proporcionam a forga para
a migragao idnica.

16



Oxidacdo a Altas Temperaturas das Superligas IN-713C e IC-50 17

2.6) TAXAS DE OXIDAGAO

2.6.1) TAXA LINEAR

Sob algumas condigdes a oxidagdo do metal ocorre de maneira constante, ou

seja, segue uma taxa de oxidagao linear de acordo com a reacao:

X=Kit, Equagao 1

onde:
x=espessura da camada de 6xido;
k=constante da taxa linear e

t=tempo da reagé&o.
As unidades de k;dependem do método adotado para seguir a reagéo.

Esta taxa pode ser observada no inicio da oxidagdo até o Oxido cobrir

praticamente todo o metal e quando ocorre a formagéo de um éxido poroso.

2.6.2) TRANSIGAO DE LINEAR PARA PARABOLICA

Birks’ afirma que para camadas de 6xido muito finas, a cinética do processo é
linear, ou seja, constante. Isto é uma afirmagéo relativa pois representa os
primeiros estagios da oxidagdo, e que pode representar um periodo longo ou

curto de tempo, dependendo das condigbes nas quais a reagdo ocorre.

Inicialmente, quando a primeira camada de dxido é formada, ela € muito fina, a
difusdo através da camada ira rapidamente estabelecer um equilibrio com o
metal na interface 6xido-gas. Assim, a atividade do metal nesta interface sera
mantida num patamar alto, proximo de 1, pela rapida difus&o através da camada

de éxido. Com o prosseguimento da reagéo de oxidagdo a uma taxa constante,
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a camada de 6xido vai aumentando e, ao mesmo tempo, a fluxo de ions através
da camada deve ser equivalente a taxa de reacdo na superficie. Para manter
este fluxo constante, a atividade do metal na interface 6xido-gas deve cair a
medida que a camada engrossa, eventualmente se aproximando do valor de
equilibrio com a atmosfera. Como a atividade do metal ndo pode cair abaixo do
valor de equilibrio, um posterior aumento na espessura da camada de Oxido
deve resultar numa reducdo do gradiente de atividade do metal ao longo da
camada e, consequentemente, na redugéo do fluxo idnico e a taxa de reacéo.
Neste momento, o transporte de ions através da camada de Oxido passa a ser o
processo controlador da velocidade de reagédo e a taxa cai de acordo com uma

curva parabbdlica.

O aumento de massa devido a oxidagdo do metal pode entdo ser representado

pela equagao abaixo:

2
Am) oy

A Equagdo 2

onde:

Am=ganho de massa (mg);

A=area na qual a reagdo ocorre (cm?);
k=constante parabdlica (mg®.cm™ min™);

t=tempo de reagao (min).

2.6.3) TAXA LOGARITMICA

Em alguns casos, o filme inicial de éxido formado com espessura de até 1000A,
é caracterizado por uma reacdo inicial rapida e que logo é reduzida para uma
taxa de reagdo muito lenta. Este comportamento pode ser descrito pelas

seguintes equagdes logaritmicas:

18
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Xx=Ki.log t+A Equa¢do 3
e

1/x=B-kslog t Equagdo 4
onde:

ki, ks, A e B sdo constantes a temperaturas constantes.

Este taxa de oxidagdo ocorre principaimente no periodo de aquecimento até

temperaturas mais altas.

As interpretagdo para este tipo de comportamento baseiam-se na adsorgéo das
espécies reativas, o efeito do campo elétrico existente no filme de 6xido, o tunel
de elétrons formado através da camada fina de 6xido, o blogueio sucessivo dos
caminhos de difusdo de baixa resisténcia, condigées néo-isotérmicas na camada
de 6xido e o processo de nucleagdo e crescimento do éxido®. De acordo com
Birks’, este tipo de comportamento é o menos compreendido na &rea de

oxidagao dos metais.

Assume-se que a adsorgdo e que controla o processo durante a formagéo dos
primeiros filmes de 6xido. Quando uma superficie limpa entra em contato com
um gas oxidante, cada molécula que se choca com a superficie pode ser
rebatida ou adsorvida. A fragdo a que permanece adsorvida na superficie do
metal deve ser constante a uma temperatura e pressdo parcial de oxigéenio
constante. Por isso, uma taxa de reagdo constante é esperada.

%2 Oz9g—> Oey—> O

Como é assumido que a diferen¢a de potencial entre o metal e o oxigénio
adsorvido é constante, quanto mais fina a camada do 6xido mais forte € o
campo elétrico e consequentemente mais rapida a difuséo idnica. Com o

aumento de espessura da camada de 6xido o campo elétrico enfraquece e a
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velocidade da reacéo diminui. Quando a camada de oxido supera 100A, o tanel
de elétrons ndo é mais possivel e a diferenga de potencial ndo atua mais com

forca maxima, o que causa taxa de oxidag&o muito baixas.

