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RESUMO

A superliga de niquel X-750 pertence a classe das ligas niquel-cromo-aluminio-titanio e é indicada para
aplicacdes em altas temperaturas e ambientes corrosivos. Entre outras aplicacdes é utilizada para a fabricacéo
de molas helicoidais operando como componente estrutural de reatores nucleares. A presenca do titanio em
teores da ordem de 2,5% em peso confere a liga elevada resisténcia mecanica pelo mecanismo de
endurecimento por precipitacdo da fase coerente y’. Por outro lado o controle das propriedades mecanicas
finais é fortemente dependente do grau de encruamento prévio ao tratamento térmico de envelhecimento.

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 solubilizagdo e em seguida deve ser reduzido a frio de
aproximadamente 15% de sua area. Apoés a redugdo, a mola é conformada e submetida a um tratamento de
precipitagdo e resfriada ao ar. No entanto, ndo se encontra na literatura cientifica dados suficientes para
caracterizar as propriedades mecanicas, particularmente os niveis de resisténcia, em fungdo dos mecanismos
de endurecimento atuantes.

O presente trabalho teve como objetivo estudar diferentes rotas de processamento para se obter fios da liga
X-750 de forma a maximizar as propriedades para a aplicacdo na fabricacdo de molas helicoidais em funcédo
do grau de deformacdo do uUltimo passe de trefilagdo. As diferentes etapas de processamento foram
caracterizadas por microscopia Otica e eletrénica de varredura e as propriedades mecanicas por ensaio de
dureza Vickers e tracdo uniaxial.

Observou-se, como esperado, que o ganho de resisténcia devido a deformacédo foi proporcional ao grau de
deformacéo aplicado. Por outro lado, entretanto, o ganho de resisténcia devido ao tratamento térmico de
envelhecimento é reduzida com o aumento do grau de deformacgdo, ocasionando em uma tensao limite de
escoamento cada vez mais dependente do grau de encruamento e, dessa forma, em prejuizo de tenacidade.

Palavras chaves: superliga X-750, trefilacdo, mola, propriedades mecanicas.

ABSTRACT

The nickel base superalloy X-750 is a nickel-chromium-titanium-aluminum alloy that is suitable for high
temperature applications and corrosive environments. Among others applications, it can be used in helical
springs manufacturing acting as a structural component in nuclear reactors. The titanium presence at levels of
about 2.5wt% gives the alloy high strength by precipitation of the coherent phase y'".

According to the standard AMS 5698G, the wire of X-750 alloy to be used in helical springs manufacturing
must be subjected to a solution heat treatment and then be cold reduced by approximately 15% of its area.
After the reduction, the spring is shaped as well as precipitation heat treated and air cooling. However, there
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is not enough data in the scientific literature to characterize the mechanical properties, particularly resistance
levels as a function of these hardening mechanisms.

This paper aimed to study different processing routes to obtain wires of X-750 alloy in order to maximize the
properties for helical springs applications according to the last pass drawing deformation degree. The
different processing steps were characterized by optical microscopy and scanning electron microscopy and
mechanical properties by Vickers hardness and tensile.

As expected, the resistance gain due to deformation was proportional to the deformation degree applied. On
the other hand, however, the aging heat treatment contribution is reduced with the deformation degree
increasing, resulting in a yield stress increasingly dependent on the hardening degree.

Keywords: X-750 nickel base superalloy, springs, mechanical properties.

1. INTRODUCAO

A superliga de niquel X-750 pertence ao grupo de ligas niquel-cromo-aluminio-titanio e apresenta teores de
titdnio na ordem de 2,5% em peso, 0 que promove elevada resisténcia mecénica pela precipitacdo da fase y’ e
contribui para a estabilidade da camada de Oxido protetora. A adicdo de niébio tem como fungdo o
endurecimento por solucéo sélida das fases y e y’, além de contribuir para 0 aumento da desorientacdo y—y'
(mismatch), promovendo aumento da resisténcia mecénica [1-13].

