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RESUMO

A necessidade cada vez maior de materiais com propriedades mecanicas
superiores fazem o estudo da estrutura bruta de solidificagdo cada vez mais
importante, pois tais propriedades sdo fortemente ligadas a estrutura formada. O
presente trabalho tem como obijetivo final um processo de diminuigdo de tamanho
médio de grao viavel para aplicagdo em microfusdo de turbinas, através da variagéo
da temperatura de vazamento e da adigdo de inoculante no banho metalico.

Foi utilizado como amostra um corpo de prova com espessura variavel, para
avaliar diferentes condi¢des de solidificagdo. Através de simulagdo em programa
que utiliza o método dos elementos finitos foram obtidas as curvas de temperatura e
por consequéncia a taxa de resfriamento durante a solidificagdo do material.
Macrografias foram obtidas e foram feitas andlises quimicas das amostras
inoculadas, para comparar a composicdo quimica tipica do material e analisar
segregagdo. As amostras inoculadas foram comparadas @ amostra sem inoculagao
com 0os mesmos parametros térmicos. A variagdo de temperatura de vazamento
mostrou um efeito abrupto na macroestrutura, sendo que a menor temperatura
resultou em uma estrutura de graos equiaxiais bem finos, enquanto as maiores
mostraram tamanho de grdos mais grosseiros e semelhantes. A adigéo do Aluminato
de Cobalto como inoculante apresentou influéncia na macroestrutura de gréos de

modo a diminuir seu tamanho médio.

Palavras-chave: IN-713C. Macroestrutura. Refino de grdo. Inoculante. Temperatura
de vazamento. Microfus&o. Superliga de niquel.



ABSTRACT

The increasing need of materials with better mechanical properties make the
as-cast macrostructure increasingly important, because these properties are strongly
related to this macrostructure. The objective of the present work is developing a
viable turbine wheel investment casting process to obtain the decrease of the
average size of grain, by ranging the pouring temperature and adding inoculant.

A thickness variable specimen was used to evaluate different conditions of
solidification. A finite element program was used to simulate the process to obtain
temperature curve and consequently cooling rates during the solidification of the
material. Macrographs were obtained and chemical analysis were made in the
inoculated samples to compare with the regular material composition and to analyze
the segregation. The inoculated samples were compared to the non-inoculated
sample with same thermal parameters. The pouring temperature variations showed
an abrupt effect on the macrostructure: the lowest pouring temperature showed an
equiaxed fine grain structure, while the higher ones showed a similar coarse
structure. The addition of Cobalt Aluminate as inoculant influenced on the

macrostructure, decreasing the average size of the grains.

Keywords: IN-713C. Macrostructure. Grain Refining. Inoculant. Pouring Temperature.
Investment Cast. Nickel-based Superalloy.
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1. INTRODUGCAO

Superligas a base de niquel sdo materiais utilizados em aplicagbes que
requerem elevada resisténcia mecéanica, boa resisténcia a fluéncia e a fadiga, boa
resisténcia a corrosdo e principalmente, aplicagbes onde ha a necessidade de
operagdo continua em altas temperaturas necessitando de tais caracteristicas
mecanicas. Tais necessidades sdo requeridas, entre outras aplicagdes, em rotores
de turbina, industria aeroespacial e reatores nucleares.

As superligas fundidas sdo mais utilizadas em relagdo as ligas forjadas devido
a limitagdo de temperatura de trabalho, a dificuldade de forjar turbinas e
consequentemente, seu custo.

A liga que sera estudada, o Inconel 713C (IN-713C), oferece uma otima
combinagdo de resisténcia mecanica em temperaturas intermediarias e elevadas.
Além disso, apresenta boa ductibilidade, resisténcia a oxidagdo/corrosdo em aita
temperatura, fundibilidade e estabilidade microestrutural.

Numa microfusdo moderna, o controle do tamanho de grao é bastante
importante, jA que uma estrutura de graos finos apresenta geralmente melhores
propriedades mecanicas, de fadiga e fluéncia em baixa a média temperatura,
entretanto reduz a resisténcia a fluéncia em altas temperaturas. [1]

A figura 1 mostra um grafico adaptado do estudo de Wei et al. (1) que mostra
a relagdo das propriedades mecénica de Limite de Escoamento e Limite de
Resisténcia em fungdo do tamanho de gréo:
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Figura 1: Relagdo entre tamanho de grao e propriedades mecanicas (1)

O estudo foi motivado pela dificuldade de se obter algumas pecas com
macroestrutura de gréos finos. Em diversas pegas fabricadas independentemente
deste estudo, as variagdes de processo a respeito do super-resfriamento térmico
nao foram suficientes para obter uma estrutura homogénea de graos finos. Entre tais
variacdes, foram tentadas: utilizagdo de lama com Aluminato de Cobalto na primeira
camada de revestimento, utilizacdo de gelo seco para resfriamento da arvore e

diminui¢ao da temperatura de vazamento. A figura 2 exemplifica este problema:

Figura 2 - Turbina onde a area de maior mddulo apresenta estrutura de graos espessos e colunares
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2. OBJETIVOS

Os objetivos do presente trabalho sao:

. Estudar o efeito de diferentes temperaturas de vazamento da superliga IN-
713C na macroestrutura de um corpo de prova fundido em fundigéo por cera
perdida.

