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Resumo
O presente trabalho teve como objetivo estudar a influéncia do envelhecimento a 550°C por
até 720 horas nas propriedades mecanicas de ligas cuproniquel Cu10Ni e Cu14Ni com
adicdes de 2% de aluminio e 1,1% de ferro. Para tanto, as ligas foram fundidas e laminadas
a frio, de onde foram retiradas amostras, que sofreram solubilizacdo a 900°C por 1 h, e
envelhecimento a 550°C por até 720 h. 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 tracdo foram conduzidos na amostra apenas solubilizada, em duas amostras
tratadas por tempos onde a curva de dureza apresentou aumento de dureza (2h e 4h de
envelhecimento), em amostra onde se atingiu a maxima dureza por envelhecimento (apds
16 h a 550°C) e em uma amostra superenvelhecida. As microestruturas foram
caracterizadas por microscopia optica (MO) e por microscopia eletrénica de varredura
(MEV). Observou-se que a solubilizagdo gerou estrutura monofasica de graos equiaxiais,
conferindo dureza de 99HV e 109HV para as ligas Cu10Ni e Cu14Ni respectivamente. O
maximo endurecimento das ligas foi obtido apds 16 horas de envelhecimento (235 HV na
liga Cu10Ni e 257 HV na liga Cu14Ni). Nas amostras envelhecidas foi observada formagao
de precipitados nos contornos de grao, caracterizados inicialmente como NiAl em simulagéo
no “Thermo-Calc” e por analise de EDS em regides ricas em precipitado.
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EFFECT OF 550°C AGING ON MECHANICAL PROPERTIES OF CUPRONICKEL

ALLOYS WITH ADDITIONS OF IRON AND ALUMINUM
Abstract
This work evaluated the effect of 550°C aging on mechanical properties of the Cu10Ni and Cu14Ni
cupronickel alloys with additions of 2% aluminum and 1.1% iron. The alloys had been casting and cold
rolled. From cold rolled samples of tension and hardness test were prepared by solution treatment at
900°C for 1 h, and aging at 550°C until 720 hours. Tension tests were carried out with the solution-
treated sample, two aged samples treated where the hardness curve presented hardness increase (2
h and 4 h of aging), one sample at the maximum hardness (16 h of aging) and in overaged samples.
The microstructural characterization was performed using optical microscopy (OM) and scanning
electron microscopy using secondary electron image (MEV). The solution-treated sample consisted in
a solid solution microstructure of equiaxial grains, with hardness the 99HV (alloy Cu10Ni) and 109HV
(alloy Cu14Ni). The maximum hardness for the alloys aged was obtained after 16 hours (235 for alloy
Cu10Ni and 235 for alloy Cu14Ni). Aged samples presented NiAl precipitation in grain boundaries and
intragranular precipitation.
Key words: Cupronickel alloys; Aging; Mechanical properties.
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1 INTRODUGAO

As ligas cuproniquel apresentam uma longa historia de utilizagdo em trocadores de
calor e condensadores em sistema de resfriamento e refrigeracado, que normalmente
utilizam aguas de reservatérios ou agua do mar."’ Sua histéria de utilizagao 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 adigao de nl’quel.(z"” No entanto, com o
uso surgiram os primeiros problemas, pois estas eram suscetiveis a corrosdo-erosao
devido a turbuléncia causada pela alta velocidade da agua do mar. Em 1930 foi
descoberto que pequenas adicbes de ferro e man%anés provocavam efeitos
benéficos em relacao a resisténcia a corros&o-eros&o. )

Atualmente, entre as ligas cuproniquel comercialmente importantes, a liga Cu10Ni
(UNS C70600) é a mais utilizada por oferecer boa resisténcia a corrosao aliada a
menor custo. Apesar das boas caracteristicas de resisténcia a corrosdao, com a
crescente utilizagao de tubos da liga UNS C70600 em sistemas de resfriamento
comegaram a surgir problemas de corroséo localizada, que tem sido relacionados a
presenca de depdsitos no interior dos tubos. A presenga destes depdsitos pode
ocasionar falhas prematuras, e estas falhas n&o ocorrem por mecanismos de
corrosao isolados, isto é, existe uma interacdo dos mecanismos.” A presenca
destes mecanismos pode também estar associada aos problemas de corrosao-
erosao, que estao diretamente relacionados com as propriedades mecénicas da liga.
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 NiAL®19 Estes resultados
nao sdo encontrados na literatura para ligas Cu10Ni na condi¢do envelhecida, bem
como os parametros dos tratamentos de envelhecimento. Estudos recentes mostram
que a adicdo de 3% de aluminio junto com 1,3% de ferro, em ligas Cu10Ni na
condicdo monofasica, provocam um efeito benéfico na resisténcia a corrosao
seletiva do niquel e nas propriedades mecanicas.'"

Assim, este trabalho teve como objetivo estudar o efeito do envelhecimento a 550°C
nas propriedades mecanicas de ligas cuproniquel com adigdes de aluminio e ferro.

