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Resumo

Recentemente, as ligas de alta entropia (LAE) tém suscitado a atengéo e a curiosidade
por parte dos investigadores que se dedicam a esta matéria, devido as suas notaveis carateristicas
e propriedades mecéanicas. Estas, podem ter aplicacdo nas mais diversas areas, tal como na
industria aerospacial, construcdo de plataformas petroliferas, industria da energia e construcéo
naval.

Das diferentes classes existentes de LAE, a CrMnFeCoNi, foi a primeira a ser apresentada
e consequentemente, a mais estudada. Deste modo, as LAE estdo a surgir como principais
substitutas dos agos austeniticos inoxidaveis e dos acos com alto teor de niquel (9%) para
aplicagdes criogénicas.

Assim, e por forma a aumentar as potenciais aplicagfes de qualquer liga de engenharia,
existe a necessidade de desenvolver técnicas avangadas de unido de materiais. Portanto, existe um
grande interesse de promover a unido de LAE sem comprometer as suas carateristicas e
propriedades.

O presente estudo, incide sobre a producdo de corddes de soldadura autogéneos de uma
LAE — CrMnFeCoNi, através do processo de soldadura TIG (Tungsten Inert Gas). Os corddes
foram avaliados, de forma a compreender o impacto da soldadura nas propriedades
microestruturais e mecanicas dos mesmos.

Foi possivel verificar que a LAE — CrMnFeCoNi apresenta uma boa soldabilidade e ndo
foram observados defeitos. Os resultados obtidos, mostram que, a tenséo de cedéncia (o) e de

rotura (og), assim como, a ductilidade, s&o inferiores em comparagdo com o material base.

Palavras-chave: Liga de alta entropia, Ligas de alta entropia - CrMnFeCoNi, Soldadura TIG.







Abstract

Recently, high entropy alloys have been attracting significant attention and curiosity, due
to their remarkable characteristics and mechanical properties. These may have applications in the
most diverse areas, such as in the aerospace industry, construction of oil rigs, energy industry and
shipbuilding.

From the different existing classes of high entropy alloys, CrMnFeCoNi was the first to
be presented and, consequently, the most studied. However, high entropy alloys are emerging as
the main substitute for stainless austenitic steels and high nickel steels (9%) for cryogenic
applications.

Thus, in order to increase the number of potential applications of any engineering alloy,
there is need to develop advanced material joining techniques. Hence, it is of great interest to
promote the union of high entropy alloys without compromising their characteristics and
properties.

The present study focuses on the production of autogenous beads of a high entropy alloy
- CrMnFeCoNi, through gas tungsten arc welding.

The produced samples were evaluated in order to understand the impact of welding on
the microstructural and mechanical properties of the welds.

It was found that the high entropy-CrMnFeCoNi alloy shows good weldability and no
defects were observed. Also, the results show that the yield stress (o) and the ultimate tensile

strength (o), as well as the ductility, are lower compared to the base material.

Keywords: High entropy alloy, High entropy alloys - CrMnFeCoNi, TIG welding.
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1

Introducéo

1.1 Motivacao

A descoberta de novos materiais, tem sido essencial para o desenvolvimento da
civilizagdo. De tal forma, foram definidas épocas, de acordo com o material que era utilizado em
determinado periodo, como por exemplo, a idade da pedra, do bronze e do ferro. Assim, além de
existir uma vinculagéo e influéncia das técnicas de processamento, estas também facilitaram o
fabrico e a melhoria das propriedades dos respetivos materiais [1].

A descoberta de novos materiais € normalmente baseada na técnica tradicional de
tentativa-erro. Esta técnica, continua a ser utilizada na inddstria metallrgica, apesar de ser
considerada uma técnica lenta. Analisando a tabela periddica, é possivel verificar que existem
elementos que sdo amplamente utilizados, no entanto, existem outros elementos que praticamente
ndo o sdo. Estes Ultimos, ndo sdo tdo utilizados devido a diversos motivos, tais como, dificuldades
durante o processamento, elevado preco da matéria-prima, entre outros.

Deste modo, a maioria dos materiais desenvolvidos (até a data) usam um ndmero
reduzido de elementos. Assim, grande parte dos materiais convencionais sao0 compostos por um
ou dois elementos principais ligados a outros em menor quantidade, de maneira a melhorar as
suas propriedades (por exemplo, as superligas de Niquel). Assim, as ligas de alta entropia (LAE),
ligas estas que sdo constituidas por pelo menos cinco elementos, podem ser consideradas como
uma nova classe de materiais metalicos que apresentam enorme potencial para uso em aplicacdes
industriais.

Entre as diferentes classes existentes de LAE, a classe de CrMnFeCoNi é uma das mais
estudadas, dado que foi a primeira liga composta por multi-componentes principais a ser
apresentada. Esta liga, é também considerada uma liga pioneira na obtencdo da solucéo sélida
monofésica com uma estrutura cristalina cubica de faces centradas (CFC). Uma das principais
razbes para tal, é o facto de a LAE exibir uma estabilidade microestrutural notavel. Mesmo
quando exposta a elevadas temperaturas mantém-se com uma estrutura monofasica [2].

As LAE, devido a sua composi¢cdo exclusiva de elementos principais, apresentam
propriedades especiais, onde algumas dessas propriedades ndo séo vistas em ligas convencionais,

tornando as LAE atrativas em diversas &reas. Essas propriedades incluem excelente resisténcia ao




desgaste, excecional resisténcia a altas temperaturas, boa estabilidade estrutural, boa capacidade
de resisténcia a corrosao e a oxidacdo [3].

Assim, existe um grande interesse na avaliacao da soldabilidade das LAE, dado que estas
permitem a possibilidade de obtencdo de estruturas complexas e, também a combinacdo de
diferentes materiais que possam vir a ter aplicacdo em diversas areas da industria. Deste modo,
este estudo refere-se a soldabilidade da LAE — CrMnFeCoNi — com recurso ao processo de
soldadura TIG (Tungsten Inert Gas) e, quem sabe, futuras aplicagdes na industria, de forma a

substituir os materiais convencionais.

1.2 Objetivos

O presente estudo, tem como objetivo investigar a soldabilidade da LAE — CrMnFeCoNi
—, através do processo de soldadura TIG. Para isso, foi adaptada uma maquina de soldadura
robotizada, para produzir corddes de soldadura autogéneos.

Deste modo, foram produzidos corddes de soldadura em chapas retangulares, com
objetivo de obter soldaduras com penetracéo total e sem defeitos, para as quais foram testados
diferentes pardmetros de processo. Posteriormente, e de forma, a avaliar as amostras soldadas

foram utilizadas técnicas de caracterizagao estrutural, bem como de caracterizagdo mecénica.

1.3 Estrutura da Dissertacao

Na presente dissertacdo optou-se por uma divisdo da mesma em 5 capitulos, compostos
por varios subcapitulos, excetuando o Gltimo.
- Capitulo 1: detalha a motivacéo e os objetivos deste estudo.
- Capitulo 2: contextualiza o estudo, apresentando a revisdo bibliografica do conhecimento
existente sobre a LAE — CrMnFeCoNi.
- Capitulo 3: descreve os materiais, equipamentos e técnicas de caracterizacao utilizados ao longo
deste trabalho, juntamente com o procedimento experimental adotado. As caracteristicas do
equipamento de soldadura sdo incluidas.
- Capitulo 4: apresenta e discute os resultados deste estudo, organizados de acordo com as técnicas
de caracterizacéo realizadas.

- Capitulo 5: sdo dadas as principais conclusdes e propostas para a evolugdo futura.




2

Revisao Bibliografica

2.1 Nascimento das ligas de alta entropia multi-componentes

O desenvolvimento de novos materiais, através da estratégia tentativa-erro, é iniciado
com um Unico material e, subsequentemente, sdo adicionadas pequenas proporcdes de elementos
de liga, até que sejam encontradas as propriedades adequadas para uma determinada aplicacéo.
Desta forma, o material obtido é provavelmente composto por um ou dois elementos principais,
e, por diversos elementos de liga em menor quantidade.

Usando a abordagem convencional de tentativa-erro, é possivel observar dois aspetos
principais: 0 tempo necessario para desenvolver um novo material € enorme; o facto de o sistema
de liga ser composto por um ou dois elementos principais, ird reduzir a probabilidade de ser
encontrada a composi¢do adequada para uma aplicacao especifica.

A Figura 1 apresenta um diagrama de fases ternario e quaternario, onde se pode observar
zonas distintas. As zonas coloridas, sdo zonas sobre as quais existe conhecimento, onde a
estratégia convencional seria aplicada. No centro do diagrama, a branco, a zona sobre a qual existe
pouco conhecimento e, onde a proporgdo elementar é quase equiatomica. Assim, Vincent [4] em
1981 e mais tarde, Knight [5] em 1995, publicaram os seus estudos focados na compreensdo das
caracteristicas dos materiais encontrados nesta area inexplorada do diagrama de fases, que

chamaram de ligas multi-componentes.