. Estudar a possibilidade de inocular a superliga com composto intermetalico
Ni-Al analogamente a Liu et al. [2] ou com Aluminato de Cobalto.
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3. REVISAQ BIBLIOGRAFICA

Quando ha o objetivo de diminui¢do do tamanho de gr&o, existem trés rotas

principais: [2]

a)

Rota Térmica: consiste em solidificar mais rapidamente o metal, através
principalmente de uma menor temperatura de vazamento e também de
uma menor temperatura de homogeneizagdo do metal. Em contrapartida,
temperaturas de vazamento excessivamente baixas podem causar o ndo-
preenchimento do molde, devido ao fato de que existem muitas pecas que
tém moldes com parede bastante finas e o metal pode entdo solidificar
antes de preencher 0 molde caso tenha temperatura excessivamente
baixa.

Rota Mecéanica: consiste em agitar mecanicamente 0 metal durante sua
solidificacéao;

Rota Quimica: consiste na adigdo de inoculantes, que introduzem a
entrada de particulas que agem como substratos no banho e que causam
a nucleagao heterogénea, portanto, a diminuicdo do tamanho médio de

grao.

A adicdo de inoculantes em ligas de aco e ligas nao ferrosas é uma pratica

industrial comum na tentativa de reduzir o tamanho médio do grdo. No entanto, a

inoculagéo em superligas € uma pratica bem menos comum e ha poucos estudos a

respeito. A dificuldade deste assunto se deve ao fato que a introducdo de 6xidos no

metal pode causar nucleagao de trincas por fadiga. [3]

3.1. Principios de solidificagao de metais

A formagdo de estruturas cristalinas na solidificagdo de metais ocorre em

duas etapas: a nucleagdo e o crescimento. A nucleagdo ocorre quando a

temperatura do metal cai abaixo da temperatura liquidus. A nucleagdo é o modo de

formagao de fase soélida estavel no liquido. Cada arranjo de sélido em meio ao

liquido € um embrido, que cresce a partir de atomos que migram do liquido ao
embrido (Figura 3). [2, 3]
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Figura 3 - Formagéo de embrides com estrutura sélida [4]

3.1.1 Nucleag¢do Homogénea

Na nucleagdo homogénea, esses embrides entdo se tornam estaveis e
crescem posteriormente, de acordo com o tamanho da fase liquida e suas condigdes
termicas. Termodinamicamente, a formac@o desse embrido é dada pela soma da
energia volumeétrica (forca motriz da formagéo), gerada pela transformagdo do
liguido em sdlido, com a energia de superficie (barreira a solidificagdo), dada pela

dificuldade de criar uma interface embrido/liquido (Equacao (3-1) e figura 4). [2, 3, 5]

AG = AG, + AG,  (3-1)

Onde:

T: € a temperatura de fusao;

AG® é a energia livre na formacéo do embrido de raio r°;

AG, a energia volumétrica liberada na transformacéao liquido-solido;

AG, a energia de superficie necessaria para a formagao da interface solido-
liquido.

Para formagéao desse embridao é necessario um super-resfriamento, que gera
valores negativos de energia volumétrica. Esses valores negativos sdo a forga motriz

termodindmica para a formag&o de um nucleo estavel.
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Figura 4 - Variagdo da energia livre em fungao do raio do embrido [3]

3.1.2 Nucleacdo Heterogénea

Na nucleagdo heterogénea, ocorre a nucleagdo de uma nova fase na interface
sélido-liquido existente no liquido. Na solidificagdo ela ocorre na presenga de algum
substrato sélido como parede do molde, inclusdes de 6xidos, carbonetos ou nitretos,
Essas interfaces favorecem a nucleagao, pois diminuem a variagdo de energia livre
para formagao do embrido de raio critico, podendo assim, possibilitar a formagao de
um cristal com menor super-resfriamento. [2, 3]

O surgimento desses embrides a partir da interface substrato/liquido, pode ser

explicado pelo conceito de molhamento. O angulo de contato entre o embri&do em
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formagdo (na forma de casca esférica) e o substrato, angulo 6, é determinado pela
condi¢do de equilibrio entre a energia de interface do liquido, do embrido e do
substrato (figura 5). [2, 5, 6]

Liquido

miéo

[s»}

Substrato

Figura 5 - Angulo de molhamento entre o substrato e o embrido em formacao [3]

A energia livre de formacdo no caso da nucleagdo heterogénea, AG,,,
utilizando o conceito de grau de molhamento € dada entdo pela equagéo (3-2)

encontrada na literatura [4, 5, 6]:

AGree = AG.f(8)  (3-2)

Onde: f(6) é o fator de forma, dado pela literatura [3, 4, 5, 7] pela equagéao (3-3):
f(@ = i(Z + cos(8))(1 — cos(6))? (3-3)

Apébs estabilizado um nucleo;o crescimento-ocorre através da deposigédo de

atomos, formando assim um grao.
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3.2. Estruturas

Apods a nucleacdo, ocorre crescimento dos grdos. Paralelamente, tambem
ocorre nucleagdo de outros graos. A competi¢do entre a nucleagéo e o crescimento
resulta na macroestrutura, que é relacionada diretamente com as propriedades finais
do fundido. A estrutura de um fundido pode apresentar trés estruturas: coquilhada,
colunar e equiaxial. [3, 5]

A zona coquilhada é situada na parte onde ha solidificagdo mais rapida, a
parede do molde. Ela € uma estrutura de graos equiaxiais bem finos, de orientagéo
cristalografica aleatéria.