A fase y’, Ni3(Al,Ti), é uma fase intermetalica de estrutura cristalina ctbica de face centrada, coerente
com a matriz y. O ganho de resisténcia mecéanica da liga pelo mecanismo de endurecimento por precipitacéo
é funcdo da distribuicdo, da fracdo volumétrica e do tamanho das particulas de y’, bem como da
desorientacdo y—y' (mismatch) [1-14].

A superliga de niquel X-750 apresenta elevada resisténcia a ruptura e alta resisténcia a fluéncia para
temperaturas até 800°C. Apresenta também resisténcia a corrosdo sob tensdo e ions cloreto, além de
satisfatdria resisténcia a ambientes oxidantes. Apresenta uma microestrutura complexa com alta resposta a
diferentes tratamentos térmicos [3]. Pode ser utilizada na fabricacdo de molas helicoidais operando como
elemento estrutural em reatores nucleares PWR e BWR, bem como parafusos, pinos, ferramentas de
conformacdo, matrizes de extrusdo e elemento estrutural de turbinas [1-13].

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 e em seguida deve sofrer uma
reducéo a frio de aproximadamente 15% de sua area. Apos a reducédo, a mola é conformada e submetida a um
tratamento de envelhecimento a 732°C por 16 horas, seguido de resfriamento ao ar [15]. Embora seja
conhecida a influéncia da pré-deformacéo no mecanismo de endurecimento [4], ndo existem outros dados na
literatura cientifica que justifiquem a aplicacdo desse grau de deformacéo.

O presente trabalho tem como objetivo estudar diferentes rotas de processamento para se obter fios da
liga X-750 com 6,30 mm de didmetro, a partir de um fio de 7,94 mm de didmetro, de maneira a maximizar as
propriedades para a aplicacdo na fabricacdo de molas helicoidais, correlacionando a influéncia do grau de
deformacédo e do tratamento térmico nas propriedades do fio. Essa analise foi realizada relacionando as
microestruturas resultantes e as conseqiientes propriedades mecénicas observadas em cada etapa do
processamento, quais sejam trefilagdo, tratamento térmico de solubilizacdo, segunda trefilacdo e tratamento
térmico de envelhecimento.

2. MATERIAIS E METODOS

O material de partida consistiu em fio-maquina laminado da superliga X-750 com 7,94 mm de diametro,
fornecidos pelo fabricante Alloy Wire International®. A composicdo quimica da superliga X-750 utilizada no
presente trabalho é apresentada na tabela 1.

Tabela 1: Composi¢do Quimica (% peso) da Superliga de Niquel X-750.

NI C CR FE TI NB AL Sl MN CO CuU B P S
715 | 0,065 | 156 | 853 | 2,44 | 0,88 | 0,54 | 0,17 | 0,07 | 0,02 | 0,01 | 0,005 | 0,006 | 0,001

Para a primeira trefilagdo utilizou-se trés amostras do fio-maquina de 7,94 mm de didmetro com
aproximadamente dois metros de comprimento, as quais passaram por diferentes graus de reducdo de area:
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30%, 26% e 21%. A trefilacdo foi executada em um trefilador de bancada de Unico passe, pertencente ao
Departamento de Engenharia de Materiais - Escola de Engenharia de Lorena-USP/SP.

Em seguida as amostras foram submetidas a um tratamento térmico de solubilizagdo a 1150 °C em um
forno tubular de 5 metros de comprimento, com camara de vacuo, pertencente ao Departamento de
Engenharia de Materiais - Escola de Engenharia de Lorena-USP/SP. O tempo de aquecimento da amostra de
6,82 mm de didmetro, ou 26% de reducdo de area, foi de 1 hora e 38 minutos e as demais amostras 15
minutos.

ApOGs essa etapa, as amostras sofreram nova reducdo por trefilagdo para 6,30 mm de diametro
obtendo-se, portanto, diferentes graus de encruamento finais, e consequentemente, diferentes percentuais de
reducdo de area: 10%, 15% e 20%, respectivamente. Esses valores sdo apresentados na tabela 2.

