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Resumo

O presente trabalho estudou a influéncia do envelhecimento a 550°C por até 1032
horas nas propriedades mecanicas de ligas cuproniquel Cu10Ni com adigdo de
aluminio e ferro. Para tanto, as ligas foram fundidas e laminadas a frio, de onde
foram retiradas amostras, que sofreram solubilizacdo a 900°C por 1 hora, e
envelhecimento a 550°C por até 1032 horas. Corpos-de-prova para ensaios de
tracdo e ensaios de microdureza Vickers (carga de 1 kgf) foram produzidos a partir
das amostras tratadas. Os ensaios de tragdo foram conduzidos na amostra
solubilizada e também nas amostras envelhecidas por 2 , 4, 16 e 1032 horas. As
microestruturas foram caracterizadas por microscopia 6ptica (MO). Observou-se que
a solubilizagdo gerou estrutura monofasica de grdos equiaxiais, conferindo dureza
meédia de 110 HV1. O maximo endurecimento da liga foi obtido apds 16 horas de
envelhecimento conferindo dureza média de 230 HV1. Nas amostras envelhecidas
foi observada formagao de precipitados nos contornos de grdo que comegam a
coalescer em 4 horas de envelhecimento, no entanto a dureza continua aumentando
até o tempo de 16 horas de envelhecimento, o que indica a ocorréncia de
precipitacao intragranular. Simulagao no software “Thermo-Calc” caracterizou a fase
precipitada no tratamento térmico de envelhecimento a 550°C como sendo NisAl.
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EFFECT OF 550°C AGING ON MECHANICAL PROPERTIES OF CU10NI ALLOYS
WITH ADDITIONS OF IRON AND ALUMINUM
Abstract
This work analized the influence of 550°C aging in periods up to 1032 hours on the
mechanical properties of Cu10Ni cupronickel alloys with aluminum and iron additions.
Alloys were cast and cold rolled, and then were submitted to solution treatment at
900°C for 1 hour, and aged at 550°C. Microhardeness Vickers (1 kgf load) and
tension tests were performed, and microstructures were studied by optical
microscopy. It was found that solution treatment lead to a equiaxed grain monophase
structure of 110 HV1. The maximum hardness (230 HV1) was obtained after 16
hours of aging. Aged samples presented intergranular precipitates, which began to
coalescence after 4 hours aging, despite of hardness increase up to 16 hours of
aging, suggesting fine intragranular precipitation. “Thermo-Calc” equilibrium
simulation characterized the precipitates as NisAl.
Key words: Cupronickel alloys; Aging; Mechanical properties.
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1 INTRODUGAO

As ligas cuproniquel apresentam uma longa histéria de utilizagdo em trocadores de
calor e condensadores em sistema de resfriamento e refrigeracdo, que normalmente
utilizam aguas de reservatérios ou agua do mar. Sua historia de utilizagdo teve inicio
em meados de 1920, quando se descobriu que estas apresentavam maior
resisténcia a corrosdo que os latdes normalmente utilizados nesta aplicagao,
atribuida ao efeito benéfico causado pela adicado de niquel. No entanto, com o uso
surgiram os primeiros problemas, pois estas eram susceptiveis a corrosao-erosao
devido a turbuléncia causada pela alta velocidade da agua do mar. Em 1930 foi
descoberto que pequenas adicbes de ferro e manganés provocavam efeitos
benéficos em relacéo a resisténcia a corrosdo-eroszo.l'

Estudos recentes mostram que a adigdo de 3% de aluminio junto com 1,3% de ferro,
em ligas Cu10ONi na condicdo monofasica, provocam um efeito benéfico na
resisténcia a corrosao seletiva do niquel e nas propriedades mecanicas.!?4

A literatura apresenta ainda que a adigao de aluminio promove grandes efeitos na
resisténcia mecanica e melhora a resisténcia a corrosao, e um exemplo disto € a liga
Nibron® (Cu14,5Ni-3Al-1,3Fe-0,3Mn). No entanto, estes valores de resisténcia
mecanica estdo associados a presenca de precipitados de NisAl. Os parametros dos
tratamentos de envelhecimento para ligas Cu10Ni na condi¢gao envelhecida ndo sao
encontrados na literatura.”!

Assim, este trabalho teve como objetivo estudar o efeito do envelhecimento a 550°C
nas propriedades mecanicas da liga Cu10Ni com adi¢gdes de aluminio e ferro.

2. MATERIAIS E METODOS

As ligas do material em estudo foram fundidas em forno do tipo mufla a temperatura
de 1400°C, utilizando-se cadinho de grafite e vazadas em molde de areia obtido em
processo shell molding. As ligas obtidas foram analisadas por espectroscopia de
emissao atdmica e os resultados de composicdo quimica estdo apresentados na
Tabela 1.

Tabela 1 — Composicdo quimica (% massa) da ligas obtidas.