A zona colunar é formada por grdos mais alongados e com forte orientagao
cristalografica na diregdo da solidificacdo da pega (extragé@o ou fluxo de calor).

A zona equiaxial é formada por graos equiaxiais, porém maiores que os da
zona coquilhada e sao localizados na zona central do fundido. A figura 6 abaixo
ilustra as 3 zonas. Repara-se que dentro da circunferéncia 1 temos a zona equiaxial.
Entre as circunferéncias 1 e 2, ha dominancia da zona colunar, com alguma mistura

com a zona equiaxial. Fora da circunferéncia 2, pode-se ver a zona coquilhada.

Figura 6 - Exemplo de pega mostrando as trés estruturas brutas de fundi¢cdo
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3.3. Efeito das praticas de processamento na macroestrutura

Como dito anteriormente, as praticas mais importantes que influem
diretamente na macroestrutura final do lingote sé@o: controle da taxa de resfriamento
do material, adigdo de inoculantes, e a agitagdo do molde durante a solidificag&o.
Alguns processos foram desenvolvidos e estudos foram realizados com o intuito de

obter uma estrutura de graos finos e homogéneos.

3.3.1. Efeito do controle da taxa de resfriamento do metal liquido

A macroestrutura com graos finos obtidos através de baixa temperatura de
vazamento pode ser observada também nos trabalhos de Woulds & Benson [8] e de
Wei et al. [9]. Woulds & Benson obtiveram como temperatura otima de
superaquecimento para obtencdo de grdos finos o valor de 22,2°C acima da
temperatura liquidus. No trabalho de Wei et al., os autores obtiveram tamanhos de
grao da ordem de dezenas de micrémetros com superaquecimento de 60°C, 20°C e
também aplicando Fundigdo Centrifuga (obtendo nessa o melhor resultado). Os
autores de ambos os trabalhos citados utilizaram a temperatura de calcinagdo de
1100°C.

Ma et al. [10] também fizeram um trabalho variando a taxa de resfriamento do
metal para obter estrutura de graos finos.

E observado através destes, que o retardamento da solidificagdo do metal
favorece o crescimento do tamanho de grdo e a formagédo de estrutura de gréos
colunares.

Assim, no caso da fundigdo por cera perdida, o controle da taxa de
resfriamento do metal liquido & geralmente feito através do controle da temperatura

de vazamento do metal e da temperatura de calcinagdo do cacho.

3.3.2. Efeito da adi¢cdo de inoculantes

A inoculagdo consiste em introduzir particulas que induzem a nucleagéo
heterogénea no banho metalico. H4 muitos trabalhos que estudaram técnicas de
inoculagdo em ligas nao-ferrosas e agos. Entre eles, os trabalhos de Arango [9],
Silva [3] e Murty et al. [11].
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Diversos estudos, entre eles, o de Arango [5], Silva [3], Murty et al.[11], os
trabalhos de Liu et al. [2, 12, 13] e 0 de Xiong et al. [14] mostraram que o substrato
para ser um bom nucleante deve seguir as seguintes condigbes:

a) Apresentar um ponto de fusdo maior que o do metal a ser solidificado. No
caso das superligas a base de niquel isso representa temperaturas acima
de 1400°C;

b) Estar disperso uniformemente no banho metalico. No caso das superligas
a base de niquel, é necessario entdo ter uma densidade aproximada a do
banho, entre 8000kg/m*®* e 9000kg/m® para que o material ndo se
mantenha na superficie ou decante.

c) Estar presente em namero suficiente;

d) Apresentar tamanho maior que um valor critico, relacionado com o super-
resfriamento do metal;

e) Especificamente no caso das superligas, deve preferencialmente conter
elementos quimicos presentes na superliga, pois ndo pode mudar a
constituicdo da liga, ja que as superligas tém propriedades muito sensiveis
a composicdo e estabilidade de fases. Além disso, a introducédo de
inclusdes pode causar a nucleagéao de trincas e,

f) Nao deve haver um periodo excessivo entre a adigdo do inoculante e o
inicio da solidificagdo, pois pode ocasionar decantagdo das particulas,
perdendo assim o efeito inoculante (“fading”). [5]

E reduzido o nimero de estudos a respeito da inoculagdo de superligas a
base de niquel. E comum em microfusées a utilizagdo de lama com Aluminato de
Cobalto na primeira camada do revestimento. Esta promove a nucleagao
heterogénea, porém parece ter efeito apenas na superficie do fundido, ja que néo se
dispersa uniformemente no banho.

Os trabalhos de Zielinska [15, 16] e de Tremarin [17] estudaram o efeito da
lama com aluminato de cobalto, onde avaliaram seu efeito na macroestrutura e suas
melhorias nas propriedades mecanicas.

O fabricante do composto Aluminato de Cobalto, Ferro cita como mecanismo
de formagdo dessa estrutura de gréos finos uma reag¢édo de 6xido-reducdo entre o
banho metalico e o Aluminato de Cobalto. O éxido é reduzido pela alta reatividade
dos elementos do banho (Ti, Al, Cr) e o Cobalto metalico é formado. Essa adigdo de

cobalto contendo éxidos funciona como agente nucleante. [18]
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O trabalho de Liu et al. [13] utilizou dois compostos intermetalicos (Co-Fe-Nb
e Cr-Mo-Nb) como inoculantes para refino da superliga K4169. Obteve-se um bom
resultado, pois ndo houve a introdugdo de inclusdes na liga. O resultado foi um
aumento da porcentagem de grdaos equiaxiais e diminuigdo do tamanho médio
destes.