(@) (b)

Ternario Quaternario

Figura 1 - (a) Sistema esquemdtico de uma liga terndria. (b) Sistema esquemdtico de uma liga quaterndria.

Adaptado de [6].

Aproximadamente uma década depois, Cantor [6] e Yeh [7] publicaram os seus trabalhos,
de forma independente, sobre as ligas compostas por multi-componentes principais em

composic¢des quase equiatdmicas, como a LAE - CrMnFeCoNi. Estas ligas, receberam especial




atencdo devido a sua capacidade de formar estruturas cristalinas simples, em vez dos esperados
compostos intermetalicos frageis.

Enquanto Cantor manteve o nome desses sistemas de liga como, ligas multi-
componentes, Yeh denominou-as como ligas de alta entropia (LAE) devido ao aumento da
entropia de mistura bem como, o aumento do nimero de elementos do sistema, dado que Yeh
defende que a entropia configuracional, S¢,,f, € 0 fator principal para a formagéo das estruturas
cristalinas simples [8].

Assim, podera existir uma definicdo padrdo para as ligas multi-componentes de alta
entropia, sendo que estas poderiam ser: ligas compostas de multi-componentes em composicao
quase equiatémica, que tenderiam a formar solugdes sélidas simples. Contudo, parece nao existir
consenso acerca da definicdo das LAE, tal como, o facto de diversos investigadores nao
concordarem com as interpretagdes dos resultados obtidos atualmente.

Por exemplo, Yeh et al. [7,8] patenteou uma defini¢do de LAE, que define o nimero de
elementos entre 5 e 13 no limite, onde a proporcdo de cada um deve ser superior a 5 (at.%) e
menor que 35 (at.%). E, que estas, tendem a formar solugdes solidas simples com estrutura
cristalina cubica de faces centradas (CFC) ou cubica de corpo centrado (CCC), sendo as suas
propriedades mecanicas muito superiores as das ligas convencionais. No entanto, estas ideias
iniciais encontram-se em constante evolucdo e aperfeicoamento, dado que séo categorizadas
como materiais novos desconhecidos.

A maioria das LAE existentes, sdo compostas exclusivamente por elementos dos metais
de transicdo e sob as limitagbes composicionais propostas por Yeh et al. [9]. No entanto, em
muitos casos, ndo sdo apenas formadas fases simples com estrutura cristalina CFC e/ou CCC, mas
também misturas de fases simples e complexas, com estruturas cristalinas de CCC e/ou CFC e
compostos intermetalicos.

Além disso, foram descobertas estruturas cristalinas simples em ligas compostas por
menos de cinco elementos, tal como a FeCoCrNi [22]. Além destas, foram exploradas as
estruturas contendo metais nao-transicionais, Si6FeCoCrNi [23]. Desta forma, o conceito
proposto inicialmente por Yeh, deve ser interpretado como uma defini¢do/guia geral, podendo

existir excegoes a este.

2.2 Conceitos basicos e fatores que afetam a formacéo de ligas de alta

entropia
Josiah Willard Gibbs propds uma regra que relaciona o nimero de componentes e de

fases num sistema em condicGes de equilibrio. Com presséo constante, essa relagéo é:

P+F=C+1 2.1




Enquanto, F é o nimero de graus de liberdade termodinamicos, (sendo variaveis a
temperatura e a composicao), C é o numero de componentes do sistema e, P é o nimero de fases
em equilibrio.

O processamento das LAE, realiza-se em condi¢Ges operacionais em que ndo existe
equilibrio do sistema, obtendo-se assim, um nimero maior de fases do que o mostrado pela regra
de fase de Gibbs. Como mencionado anteriormente, a maioria das LAE consistem em fases
simples (Gnicas), no entanto, a explicacdo para esse fendbmeno ainda se encontra a ser investigado.

Do ponto de vista da termodindmica estatistica, para uma liga composta por elementos
em proporcao equiatdmica, a entropia do sistema pode ser expressa pela equacgdo de entropia de
Boltzmann, que esté relacionada com o nimero de configuracGes possiveis, w através da seguinte

equacéo:

1
Sconf =kBlnw=—RlnN=RlnN 2.2
Desta forma, S¢,,s € a entropia configuracional, R € a constante de gas (= 8,314 -

(mol - K)™1), kg é a constante de Boltzmann (= 1,38 x 10723J/K) e N é o niimero de elementos
do sistema.

Com o0 aumento de N no sistema, a entropia deste também tende a aumentar, o que
dificulta a formacdo de compostos intermetalicos, que geralmente se formam para valores de
entropia mais altos ou equivalentes valores de energia livre de Gibbs mais altos.

Segundo Yeh [7], a entropia de mistura é responsavel pela simplicidade do sistema das LAE. No
entanto, como serd mostrado mais a frente, este parametro ndo é o Unico responsavel pela
formacéo das LAE.

Muitos fatores afetam a microestrutura e as propriedades das LAE, contudo, apenas
quatro foram definidos como os principais fatores: o efeito de alta entropia, que interfere na
formacdo de fases complexas; a difusdo cinética lenta, que retarda a transformacdo de fase; o
efeito de distor¢do da estrutura cristalina, que pode modificar as propriedades; e por Gltimo, o
efeito cocktail de multi-componentes [8]. Estes efeitos serdo abordados no subcapitulo 2.2.1.

De acordo com a segunda lei da termodinémica,

AGpmiy = AHpix — TASpmix 2.3
0 estado de equilibrio, é o estado com a menor energia livre de Gibbs de mistura, AG -

Para multi-componentes principais de LAE a altas temperaturas, AH,,;,, aproxima-se de
zero, enquanto o segundo termo, TAS,,;, passa a dominar a equacdo, levando a formacao de
solucbes solidas, em vez de compostos intermetalicos. Por outro lado, se a entalpia de mistura for
negativa, a probabilidade de se formarem compostos intermetalicos € maior, enquanto que, se a

entalpia de mistura for positiva pode ocorrer segregacao.




Deste modo, entende-se que a AS,,;, € considerada a principal contribuicdo para a
formacéo de solugdes solidas, em vez de compostos intermetalicos nas LAE. No entanto, a
entropia de mistura s6 tem em consideracdo o numero de elementos dentro do sistema,
desprezando a contribuicdo quimica de cada elemento.

Num sistema metalico multicompetente desordenado, cada elemento tem &tomos
vizinhos, provavelmente de diferentes espécies, que podem dar origem a distor¢do da estrutura
do sistema [7].

William Hume-Rothery, desenvolveu regras empiricas que ajudam a entender a formacgéo
da solubilidade s6lida de um sistema binario. Foram elaboradas trés regras, que englobam o efeito
atomico, a eletronegatividade e a concentracdo de eletrdes. Estas regras, sdo utilizadas no
desenvolvimento de ligas multi-componentes, como as LAE e os vidros metalicos (VMs).

Segundo a defini¢do do efeito do tamanho atomico, quando a diferenca atomica entre o
soluto e o solvente num sistema binario ndo excede os 15%, é possivel obter a solubilidade
completa. Esta regra, foi adaptada para os sistemas multi-componentes, sendo definida como
diferenca atomica de tamanho, &. O seu calculo é mostrado na Equacéo 2.4 (onde n é o nimero
total de elementos e c; e r; sdo a composicdo e tamanho atomico do i-ésimo elemento,

respectivamente), permitindo a determinar a incompatibilidade atémica do sistema metélico [10].

n

2
7".
8% = 100% | ¢ (1 - n—1> 2.4

=~ j=1G7j

A eletronegatividade € uma propriedade quimica que descreve a tendéncia de um atomo
atrair eletrfes para si mesmo [11]. A regra de eletronegatividade de Hume-Rothery especifica que
a formacdo de solucdes sélidas requer eletronegatividade similar entre solvente e soluto no
sistema binario, caso contrario, serdo formados compostos intermetalicos. A diferenca de
eletronegatividade, entre os elementos de uma liga multi-componente é definida pela Equacgdo
2.5, onde n é 0 numero de elementos, c; e y; sdo a composi¢do e eletronegatividade do i-ésimo

elemento e y,,, € a média da eletronegatividade, Y. ¢; x; [10].

n

A)(Z Zci()(i — Xav)? 2.5

i=1

A concentragdo de eletrGes de valéncia (VEC) é o numero total de eletrdes de valéncia de
cada 4tomo presentes numa liga. Assim, este parametro é importante para definir a estrutura e as
propriedades de um sistema. Na presenca de sistemas multi-componentes, este é definido pela
Equacdo 2.6, onde c; e VEC; s@o a composicao e a concentragdo de eletrdes de valéncia do i-ésimo

elemento no sistema, respectivamente [12-14].




n
VEC = Z ¢; VEC; 2.6
i=1

Normalmente, essas regras sao aceites para sistemas binarios e, sendo extrapoladas para
sistemas de ligas multi-componentes, de maneira, a que possam ser aplicadas juntamente com a
teoria da entropia de mistura no desenvolvimento das LAE.

