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Resumo

A selecado apropriada de materiais € crucial para garantir a eficacia e longevidade
dos componentes em ambientes extremos. Este estudo foca no ago 9Cr, aprimorado
com adi¢gdes de tungsténio (W) e tantalo (Ta) para melhorar as propriedades
mecénicas e a resisténcia a corrosao. As adicdes de W e Ta formam carbonetos
estaveis, como M,;C4 e TaC, que aumentam a resisténcia a fluéncia e a estabilidade
a oxidacdo em altas temperaturas. Ensaios de tracdo a temperatura ambiente e a
625°C, juntamente com analises microestruturais e de fratura, revelam que o aco
9Cr modificado apresenta melhorias significativas no limite de escoamento (oy) € na
resisténcia a tragdo (oyrs) em comparacdo com o ago 9Cr comercial. Esses
aprimoramentos sao atribuidos a fina dispersdo de carbonetos que impedem o
movimento das discordancias, demonstrando a adequacdo do material para
aplicagdes em altas temperaturas em plantas de energia.

Palavras-chave: 9Cr; M,;C¢; TaC; Resisténcia mecanica.

ENHANCEMENT HIGH TEMPERATURE PERFORMANCE OF 9CR STEEL WITH
TUNGSTEN AND TANTALUM ADDITIONS

Abstract
The appropriate selection of materials is crucial for ensuring the effectiveness and
longevity of components in extreme environments. This study focuses on 9Cr steel,
enhanced with tungsten (W) and tantalum (Ta), to improve mechanical properties and
corrosion resistance. The additions of W and Ta form stable carbides, such as M,;Cq
and TaC, which increase creep resistance and oxidation stability at high
temperatures. Tensile tests at room temperature and 625°C, along with
microstructural and fracture analyses, reveal that the modified 9Cr steel exhibits
significant improvements in yield strength (oy) and ultimate tensile strength (Oyrs)
compared to commercial 9Cr steel. These enhancements are attributed to the fine
dispersion of carbides that prevent dislocation movement, demonstrating the material
suitability for high-temperature applications in power plants.
Keywords: 9Cr; M,;,Cg; TaC; Mechanical resistance.
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1 INTRODUGAO

A selecdo apropriada de materiais € crucial para garantir a eficacia e
longevidade dos componentes que operam em ambientes com temperaturas
extremas e tensdes elevadas. A necessidade de materiais com alta resisténcia
mecanica e estabilidade microestrutural em condicbes ambientais adversas,
especialmente em relagcdo a corrosdo, tem impulsionado o avanco na pesquisa e
desenvolvimento de novas ligas metalicas [1, 2].

Os acos inoxidaveis sao amplamente utilizados em ambientes extremos
devido ao seu alto teor de cromo, o que os confere uma notavel resisténcia a
corrosao [3]. A formacdo de uma camada passivadora, resultante da interacdo do
cromo com o oxigénio atmosférico, protege a superficie do material [4]. No entanto,
a manutencdo da resisténcia mecanica em temperaturas elevadas continua sendo
um desafio significativo [5].

O acgo 9CR, também conhecido como ago 9Cr, € uma liga de ago que contém
9% de cromo e pequenas quantidades de molibdénio, vanadio e nitrogénio [6]. Para
melhorar suas propriedades mecénicas e resisténcia a corrosdo, elementos como
tungsténio (W) e tantalo (Ta) sdo adicionados a composigao [7].

As adi¢des de W e Ta ao aco 9Cr contribuem para aumentar sua resisténcia a
fluéncia e a oxidagao em altas temperaturas, tornando-o especialmente adequado
para aplicagcdes em caldeiras e tubulagdes em usinas termelétricas e nucleares. O W
ajuda a fortalecer a matriz do acgo, enquanto o Ta melhora a estabilidade dos
carbonetos formados, resultando em um material mais resistente ao desgaste e a
deformacao [8,9].