O trabalho de Xiong et al. [14] utilizou os intermetalicos CosFeNb, e CrFeNb
para inoculagdo da superliga IN-718C, obtendo o mesmo éxito, no sentido de obter
uma estrutura de graos finos e ndo introduzir inclusdes nocivas.

O trabalho de Liu et al. [2] utilizou compostos intermetalicos da forma AlxNiy
na superliga IN-738LC e comparou com o efeito da adigdo de boro no banho. A
adigdo de boro apresentou precipitagdo de compostos de boro, ndo se tornando
assim um inoculante eficiente para uso na superliga. A adigdo dos intermetalicos

AlyNiy mostrou melhores resultados nesse sentido.

3.3.3. Efeito da agitagao do banho durante a solidificagao

Ewing & Green [19] explicam em seu trabalho o funcionamento do processo
da Howmet de nome Grainex®. Este processo & caracterizado pela agitagdo do
fundido durante sua solidificagdo. Isso causa quebra das dentritas e
conseqlentemente causa a formagéo de multiplos sitios de nucleagao.

Este processo permite obter uma estrutura homogénea de graos finos, porém
causa defeitos de microporosidade. Estes séo corrigidos através de um processo
HIP (do inglés Hot Isostatic Press), Esse processo sujeita a peca a altas
temperaturas e alta pressao isostatica de gas inerte (para ndo haver reagdes). O
mecanismo de funcionamento deste processo &€ uma combinagdo de deformacgéo
plastica, fluéncia e juncéo por difusdo. [19, 20]

O trabalho de Wei et al. [9] mostra que o processo de fundigdo centrifuga
obteve bons resultados na obtencdo de uma estrutura de grdos finos, aliado ao
processo de HIP para eliminagao da microporosidade.

3.4. Curvas de resfriamento
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A figura 7, adaptada de DeGarmo et al. [21], mostra uma curva de
resfriamento tipica de um material puro ou de composi¢gédo eutética. A temperatura
de vazamento é a temperatura do metal quando € introduzido ao molde. O
superaquecimento é definido como a diferenga entre a temperatura de vazamento e
a temperatura liquidus do material. A taxa de resfriamento é dada pela inclinagdo da
curva, ou seja, a razdo entre a diferenca de temperatura e a diferenga de tempo
entre dois pontos da curva. O tempo entre o vazamento e o metal estar totalmente
solidificado é definido como tempo total de solidificagdo. O tempo dado entre o metal
atingir a temperatura liquidus e atingir a temperatura solidus é definido como tempo

local de solidificagao.
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Figura 7 - Curva tipica de resfriamento [21]

No caso de ligas fora da composicdo eutética, a curva apresenta um
inclinamento durante sua solidificagdo (entre as temperaturas liquidus e solidus),

como mostra a Figura 8.
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Figura 8 - Inclinagao entre a temperatura solidus e a liquidus [21]
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4. MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram realizados na fabrica da Agotécnica S.A. Ind. E Com..
Um corpo de prova com espessura variavel foi escolhido e foi projetado um cacho
utilizado em todos os experimentos. O processo utilizado foi o de Fundig&o por Cera
Perdida (ou microfusao) realizado em forno de indugéo a vacuo.

Numa primeira etapa, variou-se as temperaturas de vazamento e foram
estudadas as estruturas encontradas. Na segunda etapa, tentou-se realizar a
inoculagdo do material, com uma temperatura de vazamento fixa, previamente

utilizada.

4.1. AligaIN-713C

A liga utilizada nesse estudo foi a superliga a base de niquel IN 713-C, uma
superliga comumente utilizada no processo de microfusdo de turbinas. A

composi¢ao quimica pode ser vista na Tabela 1:

Tabela 1: Composi¢do Quimica da Superliga IN-713C [22]

Composicédo Quimica — IN-713C (em %)

P | s . Cu | Nb+ .

(o4 Mn Si Max. | Max. Cr Fe Mo Al Ti B Co Max. Ta Zr Ni
0,08al025| 06 12a| 25 |38a|55a|05a|0005a| 1,0 18a| 2%
020 | max. | max. |25 0015 | 44" | max. | 52 | 65 | 1.0 | 0015 | max | %% | 28 035 Balango

4.2. O Processo de microfusao

O processo utilizado é o de fundigdo por cera perdida ou microfuséo. Tal
processo passa, basicamente, pelas etapas de: Inje¢do, Montagem, Revestimento,
Deceragem, Calcinacgao e Fuséo (Figura 9).
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h) q) f e)

Figura 9 - Etapas do processo de microfusao: a) Injecao do modelo em cera; b) Montagem da Arvore;
c) Revestimento; d) Deceragem; e) Vazamento em forno a vacuo, f) Desmoldagem; g) Corte; h)
Acabamento [23]

