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RESUMO

A superliga de niquel GTD111 é comumente utilizada na fabricagdo de pas de turbinas a gas, destinadas a
geracdo de energia e aplicacdes aeronauticas. O presente estudo investiga o comportamento desta superliga
“como fornecida” pelo fabricante e previamente tratada termicamente a fim de diminuir o tamanho de y’ e
transforma-lo de morfologia esferoidal para cuboide. As amostras foram envelhecidas em laboratério e por
fim submetidas ao tratamento térmico de rejuvenescimento com o objetivo de recuperar a microestrutura de-
gradada.

Para cada condicéo foi avaliada a microdureza, tamanho e percentual de y’, através de microscopia eletronica
de varredura. Para a etapa de envelhecimento é apresentado um estudo da taxa de coalescimento medida a
partir dos resultados de laboratorio e a taxa calculada com base na teoria do coalescimento de y’. S80 apre-
sentadas as duas equagdes que descrevem a cinética de coalescimento de y’ deste estudo e realizado um com-
parativo com outros autores que estudaram a mesma superliga. Os resultados mostraram gue as amostras com
tratamento térmico de rejuvenescimento prévio tém menor taxa de coalescimento quando comparadas ao
estado inicial proveniente do processo de fundigdo da pa.

Palavras-chave: Superliga de niquel. Envelhecimento microestrutural. Tratamento térmico de rejuvenesci-
mento.

ABSTRACT

The nickel-based superalloy GTD111 is commonly used in the manufacture of gas turbines blades, for appli-
cations in power generation and aeronautics. The present study investigates this superalloys’s behavior “as
provided” from the manufacturer and previously heat treated for y’ size reduction and morphology changing
from spheroidal to cuboid. The samples were aged in laboratory and then submitted to the rejuvenation heat
treatment with the objective of recovering the degraded microstructure.

For each condition, microhardness, v’ size and percentage were evaluated using scanning electron microsco-
py. For the aging stage a study of y’ coarsening rate measured from experimental results and the calculated
rate from y’ coarsening theory is presented. Two equations that describe the ¥’ coarsening kinetics of this
study are presented and compared with equations from others authors that studied the same superalloy. The
results showed that samples previously heat treated (rejuvenated) have lower coarsening rate when compared
to the initial state provided from the blade casting process.

Keywords: Nickel superalloy. Microstructural aging. Rejuvenation heat treatment.

1. INTRODUCAO

Na geracdo de energia realizada por turbinas a gas, um dos elementos mais importantes sdo as pas, pois a
regido onde estdo localizadas pode atingir temperatura de operagdo de aproximadamente 1000 °C, sofrem
acdo da corrosao e sao submetidas a elevadas pressdes de trabalho, sendo necesséario o emprego de superligas.
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A superliga GTD111 possui aproximadamente 60 % de niquel e teores de cromo e cobalto relativamente ele-
vados. E obtida pelo processo de solidificagio direcional e é uma das mais utilizadas na fabricagio deste tipo
de pa. Devido aos elementos quimicos presentes na superliga e seu processo de fabricacédo, varias fases sao
observadas na microestrutura [1].

As fases que se formam na microestrutura desta superliga séo [2, 3, 4]:

Matriz austenitica y € cubica de face centrada, a base de niquel e com elevada porcentagem de cobalto,
ferro, cromo, molibdénio e tungsténio em solucdo sélida.

A fase v’ (Niz(Al, Ti)) precipitada na matriz y é a principal responsavel pela resisténcia a fluéncia. Po-
dem formar também eutéticos y-y’ com varia¢do da morfologia das fases nas regifes interdendriticas.

Pode haver formagdo de carbonetos primarios MC, onde M é um metal e pode ser titanio ou tantalo.
Estes carbonetos, normalmente apresentam morfologia irregular, sdo formados durante a solidificacdo e dis-
tribuidos de maneira heterogénea no material, precipitando tanto nos contornos como no interior do grao.

Os carbonetos secundarios M23Cs, normalmente se formam nos contornos de gréo, como filmes conti-
nuos. Sao ricos em cromo e podem ter em solucdo niquel, molibdénio ou tungsténio.

As fases 1 e 6 podem se formar, mas em menor porcentagem.