Qutras interpreta(;ées9 para a taxa logaritmica assumem que existem caminhos
para o transporte rapido de ions, pelos contornos de gréo, ou discordancias, ou
superficies dos poros. Com o crescimento da camada estes caminhos sao
progressivamente fechados, ou pela recristalizagdo e crescimento de grao, ou
pelo fechamento dos poros pelo aumento das tensdes internas do éxido, ou pela
combinacdo do trés fatores. Com o fechamento destes caminhos, a taxa cai
rapidamente.

2.7) CARACTERISTICAS DA CAMADA DE OXIDO

2.7.1) INTRODUGAO

Quando um metal é exposto a uma atmosfera oxidante a temperaturas elevadas,
a oxidagdo pode ocorrer pelo contato direto com o gas, sem a necessidade de
um liquido eletrolitico. A taxa de oxidagdo aumenta substanciaimente com o
aumento da temperatura. A pelicula de 6xido aumenta devido a reagdo que
ocorre na interface metal-6xido ou 6xido-gas e que é baseada no transporte de
cations ou anions através da pelicula de Oxido que se comporta como um

eletrélito sélido.

Para 6xidos continuos e n&o-porosos, o transporte idnico através da pelicula de
6xido é a etapa controladora do processo de oxidacdo. Neste caso, a cinética
geralmente segue uma taxa parabdlica, na qual a oxidagdo decresce com o
passar do tempo devido & formagdo de uma pelicula de Oxido protetora. Os
oxidos que possuem boas caracteristicas protetoras e que podem ser usados
como elementos de liga de utilizagdo prética sao limitados a Cr;Os, alumina

(Al,0;) e possivelmente SiO,. No estado puro o Al,O; apresenta a menor taxa de
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transporte para ions do metal e oxigénio. Vale ressaltar ainda que a
temperaturas superiores a 1100°C o Cr.0; tende a se decompor de acordo com
a reagdo a seguir, diminuindo a espessura da camada de 6xido e aumentando a

taxa de oxidagao.

Cry036 + 2 Oz = 2CrOs -

As caracteristicas desejaveis numa pelicula de 6xido protetora s&o™:

o Elevada estabilidade termodinamica (energia livre de formagdo altamente
negativa) para que o dxido seja formado preferenciaimente a outros possiveis
produtos (tabela 2) ;

« Baixa pressdo de vapor, para que o 6xido formado seja sélido e ndo evapore
na atmosfera;

e Relacdo de Pilling-Bedworth maior que 1, para que o Oxido formado cubra

completamente a superficie do metal;

o Baixo coeficiente de difusdo para as espécies reativas, para que a pelicula

cresc¢a lentamente;
¢ Elevado ponto de fusao;

« Boa aderéncia a superficie do metal, o que geralmente envolve coeficientes
de dilatagdo préximo ao do metal de base e suficiente plasticidade a altas

temperaturas para resistir a fraturas.
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2.7.2) FORMAGAO DO Al,O;

Um dos métodos mais efetivos de desenvolver resisténcia a oxidagdo em ligas
em temperaturas superiores a 900°C é favorecer a oxidag&o seletiva do Al" para
a formagéo de uma camada de o6xido continuo de a-Al;Os. O transporte dos
reagentes (aluminio e oxigénio) através da camada de «-Al;Os € lento se

comparado com o transporte através da maioria dos outros oxidos.

Para a formacéo de a-Al,0O; as condi¢des termodinamicas devem ser tais que a

reacdo na superficie da liga seja:

2AI(|iga) +3/202 =Al, 05

O suprimento inicial de oxigénio é alto e outros 6xidos também s&o formados de
acordo com a reagao:
Mg + ¥ Oz = MOy

onde M indica outro metal da liga. Para que o Al,O; se desenvolva como uma
camada  continua, a seguinte reacdo deve ser favoravel
2Al+3MO = Al,O3 +3M

Normalmente, o Al,O; se desenvolve continuamente abaixo de alguns MO; este
processo & denominado oxidagdo transiente. A fragédo de oxidagdo transiente
depende da composigdo da liga, a estabilidade dos oxidos formados, a taxa de
crescimento do 6xido transiente, e da difusdo do aluminio para a interface metal-
6xido. Para que a equacéo 3 seja deslocada para a direita, a energia livre de
formagdo do Al,O; deve ser mais negativa que a do MO e a atividade do
aluminio na interface metal-6xido deve ser a maior possivel comparada a
atividade do M. Nas ligas de Ni, Co, e Fe a energia livre de formagdo padréo
favorece consideravelmente a formagéo do Al,O; e quantidades pequenas de Al