O W e o Ta formam, principalmente, carbonetos, como M,;Cs e TaC, que séo
finamente dispersos na matriz martensitica. Essa dispersao impede o movimento
das discordancias, resultando em um significativo aumento na resisténcia do
material. O W contribui para o fortalecimento da solugao soélida e estabiliza a fase
ferritica, o que é crucial para aplicagdes em altas temperaturas [8,10]. Os carbonetos
de Ta, conhecidos por sua alta estabilidade, proporcionam um reforco eficaz nos
contornos de grédo e endurecimento por precipitagdo, melhorando assim a
resisténcia a fluéncia e a resisténcia a tracéo geral do aco [9,11].

A presencga desses carbonetos nos contornos de grao também ajuda a manter
a estabilidade da estrutura granular durante o servico em altas temperaturas,
garantindo que o ago mantenha sua integridade mecanica sob condigdes extremas
[12]. Assim, o refinamento microestrutural e as propriedades mecanicas
proporcionadas pelo W e Ta, consequentemente, tornam os acos martensiticos
ferriticos 9Cr altamente adequados para aplicagbes que requerem excepcional
resisténcia a tragao e durabilidade em temperaturas elevadas.

Assim, este estudo se propde a analisar as propriedades mecanicas e o
desempenho do novo ago 9Cr com adicdo de W e Ta. A partir da realizagado de
ensaios de tragcdo a temperatura ambiente e a 625 °C junto com a andlise
microestrutural e da fratura.

2 DESENVOLVIMEN:I'O
2.1 MATERIAIS E METODOS
2.1.1 Materiais

Os corpos de prova utilizados foram confeccionados a partir de barras de ago
9Cr modificado, como recebidas (recozidas e decapadas), fornecidas pela Villares



77° Congresso Anual

Metals, com composicdo equivalente ao aco ASTM A335 Gr. P91mod [13], que
foram adicionadas de W e Ta (W-9Cr). A composi¢ao quimica nominal do agco W-9Cr
esta listada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica aco W-9Cr (p.%)

MATERIA Cc Cr w Mn Vv Si Ta
L
W-9Cr 0,09 9,0 1,1 0,4 0,2 0,04 0,07

2.1.2 Ensaio de Tragao

Foram utilizados corpos de prova do tipo gravata para os ensaios de tragao
a temperatura ambiente, cujas dimensbdes seguem na Figura 1. Sendo estes
realizados em uma maquina universal de ensaios mecanicos da EMIC DL10000.

10£0.01

202 0.01

56%0.01

681 0.01

Figura 1. Dimensdes, em mm, e geometria do corpo de prova de tragido, espessura de 2
mm, ASTM E1457 [14].

Para o ensaio de tragcdo em alta temperatura foi utilizado corpos de provas
circulares, com as configuracbes e dimensdes apresentadas na Figura 2.
Conduzidos em uma maquina universal de ensaios Instron, modelo TT DML,
acoplada de um forno tubular vertical, cujo CP fica internamento, no tubo a vacuo.
Foi utilizado temperatura de 625 °C

—R 4 mm @4 mm
it i T 4
M~ —=Z—_1lillll |
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50 mm — -

Figura 2. Dimensdes e geometria do corpo de prova de tragdo em alta temperatura [15].

Em ambas as situagdes, foram utilizadas velocidade de deslocamento de 1,5
mm/min, de acordo com a norma ASTM E8M [15]. Identificando tensdo de
escoamento e limite de resisténcia.
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2.1.3 Caracterizagao

A avaliacdo microestrutural foi realizada por microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) utilizando o equipamento Quanta FEG 250, acoplado de detector
de espectroscopia de energia dispersiva (EDS). As amostras foram previamente
lixadas e polidas com pasta de diamante e passaram por ataque eletrolitico em
acido nitrico e agua destilada (1:1) por 15s em 2V.