Durante o envelhecimento y’ coalesce, ocorre precipitacdo de filmes continuos de carbonetos secunda-
rios M23Cs Nos contornos de gréo, os carbonetos primarios se dissolvem parcialmente e ha formacdo de fase
o, 0 que promove a redugdo de resisténcia a fluéncia.

O coalescimento causa a perda de coeréncia da fase y' com a matriz vy, facilitando a movimentag@o dos
contornos de grio. A medida que a coeréncia diminui, os contornos aumentam a mobilidade e aceleram a
cinética de crescimento. Por este motivo, os precipitados y’ de morfologia cuboide passam a ser esferoidais
[5].

O coalescimento de y' reduz a energia livre do sistema, pois particulas de menor raio tem maior ener-
gia livre molar. Devido ao gradiente de soluto formado, as particulas finas se dissolvem e as grosseiras au-
mentam seu tamanho [6].

Existem métodos matematicos para medir o coalescimento de y’ e prever seu tamanho apds determi-
nado tempo de envelhecimento [7].

A equagdo (1) pode ser usada para determinar a taxa de coalescimento de y’ [8].
/3
(rf3 ~ rf)l =Kt"® )

Onde: t é o tempo em segundos, rs € o raio medio final (em nanémetros) de y' apds o envelhecimento,
ou seja, no tempo t. rs é 0 raio médio de v’ inicial, ou seja, em t = 0. K é uma constante.

A equacdo (2) define o valor da constante K [9].

In(K?’.T)= —% @)

Sendo: Q a energia de ativagao para a difusdo dos elementos formadores de y', R a constante dos gases,
T a temperatura absoluta (em Kelvin) e B uma constante [10]. Altos valores de B expressam coalescimento
acelerado. O valor de Q para a liga GTD111 é aproximadamente 2,6x10° J/mol [11,12].

Abaixo sdo apresentadas algumas equagdes da cinética de coalescimento de y” no envelhecimento da
superliga GTD111 em diferentes condices iniciais e temperaturas de envelhecimento.

A equacdo (3) descreve a cinética de coalescimento de y’ para o experimento realizado por DALEO e
WILSON [11]. As amostras tinham tamanho inicial de particulas y' (rs) de 0,86 pum, envelhecimento & 900 °C
por 5000 horas, resultando em tamanho final de particulas y' rf = 1,16 pm. Com estas informagdes e com base
nas equacdes (1) e (2), a equacdo descrita é:

In(K*T)=38,87-3,267 xlO“.% 3)

A equacdo (4) foi obtida por TURAZI et al. [2] com referéncia aos experimentos realizados por
CORTEZ [13]. Suas amostras foram envelhecidas a 850 °C por 2000 horas, tinham rs = 0,26 pm e apds o
envelhecimento rs = 0,37 pm.
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In(KT)=3755 —3,267x10“.Tl (4)

A equacdo (5) foi obtida por TURAZI et al. [2], onde envelheceu amostras a 1000 °C por 2000 horas,
sendo rs = 0,254 pm e rs = 0,563 pm.

In(K*T)=35,84—3,267 xlO“.% (5)

Tratamentos térmicos de rejuvenescimento podem ser realizados para restaurar as propriedades da su-
perliga envelhecida. Estes tratamentos consistem em etapas de solubilizag8o e precipitagdo, onde o tamanho
de v’ é reduzido e sua distribui¢do fica mais homogénea. Além disso, a morfologia esferoidal de y* passa a
ser cuboide, gerando interface y/y’ coerente. Estes efeitos irdo aumentar a resisténcia a fluéncia [14, 15].

Para realizar a etapa de solubilizacdo na superliga GTD111, temperaturas superiores a 1150°C promovem a
dissolucdo dos precipitados grosseiros que se formaram durante o envelhecimento, evitando que crescam
posteriormente durante a etapa de precipitagdo [14, 16].

2. MATERIAIS E METODOS

A Figura 1 mostra uma pa de turbina a gas da superliga GTD111, obtida pelo processo de solidificacédo dire-
cional, utilizada neste experimento. As amostras foram cortadas em uma maquina de jato de agua, evitando
transmitir calor a peca. Para avaliar o estado inicial e verificar se haviam diferengas microestruturais e de
microdureza, a pa foi dividida em trés posicoes (indicadas na Figura 1 como Pos. 1, Pos. 2 e Pos. 3).