(~10%) séo suficientes para a formagéo de uma camada continua de Al,Os.
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Fatores que afetam o desenvolvimento do 6xido

Ha varios fatores que afetam o desenvolvimento da camada protetora de Al,O3
numa liga. A composicdo quimica e a microestrutura pode afetar o
desenvolvimento do Al,O; . Por exemplo, a concentragéo de aluminio necessaria
para formar uma camada continua de AlLO; num binario niquel-aluminio
decresce quando cromo esta presente na liga. Wagner12 propds que este efeito
ocorre pois o Cr funciona como um “chamador” de oxigénio, o que resulta num
menor fluxo de oxigénio para a liga, além disso, o Cr pode provocar outros
efeitos que favoregam a oxidagédo seletiva do aluminio. Os contornos de gréo
também favorecem esta oxidagdo seletiva. O transporte de aluminio até a

superficie da liga pode ser mais rapido pelos contornos de grao.

O intermetalico NiAl é um 6timo formador de Al,O; na faixa de temperatura entre
500°C e 1200°C quando a press&o parcial de oxigénio é da ordem de 1atm.
Entretanto, nesta faixa de temperatura, o Al,O; ndo se desenvolve o suficiente
para formar uma camada continua e protetora em pressdes de oxigénio
reduzidas'® .Por exemplo, a 827°C uma camada de ALQO; muito protetora é
formada para pressdo de oxigénio de 1atm. Para pressdes mais reduzidas a
falta de oxigénio causa a formagdo de uma camada de Al,Os; n&o-protetora,

porém as causas deste comportamento ainda s&o desconhecidas.
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3.0BJETIVOS

Este trabalho tem por objetivo estudar as taxas de oxidagao, a altas
temperaturas e ao ar atmosférico, das superligas IN-713C e IC-50, sendo a
primeira uma liga Ni-Cr-Al ja muito utilizada para aplicagbes em altas
temperaturas principalmente em motores de aeronaves, e a segunda um
intermetalico NisAl ainda em estudo. Seréo feitos 4 ensaios estaticos, isto é, a
temperatura constante, para cada liga a 900, 1000, 1100 e 1200°C e sempre

durante um periodo de 24 horas.

Apds os ensaios de oxidagdo, pretende-se levantar as equagbes que

correspondem as taxas de oxidagao das ligas nas temperaturas dos ensaios.

Pretende-se também determinar o tipo de 6xido formado durante o processo de

oxidacéo e verificar se este 6xido apresenta caracteristicas protetoras.
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4. METODOLOGIA

4.1) EQUIPAMENTOS

41.1) TGA

Para este trabalho foi utilizado um thermogravimetric analyzer (TGA) que é um
pequeno forno elétrico acoplado a uma balanca de precisdo que suporta
amostras de até 1g. Este equipamento faz parte do Laboratério de Analises
Térmicas do Departamento de Engenharia Metallrgica. O TGA se baseia no
método do ganho de massa, o qual € um processo de monitoramento continuo
da cinética da reacgdo, conforme citado no item 2.3.1 visto anteriormente. Este
equipamento esta acoplado a um microcomputador que por sua vez possui um
software especifico para controle do TGA. O software é alimentado com dados
como o peso da amostra, a velocidade de aquecimento do forno (que pode
chegar a até 50°C/min.), e por quanto tempo (em minutos) a amostra deve ficar
na temperatura determinada. Deve-se também informar ao programa qual o
intervalo de tempo (em segundos) para a coleta de dados. As amostras
previamente limpas, pesadas e medidas sdo penduradas, uma de cada vez, em
um fio de platina ligado a balanga;isto feito, o contrapeso da balanc¢a é ajustado
de modo a zera-la para em seguida fechar-se o forno. Neste momento o

experimento esta pronto para ser iniciado.

Esta tecnica permite levantar uma curva (ganho de massa X tempo), a qual ira
fornecer dados para o levantamento do tipo de taxa de oxida¢do que o material
sofre em determinada temperatura e ao ar atmosférico. As curvas geradas pelo

TGA estdo no anexo.
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4.1.2) DIFRATOMETRO DE RAIOS-X

Outro equipamento utilizado neste trabalho foi o difratdbmetro de raios-x para a
identificagcdo dos éxidos formados no processo de oxidacdo. Utilizou-se um
difratdbmetro vertical PHILIPS, modelo PW 1710, com tenséo de 40kV e corfente
de filamento de 40 mA, com anddo de cobre gerando radiagdo monocromatica
CuKa (A=1,54178%).