O modelo injetado, mostrado na figura 10 tem formato de escada com largura
de 3,5cm. Cada degrau tem 2,5c¢cm de comprimento e o maior degrau tem 4,0cm de
altura. Os degraus seguintes vao se reduzindo de 1,0 em 1,0cm (4, 3, 2, 1cm) e ha
um degrau a mais com 0,3cm. Esse degrau mais fino é justificado como uma forma
simplificada de simular uma palheta de turbina, j4 que com temperaturas mais
baixas de vazamento, pode ocorrer falta de preenchimento principalmente nas

sessfes mais finas da peca, pois o resfriamento nessas partes é mais rapido.
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12,5¢m

Figura 10 - Modelo do corpo de prova em cera

A arvore foi montada com 4 pecas, alimentadas pelo degrau mais alto, com
um canal clbico de lado 3cm. O canal de ataque é uma vareta de seccédo quadrada
de lado 3cm com 30cm de comprimento. Foi utilizado um copo de vazamento
padronizado.

Apbds a montagem, o cacho passou pelo processo de revestimento. O cacho é
mergulhada numa lama ceramica e depois disso “estucada” (adicdo de uma camada
de p6s de materiais refratarios). Este processo é repetido sucessivas vezes de modo
que tenha ao final, a capacidade de resistir a temperatura e pressdo do metal liquido
durante o vazamento. A caracterizagdo geral das camadas de revestimento é dada
abaixo: [23]

a) Primeira camada: define a interface entre o0 molde cerédmico e o metal.

Deve assegurar a reproducao perfeita dos detalhes da pega e ter boa
resistividade térmica, e, por isso sao utilizados materiais de granulometria
fina. Os materiais utilizados na lama s&o agua, silica (SiOy), silica
eletrofundida (SiO;) e Zirconita (ZrO,Si0O2). O material do estuque
(material colocado apés mergulhar a arvore na lama cerémica) é Zirconita

€,
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b) As camadas subsequentes de lama utilizam &gua, silica coloidal e silica
eletrofundida com estuque de chamote silico-aluminoso. Tais camadas
utilizam materiais de maiores granulometrias, para ancorar a proxima
camada e causar aumento de espessura rapido, o que facilta a
desmoldagem.

A deceragem foi realizada em autoclave, pois minimiza o efeito de dilatagéo

da cera, evitando assim trincas na casca ceramica. [23]

A calcinagdo é feita para pré-aquecimento do molde, aumento da resisténcia
mecanica e para finalizar a deceragem. A temperatura de calcinagdo para todos os
experimentos foi de 1040°C, por aproximadamente 2 horas em forno do tipo mufla.

O vazamento foi realizado em um Forno de Indugdo a Vacuo Consarc. A
carga metalica é fundida e entdo a casca é retirada do forno de calcinagéo e
colocada no forno de indugdo a vacuo, para que ocorra o vazamento do cadinho

para a casca. A figura 11 mostra um cacho apo6s o vazamento:
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Figura 11 - Cacho resfriando ap6s o vazamento

Apés o resfriamento do cacho ao ar, o cacho é desmoldado em martelete

pneumatico. As pecas sao cortadas da arvore e jateadas em areia.

4.3. Amostragem e Metalografia

As pecgas a e b de cada cacho, mostradas na figura 12, foram identificadas e
retiradas como amostras, devido a diferentes condi¢cdes de solidificagdo, dadas pela
troca de calor por irradiagao entre as pegas. As amostras entdo foram jateadas com
areia e cortadas nas dire¢cbes mostradas na figura 13, no meio da largura do degrau

e entre 0 3° e 4° degraus.
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Figura 12 - Cacho em metal, exemplificando a identificagao das amostras

Figura 13 - Amostra indicando os cortes realizados

As amostras entdo foram lixadas (Granulometrias: 80-100-280-600) e
atacadas por um ataque quimico para revelacdo macroscopica constituido de 500
mL de Acido Cloridrico (HCI), 100 mL de Peréxido de Hidrogénio (H,O2) e 400mL de
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Agua Destilada. Este Gltimo procedimento foi executado em capela com ventilagdo
apropriada.

4.4. Variaveis de processo

Na primeira etapa da parte experimental, foram vazados cachos com

diferentes temperaturas de vazamento, como detalhado na tabela 2 abaixo:

Tabela 2- Temperatura de vazamento para cada experimento

Temperatura

Experimento de

vazamento
1370°C
1420°C
1470°C
1520°C

PlWIN[=

Na segunda etapa do experimento (tabela 3), repetiram-se todos os
pardmetros da primeira etapa, porém a temperatura de 1470°C foi fixada, por ser
uma temperatura usual, onde ha costumeiramente preenchimento completo do
molde. Na tentativa de inocular a liga analogamente a Liu et al. [2], que utilizaram
compostos intermetdlicos da forma AlNi, para inoculagdo da superliga IN-738LC,
foram utilizados 5 gramas de pastilhas de Ni-Al, obtidas por misturas de po6s de
niquel e aluminio em moagem de alta energia (Experimento 5). A carga foi fundida a
temperatura de 1470° e entdo as pastilhas foram langadas ao banho. Aguardou-se
entre 5 e 7 minutos para homogeneizagdo e entdo a carga metalica foi vazada na
casca.