Figura 1: P4 de turbina a gés utilizada no estudo, marcada em trés posicdes: (Pos. 1) base, (Pos. 2) centro, (Pos. 3) ponta.

Parte das amostras foram submetidas a um ciclo de tratamento térmico de rejuvenescimento inicial e a
outra parte ficou no estado de fundi¢éo, denominando as amostras “com” e “sem” tratamento térmico prévio.

A Tabela 1 mostra a composicao quimica da superliga GTD111 estudada e a Tabela 2 o ciclo de tra-
tamento térmico utilizado nas amostras.

Tabela 1: Composicao quimica da superliga GTD111.

Ni Cr Co Mo W Ti Al Ta C Qutros
60 14 9,5 15 3,8 48 3 2,7 0,1 0,01B/ 0,05Zr

Tabela 2: Ciclo de tratamento térmico utilizado no estudo.

12 SOLUBILIZACAO | 22SOLUBILIZACAO | PRE-PRECIPITACAO | PRECIPITACAO
1190°C/2h 1190°C/2h 1120°C/2h 845°C/24h

As amostras com e sem tratamento térmico prévio foram envelhecidas & 1000 °C por 1500 horas, uti-
lizando-se um forno mufla com variagdo de + 1 °C. Uma amostra de cada condicéo foi retirada em 250, 500,
750, 1000 e 1500 horas para analises microestruturais e de microdureza. A andlise microestrutural avaliou o
tamanho e percentual de y’.

Apos a etapa de envelhecimento ser finalizada em 1500 horas, as amostras com e sem tratamento pre-
vio foram submetidas a um tratamento térmico de rejuvenescimento, realizado em forno mufla e com o mes-
mo ciclo da Tabela 2. Apds cada etapa do tratamento térmico de rejuvenescimento, uma amostra de cada
condicdo (com e sem tratamento prévio) foi retirada. Apenas na etapa de precipitacdo que foram retiradas
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uma amostra de cada condicédo a cada 6 horas. Foram 14 amostras no total para medir o tamanho e percentual
de y’, bem como microdureza. Vale ressaltar que em todas as etapas do envelhecimento e do tratamento de
rejuvenescimento, as amostras foram resfriadas em agua a temperatura ambiente.

As anélises microestruturais foram realizadas por microscopia eletronica de varredura (MEV). A pre-
paracdo das amostras seguiu-se de forma manual com lixas de granulometria até 1200. No polimento foi uti-
lizada alumina 1um. O ataque quimico foi realizado com a solugdo ASTM E407-170 modificada, que consis-
te em 61 % de acido latico (CsHsOs), 36 % de acido nitrico (HNO3), 3 % de acido fluoridrico (HF).

Para avaliar detalhes da microestrutura e posteriormente medir tamanho e percentual de y’, foi utiliza-
do um MEV modelo Hitachi TM3030, com EDS (espectrometria de dispersdo de energia). Para cada condi-
cdo analisada, foram feitas 5 imagens aleatorias e para as medi¢des de tamanho e percentual de y’ utilizou-se
o software “Image J”. Algumas amostras apresentaram distribui¢do bimodal, portanto foi considerada a me-
dicdo de particulas grosseiras e finas. Para analisar a distribuigdo bimodal, foram separadas as particulas
grosseiras das finas na posicdo 2 da pa no estado inicial, apés 1500 horas de envelhecimento e por fim apds
processo completo de tratamento térmico de rejuvenescimento, ou seja, apds as 24 horas de precipitacao.

Para medir a microdureza Vickers foi utilizado o microdurémetro Shimadzu HMV-2, onde foram me-
didos 8 pontos aleatdrios em cada amostra por um tempo de 10 segundos cada endentacdo e com carga apli-
cada de 19,614 N.