Apds essa redugdo, as mesmas foram submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento a 732 °C
por 16 horas em um forno Carbolite CWF 13/23. A temperatura do tratamento térmico foi aferida com o uso
de um termopar colocado sobre as amostras.

Tabela 2: Esquema de redugdo de area nas etapas de trefilacéo.

INICIAL 12 TREFILAGAO 22 TREFILAGAO

ROTA REDUCAO REDUCAO
DO (MM) |D1(MM) |DEAREA |D2(MM) |DE AREA
7,94 6,66 30% 6,30 10%
7,94 6,82 26% 6,30 15%
7,94 7,04 21% 6,30 20%

Todas as condigdes foram caracterizadas por microscopia 6tica, microscopia eletronica de varredura,
medida de dureza Vickers e ensaio de tragéo.

As amostras analisadas por microscopia 6tica e eletrénica de transmissdo foram preparadas segundo
as técnicas metalograficas usuais: embutimento em resina, lixamento e polimento fino em pano com pasta de
diamante até 1um. Apds o preparo das superficies, as amostras foram atacadas com o reagente Marble (50g
de CuCl,, 50ml de HCI e 50ml de H,0). As amostras foram fotografadas com o auxilio do Microscépio
Otico Olympus e Microscopio Eletrdnico de Varredura JEOL-JSM modelo 6460LV.

Os ensaios de dureza Vickers foram realizados no durémetro WPM com uma carga de 10 Kg.

Os ensaios de tracdo uniaxial foram realizados segundo a norma ASTM E8M [17], utilizando o
equipamento EMIC DL10000. Os corpos de prova foram usinados segundo o padréo sub-size de 4 mm de
diametros e comprimento nominal de 24 mm. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente, a uma
taxa de deformacéo de 3.10% s™.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As micrografias apresentadas na Figura 1 mostram que a microestrutura da superliga X-750 na condicéao
“como recebida” consiste em uma matriz y de gréos aproximadamente equiaxiais com maclas de recozimento
e precipitacdo de carbetos de titdnio e nidbio dispersos na matriz. Os precipitados observados nas
micrografias sdo carbetos de titanio e nidbio, pois as fases previtas na literatura, em estudos realizados para a
superliga X-750 nesta condicdo [1-13], as fases detectaveis pelas técnicas de microscopia utilizadas sdo a
matriz y e carbetos do tipo MC. Além disso, o0 EDS do precipitado, apresentado na Figura 2a, mostra os picos
de titdnio e nidbio, o que nos permite identificar este precipitado como um carbeto MC de Ti e Nb. O
espectro de EDS da matriz y é apresentado na Figura 2b e é caracterizado pelos picos dos principais
elementos que comp&em esta fase.

31



Souza, G.R.X.; Gabriel, S.B.; Ribeiro, A.F.; Almeida, L.H.; Revista Matéria, v.18, n.1, pp. 0029 -0038, 2013.

4

e

(b)
Figura 1: Micrografias (a) 6tica e (b) eletronica de varredura do fio de 7,94 mm de didmetro na condi¢éo como recebido.
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Figura 2: Espectro de EDS (a) do precipitado, carbeto de Ti e Nb, e (b) da matriz da amostra do fio de 7,94 mm de
diametro na condicdo como recebido.

Apo6s a primeira redugdo por trefilagdo as amostras apresentaram grdos alongados na diregdo de
deformacéo.

Em seguida, as amostras foram submetidas ao tratamento térmico de solubilizacdo com o objetivo de
recuperar as propriedades da liga, para que os graus de deformacdo pré-determinados (10%, 15% e 20% de
reducédo de area) pudessem ser alcancados pela proxima etapa de trefilacdo.

Segundo estudos realizados por Ferrefio et al. [3] para a superliga X-750, o tratamento térmico de
solubilizacdo a temperaturas superiores a 1066°C dissolve uma grande fragdo dos carbetos MC, que ap6s o
tratamento térmico de envelhecimento promovera a precipitacdo de carbetos M,3Cs. Dessa forma, a
temperatura e o tempo de solubilizagdo irdo determinar a fragdo de carbetos MC e M,3Cg que se formara
bem como as conseqtientes propriedades de resisténcia mecanica e a corrosao sob tensdo da liga.