2.2 RESULTADOS E DISCUSSAO

A amostra como recebida do ago W-9Cr ¢é identificado na Figura 3 (Figura 3a).
Para o novo aco W-9Cr, a analise microestrutural do MEV e os resultados do EDS
revelam a martensita revenida com pequenas quantidades de ferrita, precipitados de
M,;Cgs nos contornos de gréao de austenita prévia e carbonitretos MX dispersos nas
ripas de martensita, indicando concentracdes de W e Ta.

Map data 72
MAG: 2500x HV: 20kV WD: 11.7mm

DT, como recebidas, sendo a) W-9Cr, b) Mapeamento EDS W e
c) Mapeamento EDS Ta.

A partir da concentracdo de W e Ta (Figura 3b e 3c) se sugere a formagéao de
novas fases intermetalicas, como a fase Laves (Fe,W) com estrutura cristalina
hexagonal e a fase Z (Cr(V,Nb)N). Os precipitados M,;Cs sdo menos estaveis
termicamente que os precipitados MX (FeC e WC) durante a exposi¢cao a altas
temperaturas, tendendo a crescer significativamente acima de 600 °C devido a maior
solubilidade de Cr e Mo na matriz em comparagao com V e Nb [16].

A fase Laves se forma proximo ao M,;Cs, consumindo Mo e W da matriz e
crescendo mais que os carbonetos M,;Cs. As particulas da fase Z, complexos
nitretos (Cr, Fe) (Nb, V) N, removem os precipitados MX da microestrutura,
reduzindo a vida util dos agos [17]. O aumento do teor de cromo acelera a formagao
da fase Z, que sdo muito maiores que os precipitados MX, prejudicando o efeito de
endurecimento por precipitagao [18].

Na Tabela 3 é apresentado os valores das propriedades do ensaio de tragao a
temperatura ambiente e a alta temperatura, 625 °C, sendo realizada a sua
comparagao com os resultados obtidos em funcdo daqueles indicados pela norma
ASTM A335 Gr. P91mod [13], para agco 9Cr comercial. Quanto aos ensaios de
tracdo, foram avaliados os limites de escoamento (oy), de resisténcia (oyrs) € de
alongamento (%) medidos durante o ensaio de tragdo em temperatura ambiente e a
625 °C.



* Contribuicdo técnica ao 77° Congresso Anual da ABM - Internacional, parte integrante da
ABM Week 82 edicao, realizada de 03 a 05 de setembro de 2024, Sdo Paulo, SP, Brasil.
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Tabela 3. Valores do ensaio de tracao.

MATERIA

L (ov) (ours)
W-9Cr 750 915
W-9Cr

(625 °C) 402 432
ASTM

A335 Gr. > 415 > 585
P91mod

Para o ago W-9Cr, se observa um significativo aumento nas propriedades
mecanicas em comparacao com o 9Cr comercial previsto em norma. O o, aumentou
para 750 MPa, enquanto o oyrs aumentou para 915 MPa. Esses valores excedem os
limites minimos estabelecidos pela norma ASTM A335, indicando uma melhoria
consideravel nas propriedades mecanicas do material com a adicdo de W e Ta.

Esse aumento significativo nas propriedades mecanicas do W-9Cr em
comparagao com o 9Cr comercial pode ser atribuido a adicdo de W e Ta ao material.
O W tem a capacidade de fortalecer o material através da formacao de carbonetos
de W, que atuam como obstaculos para o movimento de discordancias, aumentando
assim o limite de escoamento e a resisténcia a tragao.

Além disso, o Ta pode melhorar a resisténcia a corroséo, auxiliando na
manutencdo da camada passivadora, além de estabilizar a fase martensitica no aco
9Cr, resultando em uma estrutura mais homogénea e resistente [19]. Essas
melhorias nas propriedades mecanicas, como 0 aumento do limite de escoamento e
do limite de resisténcia, indicam uma significativa melhoria na qualidade e na
aplicabilidade do material para diversas aplicacbes, além de exceder os requisitos
minimos estabelecidos pelas normas ASTM A335.