® Solugdes Solidas
O Solugdes Solidas Ordenadas gl M "Trae i

| & Fases Intermédias

--| w Vidros Mctélicos

A 'S i (J/K.mol)

20 S aase e eenay
-40 10
A H pix (kJ/mol) < " E 9 Delta

Figura 2 - O efeito da ASy,ix, AHpmix € 8 na formagdo de fases de LAE e de vidros metdlicos multi-componentes.

Adaptado de [15].

Zhang et al. [15], analisaram o efeito de trés pardmetros na formacéo de LAE e de VMs.
Os parametros analisados foram: a entropia de mistura, AS,,;,; a entalpia da mistura, AH,,;; € a
diferenca de tamanho atémico, 6 (ver Figura 2). Estudos e pesquisas adicionais sobre a relagdo
da AH,,iy © AS,,i, levaram a criagdo de um novo parametro, Q (Equagéo 2.7).

Este, permite prever a formacéo de fases de solucgdo solida desordenada nas LAE, quando
Q>11ed <6,6% [16].

Os resultados obtidos indicam que a formacédo de solugdes solidas nas LAE ou de fases
amorfas nos VMs requerem condic@es diferentes desses trés parametros. E possivel observar, que
além das formagdes anteriores, também sdo formados compostos intermetalicos para
composicBes especificas. Deste modo, a previsdo da fase a obter ndo € perfeita e, portanto, esta
técnica ndo é capaz de discriminar entre soluces solidas e fases intermediarias.

T AS i
= Tt “

Onde T,, é o ponto de fusdo médio da liga. Além disso, Cunliffe et al. [17] definiram e

estudaram o efeito de uma temperatura critica, T, em condi¢des de equilibrio, AG,,;, = 0

(Equacdo 2.8), que auxilia na previsdo de fases de solugdo solida nas LAE.




AH,;
TC — | mle 28
ASmix

Da relacéo das Equacdes 2.8 e 2.9 resulta a raz&o das temperaturas mostradas na Equacao

2.10, que relaciona ) com T.

O == 2.10

Seguindo o mesmo raciocinio, Guo et al. [18] analisaram a relacdo entre as regras de
Hume-Rothery e os sistemas de ligas multi-componentes. Assim, concluiram que, a
eletronegatividade ndo tem um efeito significativo na formacéao da solucédo solida, contudo, deve
ser tida em consideracdo, a entalpia e entropia de mistura, bem como a diferenca de tamanho
atomico. Assim, estas deverdo estar dentro dos seguintes intervalos: —22 < AH,,;,, < 7 KJ/mol,
11 < AS; < 19,5]/molK, e 00 < § < 8,5.

As técnicas de previsdo anteriormente apresentadas sdo importantes e (teis para entender,
se uma LAE poderéa apresentar potencial para formar um sistema de liga ou ndo. No entanto, ndo
é possivel a distin¢do das fases simples e combinaces maltiplas (simples ou complexas), aquando
a formac&o das fases.

N&o obstante, os varios avangos verificados na ultima década, os pardmetros
fundamentais que afetam a formacéo e a estabilidade das LAE ainda n&o estdo completamente

estabelecidos, sendo necessario a realizagdo de mais estudos acerca desta tematica.

2.2.1 Os quatro principais efeitos nas ligas de alta entropia

Em 2006 Yeh et al. [19], de forma a tentar explicar as observagOes realizadas sobre as
fases de solucdo sélida aleatéria (SSA) simples, nos estudos iniciais acerca das LAE, prop6s
quatro efeitos principais, que permitem entender a composi¢do dos multi-componentes principais.

Em primeiro lugar, o efeito de alta entropia. Este, desempenha um papel importante na
simplificacdo das microestruturas, de forma a que estas formem preferencialmente fases sélidas
de solucéo simples, com estruturas cristalinas cubicas de faces centradas (CFC) e cubicas de corpo
centrado (CCC).

Em segundo lugar, o efeito da distorgdo da estrutura cristalina inerente & SSA. Este efeito,
tem uma influéncia significativa sobre as propriedades mecénicas e fisicas. A rede cristalina das
LAE é composta por varios tipos de elementos, onde estes possuem diferentes tamanhos entre si.
Essas diferencas inevitavelmente levam a distorcéo da estrutura, uma vez que os &omos maiores
afastam os 4&tomos menores, permitindo assim que surjam espagos vazios na estrutura. Devido a
esse fendmeno, é possivel que a estrutura cristalina colapse e dé origem a uma estrutura amorfa,
dado que a energia libertada pela distor¢cdo seria demasiado elevada para a estrutura cristalina se

manter intacta. Assim, as carateristicas e propriedades das LAE sdo afetadas, como por exemplo,
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a existéncia de um elevado grau de endurecimento da solucéo sélida (SS), bem como, um aumento
da resisténcia térmica e elétrica [19-21].

O terceiro efeito da SSA proposto por Yeh [19] é o efeito da lenta cinética de difusdo nas
LAE. Este efeito, é suportado pelo facto da cinética de difusdo e das transformacdes de fase nas
LAE serem mais lentas do que as ligas convencionais [3]. A explicacdo para esta afirmacéo, é o
facto, das transformacdes de fase dependerem da difusdo atomica entre os elementos. Assim, deve
existir cooperacao para que seja alcancado um equilibrio. Por outro lado, a distorcdo da estrutura
atdmica impede 0 movimento atémico e, por conseguinte, a difusdo. Este conceito é geralmente
utilizado, para explicar qualitativamente algumas das excelentes propriedades conhecidas das
LAE, incluindo resisténcia a corrosao e a estabilidade térmica.

Em altimo lugar, o efeito final apresentado é o efeito de cocktail. Este efeito é baseado
na selecdo dos elementos especificos que vdo dar origem a LAE final com as propriedades
desejadas. Este método é bastante utilizado na producdao de outro tipo de materiais, nomeadamente
dos materiais compositos. O objetivo deste método, passa por reunir as melhores propriedades de
cada elemento isolado e junta-las de forma obter uma liga com as melhores carateristicas de todos
0s seus constituintes. Por exemplo, se forem adicionados elementos leves, a densidade final da
liga sera menor, assim como, se forem utilizados elementos resistentes a oxidacdo (Al, Cr e Si) a

resisténcia a oxidacéo a altas temperaturas pode ser melhorada [19-21].

2.2.2 Formacao de soluces solidas simples

Um dos principais objetivos na pesquisa e elaboragdo de estudos sobre as LAE, é tentar
compreender a possivel interacdo entre a variagdo entropia de mistura e selecdo de fase nas LAE.

Como ja mencionado anteriormente, a caracteristica que melhor carateriza e identifica as
LAE, é a sua capacidade de formar fases de solucdo solida com estruturas cristalinas simples
(CFC e CCC), em vez da formacdo de multiplas fases, mesmo que estas sejam compostas por
multi-componentes. De seguida, sdo apresentados alguns exemplos de LAE simples, FeCoCrNi
[22] e FeCoCrNiMn [6] formam uma fase CFC simples. NbMoTaW [23] e TaNbHfZrTi [24]
formam uma fase CCC simples. FeCoCrNiAl que forma uma mistura de CCC e CFC [2].

As LAE monofésicas, tém potencial para atingir excelentes propriedades mecanicas face
as ligas metalicas convencionais, portanto, alguns autores desenvolvem o seu trabalho em torno
das LAE monofésicas [24][25]. Contudo, ha estudos que mostram estruturas com fases simples,
gue com a adicdo de uma pequena quantidade de segundas fases, tais como compostos
intermetalicos, também apresentam um grande potencial [26].

Os conceitos termodindmicos anteriormente demonstrados, sdo importantes para
perceber e entender, de um modo mais previsivel a quantidade de fases que se vao formar numa

determinada LAE. No entanto, estudos complementares, devem ainda ser realizados quando se




deseja obter uma fase com uma estrutura cristalina especifica, como por exemplo, CCC, CFC,
HC, entre outras. Guo et al. [27] defendem que a VEC, é um pardmetro que pode prever que tipo

de fase de SS se vai formar, assim como a estrutura cristalina associada.

2.2.3 Aplicac0es das ligas de alta entropia

As LAE, a nivel da tenacidade a fractura, sdo compardveis a dos melhores agos
criogénicos, como por exemplo, certos agos austeniticos inoxidaveis e acos com alto teor de
niquel (9%) [15][16]. Além disso, as LAE apresentam excelentes combinagdes de resisténcia e
ductilidade. Estas caracteristicas, colocam esta liga entre os materiais mais tolerantes a danos,
tornando-o assim um material ideal para aplicacGes estruturais a temperaturas criogénicas [30].

Para além da sua excecional ductilidade e tenacidade & fratura em ambientes com
temperaturas criogénicas, as LAE apresentam outras novas caracteristicas e propriedades, tais
como, a excelente resisténcia especifica, uma alta resisténcia ao desgaste, excelente resisténcia a
corrosdo e & oxidagdo, super-paramagnetismo e supercondutividade. Algumas destas
propriedades ndo sdo vistas em ligas convencionais, tornando as LAE atrativas em diversas areas
da engenharia [3][31].