As amostras, ap6s sofrerem a segunda trefilagdo para 6,30 mm de diametro, apresentam graos mais
finos e precipitados mais finamente dispersos na matriz, com relagdo ao material com recebido, conseqiiéncia
do tratamento térmico de solubilizac&o.

Apobs a Ultima etapa de processamento, ou seja, 0 tratamento térmico de envelhecimento foi
observado que os grdos deformados se apresentavam parcialmente recristalizados. Além disso, observou-se
finos precipitados dispersos na matriz e uma fina precipitagdo nos contornos de grdo. As micrografias
correspondentes a esta etapa sdo apresentadas nas Figuras 3, 4 e 5.
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Figura 3: Micrografias (a) ¢tica e (b) eletrnica de varredura da amostra com 10% de reducgdo de érea, seguido de
tratamento térmico.
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Figura 4: Micrografias (a) Gtica e (b) eletrdnica de varredura da amostra com 15% de redugdo de &rea, seguido de
tratamento térmico.
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Figura 5: Micrografias (a) Gtica e (b) eletrdnica de varredura da amostra com 20% de redugdo de &rea, seguido de
tratamento térmico.

Os espectros de EDS da matriz e de um precipitado presente no interior de um grdo, comum as trés
amostras com diferentes graus de deformacg&o nessa condicao, é apresentado na Figura 6. O espectro de EDS
do precipitado presente no interior do grdo apresenta picos caracteristicos de titanio e nidbio, o que permite
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identifica-los como carbeto MC de titanio e niébio.
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Figura 6: Espectro de EDS (a) da matriz e (b) de um carbeto no interior do grdo da amostra apés redugdo de area,
seguido de tratamento térmico.

Apesar de os finos precipitados nos contornos de grao ndo terem sidos detectados através do EDS, 0s
mesmos foram identificados como carbetos M»;Cg (Cr,3Cg), pois segundo estudos realizados por e Miglin &
Domian [4] e Mills [6, 8], estes carbetos precipitam ap06s o tratamento térmico de envelhecimento, porém o
tamanho dos mesmos ndo permite a sua detec¢édo por EDS.

3.1 Tamanho de Gréo
A tabela 3 apresenta os resultados das medidas de tamanho de grdo das amostras nas condigdes como

recebido, solubilizadas e apds o tratamento térmico de envelhecimento.

Tabela 3: Tamanho de grdo das amostras em diferentes condicdes.

CONDIGAO TAMANHO DE GRAO (um)

Como Recebido 7,94 mm 56,64 + 3,71
7,94 mm > 6,66 mm

(30%) 30,62 £ 0,81
7,94 mm - 6,82 mm

12 etapa de trefilacdo | (26%) 63,40 + 4,19
seguida de 7,94 mm > 7,04 mm

solubilizacdo (21%) 30,30+ 0,78
6,66 mm - 6,30 mm

(10%) 34,48 £1,70
6,82 mm - 6,30 mm

2?2 etapa de trefilacdo |(15%) 33,62 +£1,55
seguida de 7,04 mm - 6,30 mm

envelhecimento (20%) 31,70+ 1,18

Através da andlise dos tamanhos de grdos medidos pode-se constatar que as amostras submetidas a
redugdes de area de 30% (7,94 mm para 6,66 mm) e de 21% (7,94 mm para 7,04 mm) na primeira etapa de
trefilagdo, apresentaram refino de grdo apés o tratamento de solubilizagdo, pois a energia acumulada pela
deformagdo induz uma intensa taxa de nucleagdo para recristalizacdo. Entretanto, o longo tempo de
aquecimento da amostra que sofreu reducdo de 7,94 mm para 6,82 mm, ou seja, aproximadamente 26% de
redugdo de area, foi suficiente para promover uma intensa recuperacdo, o que reduziu a forca motriz para a
recristalizacdo, e um crescimento significativo do tamanho de grdo, resultando na reducdo da resisténcia
mecanica.

