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Resumo

A superliga de niquel X-750 é uma liga endurecida por precipitacdo pela adicdo de
aluminio e titanio, que Ihe confere excelentes propriedades para aplicacdes em altas
temperaturas, em ambientes corrosivos e sob condi¢coes severas de carregamento.
Apresenta uma microestrutura complexa com alta resposta a diferentes tratamentos
térmicos. O objetivo da pesquisa foi correlacionar as microestruturas e propriedades
de tracédo e dureza dessa liga obtidas por diferentes tratamentos termomecanicos. O
material de estudo consiste de fio-maquina da liga X-750 com 7,94 mm de diametro.
Trés amostras do fio foram trefiladas em um dnico passe para 6,66 mm, 6,82 mm e
7,04 mm de diametro. Em seguida, foram solubilizadas a 1.150°C por 15 minutos e
sofreram nova reducéao por trefilacdo para 6,30 mm de diametro resultando em 10%,
15% e 20% de reducgdo de éarea, respectivamente. A caracterizagdo microestrutural
final foi realizada através de microscopia Optica e eletronica de varredura e a
avaliacdo da resisténcia mecanica por dureza Vickers e ensaio de tracao uniaxial.
ApoOs os tratamentos termomecanicos observaram-se precipitados mais finamente
dispersos na matriz em relacdo ao material como recebido e verificou-se um
aumento da resisténcia mecanica, mantendo niveis adequados de ductilidade para a
fabricagéo de molas.
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NICKEL BASED SUPERALLOY X-750 PROCESSING FOR MANUFACTURE HELICAL
SPRINGS

Abstract

The nickel based superalloy X-750 is precipitation hardenable alloy by adding aluminum and
titanium, which gives excellent properties for high temperature applications in corrosive
environments and harsh conditions of loading. This presents a complex microstructure with
high response to different heat treatments. The purpose was to correlate the microstructures,
tensile and hardness properties obtained by different thermomechanical treatments in order
to maximize efficiency for the production of helical springs. The material analyzed consists of
a X-750 wire with 7.94 mm in diameter. Three samples of the wire were drawn in one pass to
6.66, 6.82 and 7.04 mm in diameter; solubilized at 1150°C for 15 minutes and submitted to
further reduction by drawing to 6.30 mm in diameter, resulting in 10%, 15% and 20%
reduction area respectively. The final microstructure characterization was performed by light
microscopy, scanning electron microscopy; mechanical evaluation by Vickers hardness and
tensile tests. After the thermomechanicals treatments were observed more finely dispersed
precipitates in the matrix for the material as received and there was an increase of
mechanical strength while maintaining adequate levels of ductility for the manufacture of
springs.
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1 INTRODUCAO
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Na década de 1930 iniciou-se o desenvolvimento das superligas de niquel,
assim como estudos para a realizacdo de tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envelhecimento de modo a maximizar sua resisténcia mecanica visando a aplicacao
em alta temperatura. Estas ligas niquel-cromo-ferro recebem a adic¢éo de titanio e de
aluminio para obter o efeito de endurecimento por precipitacdo através da formacao
de particulas de fase coerente y, Niz(Al,Ti), na matriz y, que conferem alta
resisténcia mecéanica. Na fase y, o Al pode ser substituido pelo Ti até a composi¢éo
atdbmica critica de 60%. Para maiores concentracdes, uma nova fase, NizTi (HCP) n
é formada. O endurecimento também pode ser otimizado pela formacdo de
carbonetos ou ainda pela dissolucdo de alguns elementos na matriz, ou seja,
endurecimento por solucéo sdlida. Os carbonetos formados sdo MC e My3Cg, onde
M representa o constituinte metalico, Ti ou Nb no carboneto MC e em grande parte
Cr no carboneto M3Cs. O MC tem pequeno ou nenhum efeito nas propriedades
mecénicas da liga. Com a adi¢do de 1% de niébio em complemento a adi¢éo de Fe,
Al e Ti, foi colocado no mercado a liga X-750, até hoje amPIamente utilizada e ainda
motivo de pesquisa para controle de suas propriedades.*