Por todas estas razdes, as LAE podem ser candidatas adequadas para aplicagfes em
diversas areas, como por exemplo, nas inddstrias dos transportes e energia, engenharia
aeroespacial, construcdo naval, plataformas petroliferas, gasodutos, componentes eletrénicos,
revestimentos, entre outros [27].

Um exemplo de aplicacdo de uma LAE, é a matriz de fundicdo (aco SKD 61) que suporta
material fundido até 1200 °C. Para ligas de Al, a temperatura de extrusdo é de 500 °C, mas para
0s acos é geralmente na ordem dos 1200 °C. No estudo realizado por Yeh et al.[32], é possivel
observar que ap6s apenas uma extrusdo, o orificio da matriz sofre desgaste, o que ndo & critico,
uma vez que este aco mantém a sua dureza até aos 550 °C e, torna-se significativamente macio a
partir de temperaturas acima de 600 °C. Isto, representa um problema para a extrusao de agos.

Desse modo, foram realizados varios testes com diferentes ligas, incluindo trés LAE, nos
quais se verificou que estas mantinham a sua dureza (~400 HV) a temperatura de 1000 °C.
Portanto, com matrizes produzidas deste material, estas LAE, seria possivel extrudir agos sem
danos significativos na matriz.

Noutras &reas, como é o caso da industria aeroespacial, é de extrema importancia o uso
de materiais com pouco peso e elevada resisténcia, de forma a reduzir o gasto de energia utilizada
[31].

10



2.3 Soldabilidade das ligas de alta entropia

Para que uma LAE possa ser utilizada em aplicacGes estruturais, € fundamental conhecer
e investigar o seu comportamento durante a fase de fabrico. O processo de soldadura, é uma
tecnologia de fabrico altamente critico, que é usado nos mais variados setores da industria, como,
a energia, engenharia aeroespacial e construcao naval.

No fabrico de estruturas metélicas, estas sdo produzidas com diversos materiais que
possuem diferentes composi¢des e consequentemente propriedades. A soldadura, é um dos
processos que une os componentes simples, para dar origem a grandes e complexas estruturas
integradas. Assim, durante o processo de soldadura, as microestruturas e propriedades dos
materiais envolvidos podem variar consideravelmente. Para tal, é necessario explorar e entender
0 comportamento dos materiais, quando expostos aos ciclos térmicos tipicos do processo de
soldadura.

Deste modo, o comportamento de uma nova liga apds o processo de soldadura, continuara
a ser um ponto fundamental no desenvolvimento e aplicagdo de novos materiais de engenharia.
Portanto, a LAE - CrMnFeCoNi - em estudo néo é exceg&o, pois, se apresentar capacidade de ser
soldada sem problemas, aumentara o potencial para ser considerada como um material valido para

aplicagdes estruturais [28][30].

2.3.1 Soldadura TIG

Gas Tungsten Arc Welding (GTAW), também conhecido como Tungsten Inert Gas
(TIG), é um processo de soldadura por arco elétrico, no qual este é estabelecido através de um
elétrodo de tungsténio ndo consumivel e a peca, no seio de uma atmosfera de protecdo de gas
inerte, normalmente Argon (Ar) ou Hélio (He) [33-36].

A soldadura TIG pode ser utilizada com ou sem material de adi¢do. A soldadura TIG
autogénea, que é sem material de adicéo, € utilizada para sec¢des quadradas finas até 2 mm de
espessura. Para sec¢fes com espessuras superiores, é exigida a utilizacdo de material de adigéo,
assim como uma preparagdo das juntas do tipo V e X. O processo TIG, é bastante utilizado na
soldadura de precisdo, onde é requerida a exceléncia da qualidade do corddo, principalmente para
soldar componentes finos. Este processo, é amplamente usado para soldar aco inoxidavel,
aluminio, magnésio ou ligas de titanio, onde a oxidacéao deve ser evitada ou pelo menos prevenida
[34].

O processo de soldadura TI1G encontra-se ilustrado na Figura 3.
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Figura 3 — Esquema do processo de soldadura TIG, adaptado de [6].

O tipo de corrente e polaridade mais utilizada neste tipo de processo €, portanto, a corrente
continua com polaridade direta (CC-). E, no entanto, possivel utilizar a corrente continua com
polaridade inversa (CC+) e também a corrente alternada (CA). A escolha depende essencialmente
do material que se pretende soldar.

Os trés tipos de corrente existentes, apresentam cada um as suas aplica¢des, vantagens e
desvantagens. Desta forma, o tipo de corrente utilizado tem uma influéncia direta na geometria
do corddo e velocidade de soldadura, assim como, na qualidade da soldadura.

Usando a corrente continua, o elétrodo de tungsténio pode ser conectado a qualquer um
dos dois terminais da fonte de energia, isto é, tanto no terminal negativo, como no terminal
positivo da fonte de energia.

Com a utilizacdo da corrente continua com polaridade direta (CC-), quando o arco é
estabelecido, o fluxo de eletrdes ocorre no sentido do elétrodo para a pe¢ca. Com esta polaridade,
existe uma maior concentracao de calor na peca (~70%), permitindo assim obter uma penetracdo
mais profunda e também maior velocidade de soldadura [33-36].

Com a utilizacdo da corrente continua com polaridade inversa (CC+), oposto ao que
sucede na CC-, o elétrodo de tungsténio é conectado ao terminal positivo e a dire¢do do fluxo dos
eletrdes é inversa a da situacdo anterior. Neste caso, existe uma maior concentracdo de calor no
elétrodo, 0 que provoca a sua degradacdo. Desta forma, a peca recebe menos calor, originando
dessa forma uma menor penetracao, isto é, um corddo de soldadura superficial.

Esta polaridade, é geralmente usada para soldar ligas leves, como por exemplo, ligas de

aluminio e magnésio, pois, esta fornece uma acdo de limpeza no material base, uma vez que
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quebra e remove a camada de Oxidos refratarios que cobrem a liga, permitindo assim a formacao
do corddo [33-36].

Com a utilizacdo da corrente alternada (CA), € possivel combinar as duas principais
carateristicas, antes apresentadas, maior penetracdo e acao de limpeza da camada de 6xidos. Esta
polaridade, advém de uma solugdo de compromisso entre a CC- e a CC+, que deste modo, permite
evitar os inconvenientes de uma e de outra. Na pratica, sdo soldadas algumas ligas de aluminio e
ligas de magnésio [33-36].

As caracteristicas de cada configuracdo sdo apresentadas e resumidas na Figura 4.

Tipo de corrente

CC-

CC+

CA

Polaridade

Negativa ou direta

Positiva ou inversa

Alternada

Fluxo de elétrdes
e i0es

Perfil do cordiao

Limpeza oxidos Nio Sim Sim - A cada 1/2 ciclo
Balanco de calor 70% na Qeca 30% na I?ec;a 50% na Peca
30% no elétrodo 70% no elétrodo 50% no elétrodo
Penetragiio Estreita e profunda Rasa e superficial Média
Capacidade elétrica Excelente Pobre Boa

Figura 4 - Caracteristicas dos tipos de corrente para a soldadura TIG. Adaptado de [6].

A velocidade de soldadura afeta a geometria do corddo de soldadura. Para a mesma
intensidade de corrente e tensdo, 0 aumento da velocidade de soldadura resulta numa diminuigédo
da entrega térmica, dando origem a um corddo de soldadura com uma raiz menor [34].

A entrega térmica (ET), € a quantidade de energia transferida do arco para a pega por
unidade de comprimento de soldadura. O seu célculo é dado pela relagdo entre a poténcia e a

velocidade de soldadura, através de:

U.l

Onde, U é a tensdo do arco (V), | é a intensidade de corrente de soldadura (A) e s é a
velocidade da soldadura (mm/s) e n é eficiéncia de transferéncia de calor (%) no TIG.
Este ultimo parametro, pode ser determinado experimentalmente através de calorimetria

ou estimado através de dados disponiveis. Neste processo, é aproximadamente de 80%.
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O TIG, é um processo que permite um controlo preciso da ET, permitindo assim, obter
excelentes soldaduras com baixa distorcdo e sem salpicos. Este processo, apresenta diversas
vantagens, como por exemplo, facilidade em obter um arco estavel para intensidades de corrente
baixas; a possibilidade de soldar em qualquer posi¢cdo; consegue obter ZTA controladas; permite
soldar materiais com diferentes espessuras (<10 mm). De real¢ar, que praticamente todos os
metais sdo possiveis de soldar com este processo.

Contudo, além dos beneficios apresentados, este processo, apresenta uma ET menor

guando comparado com outros processos de soldadura por arco elétrico [33-35].