Obtém-se como resposta um filme ou uma carta contendo raias de difragéo ou
picos de difragéo para os angulos nos quais ha interferéncia construtiva. Com a

ajuda do software APD da PHILIPS foi possivel analisar o tipo de 6xido formado.

4.2) PREPARAGCAO DAS AMOSTRAS

Neste trabalho foram realizados ensaios com duas superligas: o IN-713C e o

IC-50, cuja composigao quimica é dada abaixo.

IN-713C (% em peso):
74%Ni; 12%Cr; 6,1%Al; 2%Nb; 4,2%Mo; 0,8%Ti; 0,12%C e 0,012%B.

IC-50 (% em peso):
85,98%Ni; 12,25%Al; 0,04%B e 1,72%Hf

As superligas foram cortadas no cut-off com disco de corte abrasivo STRUERS
01TRE. Obtém-se, entéo, discos de aproximadamente 1mm de espessura porém

com superficie bastante rugosa.

Um disco de cada superliga é reservado para posterior oxidagdo no forno pogo
por um periodo de 30 min. Quatro discos de cada superliga tém suas dimensdes

reduzidas no esmeril para que figuem retangulares e com massa inferior a 1g
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pois estes se destinam ao TGA . Todas as amostras sdo lixadas em disco

rotativo sob jato de &gua com granulometria 180, 320, 400 e 600

sequencialmente. As oito amostras lixadas destinadas ao TGA sdo entdo

numeradas, furadas na parte superior com broca de 1,5mm de diametro,

medidas, limpadas com acetona e finalmente pesadas.

E entéo construida uma tabela para descricdo das amostras (tabela 3).

Tabela 3- Dimensdes dos copos de prova ensaiados, temperatura dos ensaios e
tempo de oxidacgao.

~N® | Liga |Massa| LA L2 e Area | Duwo | Temp. | Tempo

(mg) | (mm) | (mm) | (mm) | (cm®) | (mm) | (°C) | (min)
1 |Inconel | 341,0 | 10,30 | 14,85 | 0,40 | 3,24 1,5 900 | 1440
2 |Inconel| 2171 | 955 [ 1580 | 0,25 | 3,12 1,5 1000 | 1440
3 |Inconel| 3483 [ 1065|1525 0,30 | 3,38 1,5 1100 | 1440
4 |Inconel| 502,4 | 1020 13,70 | 0,54 | 3,04 1,5 1200 | 1440
5 | Ni;Al | 809,9 | 954 | 1268 | 1,00 | 2,88 1,5 900 | 1440
6 | NisAl | 3631 | 9,70 [ 1480 0,35 | 3,02 1,5 1000 | 1440
7 | NisAl | 8334 | 9,04 | 1402 | 0,96 | 2,99 1,5 1100 | 1440
8 | Ni:Al | 6864 | 9,16 | 1440 | 0,70 | 2,97 1,5 1200 | 1440
onde:

e Area —» area superficial + lateral - area do furo;

o Temp. — temperatura de realizagido do ensaio;

o Tempo—» tempo de exposi¢ao na temperatura do ensaio.
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4.3) DESCRICAO DA EXPERIENCIA

As oito amostras selecionadas descritas na tabela 3 foram colocadas uma de
cada vez no TGA para que fossem oxidadas por um periodo de 24h. Apos a
oxidagdo 1 amostra oxidada de cada liga foi escolhida para ir ao difratdbmetro de
raios-x para verificar os 6xidos presentes na superficie das ligas. As amostras
escolhidas foram a 4 (IN-713C oxidado a 1200°C por 24h) e a 7 (IC-50 oxidado a
1100°C por 24h).

Os dois discos, um de cada superliga, que nao tiveram suas dimensdes
reduzidas no esmeril foram oxidados no forno pogo a 1000°C por 30 min. para

que fosse feita a difragdo de raios-x nos 6xidos formados no inicio da oxidagao.
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5. RESULTADOS

5.1) TGA

Como a tabela 3 mostra, para cada material foram realizados ensaios a 900,
1000, 1100 e 1200°C por um periodo de 24h (1440 min.) e com aguecimento de
50°C/min. As curvas geradas pelo TGA estao no anexo e os pontos capturados
foram transferidos para o software Excel para que fosse possivel construir
curvas comparativas entre as amostras de mesmo material e na escala de

interesse (mgfcm? X t (min.)).
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Figura 5- Comparacdo do ganho de massa, em diferentes temperaturas, no
Inconel 713C