A superliga de niquel X-750 é uma liga para aplicacées em altas temperaturas
e ambientes corrosivos que apresenta elevada resisténcia a ruptura e alta
resisténcia a fluéncia para temperaturas até 800C. Apresenta também resisténcia a
corrosdo sob tensdo e ions cloreto, além de satisfatoria resisténcia a ambientes
oxidantes. Pode ser utilizada como elemento estrutural de turbinas e em reatores
nucleares, bem como na fabricacdo de ferramentas de conformagdo, matrizes de
extrusdo e molas.®®Trata-se de uma liga ainda pouco processada no Brasil para a
fabricacdo de componentes, particularmente para as indastrias do petréleo e
nuclear. Dessa forma o dominio de sua metalurgia fisica € de interesse para a
industria brasileira.

Segundo a norma AMS 5698G,® o fio da superliga X-750 a ser utilizado na
fabricacdo de molas helicoidais deve ser submetido a um tratamento térmico de
solubilizacdo a uma faixa de temperatura entre 1.093° e 1.204°C e em seguida deve
ser reduzido a frio de aproximadamente 15% de seu diametro. Apos a reducgéo, a
mola é conformada e submetida a um tratamento de precipitacdo a 732°C+14, por
16 horasz0,5 e resfriada ao ar. A fim de analisar a influéncia do grau de deformacéo
nas propriedades do fio, o presente trabalho ir4 analisar fios com diferentes graus de
reducdo de area.

O objetivo da pesquisa é a caracterizacdo microestrutural da superliga de
niquel X-750 e o estudo da relagcdo de tratamento termomecanico com as
microestruturas resultantes e propriedades de tracdo e dureza, de forma a obter o
melhor resultado para a sua aplicagéo na fabricacdo de molas.

2 MATERIAIS E METODOS
O material de estudo consiste de fio-maquina laminado da liga X-750 com

7,94 mm de diametro, fornecidos pelo fabricante Alloy Wire International, cuja
composicdo quimica é apresentada na Tabela 1.
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Tabela 1: Composicdo Quimica (% peso) da Superliga de Niquel X-750
Ni C Cr Fe Ti Nb Al Si Mn Co Cu B P S

715 0065 156 853 244 088 054 0,17 007 0,02 001 0,005 0,006 0,001

Trés amostras do fio, inicialmente com 7,94 mm de didmetro, foram trefiladas
em um Unico passe para os diametros de 6,66 mm, 6,82 mm e 7,04mm. Em seguida
passaram por tratamentos de solubilizagdo a 1.150°C por 15 minutos. Apds essa
etapa, os mesmos sofreram nova reducao por trefilagdo para 6,30 mm de diametro
obtendo-se, portanto, diferentes graus de encruamento, e consequentemente,
diferentes percentuais de reducédo de area: 10%, 15% e 20%, respectivamente.

O fio da superliga de niquel X-750 na condicdo como recebido foi
caracterizado por microscopia Optica, microscopia eletrénica de varredura, medida
de dureza Vickers e ensaio de tracao.

Apbs tratamento de solubilizacdo e a reducédo por trefilacdo para 6,30mm de
didametro, foram analisadas as microestruturas resultantes, e consequentes
propriedades mecanicas, comparando-as as caracteristicas do material como
recebido.

A trefilacdo foi executada em um trefilador de bancada de Unico passe,
equipamento do Departamento de Engenharia de Materiais - Escola de Engenharia
de Lorena-USP/SP, apresentada na Figura 1.

Figura 1: Trefilador de bancada de Unico passe.

As fieiras utilizadas foram fabricadas em aco duro com as seguintes bitolas:
7,05 mm, 6,83 mm, 6,64 mm e 6,30mm.