Um segundo experimento (Experimento 6) foi feito nessa segunda etapa. A
temperatura de vazamento de 1470°C foi mantida e na tentativa de verificar se ha ou
néo efeito de inoculagéo, foram adicionados 50g de Aluminato de Cobalto em pé. Tal
material foi escolhido, pois & um conhecido nucleante para superligas, utilizado na
lama da primeira camada do revestimento em busca de estrutura de graos finos na
superficie do material. A carga foi fundida a temperatura de 1470° e entédo o pd foi
langado ao banho envolvido por papel aluminio. Uma boa parte deste pé foi perdido
sugado pela bomba de vacuo, e portanto a quantidade que fez parte do banho néo
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pode ser dada com precisdo. Aguardou-se entre 2 e 4 minutos para
homogeneizacgdo e entdo a carga metdlica foi vazada na casca.

Uma nova leva de experimentos (experimentos 7, 8, 9 e 10) foram conduzidos
entdo, com procedimentos analogos ao Experimento 6. Desta vez, entretanto, com o
objetivo de nao perder material, foram feitos briquetes a partir do p6, em embutidora
para baquelite. Os briquetes ndo tem resisténcia mecénica alta, porém, além de unir
as particulas, retirou umidade e ar do material, tornando-o mais adequado para
utilizagdo. As quantidades em massa de Aluminato de Cobalto utilizadas nos
experimentos 7, 8, 9 e 10, foram, respectivamente, 50g, 38g, 30g e 21g. O objetivo
deste experimentos foi uma tentativa de quantificar o efeito do aluminato de cobalto
no tamanho final do grdo. Entretanto, encontrou-se como problema neste caso o fato
que se forma uma camada de 6xido ao redor da pastilha, o que impede que o resto
dela se homogeneize no banho metalico, perdendo assim parte dela, que ficou
boiando no banho metalico. Dos experimentos 7, 8, 9 e 10 foram retiradas apenas a
amostra A, devido a sua alta dureza, que dificultou o trabalho de corte e preparagio
metalografica. As amostras dos cachos 7 e 9 apresentam rechupe, pois, devido a
quebra de uma pega no cacho, o metal liquido vazou e faitou metal para alimentar a

contragdo do material.

Tabela 3 - Experimentos da segunda etapa do trabalho

Experimento Inoculante
5 Ni-Al (5g)
6 CoAl,04(50g po)
7 CoAl204(50g)
8 CoAl,04(389)
9 CoAl>04(30g)
10 CoAl,04(219)
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4.5. Andlise quimica

As amostras que foram inoculadas com o Aluminato de Cobalto foram
analisadas em duas regides diferentes, para andlise de segregagdo e para
comparagdo com a composi¢ao quimica tipica do IN-713C.

A figura 14 mostra os locais analisados da pecga (0s menores degraus n&o

puderam ser analisados por limita¢gdes do equipamento):

Figura 14 - Locais onde foram realizadas as analises quimicas

O meétodo de analise quimica utilizado foi o de espectrometria de emisséo

optica, feita com o equipamento Spectro®.

4.6. Simulagdao em software

A simulagédo foi realizada no programa Solid Cast. O cacho foi simulado com
dois termopares na amostra A, um entre os dois degraus maiores e um no meio do

segundo menor degrau, mostrados na figura 15.
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Figura 15 - Locais dos termopares simulados

Na simulagao foram utilizados como paréametros:

» Cacho a 900°C no momento do vazamento;

* Material vazado: IN-713C, temperatura liquidus 1290°C e temperatura solidus
1260°C (2) e;

* Foram simuladas as temperaturas de vazamento de 1370°C, de 1470°C e de
1570°C.

Os dados obtidos da simulagdo foram importados ao Excel, para obtengao
das curvas de Temperatura em fungéo do Tempo. A partir de tais curvas, obteve-se

para o ponto 1, o tempo total de solidificac&o e a taxa de resfriamento.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste item, serdo apresentados os resultados e dados encontrados no
estudo. Em primeiro lugar, seréo apresentadas as macroestruturas da primeira etapa
do experimento, que serdo comparadas de acordo com o tamanho médio de grao
encontrado. Desta etapa, serdo mostrados também parametros térmicos calculados
através de simulagao em software, pelo método dos elementos finitos.

Apods isso, serao apresentados os resultados obtidos na segunda etapa do
experimento, sendo eles: a macroestrutura, o tamanho medio de grédo e a analise

quimica do material.

5.1. Resultados da simulagdo em software de elementos finitos

As figuras 16, 17 e 18 abaixo mostram as curvas de Temperatura em fungéo

do tempo:

Temperatura vs Tempo (Temp. de vazamento: 1370°C)
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Figura 16 - Temperatura em fungao do tempo, temperatura de vazamento 1370°C
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Temperatura vs Tempo (Temp. de vazamento: 1570°C)
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Assim como mostrado nas figuras, as taxas de resfriamento calculadas a

partir das curvas para as temperaturas de vazamento de 1370°C, 1470°C e 1570°C

sdo: 2,88°C/s, 4,52°C/s e 5,11°C/s. O tempo total de solidificagdo encontrado para
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as respectivas curvas foi de 273s, 298s e 324s. Os valores de taxa de resfriamento
para o ponto 2 das curvas nao podem ser obtidos devido ao fato de que nesse ponto
a solidificagdo se da muito rapidamente, devido ao baixo moédulo (razdo entre
volume e area de contato com as paredes ceramicas) desse degrau. Sobrepondo as
curvas dos pontos 1 para cada temperatura de vazamento, obteve-se a figura 19,

que consegue comparar visualmente as taxas de resfriamento e o tempo total de

solidificagéo:
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Figura 19 - Sobreposicao das curvas de Temperatura em fungdo do Tempo em diferentes
temperaturas de vazamento