29



Oxidacdo a Altas Temperaturas das Superligas IN-713C e IC-50 30

25
a
E 201
)
£
~ 151
[4:]
%]
(%]
o
E 10}
[
©
2 o5
[ =4
o
0,0 - + : ; } }
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
tempo {min)
[ —9000C —10000C —11000C —12000C

Figura 6 - Comparagéo do ganho de massa, em diferentes temperaturas, no
NisAl - IC50

Pode-se, ainda, comparar o ganho de massa dos dois materiais nas mesmas

temperaturas e no mesmo tempo de exposi¢do, conforme mostra a figura 7

abaixo.
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Figura 7-Comparac&o do ganho de massa entre o 713C e IC-50 para as
mesmas temperaturas e por um tempo de exposi¢do de 1330 min.
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5.2) DIFRACAO DE RAIOS-X

Duas amostras foram especialmente preparadas para a difragdo de raios-x,
conforme citado anteriormente, e duas amostras foram diretamente do TGA,
apos 24h de oxidagédo, para a difragdo de raios-x na tentativa de determinar o

oxido formado na oxidacao.

As duas amostras preparadas foram oxidadas por um curto periodo de tempo
(30min.) para verificar se ha uma possivel mudanga no Oxido produzido em

comparagdo com as amostras oxidadas durante 24h no TGA.

Foi possivel levantar 4 difratogramas, um para cada amostra, conforme

esquematizados a seguir. Os difratogramas originais estao no anexo.
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5.2.1) IN-713C a 1000°C por 30 min.
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Figura 8-Esquema da difragdo de raios-x para o IN-713C oxidado por 30 min.

5.2.2) IN-713C a 1200°C por 24h.
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Figura 9-Esquema da difragio de raios-x da amostra 4 apos ter passado 24h no

TGA.
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5.2.3) IC-50 a 1000°C por 30min.
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Figura 10- Esquema da difragéo de raios-x para o IC-50 oxidado por 30 min.

5.2.4) IC-50 a 1100°C por 24h.
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Figura 11- Esquema da difrag8o de raios-x da amostra 7 apos ter passado 24h

no TGA.
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6. ANALISE DOS DADOS

ApOs a realizagdo dos ensaios com as duas ligas e nas quatro temperaturas
propostas, foi possivel levantar as equagdes que representam as taxas de
oxidacdo das superligas durante o tempo de ensaio. No levantamento das
equacdes foram descontados os primeiros minutos do ensaio pois neste periodo
ocorrem vérios fatores que ndo interessam como o aquecimento do forno
(contrariando a proposta de ensaio estatico), taxa de oxidagéo linear (pois a
amostra ndo foi ainda totalmente coberta pelo 6xido) e registros de massa no
computa/gior apresentando muita oscilagdo (provaveimente devido as correntes
de convexdo). Tomado este cuidados, o soffware Excel fez as aproximagdes das
equacdes correspondentes as curvas geradas no TGA. Foi possivel a
aproximagdo por uma equagéo linear, uma potencial e uma logaritmica , para
verificar qual a provavel taxa de oxidagdo (linear, parabdlica ou logaritmica)

para cada material e temperatura.

A seguir estdo as curvas de cada ensaio, descontados os primeiros minutos,
com suas respectivas equagdes e o valor de R? para verificar qual equagéo
representa melhor a taxa de oxidagéo. As curvas totais das amostras estéo no

anexo.

Com os dados da difragdo de raios-x foi possivel, através do soffware APD da
PHILIPS, determinar os principais oxidos presentes nas 4 amostras que foram

para a difragéo.

A figura 12 mostra um exemplo de mudanga de comportamento da taxa de
oxidacédo apds os primeiros minutos de oxidagdo, motivo que levou a descontar
os instantes iniciais de oxidacdo para que fosse possivel fazer uma aproximagéo

mais precisa das curvas.
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Figura 12-Exemplo da mudanga no comportamento da curva de oxidacéo apos
os minutos iniciais de oxidag&o para o IC-50 oxidado a 900°C.
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6.1) INCONEL 713C

Com os dados gerados pelo TGA exportados para o soffware Excel foi possivel
fazer a aproximagao das curvas de oxidagdo para determinar qual a taxa de
oxidacdo do IN-713C nas temperaturas de 900, 1000, 1100 e 1200°C. Onde

x=ganho de massal/area (mg/cm?) e t=tempo (min).