2 MATERIAIS E METODOS

As ligas Cu10Ni e Cu14Ni com adi¢cbes de 2% de aluminio e 1,1% de ferro foram
fundidas em um forno pogo com atmosfera controlada a temperatura de 1200°C. As
ligas obtidas foram analisadas por espectroscopia de emissdo atbmica e os
resultados de composicao quimica estao apresentados na Tabela 1. Posteriormente
sofreram tratamento térmico de solubilizacdo em um forno tubular a 900°C por 3 h,
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 6xidos e porosidades, sofreram
laminagédo a frio, com reducdo média de 90% da area da secao transversal dos
lingotes, obtendo-se chapas de aproximadamente 2 mm de espessura, 60 mm de
largura e 1800 mm de comprimento. As chapas laminadas foram tratadas
termicamente a 900°C por uma hora, com a mesma atmosfera e mesmo
resfriamento do tratamento térmico de solubilizagdo, para garantir que as ligas
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apresentassem apenas fase a. A partir das chapas solubilizadas foram retiradas
amostras para o tratamento térmico de até 720 horas a temperatura de 550°C, no
mesmo forno utilizado para o tratamento de solubilizagdo e sob atmosfera de
nitrogénio puro (99,99% Ny). Os tratamentos de envelhecimento tiveram como
objetivo promover a formacgéo de precipitados de NiAl.

Tabela 1. Composi¢cao quimica (% em massa) das ligas em estudo.

Ligas Cu Ni Al Fe
Cu10Ni bal. 10,68 2,27 1,15
Cu14Ni bal. 13,74 2,02 1,13

As amostras utilizadas para confeccido dos corpos-de-prova de microdureza e
caracterizagao microestrutural tiveram todas as faces lixadas até a obtencado 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 observagdo correspondente a seg¢ao
longitudinal da lédmina. Em seguida as amostras utilizadas nos ensaios de
microdureza foram polidas utilizando pasta de diamante de granulagédo 6 um, 3 um e
1 um. A carga utilizada nas medidas de microdureza Vickers foi de 9,8N (1 kgf), e
cada amostra foi submetida a 20 medidas de microdureza.

Para revelacdo da microestrutura, primeiramente as amostras foram polidas
utilizando pasta de diamante de granulacdo 6 um, 3 um e 1 um. A seguir, as
amostras foram polidas com silica coloidal. Utilizou-se o reativo Grade 7, cuja
composicao 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 15 s de imerséo e
interrompidos com agua. Apds o ataque os corpos-de-prova foram observados em
um microscopio 6ptico (MO) LEICA DMLM, com luz polarizada e prisma de contraste
de fase por interferéncia diferencial (Nomarski) e microscopio eletrénico de varredura
(MEV) PHILIPS modelo XL30.

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

3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

As microestruturas das amostras das ligas Cu10Ni e Cu14Ni nas condigdes
solubilizada e em envelhecida por 2, 4, 16 e 720 h podem ser observadas na Figura
1. As microestruturas mostram que as amostras solubilizadas sao solugdes solidas,
formadas por graos recristalizados distribuidos de forma homogénea por toda a
amostra. Ja nas micrografias das amostras envelhecidas € possivel observar a
presenca dos precipitados nos contornos de graos, que foram caracterizadas como
NiAl pelas simulagdes realizadas no programa Thermo-Calc, como mostra a Figura
2. Observa ainda, através das micrografias das amostras envelhecidas, que as
amostras envelhecidas por 720 h apresentaram uma microestrutura diferente das
observadas para os tempos de envelhecimento menores, onde a presenca dos
precipitados € menos evidente. O menor teor de Al da liga Cu14Ni (Tabela 1) é
provavelmente a principal causa para a menor fragdo em massa de NiAl calculada
na Figura 2 (que a 550°C é de 3,9% de NiAl para a liga Cu14Ni e de 4,4% para a liga
Cu10Ni).
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Para auxiliar a caracterizagdo das amostras envelhecidas utilizou-se microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Estes exames podem ser observados na Figura 3,
que apresenta as imagens de elétrons secundarios das amostras envelhecidas por
2,16 e 720 h da liga Cu10Ni.

As imagens apresentadas na Figura 3(a-d) mostram que a morfologia dos
precipitados encontrados nas amostras envelhecidas por até 16 horas sao
semelhantes, indicando um processo de precipitagdo descontinua. Segundo a
simulagao em Thermo-Calc (Figura 2), o unico precipitado formado € o NiAl, que se
forma em temperaturas abaixo de 768°C para a liga Cu10Ni em estudo. Ja nas
amostras envelhecidas por 720 h (Figura 3-e e 3-f) observa-se que a microestrutura
apresenta coalescimento da fase inicialmente precipitada nos contornos de gréo, e
nota-se também a formacdo de precipitados intragranulares, cuja cinética de
formagao é mais lenta, considerando a maior facilidade de difusdo de Ni e Al pelos
contornos de grao. Andlise de EDS em regides de aproximadamente 4 um? contendo
tanto precipitados intra e intergranulares indica proporgéo atdémica entre Ni e Al 1:1,
reforcando a simulagao anteriormente realizada.