Embora a primeira etapa do processamento para adequar o diametro de partida para obter os graus de
deformacdo finais planejados tenha resultado em diferentes tamanhos de grdo, esta ndo possui influéncia no
resultado final, pois as trés amostras, ap6s a segunda etapa de trefilacdo seguida de tratamento térmico de
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envelhecimento, apresentaram refino do tamanho de gréo.

3.2 ANALISE DAS PROPRIEDADES MECANICAS

As tabelas 4, 5 e 6 apresentam os resultados dos ensaios de dureza Vickers e tragéo.

Tabela 4: Resultados dos ensaios de tracdo e dureza Vickers para o arame que sofreu

REDUGAO DE AREA DE 10%.

CONDIGAO DUREZA (HV) LIMITE DE LIMITE DE ALONGAMENTO (%)
ESCOAMENTO RESISTENCIA A
(MPA) TRACAO (MPA)
Como Recebido 208,75+4,55 [334,09£6,15 800,94 £20,49 |55,97+1,31
Trefilacdo (1% etapa) |358,90 + 14,14 |1162,67 + 1,65 1170,18 £543 |6,32+0,14
Solubilizada 197,24+ 6,75 337,72+ 2,76 802,08 £1,01 53,86 £ 2,21
Trefilagdo (22 etapa) 257,30 £9,46 |642,26 + 8,09 879,10 £+ 4,67 31,08+ 1,45
Envelhecida 364,50 £ 17,50 |944,33 £ 4,96 121784 +£2,80 |18,83+£0,15

Tabela 5: Resultados dos ensaios de tracdo e dureza Vickers para o arame que sofreu

REDUCAO DE AREA DE 15%.

CONDICAO DUREZA (HV) LIMITE DE LIMITE DE ALONGAMENTO (%)
ESCOAMENTO RESISTENCIA A
(MPA) TRACAO (MPA)
Como Recebido 208,75 +4,55 |334,09 +6,15 800,94 £20,49 |55,97+1,31
Trefilacdo (1° etapa) | 346,00 £ 10,90 |1062,17 £ 6,04 107153+356 |6,89+0,10
Solubilizacdo 203,31 +£18,80 |309,49 +1,97 693,48 £21,89 |54,37+2,29
Trefilagdo (2% etapa) | 279,70 £ 17,23 |746,00 + 3,11 925,19 +3,74 26,31+ 0,19
Envelhecida 378,90 +£ 16,77 988,64 +2,30 123753+1,18 |18,32+0,04

Tabela 6: Resultados dos ensaios de tracdo e dureza Vickers para o arame que sofreu

REDUGAO DE AREA DE 20%.

CONDICAO DUREZA (HV) LIMITE DE LIMITE DE ALONGAMENTO (%)
ESCOAMENTO RESISTENCIA A
(MPA) TRACAO (MPA)
Como Recebido 208,75 + 4,55 334,09 6,15 800,94 + 20,49 55,97 +1,31
Trefilacdo (1° etapa) 313,70 + 21,96 1005,32 + 56,83 1037,88 +£ 35,51 10,02 + 3,28
Solubilizagdo 243,27+ 13,91 359,10 +1,21 805,60 +4,11 50,17 £9,30
Trefilacdo (22 etapa) 322,40 + 26,30 962,65 + 11,75 1021,58 £8,13 14,30 + 1,33
Envelhecida 379,22 +16,94 1119,61 £5,77 1304,26 + 0,46 15,11 + 0,56
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Na primeira etapa de trefilacdo, como esperado, os niveis de dureza, limite de escoamento e limite de
resisténcia aumentaram com os graus de deformacéo, causando, consequentemente, uma ligeira reducdo de
ductilidade.

Apos o tratamento de solubilizagdo, a microestrutura e as propriedades da liga foram recuperadas,
alcancando-se o percentual de ductilidade, representado pelo alongamento, superior a 50%.