6.1.1) 900°C
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Figura 13- Ganho de massa X tempo
o linear:
x=3.10°t + 0,0725 Equagéo 5
R=0,6216
e poténcia:
x=3,49.10% ¢ %1% Equagio 6
R*=0,8804

¢ logaritmica:
x=2,878.102 log(f) + 0,0163 Equagdo 7

R?=0,9307
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6.1.2) 1000°C
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Figura 14-Ganho de massa X tempo
e linear:
x=7.10°t+ 0,1293 Equagio 8
R?=0,5961
e poténcia:

x=5,43.107 ¢ %19° Equagiio 9
R?=0,9309

¢ logaritmica:
x=6,125.10? log(f) + 0,0095 Equagao 10

R*=0,9774
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6.1.3) 1100°C
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Figura 15- Ganho de massa X tempo
e linear:
x=2.10"*t + 0,2762 Equagio 11
R?=0,5723
e poténcia:
x=8,87.10% ¢ %241 Equagdo 12
R?=0,8693

¢ logaritmica:
x=16,81.10? log(f) - 0,0536 Equacgdo 13

R?=0,9644
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6.1.4) 1200°C
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Figura 16- Ganho de massa X tempo
¢ linear:
x=3.10"t + 0,8586 Equagio 14
R*=0,5538
e poténcia:
x=46,54.107 t % Equacio 15
R?=0,8551

¢ logaritmica:
x=27,61.102 log(t) + 0,3177 Equagdo 16

R?*=0,9230
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6.1.5) COMPARAGAO ENTRE DADOS DO TGA E AS EQUAGOES

Apbés a determinagdo das equagbes para cada temperatura, foi possivel
construir uma tabela com os dados fornecidos pelo TGA (divididos pela area da
amostra) e compara-los aos valores fornecidos pelas equagdes. Este valores
mostram que as aproximagdes foram muito boas e podem ser utilizadas para
representar a oxidagéo no periodo de 24h. Os valores em negrito na tabela sao

aqueles que representam as melhores aproximagdes para cada temperatura, ou

seja, R* mais préximo de 1.

Tabela 4- Comparagdo do ganho de massa/area (mg/cm®) entre os dados do

TGA e as equagdes

Tempo (min) | 60 120 180 500 | 1000.-|-1333
900°C TGA | o066 | 0079 [ 0082 | 0,089 | 0102 [ 0,111
 Poténcia 0,068 | 0,076 | 0,081 0,006 | 0,107 | 0,112
Logaritmica | 0,067 | 0,076 | 0,081 0,094 | 0,103 | 0,106
1000°C TGA.| 0,117 | 0138 | 0,148 | 0,170 | 0,186 | 0,195
Poténcia 0119 | 0,135 | 0146 | 0,178 | 0,203 | 0,214
Logaritmica | 0,118 | 0,137 | 0,148 | 0,175 0,193 | 0,201
1100°C TGA | 0,248 0,299 0,329 | 0,30 | 0,432 0,449

~ Poténcia 0240 | 0,285 | 0,316 | 0,407 | 0,483 | 0,519
Logaritmica | 0,245 | 0,296 | 0,326 | 0,400 0,451 0,472
1200°C TGA | 0835 | 0900 | 0945 | 1,065 | 1,137 1,173
Poténcia 0808 | 0887 | 0937 | 1,075 | 1,180 1,227
Logaritmica | 0,809 | 0,892 | 0,940 | 1,063 | 1,146 | 1,180

6.1.6) DADOS DA DIFRAGAO DE RAIOS-X

Na amostra 1 (IN-713C a 1000°C por 30 min.) a difragdo mostrou a existéncia
de NiO e de AlL,O; e na amostra 2 (IN-713C a 1200°C por 24h.) a existéncia de

Al,O; e talvez NiO como sendo os principais Oxidos presentes na superficie das

amostras.
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6.2) IC-50

Com os dados gerados pelo TGA exportados para o soffware Excel foi possivel
fazer a aproximacgao das curvas de oxidag@o para determinar qual a taxa de
oxidacdo do IC-50 nas temperaturas de 900, 1000, 1100 e 1200°C. Onde

x=ganho de massa/area (mg/cm?) e t=tempo (min).