O tratamento térmico de solubiliza¢do a 1.150°C por 15 minutos foi executado
num forno tubular de 5 metros de comprimento, com camara de vacuo, equipamento
do Departamento de Engenharia de Materiais - Escola de Engenharia de Lorena-
USP/SP.
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igu?é 2: Forno tubular de 5 metros de comprimento.

A Tabela 2 apresenta o esquema de trefilagdo aos quais as amostras foram
submetidas.

Tabela 2: Esquema de trefilacdo

Diametro D|am§ tro Diametro apoés
L apos g Grau de
inicial x . reducéo final x .
1°reducdo  solubilizagdo reducdo de area
(mm) ¢ (mm)
(mm) a 1150° por

7,94 6,66 15 minutos 6,30 10%

7,94 6,82 6,30 15%

7,94 7,04 6,30 20%

As amostras analisadas por microscopia 6ptica foram preparadas atraves de
lixamento, sendo submetida a sequéncia de lixas de 100 mesh, 220 mesh,
320 mesh, 400 mesh, 600 mesh, 1.200 mesh e 2.400 mesh, seguido de um
polimento fino em pano com pasta de diamante de 6 um, 3 um e 1lum. Apés o
preparo das superficies, as amostras foram atacadas com o reagente Marble (50 g
de CuCl,, 50 ml de HCI e 50ml de H,0) por pincelamento durante aproximadamente
30 segundos. As amostras foram analisadas e fotografadas com o auxilio do
microscopio Optico Olympus, do Laboratério de Microscopia Optica da
COPPE/UFRJ.

O preparo das amostras a serem analisadas no Microscépio Eletrénico de
Varredura (M.E.V.) JEOL-JSM modelo 6460LV, do Laboratério de Microscopia
Eletrénica da COPPE/UFRJ, foi semelhante ao realizado para a microscopia optica.
As amostras foram analisadas por MEV a fim de caracterizar melhor a microestrutura
de cada condicao, evidenciando a presenca de precipitados. Além disso, foram
realizadas analises por EDS’s (Espectro de Energia Dispersiva de Raio-X ) para
identificar os elementos que compdem a matriz e os precipitados.

Os ensaios de dureza Vickers foram realizados no Laboratério de
Propriedades Mecéanicas da COPPE/UFRJ. A carga utilizada foi de 10 Kg. As
amostras tiveram as suas superficies lixadas até 600 mesh de forma a se obter uma
superficie plana e espelhada. Em cada amostra foram realizadas 10 indentagdes,
considerando-se o valor médio.
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Os ensaios de tracdo foram realizados segundo a norma ASTM E8M,("
utiizando o equipamento EMIC DL10000, do Laboratério de Propriedades
Mecénicas da COPPE/UFRJ. Os corpos de prova foram usinados segundo o padrao
sub-size de 4 mm de didmetros e comprimento nominal de 24 mm. Os ensaios foram
realizados & temperatura ambiente, a uma taxa de deformacéo de 3.10* s™.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados mostram que a microestrutura da superliga X-750 na condicao
como recebido consiste em uma matriz gama de grdos aproximadamente equiaxiais
com maclas de recozimento e precipitacdo de carbonetos de titanio e nibbio
dispersos na matriz, como pode ser observado nas micrografias apresentadas nas
Figuras 3 e 4. Sugere-se que os precipitados observados na micrografia tratam-se
de carbonetos de titdnio e nidbio, e ndo de fase n, pois de acordo com estudos
realizados por Zhao et al.®) para a Inconel 740, a fase n precipita em forma de
agulhas nos contornos e grdo e em longos tempos de tratamento térmico. O
espectro de EDS da matriz e de um precipitado (carbeto de Ti e Nb) sao
apresentados nas Figuras 5 e 6.