2.3.2 Soldabilidade da liga de alta entropia CrMnFeCoNi

Para que uma LAE possa ser usada em aplicagdes estruturais, € fundamental conhecer e
investigar o seu comportamento durante a fase de fabrico. Para tal, David et al. [30],
desenvolveram um estudo para investigar a soldabilidade da LAE — CrMnFeCoNi. Neste estudo
foram produzidas soldaduras autogéneas em chapas finas (1,5 mm de espessura) através de
soldadura por feixe de eletrdes (EBW).

Os resultados obtidos, demonstraram que, apdés a soldadura, ndo foram observadas
fissuras durante a solidificacdo. Além disso, 0 material na zona de fusdo (ZF) manteve a
resisténcia e ductilidade do material base (MB) para ambas as temperaturas (77 ¢ 293 K) em
estudo, indicando uma boa soldabilidade da LAE nestas condi¢bes. Comparando com o MB, a
deformacéo é mais acentuada na ZF, onde o limite de grdo é maior, o que dificulta a deformacéo
plastica. Contudo, esta pode ser compensada pela elevada atividade de formacéo de maclas, que
permite que a ZF mantenha propriedades idénticas as do MB.

Noutro estudo, também desenvolvido por David et al. [28], foi estudada a resposta da
LAE - CrMnFeCoNi quando sujeita aos ciclos térmicos tipicos do processo de soldadura, com o
intuito, de avaliar a sua aplicabilidade como material para a engenharia estrutural.

Foram utilizados dois processos de soldadura, a saber, soldadura por feixe de eletrbes
(EBW) e GTAW. De acordo com os resultados, € possivel observar que foram obtidas soldaduras
sem qualquer tipo de defeitos. Os resultados mostram também que, a tenséo de cedéncia (o) e
de rotura (o), assim como, a ductilidade de ambas amostras aumentaram consideravelmente com
a diminuicdo da temperatura. Estes resultados, podem ser explicados pela possivel formacao de
nano-maclas. Ambos os tipos de soldadura apresentam maior tensdo de cedéncia quando
comparadas com o MB.

Contudo, apesar dos testes terem sido realizados em pequenas amostras, foi possivel
concluir que a LAE - CrMnFeCoNi apresenta uma boa soldabilidade.

E, portanto, necessario desenvolver novos estudos e trabalhos praticos em torno das LAE,

de modo a que estas sejam implementadas na industria.
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3

Procedimento Experimental

3.1 Caraterizacao do material

As chapas da LAE — CrMnFeCoNi foram produzidas de acordo com as seguintes etapas.
Inicialmente, a fundicdo de um bloco de 8 kg, que contém a mistura equiatdmica dos elementos
constituintes; em segundo lugar, laminagem a quente, a 500 °C, de modo, a permitir reduzir
substancialmente a espessura do bloco, para facilitar a laminagem a frio, sendo esta a Ultima etapa,
para obter chapas com a espessura final de 1,5 mm.

Posteriormente, foram obtidas chapas com dimensées de 300 x 150 x 1,5 mm. As chapas
para elaborar este estudo, foram cedidas na condi¢do de como laminadas e com o tratamento
térmico de 800 °C/1 hora.

As chapas foram cortadas transversalmente a direcdo de laminagem, com dimensées 50
x 20 x 1,5 mm, usando a maquina de corte GBS-218 eco AutoCut do Laboratério de
Processamento Técnico de Materiais — DEMI da FCT-UNL.

A Tabela 1 sumariza as propriedades mecanicas do material base utilizado [29].

Tabela 1 - Propriedades mecdnicas da liga de alta entropia CrMnFeCoNi [30].

Material Tensdo de rotura [MPa] Extensdo a fratura [%]
CrMnFeCoNi 690 £5 502

3.2 Equipamento

3.2.1 Equipamento de soldadura e sistema de movimento

A fim de garantir a repetibilidade das condigdes de soldadura, tais como, a velocidade de
soldadura e a distancia entre o elétrodo e as amostras a serem soldadas, foi adaptada uma maquina
de soldadura robotizada, ver Figura 5.

A tocha de soldadura foi remotamente acionada, com recurso a um relé ativado através
de uma porta digital num sistema Arduino.

O equipamento utilizado pode mover-se nas trés dire¢bes ortogonais (X, Y e Z). O
movimento linear foi dado ao longo da dire¢do do eixo Y, enquanto que o eixo X e Z foram

utilizados apenas para definir a altura e a posi¢do da tocha. A velocidade de deslocamento da
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tocha foi controlada através do software Repetier Host, que permite definir as varidveis do
processo através de dados numéricos usando cédigo G.
A maquina de soldar utilizada foi uma TELWIN, modelo Technology TIG 182 AC/DC-

HF/LIFT. As principais caracteristicas do equipamento sdo especificadas na Tabela 2.

Tabela 2 — Informag6es técnicas da mdquina de soldar TELWIN Technology TIG 182 AC/DC-HF/LIFT [37]

Tenséo de rede monofésica 230V
Frequéncia de rede 50/60 Hz
Intervalo de corrente 5-160 A
Corrente maxima (a 40°C) 160 A —20%
Max. Sem tensdo de carga 94V
Corrente méaxima absorvida 29 A
Poténcia méxima absorvida 4.3 kKW
Fusivel de rede 16 A
Eficiéncia 75 %
Fator de poténcia (cos¢) 0,7

Foi utilizado Argon puro comercial, como gas de protecdo para impedir a oxidacio do
material. As Tabelas 3 e 4 apresentam as composic¢des quimicas dos gases de prote¢do utilizados

na face e na raiz das soldaduras realizadas, respetivamente.

Tabela 3 - Composigcdo do gds de protegdo

Ar H,0 0, CnHm Co co, H,
Alphagaz
) > <01 <01 <01 <01 <01 <01
99,9999% ppm ppm ppm ppm ppm ppm

Tabela 4 - Composigcdo do gds de protegdo

Ar H,0 0, CnHm
Alphagaz
1 = 3 ) <del
< m < m
99,9999% PP PP ppm
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Guia para deslocamento

Poténcia no eixo Y

Gas de protegao
face

Tocha e bocal Gas de protegdo

raiz

Suporte para chapas

Ground a soldar

Figura 5 - Tocha de soldadura TIG utilizada.

3.3 Abordagem Experimental

No presente estudo, foram produzidos cordBes de soldadura autogéneos, através do
processo de soldadura TIG em chapas com 1,5 mm de espessura da LAE — CrMnFeCoNi. O
objetivo deste, é verificar se esta liga apresenta uma boa soldabilidade e quais os efeitos da
soldadura na microestrutura e propriedades mecéanicas. Para tal, durante o processo fez-se variar
0s seguintes parametros: a velocidade e intensidade de corrente de soldadura.

Os testes preliminares foram realizados em chapas de aco inoxidavel (AlSI 316) com 1,5
mm de espessura, com o0 objetivo de determinar os pardmetros 6timos, para se obter soldaduras
com penetragéo total.

Foram realizados varios testes, nos quais foi utilizado um elétrodo de tungsténio com
adicBes de Tdrio, com 2 mm de didametro, que comparativamente aos elétrodos de tungsténio puro
apresentam melhor emissividade de eletrfes, capacidade de intensidade de corrente e resisténcia
a contaminagdo, o que resulta num arco mais estavel [33].

Antes de se iniciar as soldaduras, a camada de 6xidos superficial foi removida das
amostras com papel de lixa SiC. Ap6s essa remogdo, procedeu-se a limpeza destas com etanol,
de modo a que quaisquer impurezas que pudessem interferir com a soldadura fossem eliminadas.

As soldaduras foram realizadas com corrente continua e polaridade direta, CC-, que é 0 modo

mais comum no processo TIG. A taxa de fluxo de Argon foi mantida constante a 16 L/min na
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face e 16 L/min na raiz. As amostras exibem ligeira oxidacdo na face da soldadura e pouca ou

guase nenhuma oxidacdo na raiz da soldadura, ver Figura 6.

(@) (b)

' 60 mm ' ' 60 mm

Figura 6 - (a) Corddo soldadura na face. (b) Corddo de soldadura na raiz.

Apos a otimizacdo dos parametros, foram entdo realizadas as soldaduras necessérias para
realizar este estudo, os resultados sdo apresentados na Tabela 5.

Posteriormente, foram selecionadas as amostras que apresentavam, por inspe¢éo visual,
um corddo de soldadura com maior qualidade superficial. As amostras selecionadas sdo
apresentadas na Tabela 6.

Tabela 5 - Pard@metros de soldadura TIG utilizados.

Tino de Velocidade | Intensidade | Taxa de fluxo de gés Entrega

Amostra Amostra de soldadura | de corrente de protegéo [L/min] térmica
[mm/s] [A] Face Raiz [J/mm]
#1 Laminado 4,2 60 16 16 131,3
#2 Laminado 4,2 55 16 16 120,4
#3 Laminado 3,8 60 16 16 145,9
#4 Laminado 3,8 55 16 16 133,8
#5 Recozido 4,2 60 16 16 131,3
#6 Recozido 4,2 55 16 16 120,4
#7 Recozido 3,8 60 16 16 1459
#8 Recozido 3,8 55 16 16 133,8

Tabela 6 - Amostras selecionadas para o estudo.

