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1. Objetivo

Este manual tem por objetivo auxiliar na preparacao
da Liga Inconel X-750 para sua utilizagdo no setor petrolifero,
utilizando a norma AMS 5698G como base para o
processamento da liga. Estudos realizados por Gouvéa (2017)
buscaram analisar diversas maneiras de preparacéo da Liga
Inconel X-750, analisando propriedades como resisténcia a
corrosao, propriedades microestruturais e dureza de cada uma
das amostras para que, ao final de seus estudos, pudesse
chegar a melhor opcdo de preparacdo dessa liga para a
aplicacdo desejada. Apos a realizagdo de todos os estudos e
analises, concluiu-se que a amostra envelhecida com 15% de
reducdo de area apresentou as melhoras propriedades para
aplicacdo no setor petrolifero. Nas paginas a seguir, sera
possivel verificar o passo a passo para reproduzir a liga, cujos
resultados foram considerados os melhores para a aplicacéo
desejada.[1]



2. Superligas

Durante longo tempo, engenheiros e cientistas tiveram
interesse em produzir materiais que apresentassem alta
resisténcia para aplicacfes em altas temperaturas. Para tentar
suprir essa necessidade, na década de 1920, foram
desenvolvidos 0s agos conhecidos como agos inoxidaveis,
amplamente utilizados nas duas décadas seguintes. [2, 3]

Com o0 passar do tempo, 0s acos inoxidaveis ndo
conseguiram acompanhar as necessidades das novas
tecnologias que surgiram, devido a sua capacidade limitada, a
baixa resisténcia em altas temperaturas e a baixa resisténcia .
Por necessidade de novos materiais, as superligas
comecaram a ser desenvolvidas, fato que foi acelerado com a
chegada da Segunda Guerra Mundial, momento em que as
turbinas a gas comecgaram a ser desenvolvidas. [2, 3]

Apesar das patentes de adicdo de ligas com
elementos como niquel e titanio serem da década de 1920, a
indUstria das superligas emergiu com adaptacdes realizadas
em ligas de cobalto, que comecaram a ser utilizadas para
satisfazer requisitos de motores de aeronaves. A partir dai,
comecou, entdo, uma corrida em busca de desenvolvimento
de materiais com alta resisténcia para aplicacbes em altas

temperaturas, que segue até os dias de hoje.[2]



As superligas sdo ligas de niquel, ferro-niquel e/ou
cobalto utilizadas em temperaturas acima de 540°C.
Superligas de ferro-niquel, como a popular IN-718, sdo uma
extensdo da tecnologia de acos inoxidaveis, normalmente,
forjados. Superligas de cobalto e de niquel, por sua vez,
podem ser tanto forjadas quanto fundidas, dependendo de sua
aplicagé@o e composi¢ao.[2]

Um grande numero de ligas foram desenvolvidas e
estudadas. Ao longo dos anos, muitas deixaram de ser
utilizadas, sendo que, apenas algumas delas sdo amplamente
empregadas. As ligas séo utilizadas de acordo com a
necessidade da indUstria, podendo sua aplicacao variar desde
turbinas a gas e a vapor, até foguetes e estruturas de

aeronaves e industrias quimicas ou nucleares.[2, 4]

2.1. Importancia das superligas Niquel -
Propriedades e AplicagOes

O niquel é o quinto elemento mais abundante na face
da Terra. Est4 na primeira coluna dos metais de transicao,
possuindo numero atdmico 28 e um peso atdmico de,
aproximadamente, 58,71, com 5 isGtopos estéveis na
natureza. Em condic6es ambientes, possui uma temperatura

de fusdo de 1455-C, o que representa o limite absoluto para
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superligas de niquel. Com uma densidade de 8097 kg/ms3, é
mais denso que outros elementos utilizados em aplicacfes
aeroespaciais, como o titanio e o aluminio, o que ocorre
devido a uma menor distancia interatbmica, se comparado aos
outros elementos citados, caracteristica presente pelo fato de
ser um metal de transic&o. [5]