O efeito da precipitagcdo sobre a resisténcia mecanica das ligas pode ser observado
na Figura 4, que apresenta as curvas de envelhecimento das ligas Cu10Ni e Cu14Ni
tratadas termicamente a temperatura de 550°C. Os valores de dureza apresentados
sdo os valores médios de dureza para vinte medidas, em escala Vickers (HV), com
carga de 9,8 N, com respectivos devios-padrao. A Figura 4 mostra que o maximo
valor de dureza foi atingido para o tempo de tratamento de 16 horas para as duas
ligas, e a partir deste ponto verifica-se a diminuicdo dos valores de dureza, isto €,
ocorre o superenvelhecimento das ligas, constatado pela alteragdo microestrutural
mostrada na Fig 3(f). Observa-se ainda que a variagao entre a composi¢ao das ligas
nao provocou modificagdes no perfil da curva de envelhecimento.

As curvas de tracao tipicas das amostras da liga Cu10Ni na condigao solubilizada e
nas condigdes envelhecidas por 2, 4, 16 e 720 h sdo mostradas na Figura 5. Ja as
curvas da liga Cu14Ni ndo serdao apresentadas, pois 0s corpos-de-prova
apresentaram trincas decorrentes do processo de laminagao da liga (Figura 6), e por
isso apenas os valores de limite de escoamento (LE) e médulo de elasticidade (E) da
liga Cu14Ni serdo considerados na discussdo dos resultados, sendo os demais
resultados apresentados somente com carater ilustrativo, ja que a fratura ocorreu
induzida por estas trincas criadas na laminacao. As propriedades mecanicas obtidas
para liga Cu10Ni e Cu14Ni estdo apresentados na Tabela 2, que mostra o efeito
bastante significativo do envelhecimento na resisténcia mecanica das ligas em
ambas as ligas. E importante destacar ainda que as amostras envelhecidas tiveram
uma diminuic¢ao significativa da ductilidade.

Apesar da menor quantidade de precipitados de equilibrio na liga Cu14Ni (Figura 2),
devido ao menor teor de Al nesta (Tabela 1), a resisténcia mecanica desta liga &
sempre superior a da liga Cu10Ni. Tal fato indica que a presenca de Ni em solugao
sélida € um mecanismo de endurecimento atuante, indicando que nas amostras
envelhecidas o endurecimento se da por dois mecanismos distintos: a presencga de
fase NiAl precipitada e a presenca de Ni em solucéo sélida na matriz.
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Figura 1. Microestruturas das ligas Cu10Ni e Cu14Ni nas condi¢des solubilizada e em envelhecida.
Ataque com reativo Grade 7 (MO). Aumento: 100x.
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Figura 2. Fragdo em massa de fase NiAl calculada com auxilio do programa Thermo-Calc para as
duas ligas em estudo.

(d)

Figura 3. Imagens de elétrons secundarios das amostras envelhecidas por (a) e (b)

2h,(c)e(d) 16 h e (e) e (f) 720 h da liga Cu10Ni. As setas pretas indicam as regides observadas com
maior aumento.
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Figura 4. Efeito do tratamento de envelhecimento na dureza das ligas Cu10Ni e Cu14Ni.
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Figura 5. Curvas de tragéo da liga Cu10Ni nas condigdes solubilizada e envelhecida.

2966

1000



61° Congresso Anual da ABM

Tabela 2. Propriedades mecanicas das ligas em estudo. E € o mddulo de elasticidade, LE é o limite
de escoamento, LR é o limite de resisténcia, AT é o alongamento total em 25 mm. Os valores em
italico tém apenas carater ilustrativo, devido a trincas pré-existentes na chapa.

Amostras E (GPa) LE(MPa) LR (MPa) AT (%)

Solubilizada 67 109 346 34,8

g 2 horas 96 479 721 9,6
= 4 horas 109 509 750 8,8
O 16 horas 142 544 764 4.4
720 horas 131 487 686 3.4
Solubilizada 83 155 393 39,8

zZ 2 horas 107 567 709 6,0
3 4 horas 117 570 795 16,5
8 16 horas 127 605 725 4,3
720 horas 149 517 663 4,5

2 horas 4 horas

16 horas 720 horas

Figura 6. Trincas observadas nos corpos-de-prova de tracdo da liga Cu14Ni, apds os ensaios de
tracdo, mostrando trincas oxidadas, e portanto oriundas do processo de laminagao.

4 CONCLUSOES

Do presente trabalho pode-se concluir que:

- O envelhecimento por 16 h a 550°C das ligas Cu10Ni e Cu14Ni com adicoes
de 2% de Al e 1,17% de Fe leva a maxima resisténcia, atingindo-se
respectivamente 544 MPa e 605 MPa de limite de escoamento, devido a
precipitacdo de fase NiAl.

- Os tratamentos térmicos de envelhecimento provocam redugao significativa
na ductilidade, quando esta € comparada com a condi¢cdo solubilizada de
ambas as ligas.
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- Nas amostras envelhecidas das ligas Cu10Ni e Cu14Ni o endurecimento se
da por dois mecanismos distintos: a presenca de fase NiAl precipitada e a
presenca de Ni em solucao sélida na matriz.
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