A figura 20 mostra o tempo total de solidificagcdo no corte da pe¢a, com
temperatura de vazamento de 1470°C. Nota-se que a ultima “parte” a ser solidificada
esta imediatamente antes do inicio da pega, o que indica que deve-se esperar uma

peca sem porosidades ou rechupe.
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Figura 20 - Tempo total de solidificagdo para a pega, com temperatura de vazamento de 1470°C

5.2, Resultados Metalograficos

A apresentagao dos seguintes resultados sera feita de acordo com o nimero
do experimento (de 1 a 10) e da amostra retirada do cacho correspondente (de A a
D).

Na primeira parte do trabalho, a variacdo de temperaturas de vazamento
apresentou uma nitida diferenga entre a temperatura de vazamento de 1370°C e as
demais, o efeito macroestrutura final se mostrou bastante abrupto. Esta temperatura
de 1370°C, foi a temperatura em que se obteve fluidez razoavel e homogénea para
vazamento da carga metalica (aproximadamente 10 quilogramas). Considerando a
temperatura Liquidus do metal encontrada na literatura (1), de 1290°C, o
superaquecimento foi de 80°C.

Utilizando a temperatura de vazamento de 1370°C a macroestrutura mostrou

graos bastante refinados como pode ser visto nas figuras 21 e 22.
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Figura 21 - Macroestrutura da amostra 1-A

Figura 22 - Macroestrutura da amostra 1-B

Para as temperaturas de vazamento de 1420°C, 1470°C e 1520°C, todas as
macroestruturas apresentaram tamanho de grao mais grosseiro e razoavelmente
semelhante entre elas. As figuras de 23 a 28 mostram as macroestruturas de tais

experimentos:

Figura 23 - Macroestrutura da amostra 2-A
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Figura 24 - Macroestrutura da amostra 2-B

Figura 25 - Macroestrutura da amostra 3-A

Figura 26 - Macroestrutura da amostra 3-B

Figura 27 - Macroestrutura da amostra 4-A
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Figura 28 - Macroestrutura da amostra 4-B

As macrografias das amostras 5 (figuras 29 e 30), comparativamente as
figuras 25 e 26 (de mesma temperatura de vazamento) mostram que o substrato nao
causou efeito obtido por Liu et al. [2] ou ele foi insuficiente. Isso deve ter ocorrido
devido a pequena quantidade disponivel. Outro fator que pode ser considerado
também é& a homogeneizagdo, que segundo o estudo de Liu et al. [12], parece
causar efeito na macroestrutura final. No experimento 5, o tempo de

homogeneizagéo foi muito maior comparado aos anteriores.

Figura 29 - Macroestrutura da amostra 5-A

Figura 30 - Macroestrutura da amostra 5-B
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As macrografias das amostras 6 (figuras 31 e 32), comparativamente as
figuras 25 e 26 (de mesma temperatura de vazamento) mostram que o substrato
causou um certo efeito de nucleagdo. Esse efeito ndo pode ser avaliado
quantativamente devido as perdas de Aluminato de Cobalto reportadas na sec¢do

“Materiais e métodos” deste trabalho.

Figura 31 - Macroestrutura da amostra 6-A

Figura 32 - Macroestrutura da amostra 6-B

As macrografias dos experimentos 7 e 9 (figuras 33 e 34) devem ser
desconsideradas, devido ao fato da quebra do molde. O rechupe que essa quebra

causou muda as condigdes de solidificagdo de modo que nao se tem um resultado
confiavel.

Figura 33 - Macroestrutura da amostra 7-A
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Figura 34 - Macroestrutura da amostra 9-A

As amostras 8-A e 10-A nao apresentaram efeito mensuravel. Isso pode ter
sido causado pelo fato que o material do briquete ndo reagiu suficientemente, isto &,
ndo formou 6éxidos e ndo formou Cobalto metalico suficientes para causar
nucleacdo, pois o briquete além de flutuar ficou recoberto com a camada de 6xido
formado. As macrografias das amostras 8-A e 10-A s&o apresentadas nas figuras 35
e 36.

Figura 35 - Macroestrutura da amostra 8-A

Figura 36 - Macroestrutura da amostra 10-A
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5.3. Medida do tamanho médio de grao

A medida do tamanho médio de grao foi feita seguindo a norma ASTM E112-
10. O método escolhido foi o método do intercepto linear de Heyn. A tabela de
comparagao presente na norma para obtengdo do tamanho de grdo médio é a tabela
3 (“Macroscopic Grain Size Relationships Computed for uniform, Randomly Oriented,
Equiaxed Grains”). A estrutura de grdos da amostras 1-A e 1-B é bastante
homogénea, porém a estrutura de graos das amostras 2-A, 2-B, 3A, 3-B, 4-A, 4-B, 5-
A, 5-B, 6-A e 6-B mostraram-se pouco homogéneas, pois as partes que demoraram
mais para solidificar apresentaram estruturas de grédos mais grosseira com relagéo
aos degraus finos. Na busca por graos finos e homogéneos, a parte mais grosseira
torna-se a parte critica, e por isso, as medigdes do tamanho de grdo dessas
amostras foram realizadas apenas nos dois Gltimos degraus da amostra, pois,
devido ao maior tempo para solidificar, apresentam graos de tamanho médio maior.
Nota-se na tabela 3 abaixo que as quantidades de Aluminato de Cobalto n&o foram
especificadas, pois ndo houve precisdo da quantidade deste material que foi vazado

junto ao banho. [24]
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Tabela 4 — Tamanho médio de grdo medido utilizando o método do intercepto linear de Heyn e
comparado a tabela 3 da norma ASTM E112 [24]