O niquel possui duas aplicacdes principais dentro do
setor industrial: a primeira delas, na formacdo de ligas
ferrosas, sendo um participante importante em acos de baixa
liga, acos inoxidaveis, ferros fundidos e mesmo alguns acgos
especiais, pois acarretam numa melhoria de suas
propriedades, como o aumento da resisténcia mecanica para
0S acos; a segunda, refere-se a sua utilizagdo como metal
base em superligas de niquel. [3]

As superligas de niquel tém uma ampla utilizagdo em
setores que necessitam de um material que ndo perca suas
caracteristicas mecanicas em altas temperaturas, visto que o
niquel possui uma alta temperatura de fusdo, como dito
anteriormente. Além disso, essas superligas possuem alta
resisténcia a corrosdo e sdo capazes de suportar elevados
niveis de tensdo. Devido a esses e outros fatores, as
superligas de niquel possuem diversas aplica¢cdes, como em
reatores nucleares, motores de foguetes, turbinas a vapor,
entre outras. [3, 5]



Além dessas duas aplicagbes principais, o niquel
possui, ainda, outras aplicacdes como, por exemplo, utilizacéo
em eletrodos de pilha e bateria, revestimentos de ligas,

elementos em ligas nao ferrosas e metalurgia do po. [3]



3. Superliga X-750

A liga Inconel X-750 é uma superliga de niquel
resistente a altas temperaturas, possuindo uma elevada
resisténcia a ruptura e a fluéncia em temperaturas até 800°C.
Além das caracteristicas ja citadas, possui ainda elevada
resisténcia a corrosdo e uma resisténcia satisfatéria a
ambientes oxidantes. [6-8]

Desenvolvida na década de 1930, atinge seu
endurecimento caracteristico através do mecanismo de
solugdo sélida, com a adicdo de titanio e aluminio. Devido a
presenca de cerca de 2,5% em peso de titAnio em sua
composigao, apresenta a fase precipitada y', que acontece
quando a liga passa pelo tratamento conhecido como
envelhecimento, o que aumenta consideravelmente sua
resisténcia mecanica. [2, 5]

Pelas boas propriedades mecéanicas apresentadas
pela liga em altas temperaturas, possui amplas aplicagfes em
ambientes com necessidade de uma elevada resisténcia
mecanica em temperaturas altas, como, por exemplo, turbinas
a gas, reatores nucleares, aeronaves, motores de foguetes,
entre outros. [2, 3, 5]

Na tabela abaixo, pode-se verificar a composicédo

guimica da superliga X-750:



Tabela 1 - Composi¢do Quimica da Superliga X-750. Adaptado de

(4]

Elemento Min Max
Ni 70,00 -
Cr 14,00 17,00
Fe 5,00 9,00
Ti 2,25 2,75
Nb 0,70 1,20
Al 0,40 1,00
C - 0,08
Mn - 1,00
Co - 1,00
Si - 0,50
Cu - 0,50
Ta - 0,05
S - 0,01

De acordo com Souza (2012, p. 12), deve-se atentar
para a suscetibilidade dessa liga as ocorréncias de fratura
intergranular, devido & corrosdo sob tensdo conhecida como
Intergranular  Strees Corrosion Crack (IGSCC). Essas
ocorréncias de fraturas se devem & presenca de filmes
continuos de carbetos secundéarios M,3Cg, NOs contornos de
gréo presentes na estrutura da liga. Apesar disso, por meio de

tratamentos térmicos adequados, a microestrutura da liga



pode ser reorganizada de uma maneira que sua morfologia
seja mais favoravel, reduzindo as chances da fratura
acontecer e melhorando a sua resisténcia mecanica. [6,7, 9-
12]