Assim, ao ser submetido a 625 °C, o W-9Cr ainda apresenta propriedades
mecanicas superiores em comparagao com o 9Cr comercial estabelecido pela
norma ASTM A335 a temperatura ambiente. Apesar de haver uma reducido nos
valores de oy e Oyrs para o W-9Cr a 625 °C, eles ainda permanecem acima dos
valores minimos estabelecidos pela norma ASTM A335. Portanto, os resultados
demonstram que a adicao de W e Ta ao 9Cr resulta em uma significativa melhoria
nas propriedades mecanicas do material.

Dessa forma, a adigdo de W e Ta ao ago 9Cr pode ajudar a mitigar a perda de
resisténcia mecéanica em alta temperatura. O W formando carbonetos (FeC e WC)
dispersos no material. Esses carbonetos atuam como obstaculos para o movimento
de discordancias, impedindo sua propagacao e aumentando a resisténcia mecanica
do material [20].

Enquanto o Ta tem a capacidade de fortalecer o material, especialmente em
temperaturas elevadas. Ele pode formar nitretos e carbonetos dispersos no material,
que também atuam como obstaculos para o movimento de discordancias, impedindo
a deformacéo plastica [19], de forma a aumentar a resisténcia mecanica do aco 9Cr
em altas temperaturas. Em conjunto, a adicdo de W e Ta contribui para preservar
sua resisténcia mecanica mesmo quando submetido a temperaturas elevadas, como
625°C.

Outro ponto observado ao longo desta investigagao foi a superficie de fratura
das amostras apos os ensaios de tracdo. Foi possivel acompanhar a mudancga nos
mecanismos de fratura devido a variagdo da temperatura, ambiente e 625 °C (Figura
4).



77° Congresso Anual

Figura 4. Superficies de fratura do ago W-9Cr apds o ensaio de tragdo: a, b, ¢) temperatura
ambiente; d, e, f) 625 °C

ApOs os ensaios de tragdo em temperatura ambiente, a fratura do ago W-9Cr
exibiu caracteristicas tipicas de um padrao ductil, apresentando uma superficie
brilhante e textura fibrosa, assim como o agco 9Cr comercial [21]. Esse tipo de fratura
ductil é resultado da deformagao plastica do material, onde ocorre um significativo
alongamento antes da falha. Observou-se que, com um oy de 915 MPa, a fratura
foi completamente ductil, evidenciando a formagao nitida de microcavidades tanto na
regido central quanto nas bordas do corpo de prova (CP), conforme ilustrado na
Figura 4a~c.

Por outro lado, em altas temperaturas, a fratura apresentou uma mistura de
caracteristicas ducteis (microcavidades), mas com uma notavel formagao de fratura
transgranular, com um padrao de cisalhamento a 45°, conforme observado na Figura
4d. Nas regides periféricas do ensaio em alta temperatura, foi notada uma fratura
que se assemelha ao deslizamento por cisalhamento, como ilustrado na Figura 4e.

3 CONCLUSAO

Em conclusdo, os resultados desta investigacdo destacam os beneficios
significativos da adicdo de W e Ta ao ago 9Cr, resultando no novo ago W-9Cr.

e Microestrutura e Precipitados:

- Presencga de martensita revenida e pequenas quantidades de ferrita;

- Precipitados de M,;Cg nos contornos de grao de austenita prévia e carbonitretos
MX nas ripas de martensita;

- Concentracdes significativas de W e Ta, formando fases Laves (Fe,W) e fase Z
(Cr(V,Nb)N).
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e Propriedades Mecanicas:

- Aumento do oy para 750 MPa e do oys para 915 MPa;

- Valores superiores aos minimos estabelecidos pela norma ASTM A335;

- Mantém propriedades superiores a 625 °C comparado ao ago 9Cr comercial a
temperatura ambiente.

e Superficies de Fratura:

- Caracteristicas de fratura ductil a temperatura ambiente;

- Mistura de fraturas ducteis e transgranulares a altas temperaturas;

- Presenca de microcavidades e padrdes de cisalhamento, confirmando a
robustez e ductilidade do material.
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