Amostra Te\r/r;;;c;rr:t:rr"?ode Inoculagéo Tamanho médio de gréao
1-A 1370°C Nao M-10,5
1-B 1370°C Néo M-10.5
2-A 1420°C Néo M-5.5
2-B 1420°C Nao M-5.5
3-A 1470°C Néo M-5.5
3-B 1470°C Nao M-5.0
4-A 1520°C Nao M-5.0
4-B 1520°C Nao M-5.0
5-A 1470°C Ni-Al (0,1% massa) M-5.0
5-B 1470°C Ni-Al (0,1% massa) M-5.0
6-A 1470°C CoAl, O, M-7.0
6-B 1470°C CoALO, M-6.5
7-A 1470°C CoAl, O, M-4.0
8-A 1470°C CoAlO, M-5.5
9-A 1470°C CoAlO, M-4.5
10-A 1470°C CoAlO, M-5.5

5.4. Andlise quimica

Para as amostras inoculadas com o aluminato de cobalto, a tabela 4 mostra
os resultados da andlise quimica, comparados a tipica composi¢gao quimica do IN-
713C.
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Pode-se observar que a composi¢do da liga na amostras nao foi alterada
radicalmente. Em algumas amostras aparentemente houve uma sensivel
diferenga na quantidade de cobalto dos dois pontos. Isso pode ter sido causado
pela flutuagcdo do composto no banho metalico. A quantidade de aluminio se

manteve homogénea na amostra.



47

6. CONCLUSOES

A partir dos resultados dos experimentos realizados, levantamos as

seguintes conclusdes:

O efeito da temperatura de vazamento é bastante importante e aparenta
ter um efeito abrupto, isto &, a macroestrutura tem uma grande
sensibilidade a variagao, ja que a uma baixa temperatura de vazamento
obteve-se uma estrutura de graos bastante fina e homogénea e em
outras temperaturas mais altas de vazamento obteve-se tamanhos de
grédo muito proximos. O tempo de solidificagdo total pareceu entdo
bastante relacionado com a estrutura de graos final.

Nada se pode concluir a respeito da eficacia do Ni-Al como inoculante,
pois como a quantidade utilizada foi muito reduzida, ndo obteve-se
nenhum valor mensuravel de variagdo. Outro fator que pode ter
contribuido para essa néo eficacia pode ter sido o longo tempo de
homogeneizagao.

O Aluminato de Cobalto parece influir na macroestrutura final.
Comparativamente a primeira parte do estudo, a uma mesma
temperatura, houve uma redugédo do tamanho médio de grao, mostrada
na Amostra 6. As amostras de 7 a 10 ndo puderam avaliar esse efeito
corretamente..

Apesar de parecer haver influéncia do Aluminato de Cobalto na estrutura
bruta de fundigdo final, ndo se pdde (neste trabalho) ter resultados
quantitativos, pois em nenhum dos ensaios a carga total de Aluminato

de Cobalto foi homogeneizada pelo banho.
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7. SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

A partir deste presente trabalho, a partir de seus erros e acertos, podem-
se sugerir novas técnicas e novos trabalhos para a continuidade deste.

Como novo trabalho a respeito da variagdo de temperaturas de
vazamento:

* Estudar o efeito das temperaturas de vazamento na macroestrutura
utilizando a lama com aluminato de cobalto na primeira camada do
revestimento;

Como técnicas a respeito da tentativa de inoculagdo com o Aluminato de
Cobalto:

* Tentativa do uso de menores pastilhas de aluminato de cobalto para
evitar o recobrimento da pastilha por 6xidos;

* Inje¢do do pd de aluminato de cobalto no banho metalico através do uso
de alguma espécie de langa;

A respeito da tentativa de uso do Ni-Al como inoculante:

* Utilizagdo de uma maior quantidade de Ni-Al, para validar ou ndo seu
efeito e caso este ocorra, sugere-se variar sua quantidade para
quantificar esse efeito;

Como sugestdes de novos trabalhos a respeito de inoculagdo das

superligas:

» Comparagdo do efeito do aluminato de cobalto na primeira camada do
revestimento com o efeito do aluminato de cobalto adicionado ao banho
metalico, através de medidas de tamanho de grdo em diferentes cortes
da pega;

* Busca de outro agente nucleante mais denso afim de evitar sua
flutuacao e facilitar a homogeneizagao do banho;

* Utilizacdo de Microscopia Eletronica de Varredura para avaliar a
presenga ou nao de inclusdes na peca final;

* Fundigdo de corpos de prova apropriados para avaliagdo das
propriedades mecanicas finais em comparagdo com o tamanho médio

de grdo, através de ensaios de tra¢do, ensaios de dureza. Além disso
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sugere-se a utilizagdo de microscopia Optica para verificar o tamanho

das microporosidades.
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