3.1. Fases presentes na Superliga X-750

A superliga X-750 apresenta uma matriz austenitica v,
com estrutura cristalina CFC. Sua matriz é composta,
principalmente, por niquel, ferro e cromo, possuindo, ainda,
outros elementos em solugédo soélida que auxiliam no seu
endurecimento. [3]

Uma das principais fases presentes na liga X-750 é a
fase vy', Niz(Al,Ti), que também possui estrutura cristalina CFC
e costuma ser coerente com a fase y, na maioria das ligas,
onde ela ocorre. Na superliga X-750, a fase y' possui uma alta
resisténcia a uma possivel perda de coeréncia com a matriz vy,
mesmo que cresgam alguns microns, em relacdo a matriz.
Nis(Al,Ti), possui uma estrutura bem ordenada, onde o0s
atomos de aluminio estdo localizados nas laterais da
estrutura, enquanto os atomos de niquel permanecem no
centro das faces. Atomos como titanio, ni6bio ou tantalo
podem substituir o aluminio em algumas ocasiées. [3, 9]

A fase y' pode apresentar varias morfologias, que

variam de acordo com grau de desorientacdo das
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precipitagbes com a matriz. Dentre as mais presentes, estdo a
cubica, esferoidal ou a em forma de disco. Ja outros fatores,
como tamanho e grau de desorientacdo com a matriz,
dependem tanto de quando s&do formadas quanto da
temperatura durante sua formacéo.

A precipitaggo de y' ocorre devido a uma
supersaturagdo da matriz y, auxiliando no aumento da
resisténcia mecanica da liga. Isso ocorrre devido a distribuicdo
do tamanho das particulas e da fracdo volumétrica dos
precipitados y' na matriz y. A quantidade de y' formada dentro
da liga depende da quantidade dos elementos que a formam,
entre eles, o aluminio, o tantalo, o nidbio e o titanio. O titanio
pode substituir o aluminio na composic¢do dos precipitados até
uma proporgéo critica de 60%. Acima desse valor, a fase y' se
transforma, entdo, na fase n NisTi. [3, 7, 10, 13, 14]

Além do aumento da concentracdo de Ti na
composicao da fase y', outro fator que interfere na formagéo
da fase n é a decomposicdo do carbeto MC, ja citado no
subcapitulo referente ao endurecimento de ligas de niquel,
devido aos carbetos. Como dito anteriormente, com a
decomposicdo de MC, a troca de elementos com a matriz se
dificulta devido as particulas de y' e MyCs que ficam
circulando o carbeto. Com isso, elementos como aluminio e
tithnio ndo conseguem se difundir, aumentando a relagéo

Ti/Al, até valores que a fase y' ndo consegue absorver, além
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de um aumento da concentragao de Niy'na interface M»3Ceg- V'~
MC. Com esses elementos, o niquel € o que se difunde mais
rapidamente,combinando-se com o titanio, formando a fase n,

conforme a relacéo abaixo:

y,+ MC=n+M23C6

Na equacdo acima, os carbetos MC representam os
carbetos de titAnio e nidbio, enquanto os carbetos My3Cq
representam o carbeto de cromo. [4,5,26]

O teor de titAnio ndo é a Unica diferenca entre as fases
Yy e n. Com a transformagdo de y' para n, durante o
envelhecimento da liga, ocorre o aumento da perda de
coeréncia entre as fases y' e y. Isso se deve pela formagao de
anéis de discordancias que acabamenvolvendo os
precipitados, que se formam devido ao colapso de clusters de
lacunas ou intersticiais. Apés isso, as discordancias séo
absorvidas na interface de y-y', o que, por fim, ocasiona a total
perda de coeréncia com a matriz. Quando isso ocorre, tém-se
a transformagéo da fase y' em fase n. Por isso, regides com
contornos de grdo ou interfaces incoerentes s&o,
normalmente, os locais mais suscetiveis a nucleacdo da fase
n. [6, 7]