Amostra | Tipo de amostra | Intensidade de corrente [A] | Velocidade de soldadura [mm/s]

#2 Laminado 55 42
#3 Laminado 60 3,8
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#6 Recozido 55 4.2
#7 Recozido 60 3,8

Este estudo envolve apenas um tipo de material, apesar da sua condi¢do microestrutural
inicial ser distinta. De agora em diante, passardo a ser designadas da seguinte forma: LAE_1 -
chapa de dimensdes 300 x 150 x 1,5 mm da LAE — CrMnFeCoNi — laminada a frio e LAE_2 -
chapa de dimensdes 300 x 150 x 1,5 mm recozida a 800 °C durante 1 hora.

Para designar as amostras que receberam tratamento térmico pds-soldadura, foi também
criada uma designacao especifica para cada caso. LAE_1_800°C_1He LAE_1_1000°C_1H, onde
1H representa o numero de horas (1) que a amostra esteve sujeita a temperatura de 800 °C ou
1000 °C. O mesmo é valido para as amostras de LAE_2.

3.4 Técnicas de Caraterizacao

3.4.1 Microscopia Otica

A observagdo microscopica para analise microestrutural, foi realizada na seccéo
transversal das chapas, que foram soldadas perpendicularmente a dire¢cdo de laminagem. As
amostras soldadas foram cortadas usando a maquina de corte GBS-218 eco AutoCut e
posteriormente montadas em resina epdxi, onde depois foram polidas mecanicamente com papel
de lixa (SiC) de granulometria decrescente (P80, P320, P600, P1200 e P2500). Por ultimo, as
amostras foram contrastadas numa solucdo de &cido Vilella — &cido picrico (1g) + acido cloridrico
(5ml) + etanol (50ml), durante um intervalo de tempo de 20s a 60s aproximadamente. As
observacdes Oticas, realizaram-se através do recurso ao microscopico 6tico Leica DMI5000 M do
CENIMAT — Centro de Investigacdo de Materiais da FCT-UNL.

3.4.2 Ensaios de microdureza

As medicdes de microdureza Vickers, realizaram-se ao longo da secdo transversal da
amostra soldada, para observar os efeitos do processo de soldadura. As indentacBes ocorreram
com aplicacéo de uma carga de 0,5 kgf e um tempo de indentacdo de 10 segundos.

Em relacdo ao durémetro utilizado nestes ensaios, foi utilizado o durémetro de Mitutoyo
Micro Hardness Testing Machine HM-112 do Laboratério de Processamento Técnico de
Materiais — DEMI da FCT-UNL. Desta forma, efetuaram-se cerca de seis linhas de medicao da
microdureza, com uma distancia entre indentacGes de 200 um na horizontal assim como na
vertical (ver Figura 7). Tal, permitiu avaliar as diferentes partes da amostra, ou seja, material base,
zona termicamente afetada e zona de fusdo. A partir destas medi¢des, foi possivel a construcdo
de um mapa de microdureza bidimensional (X, Y), de maneira, a avaliar as mudancas de

microdureza desde a zona de fusdo até ao material base.
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Figura 7 - Representagdo esquemdtica da medi¢do de microdureza de uma amostra.

3.4.3 Ensaios mecéanicos — Ensaios de tracdo uniaxial

Relativamente aos ensaios mecanicos, mais concretamente, aos ensaios de tracao
uniaxial, estes foram realizados no Laborat6rio de Analise Térmica e Mecanica do CENIMAT —
Centro de Investigacdo de Materiais da FCT-UNL na maquina de ensaios mecanicos universal
Shimadzu AG-50kNG com 50 kN de capacidade de carga maxima, associada a um computador
com o software Trapezium2. De modo a eliminar potenciais problemas de fixag&o, as amostras

foram maquinadas em retangulos com as seguintes dimens@es 60 x 3 x 1,5 mm.

3.4.4 Microscopia eletronica de varrimento

A técnica de microscopia eletrénica de varrimento (SEM) foi utilizada para observacéo
das superficies de fratura das amostras ap6s os ensaios de tracdo uniaxial. Desta forma, as
observacdes foram realizadas com recurso ao microscopio eletrénico de varrimento Zeiss Auriga
do CENIMAT - Centro de Investigacdo de Materiais da FCT-UNL. A tenséo de aceleragéo usada
foi de 15 kV. Assim, as amostras para observacao das superficies de fratura foram revestidas com

carbono de maneira a melhorar a condutividade.
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Resultados e Discussao

Em relacdo aos resultados experimentais obtidos deste estudo, estes serdo apresentados e
discutidos ao longo deste capitulo, estando organizados pelas técnicas de caracterizacdo
utilizadas.

4.1 Caracterizacdo microestrutural através de microscopia 6tica

As primeiras soldaduras realizadas tiveram como objetivo principal a avaliacdo dos
pardmetros do processo, como a velocidade e a intensidade de corrente de soldadura, com a
finalidade de encontrar parametros que permitissem obter solduras com penetracao total e, além
disso, sem defeitos.

60 mm

Figura 8 - Cordédo de soldadura.

As observaces microestruturais das chapas soldadas (Figura 8), foram realizadas na
secéo transversal, como mostrado na Figura 9.
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MB |ZTA[ZF[ZTA MB
|

Figura 9 - Secdo transversal de uma amostra soldada.

No que concerne as amostras produzidas, estas apresentam cord@es de soldadura com
penetracdo total e sem defeitos, exceto algumas amostras de LAE_1 que exibem fissuras na zona
do MB, que sdo provenientes do processo de laminagem. Relativamente aos pardmetros de
soldadura, estes ndo apresentam grande variagdo, seja no formato ou na area dos corddes. Assim,
estes exibem semelhancas, relativamente aos dois tipos de amostras estudadas, tanto na raiz como
na face destes.

Relativamente as macrografias de cada tipo de amostra soldada, sdo apresentadas nas
Figuras 10 e 12. Cada uma destas, encontra-se numerada com letras de “a” a “c”, onde sdo
identificadas regides especificas, dado que, cada uma dessas regifes possui uma imagem de
microscopia Otica correspondente, exibidas nas Figuras 11 e 13. Além disso, nenhum tipo de
defeitos, tais como poros ou fissuras, foram observados na ZF.

De um modo geral, durante o processo de solidificacdo, os graos tendem a crescer na
direcdo perpendicular a interface sélida / liquido, dado que esta é a dire¢do do gradiente maximo
de temperatura e, portanto, a forca motriz maxima para a solidificagdo. No entanto, os graos
também tém uma diregdo preferencial de crescimento, definida como, a dire¢do de crescimento
facil. Desse modo, o crescimento inicial dos grdos parcialmente no estado de fusdo no MB ¢
seguido de um crescimento rapido durante a solidificacdo. Assim, 0s grdos que apresentem a
direcdo de crescimento facil paralela & direcdo do gradiente de temperatura maxima, irdo crescer
com maior facilidade e assim diminuir a possibilidade de crescimento de outros gréos que ndo
apresentem esta carateristica [30].

A microestrutura da #2_LAE_1, apresenta uma estrutura de dendritica, préxima da linha
de fusdo (Figura 11), onde estas sdo formadas. A formacdo desta microestrutura, resulta do
crescimento de dendrites colunares a partir da linha de fusdo para a linha central de soldadura
[29,38].
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Figura 10 - Macrografia da soldadura #2_LAE_1, com regibes especificas identificadas com as letras de “a” a “c”.

(@) _ _ )

Figura 11 - Micrografias dticas da zona de fusdo das regides identificadas na Figura 10

23



Linha de fusdo

P

Figura 12 - Macrografia da soldadura #7_LAE_2, com regies especificas identificadas com as letras de “a” a “c”.

o) I

Figura 13 - Micrografias dticas da zona de fusdo das regides identificadas na Figura 12.

Em relacdo & microestrutura da amostra #7_LAE_ 2, apresenta também uma estrutura
dendritica, proxima da linha de fuséo (Figura 13). A formacéo desta estrutura é muito idéntica a
da #2_LAE_1, evidenciando também um crescimento epitaxial.

De seguida, sdo apresentadas duas macrografias das amostras que foram submetidas a
tratamento térmico pds-soldadura de 800 °C e 1000 °C, respetivamente.

Relativamente as Figuras 14 e 15, correspondentes as amostras que foram submetidas a

tratamento térmico pdés-soldadura a 800 °C por 1 hora, é possivel observar a estrutura tipica
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composta por dendrites. Na Figura 15. (a), € possivel observar pequenas maclas e limites de grdo
presentes na ZTA. De notar que durante a contrastagdo das amostras soldadas o MB ficava sempre
queimado, ao contrario da ZF onde era visivel a estrutura dendritica. Foram tentadas varias
solucBes de constratacdo tal como descrito na literatura, mas observou-se que o MB era sempre
atacado de modo muito severo impossibilitando a visualizagdo clara da microestrutura desta

regiao.