6.2.1) 900°C
0,50
& [ E—
E 040 //, T
E- 0,30 e
ool /
s
£ o10 —
3
0,00 ,
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Tempo (min)
Figura 17- Ganho de massa X tempo
e linear:
x=2.10"*t + 0,2632 Equagéo 17
R?*=0,7623
e poténcia:
x=7,71.107 t %% Equagio 18
R?=0,9474

¢ logaritmica:
x=18,37.107 log(f) - 0,1035 Equagao 19

R*=0,9936
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6.2.2) 1000°C

0,70
_-—"—'-__.——--——F
& 0,60 ——
—
é 0,50 L —
£ oo //
£ 030
5
9 020 | —
5 0,10
0,00 |
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Figura 18- Ganho de massa X tempo
e linear:
x=2.10"t + 0,4336 Equagao 20
R?*=0,8515
o poténcia:
x=21,01.10% ¢ 0% Equagéo 21
R?=0,9836

¢ logaritmica:
x=18,19.107 log(f) + 0,0757 Equagao 22

R*=0,9923
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6.2.3) 1100°C
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Figura 19- Ganho de massa X tempo
¢ linear:
x=5.10"*t + 0,6263 Equagdo 23
R?*=0,915
e poténcia:
x=20,04.107 ¢ %%°* Equagao 24
R?=0,9962

e |ogaritmica:
x=47,85.10? log(t) - 0,3037 Equacgdo 25

R?=0,9808
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6.2.4) 1200°C
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Figura 20- Ganho de massa X tempo
e linear:
x=14.10*t + 0,6736 Equagao 26
R?=0,964
s poténcia:
x=10,59.107 ¢ %*## Equagio 27
R?=0,9981

¢ logaritmica:
x=114,44.10% log(f) - 1,5206 Equagao 28

R?=0,942
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6.2.5) COMPARAGAO ENTRE DADOS DO TGA E AS EQUAGOES

Apos a determinacdo das equag¢des para cada temperatura, foi possivel
construir uma tabela com os dados fornecidos pelo TGA (divididos pela area da
amostra) e compara-los aos valores fornecidos pelas equacdes. Este valores
mostram que as aproximag¢des foram muito boas e podem ser utilizadas para
representar a oxidagdo. Os valores em negrito na tabela sdo aqueles que
representam as melhores aproximag¢des para cada temperatura, ou seja, R? mais

proximo de 1.

Tabela 5- Comparagcdo do ganho de massalarea (mg/cmz) entre os dados do
TGA e as equagdes
Tempo (min)’| 50==| 100 | 200 | 500 | 1000 |.1300
ann°C TGA 0,201 0,266 0,327 0,398 0,442 0,457
Poténcia 0,189 0,225 0,268 0,337 0,400 0,428
Logaritm‘ica 0,209 0,264 0,319 0,392 0,448 0,469
1000°C TGA .| 0,394 0,447 0,496 0,557 0,625 0,654
Poténcia | 0391 | 0436 | 0487 | 0563 | 0628 | 0,655
Lé(jaritrﬁica_ 0,385 0,440 0,494 0,567 0,621 0,642
1100°C TGA | 0,542 0,661 0,773 0,956 1,153 1,249
Poténciaes:| 0,540 0,644 0,767 0,968 1,154 1,233
Logaritmica 0,509 0,653 0,797 0,988 1,132 1,186
1200°C TGA | 0,583 0,760 0,988 1,459 2,008 2,278
Poténcia | 0,557 0,748 1,003 1,480 1,987 2,221
 Logaritmica | 0,424 0,768 1,113 1,568 1,913 2,043

6.2.6) DADOS DA DIFRAGAO DE RAIOS-X

As amostras 3 (IC-50 a 1000°C por 30min.) e 4 (IC-50 a 1100°C por 24h.)
apresentaram forte presenca de Al,O; e de NiO como sendo os principais oxidos

nas superficies das amostras.
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7. DISCUSSAO

Os ensaios do TGA vieram a comprovar a baixa taxa de oxidacdo a altas
temperaturas do IN-713C e do IC-50. Isto era esperado pois as duas ligas
apresentam elementos formadores de éxidos protetores como o Al e o Cr e, de
acordo com a literatura, o Al,Os, 0 Cr.03; e o NiO sdo os mais provaveis Oxidos
presentes na oxidagdo destas ligas. A presenca destes Oxidos veio a ser
comprovada na difragdo de raios-x, onde ficou evidente que as duas ligas
apresentam uma camada de Al,O; desde o inicio da oxidag&o, enquanto que o
Cr,0; ndo apareceu provavelmente devido & temperatura de oxidagao das

amostras que foram para a difragdo de raios-x.

O IN-713C apresentou ganho de massa aproximadamente duas vezes menor
que o IC-50 independente da temperatura de ensaio (figura 7) o que o torna

mais aconselhavel para trabalhos a altas temperaturas.