A fase n, NisTi, € uma fase de estrutura cristalina

hexagonal completa, que, normalmente, apresenta uma
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morfologia intergranular em férmula de células ou em formato
de agulhas, similar a estrutura Widmastédlen. A fase em
questdo se forma durante o tratamento térmico conhecido
como envelhecimento, sendo que, quanto maior o tempo de
envelhecimento, maior sera a precipitacao da fase n na liga.
Quando precipitada nos contornos de grédo, reduz tanto a
tenacidade da liga quanto seu tempo de ruptura em fluéncia,
sendo, por isso, indesejavel. [6, 7, 15]

Nas micrografias abaixo, pode-se verificar as
estruturas de duas amostras de liga GTD 111: a primeira,
envelhecida durante 2000 horas; a segunda, envelhecida
durante 10000 horas, sendo as duas amostras envelhecidas a
uma temperatura de 927 °C. Nota-se a presenca das fases
MC y' na imagem da amostra envelhecida durante 2000 horas,
enquanto, na segunda imagem, temos a fase n e os carbetos
M,sCe presentes na estrutura da amostra envelhecida,

demonstrando o que foi dito anteriormente. [16]
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Figura 1 - Duas micrografias de amostras de GTD 111
envelhecidas a 927 oC. Nelas podemos ver a mudanca das fases
presentes de acordo com o tempo de envelhecimento. Amostra
(&) - 2000 horas; Amostra (b) - 10000 horas.

Ja4 na micrografia na figura 2, pode-se notar a
presenga de fase n em forma de plaquetas, em uma amostra
de Nimonic 263: [17]

Figura 2 — Fase n em forma de plaquetas em uma amostra de
superliga Nimonic 263 envelhecida a 850°C por 1000h
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De acordo com estudos de Miglin e Domian (1987, p.
123), na superliga X-750, os Unicos carbetos que séo
precipitados na liga sdo os MC e M,;Cs. O M, nas duas
férmulas, representa o metal que se ligar4 aos carbonos. O
carbeto MC, normalmente, possui uma morfologia globular ou
irregular e é composto por Ti ou Nb. Ja o carbeto M,3Cs, pode
se precipitar de diversas formas, entre elas, filmes, plaquetas,
lamelas, células ou glébulos. Além do C, é formado,
principalmente, pelo elemento Cr e, normalmente, se precipita
nos contornos de gréo. [18]

De acordo com estudos realizados por Mills et al.
(1980) e Miglian et Domian (1987), esses precipitados de
carbeto nos contornos de gréo ndo séo desejaveis para a liga,
pois trazem junto com eles um enfraquecimento das zonas
adjacentes em y'. [18, 19]

Considerando todos 0s mecanismos de
endurecimento ja citados até entdo para a superliga X-750,
podemos considerar sua resisténcia ¢ como uma soma das
resisténcias proporcionadas por todos os mecanismos de
endurecimento juntos. Sendo assim, podemos expressar esse
pensamento por meio da seguinte equagao:

0 = f (00, Tss, Oy1, Oc, Op)

Onde temos:

0,= tenséo de friccao;

Oss= endurecimento por solucéo sélida.
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o = endurecimento pela precipitagéo de y';
o.= endurecimento pela precipitacdo de carbetos;
0,= endurecimento referente ao encruamento, devido

ao bloqueio da movimentacéo de discordancias. [3, 5,13, 20]

Para melhor compreensédo de como controlar as fases
presentes na Liga X-750, atendendo da melhor maneira
possivel as necessidades de utilizagdo da liga, & importante
verificar a forma correta de se realizar o tratamento térmico.
Para isso, é importante ter em maos o diagrama TTT
(Temperatura — Tempo — Transformacdo) da liga. Segue,
abaixo, o Diagrama TTT da Liga X-750, retirado de artigo de
Mishra, Sinhaand Moore (1985, p. 828): [11]

Figura 3 - Diagrama TTT da Superliga X-750
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Analisando o diagrama, pode-se verificar que a
formacao do carbeto M,3Cq e da fase y' ocorrem ao mesmo
tempo, enquanto a transformacgédo da fase y' em fase n soé
ocorre ap6s um tempo mais elevado, acima de 500 horas.