Linha de fuséo

Figura 14 - Macrografia da amostra #2_LAE_1_800°C_1H.

(b)

()

Figura 15 - Micrografias dticas da zona de fusdo das regides identificadas na Figura 14.
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Na Figura 16 é apresentada a macrografia da amostra que recebeu tratamento térmico
po6s-soldadura a 1000 °C por 1 hora. Ao contrario das restantes amostras, quando o tratamento
térmico de po6s-soldura de 1000 °C por 1 hora € efetuado a ZF passa a ser atacada de modo muito
semelhante ao MB. Tal é devido a difusdo de elementos que é promovida durante este tratamento
térmico homogeneizando a composic¢ao da ZF de modo semelhante ao do MB. Por esse motivo,
0 ataque quimico na superficie polida tem um efeito semelhante nas duas regides do material.

Estdo planeados estudos de microscopia eletrénica de varrimento para ultrapassar este

problema.

Linha de fuséo

Figura 16 - Macrografia da amostra #3_LAE_1_1000°C_1H.

4.2 Caracterizacdo microestrutural através de medidas de microdureza
(HV)

Foram realizadas medidas de microdureza em seis linhas ao longo da secgéo transversal
dos dois tipos de amostras presentes neste estudo. A seccdo transversal da amostra abrange o
material base, a zona termicamente afetada e a zona de fusdo conforme representado
esquematicamente nas Figuras 17. (a) e 18. (a). Nas Figuras 17. (b) e 18. (b) esta representado o
gréafico com a tendéncia dos valores médios de microdureza das regides analisadas.

Apenas na ZF das amostras do tipo LAE_2 foi detetada uma ligeira variacdo de valores
de microdureza. Assim, a tendéncia simétrica das medidas de microdureza, tanto a direita como
a esquerda da ZF, confirmam a repetibilidade dos resultados nas amostras estudadas.

Na Tabela 7, é possivel visualizar os valores de microdureza médios obtidos para cada

amostra estudada.

Tabela 7 — Microdurezas das amostras soldadas.

Amostra Analisada Amostra Analisada
Regido da amostra #2 LAE_1 #3 LAE_1 #6_LAE_2 #7_LAE_2
[HV] [HV] [HV] [HV]
MB 3849+£53 348,9+6,1 180,3+£5,2 1745+ 4.2
ZF 170,1 £ 4,6 1615+ 6,4 168,2 + 4,3 162,4 £5,3
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Nas Tabelas 8 e 9 sdo apresentados os valores de microdureza obtidos para as amostras

gue receberam tratamento térmico pés-soldadura de 800 °C e 1000 °C, respetivamente.

Tabela 8 - Microdurezas das amostras com tratamento térmico pos-soldadura de 800°C_1H.

Amostra Analisada

Amostra Analisada

Regido da
. #2 LAE_1 800°C | #3_LAE_1 800°C | #6_LAE_2 800°C | #7_LAE_2 800%C
amostra
[HV] [HV] [HV] [HV]
MB 200+5,7 207,2+4,9 164,4+£35 166,4 £ 2,8
ZF 164,1+ 3,7 171,7+ 3,5 1619+17 166,3+5,1

Tabela 9 - Microdurezas das amostras com tratamento térmico pés-soldadura de 1000°C_1H.

Regiédo Amostra Analisada Amostra Analisada
da #2 LAE_1_ #3 LAE_1_ #6_LAE_2_ #7 LAE_2_
amostra | 1000°C [HV] 1000°C [HV] 1000°C [HV] 10002C [HV]
MB 1385+ 3,1 137,843 135,2+ 3,3 1428+ 2,2
ZF 146,1+ 2,6 151 +6,1 145,7+ 2,6 150+14

Na LAE_1 temos o material como-laminado, ou seja, com uma resisténcia mecéanica e

consequentemente dureza elevadas. Na LAE_2 o material é recozido levando a uma diminuigao

significativa da microdureza em relac&o ao material tal como recebido (estado laminado).
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Figura 17 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #3_LAE_1. (b) Mapa de microdurezas

Figura 18 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #7 LAE 2. (b) Mapa de microdurezas
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Na ZF existe a queda abrupta da microdureza porque se perde o efeito da laminagem,
devido a formacdo de uma estrutura de solidificacdo dendritica.

Desta forma, os resultados apresentados na Tabela 7, permitem verificar que a
microdureza média do MB da LAE_1 é cerca do dobro da LAE_2, sendo possivel também
observar esse mesmo resultado nas Figuras 17 e 18. No entanto, na ZF, a microdureza média das
duas LAE é semelhante.

Segundo Nam et al. [38], a diminui¢do da microdureza na ZF, pode ser provocada pela
recombinacdo de deslocagbes dos graos devidas ao calor gerado durante a soldadura. Nam et al.
[29], aponta ainda que, a diferenca do tamanho de gréo entre 0 MB e a ZF pode ser a causa para
a variacdo da microdureza entre estes.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 8, constata-se que existe uma ligeira
diferenca na microdureza do MB (~40 HV), enquanto que na ZF a microdureza é semelhante.

Por ultimo, através dos resultados apresentados na Tabela 9, verifica-se que apenas existe
uma pequena diferenca nos valores médios de microdureza (~10 HV), tanto no MB como na ZF.
Este resultado vem confirmar o facto de o tratamento térmico pés-soldadura a 1000 °C por 1 hora
uniformizar toda a amostra e, esta adquirir uma nova microestrutura.

De seguida, sdo apresentados os graficos com a tendéncia dos valores médios de

microdureza das regides analisadas e os mapas de microdureza obtidos.

450 450
400 - w—i""l._ o, . 400
" - | ] r 1 % .ﬁ
350 3504 e o
= - L] — ] o - Ll
= ]
= 2001 £. 300
I ] . o 1 - -
9 250 n - 2
3 n . 5 250 . -
o ] ] a . .
200 - J". | u -
Y 200 .
' H“ ‘ L]
150 L]
1504 “ﬂ
100
Regido Analisada 100
Regido Analisada
L W W R —

Wieradurezs de Vickers [HV]

Figura 19 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #2_LAE_1. (b) Valores de dureza média

correspondentes a regido analisada, #3_LAE_1.
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Figura 21 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #2_LAE_1_1000°C 1H. (b) Valores de
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Figura 22 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #6_LAE_2. (b) Valores de dureza média

correspondentes a regido analisada, #7_LAE 2.
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Figura 24 - (a) Valores de dureza média correspondentes a regido analisada, #6_LAE_2_1000°C_1H. (b) Valores de

dureza média correspondentes a regido analisada, #7_LAE_2_1000°C_1H.

De forma a analisar, as variagdes da microdureza nas diferentes amostras realizadas,

elaborou-se uma escala normalizada com base no maior (408,9 HV) e no menor (127,4 HV) valor

de microdureza obtido. Foram entdo elaborados mapas normalizados da microdureza das

amostras, cujos resultados sdo apresentados nas Figuras 25 a 28.
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Figura 25 - (a) Mapa de microdurezas analisadas, #2_LAE_1. (b) Mapa de microdurezas analisadas,

#2 LAE 1 800°C 1H. (c) Mapa de microdurezas analisadas, #2_LAE_1_1000°C 1H.
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Figura 26 - (a) Mapa de microdurezas analisadas, #3_LAE_1. (b) Mapa de microdurezas analisadas,

#3 LAE 1 800°C 1H. (c) Mapa de microdurezas analisadas, #3_LAE _1_1000°C 1H.

Figura 27 - (a) Mapa de microdurezas analisadas, #6_LAE_2. (b) Mapa de microdurezas analisadas,

#6_LAE_2 800°C_1H. (c) Mapa de microdurezas analisadas, #6_LAE_2_1000°C_1H.

Figura 28 - (a) Mapa de microdurezas analisadas, #7_LAE_2. (b) Mapa de microdurezas analisadas,

#7_LAE_2 800°C_1H. (c) Mapa de microdurezas analisadas, #7_LAE_2_1000°C_1H.
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Através das Figuras 25. (¢); 26. (c); 27. (c) e 28. (c), é possivel observar que o tratamento

térmico poés-soldadura, foi aplicado com o objetivo de tentar obter uma microestrutura na ZF

semelhante aquela do MB, de modo a que as propriedades mecanicas das juntas soldadas fossem
mais homogéneas.
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Contudo, como é visivel através da escala dos mapas de microdurezas existe um grande

intervalo entre o valor minimo e maximo, tornando assim, pouco percetivel de como a

microdureza varia ao longo da amostra analisada. Em relacdo aos graficos apresentados

posteriormente, é possivel a averiguacdo no que toca a variacdo do andamento da microdureza

das amostras estudadas. Os resultados serdo apresentados pela seguinte ordem: LAE 1,
LAE_1 800°C_1H, LAE_1 1000°C_1He LAE_2, LAE_ 2 800°C_1H, LAE_2 1000°C_1H.