Para as médias dos resultados apresentados a seguir, utilizou-se um de intervalo de confianca de 95 %.
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Estado Inicial

A Figura 2 mostra as microestruturas de cada uma das 3 posi¢es da pa para cada condi¢do: com e sem tra-
tamento térmico de rejuvenescimento prévio. Com base nas imagens foram medidos tamanho e percentual da
fase > em cada uma das condigdes e suas respectivas posi¢des da pa. A condigdo sem tratamento térmico
apresenta uma distribuicdo bimodal de y’, ou seja, precipitados mais grosseiros e outros mais finos. Nota-se
que o tratamento térmico de rejuvenescimento prévio diminuiu o tamanho das particulas de y’, bem como
alterou sua morfologia, pois antes do tratamento era esferoidal e entdo passou a ser cuboide apds o tratamento,
indicando que a interface de y’ com a matriz y é coerente. Este fato é evidenciado em cada uma das trés posi-
cOes avaliadas na pa.

Pos. Com tratamento

W o e

Figura 2: Microestruturas do estado inicial com e sem tratamento térmico em cada uma das trés posicoes da pa.
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As Figuras 3 e 4 mostram respectivamente o tamanho e percentual da fase y’. Nao existe diferenca
significativa no tamanho de y’ entre as posi¢des da pa na condi¢do com tratamento térmico prévio. Existem
diferencas significativas entre as posi¢des 2 e 3 da pé para a condi¢do sem tratamento térmico prévio e entre
as condicdes sem e com tratamento térmico em todas as posi¢des da pa.

O tamanho médio de y’ na condig¢do sem tratamento térmico é maior que na condi¢do com tratamento
térmico. A dispersao dos resultados é maior na condi¢do sem tratamento, pois o calculo do tamanho médio é
influenciado pela distribuicdo bimodal. Nota-se que a dispersdo € menor na condicdo com tratamento, pois a
porcdo de particulas finas € muito menor que na condicdo sem tratamento, conforme mostrado na Figura 3. A
Figura 4 mostra que nao existe diferenca significativa no percentual médio de y’ entre posi¢cGes e nem entre

condicBes, 0 que ja era esperado, pois as particulas mudam de tamanho mas seu percentual permanece o
mesmo.
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Figura 3: Varia¢do do tamanho médio de y’ no estado inicial por posi¢do na pa.
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Figura 4: Variacdo do percentual médio de v’ no estado inicial por posi¢do na pa.

Para analisar a distribuigdo bimodal a medi¢do do tamanho médio de y’ assumiu-se que y” “grosseira”
tinha tamanho acima de 0,04 um2. O mesmo valor foi adotado por CORTEZ [13].

A condicdo sem tratamento térmico apresentou tamanho medio de y’ grosseira igual a 0,364 um2, com
intervalo de confianca igual a + 0,086 pm? O percentual médio de particulas grosserias de y* foi de 29,78 %
(I.C. = + 3,54 %). Ja a condicdo com tratamento térmico apresentou tamanho médio igual a 0,205 pum?
(I.C. = £ 0,049 um?) e percentual médio igual a 33,68 % (I.C. = £ 3,12 %).

O tamanho médio de particulas grosserias de y’ em ambas as condi¢des de tratamento é maior em re-
lacdo ao mostrado na Figura 4, pois neste caso as particulas finas ndo estdo influenciando para diminuir a
média. Mesmo assim, permanece a diferenca significativa entre as condi¢Oes de tratamento, sendo o tamanho
médio da condicdo sem tratamento significativamente maior que a condigdo com tratamento.

N&o hé diferenca significativa no percentual de particulas grosseiras de y” entre as condicbes com e
sem tratamento térmico. Se os resultados forem comparados com o grafico da Figura 4, também ndo existe
diferenca significativa.

Foram observados carbonetos primarios nas condi¢des com e sem tratamento prévio. A Figura 5 mos-
tra um desses carbonetos para a condi¢do sem tratamento prévio e a Tabela 3 mostra a composic¢do quimica
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obtida por EDS deste carboneto. Os metais Titanio e Tantalo apresentam percentual relativamente elevados,
indicando serem carbonetos primarios MC assim como citado por TURAZI et al. [2] e DONACHIE e DO-
NACHIE [3].
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Figura 5: Regido de analise por EDS com a presenca de carbonetos primarios formados na solidificacéo.

Tabela 3: Composicao quimica do carboneto primario MC.