De acordo com os estudos de Souza, dependendo do
tipo de processamento aplicado a liga X-750, teremos
diferentes tipos de propriedades. Apds realizar um tratamento
térmico de solubilizacdo em diversas amostras em seu estudo,
regido pela norma AMS 5698G, Souza realizou diferentes
reducdes de areas para cada uma das amostras, realizando o
tratamento de envelhecimento a 732° C, por 16 horas apds a
reducdo de &rea, seguido de resfriamento ao ar, tratamento
esse também recomendado pela norma. Apds realizar todo o
processamento, Souza realizou diversos ensaios mecéanicos e

chegou aos seguintes resultados:[6, 7]

Tabela 2 - Resultados de Souza para Ensaios em Liga X-750
com diferentes processamentos. Adaptado de [6]

Tensdo Tensdo
Reducao Condicio Microdureza | Limite de Limite de Alongamento
de drea Vickers (HV) | Escoamento | Resisténcia (%)
(MPa) (MPa)
0% Solubilizada 1977 349,7+9,7 | 788,3 20,3 54,8 +4,3
Envelhecida 349+8 764,9+14 | 1210,3+4,4 24,6 +0,5
10% Trefilada 2579 642,3+8,1 | 879,1+4,7 31,1+1,5
Envelhecida| 365+17 944,3+5,0 | 1217,8+2,8 18,8+0,2
15% Trefilada 279 +11 705,2+6,8 | 879,417,1 29,9+1,1
Envelhecida| 397+12 |947,8+20,4|1220,0+15,4| 19,0 +1,6
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Pode-se verificar através dos resultados obtidos acima
que, apés a etapa de trefilacdo, quanto maior a reducédo de
area, maior o valor de Limite de Escoamento encontrado para
a Liga. E possivel verificar também que, com o tratamento de
envelhecimento, o valor de Limite de Escoamento também
aumenta, porém de uma forma cada vez menos acentuada,
quanto maior for o aumento da reducédo de area. De acordo
com Souza, isso mostra que o efeito global do tratamento de
envelhecimento na liga € composto da precipitacdo da fase y'
menos o efeito da recuperagdo estatica e a diminuicdo do
endurecimento por solu¢éo soélida, devido & precipitagdo da
prépria fase y'. [6, 7]

Além disso, o estudo de Souza mostrou também que o
elevado grau de deformacgéo realizado antes do tratamento
térmico de envelhecimento néo € critico para a ductilidade da
liga X-750, visto que o efeito global do tratamento térmico € o
aumento da resisténcia mecanica pela precipitagdo de V'
combinado com a recuperacédo da ductilidade. [6, 7]

Complementando as andlises feitas por Souza,
Gouvéa realizou ensaios de corrosdo em amostras que
sofreram o mesmo processamento das amostras de Souza.
Apés realizar andlise das propriedades mecanicas e
estruturais, chegou-se a conclusdo que a amostra envelhecida
com 15% de reducdo de area foi a que obteve as melhores

caracteristicas para aplicagdo no setor petrolifero. Seguindo o
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procedimento citado nos capitulos a seguir, sera possivel
recriar o processamento do material para obteras
propriedades consideradas as melhores possiveis para essa
aplicacdo. [1, 6, 7]
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4. Processamento da Liga X-750

4.1. Tratamento de Solubilizagao

O primeiro tratamento que deve ser realizado na
amostra é o tratamento de solubizacdo. Nos estudos
realizados por Gouvéa, o tratamento térmico foi feito em um

forno tubular, como o mostrado na figura 4. [1]

Figura 4 - Forno tubular

As amostras devem ser aquecidas até uma
temperatura de 1150°C, durante um periodo de 15 minutos.