Para tal, foram selecionadas as linhas um, trés e cinco das seis existentes de maneira a

demonstrar a variacdo real da microdureza ao longo da analise.
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Figura 29 — (a) Variagdo do andamento da dureza ao longo da amostra #2_LAE_1. (b) Variagdo do andamento da
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dureza ao longo da amostra #3_LAE_1.
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Figura 30 - (a) Variagdo do andamento da dureza ao longo da amostra #2_LAE_1_800°C_1H. (b) Variagdo do

andamento da dureza ao longo da amostra #3_LAE_1_800°C_1H.
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Figura 31 - (a) Variagéo do andamento da dureza ao longo da amostra #2_LAE_1_1000°C_1H. (b) Variagdo do
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Figura 32 - (a) Variagéo do andamento da dureza ao longo da amostra #6_LAE_2. (b) Variagéo do andamento da
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dureza ao longo da amostra #7 _LAE_2.
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Figura 33 - (a) Variagdo do andamento da dureza ao longo da amostra #6_LAE_2 800°C_1H. (b) Variagdo do

andamento da dureza ao longo da amostra #7_LAE_2_800°C_1H.
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Figura 34 - Variagdo do andamento da dureza ao longo da amostra #6_LAE_2 _1000°C_1H. (b) Variagdo do

andamento da dureza ao longo da amostra #7_LAE_2_1000°2C_1H.

4.3 Caraterizacao das propriedades mecanicas

4.3.1 Ensaios de tracdo uniaxial

Em relagcdo aos ensaios de tragdo uniaxial, uma vez que o MB ja foi caraterizado
previamente [29], estes ensaios, apenas foram concretizados para as amostras soldadas, de forma
avaliar as suas propriedades mecanicas. Além disso, foram selecionadas trés amostras de cada
tipo (LAE_1 e LAE_2) e realizados dois ensaios de tracao para cada uma das amostras, ver Tabela
6.

Este procedimento, foi aplicado para as amostras soldadas e também para as submetidas
a tratamento térmico pds-soldadura de 800 °C e 1000 °C. Desta forma, os graficos com as curvas
de tensdo-deformacdo, obtidas através dos ensaios de tracdo a temperatura ambiente, sdo
apresentados nas Figuras 35 a 37, respetivamente. Na Tabela 10 sdo apresentados os resultados

obtidos da resisténcia a tragéo (o) e da extenséo a fratura (ey).
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Figura 35 — (a) Curvas tensdo - deformagdo das amostras LAE_1. (b) Curvas tensdo - deformagdo das amostras

LAE 2.
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Figura 36 - (a) Curvas tensdo - deformagdo das amostras LAE_1_800°C_1H. (b) Curvas tensdo - deformagdo das
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Figura 37 - (a) Curvas tensdo - deformagdo das amostras LAE_1_1000°C_1H. (b) Curvas tensdo - deformagéo das

amostras LAE_2_1000°C_1H.

Inicialmente, através da anélise de comparag&o entre as amostras no estado como soldado

e as que foram submetidas a tratamento térmico pos-soldadura, (LAE_1 e LAE_2), é possivel

observar que hd um aumento da ductilidade do material, mas esse aumento ocorre a custa da

diminuicdo da resisténcia mecéanica. Este fenémeno, € devido ao recozimento (tratamento

térmico) que tem um efeito de amaciar o material, ou seja, diminui a resisténcia mecéanica, mas

aumenta a ductilidade.

Comparando agora os resultados obtidos com o MB [29], verifica-se que as amostras

soldadas (LAE_1 e LAE_2) apresentam uma extensao a fratura muito inferior a verificada no MB

e resisténcia mecanica ligeiramente inferior. No entanto, as amostras que foram submetidas a

tratamento térmico pos-soldadura, a 800 °C e 1000 °C, apresentam resisténcia mecanica inferior

e uma extensdo a fratura cerca de 30% e 20 % inferior a do MB, respetivamente.
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Tabela 10 - Resultados dos ensaios de tragdo uniaxial.

OR €r Og €r OR €r
Amostra | Ensaio | Méx | Max | Max_800°C | Max_800°C | Mé&x_1000°C | Max_1000°C
[MPa] | [%] | [MPa] [%] [MPa] [%]

1 520,56 | 6,54 515 13,73 448,33 29,64
#2 LAE_1

2 516,67 | 6,83 516,39 12,06 406,94 17,60

1 521,11 | 8,62 510,56 13,87 470,83 33,12
#3 LAE_1

2 517,78 | 9,05 494,72 11,65 - -

1 541,67 | 6,29 510,57 13,46 455,83 30,3
#4 LAE_1

2 551,11 | 6,734 516,67 14,51 - -

1 563,89 | 22,62 533,33 22,11 453,33 31,71
#6_LAE_2

2 575,56 | 21,26 533,61 22,07 - -

1 547,78 | 20,01 505 20,35 468,33 27,79
#7_LAE_2

2 531,11 | 18,12 509,44 20,01 - -

1 532,22 | 18,52 505,28 19,78 455 29,62
#8_LAE_2

2 534,44 | 16,28 509,72 17,44 458,33 26,86

Nas Figuras 38 e 39, é apresentada a evolucdo do estado das amostras durante o ensaio

de tracdo uniaxial, até a rotura, onde a deformacdo atinge o seu maximo.

Figura 38 - Diferentes etapas do ensaio de tragdo uniaxial da amostra #2_LAE_1.

Figura 39 - Diferentes etapas do ensaio de tragdo uniaxial da amostra #7 _LAE_2.
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Apos os ensaios de tracdo uniaxial, foi realizada a analise das superficies de fratura das
amostras em estudo com recurso a0 SEM. Com esta analise, é possivel a observacdo e
compreensdo da morfologia das superficies de fratura. Nas Figuras 40 a 45 sdo apresentadas as
superficies de fratura das amostras analisadas, revelando uma fratura do tipo ductil, evidenciada
pela presenca significativa de pequenos vazios, que na sua maioria apresenta tamanho uniforme,
intercalados por superficies cone e taca (dimples).

Além disso, consegue-se visualizar que todas as amostras fraturaram na ZF, ver Figuras
38 e 39, assim as diferencas das superficies de fratura apresentadas sdo minimas [29].

O facto de fraturarem nesta regido, pode estar relacionado com a microdureza da ZF ser
menor do que a do MB [38].

Na Figura 40. (b), é apresentada a superficie de fratura tipica, que carateriza o crescimento
plastico transgranular de vazios, que ocorre durante a deformacgéo provocada pelo ensaio de tragao
[39].

(@)

10 mm

Figura 40 - (a) #2_ LAE_1 apds ensaio de tragdo uniaxial. (b) Superficie de fratura.
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(@)

Figura 42 - (a) #4_LAE_1_1000°2C_1H apds ensaio de tragdo uniaxial. (b) Superficie de fratura.

Figura 43 - (a) #6_LAE_2 apds ensaio de tragcdo uniaxial. (b) Superficie de fratura.
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10 mm

(b)

Figura 44 - (a) #6_LAE_2_800°C_1H apds ensaio de tragdo uniaxial. (b) Superficie de fratura.

Figura 45 - (a) #6_LAE_2_1000°2C_1H apds ensaio de tragdo uniaxial. (b) Superficie de fratura.
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5

Conclusoes e Trabalhos futuros

Neste estudo, foram realizadas soldaduras autogéneas com o processo T1G, em chapas de
LAE - CrMnFeCoNi - com 1,5 mm de espessura. Com a realizacdo do presente trabalho, foi
possivel contribuir para uma compreensdo mais aprofundada, acerca dos efeitos que este processo
de soldadura provoca na microestrutura e nas propriedades mecénicas das LAE — CrMnFeCoNi.
Com base nos resultados obtidos, é possivel concluir:
- A LAE - CrMnFeCoNi apresentou boa soldabilidade e também que a precisao no controlo dos
parametros de soldadura, é extremamente importante para se obter a produgdo de soldaduras com
a boa qualidade.
- O material como soldado possui boas propriedades mecénicas, sendo que a fratura ocorre na ZF
com carateristicas ducteis.
- Os tratamentos térmicos pds-soldadura aplicados aumentam consideravelmente a ductilidade e
baixam ligeiramente a resisténcia mecanica.
Embora tenham sido alcan¢ados todos os objetivos propostos para a realizacdo desta dissertagao,
foram identificadas algumas oportunidades de investigacdes adicionais, a saber:
- Utilizac&o de microscopia eletronica de varrimento (SEM) para uma anélise mais detalhada da
evolugdo microestrutural das juntas soldadas.
- Utilizacdo de difracdo de raios-X para uma analise estrutural do material mais fina.
- Realizacédo de ensaios mecanicos a temperaturas criogénicas e acima de 300 °C.

- Anélise da fadiga das juntas soldadas.
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