Ni Al Fe Cu
Liga A 10,68 2,27 1,15
Liga B 10,74 3,16 1,34
Liga C 8,16 2,9 1,06 Balanco
Liga D 9,06 2,61 1,11
Liga E 9.4 2,37 1,15

Posteriormente os lingotes sofreram tratamento térmico de solubilizagdo em um
forno tubular a 900°C por 3 horas, sob atmosfera de nitrogénio (99,99% N;) para
evitar oxidagdo excessiva da superficie, seguido de resfriamento em agua. A seguir
os lingotes, com suas faces lixadas até obtencdo de uma superficie isenta de éxidos
e porosidades, sofreram laminacdo a frio, com reducdo média de 90% da area da
secao transversal dos lingotes, obtendo-se chapas de aproximadamente 2 mm de
espessura. As chapas laminadas foram tratadas termicamente a 900°C por uma
hora, com a mesma atmosfera e mesmo resfriamento do tratamento térmico de
solubilizac&do, para garantir que as ligas apresentassem estrutura monofasica de
graos e maclas.
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A partir das chapas solubilizadas foram retiradas amostras para o tratamento térmico
de envelhecimento por até 1032 horas a temperatura de 550°C, no mesmo forno
utilizado para o tratamento de solubilizagdo e sob atmosfera de nitrogénio puro
(99,99% N;). De posse do material envelhecido foram separadas amostras que
foram utilizadas para confec¢do dos corpos-de-prova de microdureza, metalografia e
ensaio de tragao.

Os corpos-de-prova destinados a microdureza e metalografia tiveram todas as faces
lixadas até a obtencdo de superficie com acabamento conferido por lixa de
granulagdo 600 mesh. Em seguida as amostras foram embutidas em resina
termofixa de cura quente (baquelite), gerando corpos-de-prova com superficie de
observacéao correspondente a sec¢éo longitudinal da chapa. Em seguida as amostras
utilizadas nos ensaios de microdureza foram lixadas e polidas até o acabamento
superficial propiciado por diamante de granulagdo 1 um. A carga utilizada nas
medidas de microdureza Vickers foi de 9,8 N (1 kgf), e cada amostra foi submetida a
30 medidas de microdureza distribuidas de forma a varrer toda a espessura da
amostra.

Para revelagdo da microestrutura, as amostras inicialmente polidas até o
acabamento superficial propiciado por diamante de granulagdo 1 um foram polidas
com silica coloidal. A seguir utilizou-se o reativo Grade 7, cuja composi¢cao é 25 ml
de acido cloridrico, 200 ml de agua destilada e deionizada e 8 g de cloreto férrico.
Para as amostras envelhecidas o reativo foi diluido com agua destilada. Os ataques
foram conduzidos por no maximo 15s de imersao e interrompidos com agua. Apos o
ataque os corpos-de-prova foram observados em um microscopio éptico (MO) LEICA
DMLM, com luz polarizada e prisma de contraste de fase por interferéncia
diferencial.

Os corpos-de-prova de tragao foram usinados a partir das chapas tratadas, e os
ensaios foram realizados em um equipamento MTS servo-controlado de 250 kN de
capacidade maxima.

3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

Os corpos-de-prova destinados a microdureza foram lixados e polidos, conforme
descrito no item materiais e métodos, e foram submetidos a 30 pontos de dureza
para cada tempo de envelhecimento. Na Figura 1 estdo apresentados os valores
encontrados para cada liga como média e desvio padrédo para cada tempo de
envelhecimento, e além disso foi tragada uma curva média que representa o
comportamento dessa familia de ligas.
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Figura 1 — Dureza em fungéo do tempo de envelhecimento a 550°C das ligas em estudo

Os ensaios de microdureza Vickers revelaram um perfil de dureza, conforme Figura
1, caracteristico das ligas em estudo, que em média aumentou de 110 HV1 na
condi¢cao solubilizada, para 230 HV1 no tempo de 16 horas de envelhecimento a
550°C. A partir desse ponto essa propriedade apresentou decréscimo chegando no
valor de 161 HV1 apds 1032 horas de envelhecimento. Pode-se entdo definir que
apés 16 horas de tratamento térmico de envelhecimento inicia-se o
superenvelhecimento que compromete a resisténcia mecanica do material em
estudo.

Foram realizados ensaios de tragdo em todas as ligas em estudo com o intuito de
obter a evolugdo das propriedades mecanicas. Para isso, para cada liga foram
tracionados 5 corpos-de-prova, sendo um na condi¢ao solubilizada, dois no processo
de envelhecimento (2 e 4 horas), um no maximo de dureza (16 horas) e um na
condicao superenvelhecida (720 horas para a liga A e 1032 horas para as demais
ligas).

O método do ensaio de tracdo foi feito de modo a permitir o calculo, de forma
confiavel, da curva tensdo-deformagéo verdadeira permitindo numa segunda etapa a
determinacao dos coeficientes da equacao de Hollomon [5]. Para isso, a forca foi
medida por célula de carga de 25 kN de leitura maxima, e o deslocamento medido
por extensdmetro, com comprimento inicial de 25 mm, até 4% de deformacao, tendo
0 ensaio taxa de deformacao de 0,35%/min no periodo controlado por extensémetro.
Os resultados sao apresentados na Figura 2.
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Figura 2: evolugdo das propriedades mecanicas (Limite de Escoamento, Limite de Resisténcia,
Coeficiente de Resisténcia, Alongamento Total e Coeficiente de Encruamento) em fung¢édo do tempo
de envelhecimento a 550°C.