Na figura 3, é possivel verificar o Diagrama de Fases da Liga
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X-750, que podera auxiliar durante a realizacdo dos

tratamentos térmicos aqui indicados. [1]

4.2. Trefilagao

Apo6s o tratamento de solubilizagcdo, a amostra deve,
entdo, passar por um processo de trefilacdo. No caso dos
estudos realizados por Gouvéa, a amostra passou pelo
processo de trefilagdo em um trefilador de bancada de Unico
passe. A amostra deve sofrer uma reducdo de area de 15%,
para que possa adquirir os melhores resultados encontrados,
conforme estudos de Gouvéa. [1]

Figura 5 - Trefilador de bancada de Unico passe
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4.3. Tratamento térmico de Envelhecimento

Ap6s o processo de trefilacdo, o material deve, entao,
ser envelhecido. O tratamento térmico de envelhecimento foi
realizado a uma temperatura de 732° C, por um periodo de 16
horas e resfriamento ao ar, de acordo com a norma AMS
5698G. Para realizar o tratamento, deve-se levar em
consideragdo o diagrama de fases da liga Inconel X-750,

apresentado na figura 3 deste manual. [1]

5. Propriedades

Realizado os tratamentos térmicos e o processo de
trefilacdo aqui descritos, sera possivel chegar ao
processamento com as melhores propriedades encontradas
durante os estudos realizados por Gouvéa (2017), para a
utilizacé@o da liga Inconel X-750 no setor petrolifero. Ao realizar
0 processamento, espera-se encontrar as seguintes

propriedades: [1]
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Tabela 3 - Propriedades Inconel® X-750 Envelhecida com 15% de
reducéo de area

Microdureza Vickers (HV) 397 +12
Tensdo Limite de Escoamento 947.8 + 20,4
(MPa)
L. A 1220,0 +
Tensdo Limite de Resisténcia (MPa)
15,4
Alongamento (%) 19,0 £1,6
Tamanho de grdo (um) 69,5 +4,1
v,V,MCe
Fases
M23C6
. Ecor 0,03
Corrosdo (V)
Epass 0,2

5.1. Analise Microestrutural

Nas figuras 6, 7, 8 e 9 é possivel verificar as
micrografias obtidas para o material ap6s 0 mesmo passar
pelo processo de envelhecimento e por uma reducdo em area
de 15%. Observa-se que, além de precipitados MC, que
estariam normalmente presentes em uma amostra de
Inconel® X-750, o tratamento térmico de envelhecimento

ocasiona a precipitacdo da fase y' em forma esferoidal na



matriz y. Além disso, pode-se verificar a presenca

precipitados de carbetos Cr,3Cg nos contornos de gréo. [1]

Figura 6 - Amostra 15% de redugdo Envelhecida x500

COFPE

Figura 7 - Amostra 15% de reduc¢ao Envelhecida x2000

ZBkU XZ, 888 185m COPPE
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Figura 8 - Amostra 15% de reduc¢ao Envelhecida x100

Figura 9 - Amostra 15% de reduc¢ao Envelhecida x200

24
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5.2. Resisténcia a Corrosao

A figura 10 apresenta o grafico de polarizacdo da
amostra de 15% envelhecida. Nela, pode-se verificar que ela
possui um potencial de corrosao de, aproximadamente, 0,03V.
A amostra possui um potencial de passivacdo de
aproximadamente 0,200V. [1]

A amostra com 15% de reducdo de area foi a Unica
que apresentou a regido de passivagdo durante a realizacéo
do ensaio, além do fato que ela foi a que apresentou um maior
valor de potencial de reducé@o dentre as amostras estudadas
na condig&o 0%, 10% e 15% de redugéo em éarea. [1]

Figura 10 - Curva de polarizagdo da amostra de 15% envelhecida
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