Para ambas as ligas, apdés uma oxidagdo inicial répida, a camada de Oxido
provavelmente conseguiu cobrir toda a superficie do corpo de prova, reduzindo
bruscamente as taxas de oxidagdo. As duas superligas apresentaram taxas de
oxidagao logaritmica com excegdo do IC-50 quando oxidado a 1200°C, que
apresentou taxa bem proxima da parabdlica. Isto fica claro observando o valor
do expoente da variavel tempo das equagbes potenciais (f). Para que o material
apresente comportamento parabdlico este valor de x deve ser o mais proximo de

0,5. Este valor s6 pode ser observado na equagao 27 onde x=0,4244.

Conforme citado anteriormente o comportamento parabdlico pode ser

representado pela equagao:

Am\?
(T) =Kk.t Equagao 2
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Quando a taxa de oxidagdo obedece a uma cinética parabdlica, a curva
(Am/A)? x t é linear pois segue a equagdo 2, o que ocorre com o IC-50 a 1200°C,

conforme mostra a figura a seguir.

6
5 |t
:—N 4 . /
E /
O3 //_""'
=]
g 2 - /,_/ L
1 // __|
0 . .
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
tempo (min)

Figura 21-(Am/A)? x t para o IC-50 a 1200°C

A equacédo da reta é:

Am 2
(T) = 0,0039.t +0,1814

R?=0,9997

K=0,0039 mgZ.cm™ min”

A constante 0,1814 deve-se ao fato do inicio da oxidag&o parabdlica n&o ser no
instante t=0 pois ha uma mudanga de comportamento de linear para parabolico

nos primeiros instantes de oxidagdo, assim a curva esta deslocada para cima.

Embora um comportamento parabdlico seja o mais esperado na oxidagéo das
superligas, Erdos' também relatou comportamento logaritmico para o IN-713LC

(0,05% C) quando oxidado a 900°C no ar atmosférico por 1200 horas.
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8. CONCLUSOES

1. Tanto o IN-713C como o IC-50 apresentam &tima resisténcia a oxidagdo em

temperaturas de até 1200°C;
2. O o6xido protetor Al,O; esta presente na oxidagéo das duas ligas;

3. Nas quatro temperaturas o IN-713C teve um ganho de massa

aproximadamente duas vezes menor que o IC-50;

4. Foi possivel levantar as equagdes que simulam a oxidag&o estatica das duas
superligas a 900, 1000, 1100 e 1200°C;
o IN-713C a 900°C x=2,878.107 log(f) + 0,0163
e IN-713C a 1000°C x=6,125.107 log(t) + 0,0095
e IN-713C a 1100°C x=16,81.107 log(f) - 0,0536
e IN-713C a 1200°C x=27,61.10% log(t) + 0,3177

e |C-50 a 900°C x=18,37.102 log(t) - 0,1035
e |C-50 a 1000°C x=18,19.10? log(f) + 0,0757
e 1C-50 a 1100°C x=20,04.102 t °%°%
e 1C-50 a 1200°C x=10,59.102 ¢ %424

5. As duas ligas apresentaram taxa de oxidagdo logaritmica independente da
temperatura ( entre 900 e 1200°C) em ensaio estético, com excegéo do 1C-50

quando oxidado a 1200°C que apresentou taxa de oxidagéo parabdlica,

6. Foi possivel levantar a constante parabdlica para o IC-50 a 1200°C

(apos 0,5h) que é K;=0,0039 mg®.cm™.min” para até 24h.
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ANEXO 1-CURVAS DO TGA
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Figura 22-Ganho de massa X tempo para o IN-713C a 900°C
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Figura 23-Ganho de massa X tempo para o IN-713C a 1000°C
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TGA
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Figura 24-Ganho de massa X tempo para o IN-713C a 1100°C
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Figura 25-Ganho de massa X tempo para o IN-713C a 1200°C
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Figura 26-Ganho de massa X tempo para o IC-50 a 900°C

53



Oxidacio a Altas Temperaturas das Superligas IN-713C e IC-50

Temp

g =
o = = g
2
RE
g
g
— e I =
L . A X
¥ 8 Z g z

Figura 27-Ganho de massa X tempo para o IC-50 a 1000°C
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Figura 28-Ganho de massa X tempo para o IC-50 a 1100°C
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Figura 29-Ganho de massa X tempo para o IC-50 a 1200
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ANEXO 2-DIFRACAO DE RAIOS-X
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Figura 30-Difragéo de raios-x do IN-713C oxidado a 1000°C por 30 min.
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Figura 31-Difragdo de raios-x do IN-713C oxidado a 1200°C por 24h.
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Figura 32-Difrag&o de raios-x do IC-50 oxidado a 1000°C por 30 min.
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Figura 33-Difrag&o de raios-x do IC-50 oxidado a 1100°C por 24h.
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