Da mesma forma, a segunda etapa de trefilagdo promoveu aumento dos niveis de dureza, limite de
escoamento, limite de resisténcia e reducdo da ductilidade relacionados com os graus de deformacéo
aplicados.

Com o tratamento térmico de envelhecimento, é esperada a precipitacdo da fase endurecedora y’ que
ndo é resolvida por microscopia eletrénica de varredura. Porém, sua presenca € evidenciada pelo ganho de
resisténcia mecanica e dureza observados ap0s este tratamento.

A andlise das etapas de processamento envolvendo solubilizagdo, segunda trefilagéo e envelhecimento
permite particularizar a contribuigdo de cada uma delas para o ganho de resisténcia final da liga (o), ou seja,
a propriedade intrinseca do material ap6s solubilizacéo (c,), 0 ganho devido ao encruamento proveniente da
trefilacdo (o) e 0 ganho devido ao tratamento térmico de envelhecimento (s,-), 0 que pode ser descrito pela
equacdo abaixo:

oc=0,+0,+0, (2)

Dessa forma, utilizando os valores de tensdo limite de escoamento das tabelas 4, 5 e 6 das amostras
apos o tratamento térmico de envelhecimento para os diferentes graus de reducdo de area prévio, as equacdes
constitutivas para cada grau de reducédo de area apresentadas abaixo foram escritas considerando:

o atensdo limite de escoamento da condigéo solubilizada;
(o] ~ . . - 7 - ~
o atensdo limite de escoamento medida apds a trefilagdo menos o ;
€ ~ .- - Z . -0 .
o, a tenséo limite de escoamento medida apds o tratamento térmico de envelhecimento menos ¢ e

14 &
[

Oy = 337, 72+304,54+302,07=944,33MPa 3)

T, = 309,49+ 436,51+ 242,64 = 988, 64MPa 4

Cow, =339,10+603,554+156,96=1119,61MPa (5)

Observa-se que o ganho de resisténcia devido a trefilagdo € proporcional ao grau de encruamento
aplicado, ou seja, um ganho de 304,54 MPa para 10% de reducdo de area, 436,51 MPa para 15% de reducéo
de area e 603,55 MPa para 20% de reducdo de area.

Por outro lado, o ganho de resisténcia devido ao tratamento térmico de envelhecimento é menos
significante a medida que o grau de redugdo de area aumenta, consequéncia do efeito competitivo da
recuperagdo com a precipitagéo da fase endurecedora y’.

4. CONCLUSAO

A norma AMS 5698G [18] apresenta como requisito da etapa de solubilizagdo uma tensdo limite de
resisténcia minima de 896MPa e maxima de 1138MPa para que ap6s o tratamento térmico de
envelhecimento seja alcancada uma tensao limite de resisténcia minina de 1138MPa. Com os resultados
apresentados podemos concluir que tal requisito ndo é necessario, pois apesar de a tensdo minima ndo ter sido
alcancada na etapa de solubilizacdo, todas as amostras alcangcaram o requisito ap6s segunda etapa de
trefilacdo e envelhecimento.

Para fabricacdo de molas helicoidais é objetivada maxima resiliéncia, que, neste caso, é proporcional
ao grau de deformacdo prévio e ao tratamento de envelhecimento. Por outro lado, entretanto, a contribuicéo
devido ao tratamento térmico de envelhecimento é reduzida com o aumento do grau de deformacéo,

Entretanto, é observado que a contribuicdo do tratamento térmico para o ganho de resisténcia
mecanica da liga é reduzido com o grau de deformagdo, ocasionando em uma tensdo limite de escoamento
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cada vez mais dependente do grau de encruamento, acarretando no prejuizo das propriedades de resisténcia a
fadiga e tenacidade da mola.

Logo a recomendacdo da norma de um grau de reducdo em torno de 15% tem como objetivo
aproveitar a melhor contribuicdo da deformacdo somada a contribuicdo do envelhecimento para ganho de
resisténcia mecanica, mantendo niveis adequados de ductilidade.
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