Os ensaios de tracdo realizados demonstraram um comportamento similar aos
encontrados nos ensaios de microdureza, tendo o limite de escoamento, o limite de
resisténcia e o coeficiente de resisténcia aumentado até o tempo de 16 horas e
apresentando queda apds esse tempo. O alongamento total e o coeficiente de
encruamento apresentaram queda até o tempo de 16 horas, voltando a aumentar
apos esse tempo. Comportamento que era esperado e que pode ser encontrado na
maioria dos metais endurecidos pela precipitagdo de particulas de segunda fase,
onde o aumento da resisténcia mecanica ocorre em detrimento da sua ductilidade.

O aumento nas propriedades mecanicas pode ser atribuido a precipitacdo de NiszAl,
que pode ser observada nas micrografias apresentadas na Figura 3, ja que a analise
das micrografias por microscopia optica das amostras solubilizadas revelou que se
trata de uma estrutura solubilizada de grdos e maclas. No entanto, durante o
tratamento de envelhecimento observou-se a precipitagdo de uma segunda fase,
caracterizada como NisAl, que comega a ser observada em pequenos tempos de
envelhecimento (30 minutos).
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Figura 3: Microestruturas das amostras em estudo.(a) Amostra liga A Solubilizada, (b) Amostra liga D
Solubilizada, (c) Amostra liga A envelhecida 2 horas, (d) Amostra liga D envelhecida 2 horas, (e)
Amostra liga A envelhecida 4 horas (f) Amostra liga A envelhecida 16 horas, (g) Amostra liga A
envelhecida 720 horas, (h) Amostra liga C envelhecida 1032 horas.

Nas amostras envelhecidas, a analise por microscopia O6ptica revelou que o
coalescimento dos precipitados em contorno de grao inicia-se com 4 horas de
envelhecimento a 550°C. Porém, conforme indicam as Figuras 1 e 2, a dureza e a
resisténcia mecanica aumentam até o tempo de 16 horas de envelhecimento. Esse
fato evidenciaria a existéncia de precipitagcao intragranular entre 4 e 16 horas que
nao pode ser observado por microscopia optica.

Os precipitados intragranulares sdo mais finos e dispersos, o que dificultaria a
visualizagao por microscopia Optica. Isso ocorre, pois a precipitagao intragranular é
um processo mais lento e dificil, ou seja ndo é o lugar preferencial de precipitagao.

O inicio do coalescimento do precipitado no envelhecimento por 4 horas nao afetou
as propriedades mecanicas, visto que a precipitagdo intragranular “compensou” a
diminuigdo da dureza devido ao coalescimento intergranular, resultando em uma
dureza crescente até tempo de envelhecimento de 16 horas.

Apods 16 horas de tratamento térmico o efeito do coalescimento fica mais evidente,
podendo ter se iniciado o coalescimento dos precipitados intragranulares,
provocando queda acentuada na dureza. Observa-se ainda através das micrografias
da Figura 3 que existe diferengca morfolégica dos precipitados em relagédo a
composi¢cao quimica da liga.

A simulacdo no Software Thermo-Calc® indicou como NisAl o precipitado formado
pelo tratamento térmico de envelhecimento, além de fornecer a curva de fragdo em
massa de precipitado pela temperatura de envelhecimento, conforme Figura 4.
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Observa-se que a fracdo em massa de precipitado varia de 0,053 a 0,082, porém
devido aos valores de dureza apresentados na Figura 1 nota-se que nao existem
diferencas significativas entre as ligas.
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Figura 4: Fragdo em massa de precipitado (NizAl) em funcdo da temperatura de envelhecimento: (a)
Liga A; (b) Liga B; (c) Liga C; (d) Liga D; (e) Liga E

Estudos previamente realizados para a liga comercial Marinel®, um cuproniquel
desenvolvido para utilizagdo em ambientes extremamente corrosivos, cuja
composic¢ao contém Cu, 19% Ni, 1,8% Al, 1,2% Fe, também indicam a precipitacédo
de fase NisAL®Y A precipitacdo de NisAl também pode ser encontrada na liga
estudada por Zdzislaw Sierpinski e Janusz Gryziecki com composi¢do quimica Cu,
10% Nie 1,3% AL
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4 CONCLUSOES

Do presente trabalho pode-se concluir que:

- O tratamento de envelhecimento a 550°C atinge pico de dureza maximo com 16
horas de envelhecimento com valor maximo de 230 HV1 na média das ligas, apés
esse tempo inicia-se o superenvelhecimento que promove a queda nas propriedades
mecanicas.

- O aumento da dureza é provocado pela precipitacdo de NizAl que ocorre
preferencialmente em contornos de grdao até 4 horas de tratamento de
envelhecimento, quando se inicia o coalescimento dos precipitados em contorno de
grao. Porém, fica evidente a existéncia de precipitacao intragranular, pois apesar do
coalescimento intergranular observado a dureza continua a aumentar até o tempo de
16 horas de envelhecimento.
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