> u.f ,,_ S : sl
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Figura 3: Microscopia Optica do fio de 7,94mm de didmetro na condi¢do como recebido. Aumento

nominal de 200x.
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Figura 4: Microscopia eletrbnica de varredura d fio de 7,94mm de didmetro na condicdo como
recebido. Aumento nominal de 500x.
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Full scale counts: 1000 In 750 7,94 mm_pt2
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Figura 5: Espectro de EDS da matriz da amostra do fio de 7,94mm de didmetro na condi¢cdo como
recebido.
Full scale counts: 1000 In 750 7,94 mm_pt1
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Figura 6: Espectro de EDS do precipitado, carbeto de Ti e Nb, da amostra do fio de 7,94mm de
didmetro na condicdo como recebido

As amostras, apés serem submetidas a primeira reducado, tratamento de
solubilizag&do e nova reducgéo para 6,30 mm de didmetro, apresentam gréo equiaxiais
e precipitados mais finamente dispersos na matriz, com relacdo ao material com
recebido, como pode ser observado pelas micrografias apresentadas nas
Figuras 7, 8 e 9.

Figura 7 : Micrografias obtidas por microscopia (a) Optica e (b) eletrénica de varredura da amostra
com 10% de reducao de area.
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Figura 8: Micrografias obtidas por microscopia (a) Optica e (b) eletrénica de varredura da amostra
com 15% de reducao de area.

(b)
Figura 9: Micrografias obtidas por microscopia (a) 6ptica e (b) eletrénica de varredura da amostra
com 20% de reducao de area.

O espectro de EDS de em precipitado observado na amostra com 20% de
reducdo de area é apresentado na Figura 10. O mesmo espectro foi encontrado para
as amostras com 10% e 15% de reducéao de area. O espectro de EDS do precipitado
apresenta picos de titanio e niébio em diferentes propor¢des com relacdo ao material
como recebido. Na verdade isso ocorre devido a estequiometria dos carbonetos de
titAnio e nidbio, NbyTi;.xC, com x variando de 0 a 1.

Full scale counts: 2001 Inconel 750 20%_pt1
2000 Nb
1500
Ti
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Figura 11: Especro de EDS de um precipitado, carbeto de Ti e Nb, da amostra com 20% de reducédo

de area.
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A Tabela 3 apresenta os resultados dos ensaios de dureza Vickers e tracao.
Nela podemos observar o aumento significante da resisténcia mecéanica dos
materiais com o aumento dos graus de deformacao, mantendo niveis adequados de
ductilidade para a fabricacdo de molas.

o

Tabela 3: Resultados dos ensaios de tracdo e dureza Vickers

Como Percentuais de reducéo de area
Resultados Recebid
ecebido 10% 15% 20%
Dureza (HV) 209 + 257,30 £ 9,53 279,70 £17,23 322,40 + 26,33
Limite de

334,09 £ 6,15 642,26 + 8,09 746,00 £3,11 962,65 + 11,75
Escoamento (MPa)

Limite de
Resisténcia a 800,94 + 20,49 879,10 + 4,67 925,19 3,74 1021,58 + 8,13
Tracédo (MPa)

Alongamento

(%) 55,97 +1,31 31,08 +1,45 26,31+0,19 14,30+1,34

5 CONCLUSAO

As analises das micrografias oOticas e eletrbnicas de varredura mostraram que
o material tanto na condicdo como recebido, quanto apds tratamento termomecanico
— tratamento térmico de solubilizagdo seguido dos diferentes graus de reducdo de
area — apresentam uma matriz gama de gréos aproximadamente equiaxiais e
carbonetos de nidbio e titanio precipitados na matriz.

Os fios ap0s o tratamento termomecanico apresentaram precipitados mais
finamente dispersos na matriz em relagdo ao material como recebido.

Além disso, observou-se o aumento significante da resisténcia mecéanica dos
materiais com o0 aumento dos graus de deformac¢éo, mantendo niveis adequados de
ductilidade para a fabricacédo de molas.
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