ELEMENTO PESO (%)
Carbono 31,249
Oxigénio 6,786
Enxofre 0,493
Titanio 20,438
Cromo 1,900
Niquel 5,298
Tantalo 27,326
Tungsténio 6,510

A Figura 6 mostra as médias de microdureza de cada posicdo da pé nas condi¢cBes com e sem trata-
mento térmico prévio. As trés posicfes sem tratamento prévio apresentam microdureza média de 451 HV2,
sendo que a diferenca entre as posicdes ndo é significativa. Nota-se que para as mesmas posicoes, quando as
amostras sdo submetidas ao tratamento térmico de rejuvenescimento, a microdureza aumenta em média 23 %,
Ou seja, passa para 554 HV2. Este aumento de microdureza é devido a coeréncia entre y/y’, reducdo do tama-
nho e menor caminho médio entre os precipitados y’ na condi¢do com tratamento, sendo significativamente
maior que a microdureza média da condi¢do sem tratamento. A morfologia cuboide aumenta a barreira para
as discordancias e com isso dificulta sua mobilidade, explicando o maior resultado de microdureza [2].

Microdureza nas posicdes da pa
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Figura 6: Variagdo da microdureza do estado inicial para as 3 posi¢des da pa nas condicdes com e sem tratamento térmi-
co.

3.2 Envelhecimento

Apos a avaliagdo do estado inicial, as amostras foram submetidas ao envelhecimento. As Figuras 7 a 9 mos-
tram respectivamente as microestruturas de cada etapa do envelhecimento e condicdo de tratamento térmico
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prévio, a varia¢do de tamanho e percentual de y’. Em 250 h verifica-se que nas amostras com tratamento tér-
mico y’ permanece com morfologia cuboide, o que é indicado para resisténcia e retardamento a degradacédo
conforme citado por CORTEZ [13] e KOUNTRAS [7]. Nota-se que para ambas as condices, ao longo do
envelhecimento, y’ aumenta de tamanho e na condicao tratada, a morfologia cuboide muda para esferoidal,
devido & perda de coeréncia da interface Yy’ com a matriz y [17]. Portanto, o crescimento do precipitado y” é
acelerado devido a perda da capacidade de ancorar discordancias.

(h) Sem tratamento ‘ Com tratamento

r

Figura 7: Microestrutura das amostras com e sem tratamento térmico prévio envelhecidas em laboratério a 1000 °C.

O tamanho médio de y’ é significativamente maior para a condigdo sem tratamento até 1000 h de en-
velhecimento, porém quando atinge 1500 h, a diferenca ndo é mais significativa. A perda de significancia da
diferenga de tamanho de y’ se deve ao fato de que a dispersdo do tamanho dos precipitados das amostras sem
tratamento a partir de 1000 h s&o relativamente maiores, 0 que reforca que em funcéo da distribuicdo bimodal
0s precipitados mais finos dissolveram para os precipitados grosseiros coalescerem, portanto a amplitude de
variacdo da condicdo sem tratamento térmico prévio encontra a amplitude de variagdo da condigdo com tra-
tamento térmico. Mesmo assim, a linha de tendéncia é clara e mostra que o tamanho médio da condi¢do sem
tratamento térmico é maior que a tratada.

A linha de tendéncia mostra que a condi¢do com tratamento resulta em um percentual de y’ maior que
a condicdo sem tratamento, porém é possivel notar elevada dispersdo nos resultados e em 750 h a condi¢éo se
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inverte. Embora existam diferen¢as nas analises do percentual de y’, ndo é provavel de ter ocorrido, pois na
condicdo inicial era 30 % e o envelhecimento ndo reduz o percentual. Possivelmente particulas muito finas
ndo tenham sido observadas devido a resolucdo do microscopio. Pode-se dizer que ndo existe diferenca sig-
nificativa entre as amostras com e sem tratamento e nem em funcdo do tempo de envelhecimento.

Efeito do envelhecimento no tamanho médio de y'
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Figura 8: Variacdo do tamanho médio de y* com o tempo de envelhecimento para as amostras com e sem tratamento
térmico prévio.
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Figura 9: Variacdo do percentual de y> com o tempo de envelhecimento para as amostras com e sem tratamento térmico
prévio.

Apo6s 1500 horas de envelhecimento as particulas grosseiras de y’ nas amostras sem tratamento térmi-
co apresentaram tamanho médio igual a 2,824um2? (1.C. = + 1,581 um?) e percentual médio de particulas
grosseiras de vy’ igual a 30,99 % (I.C. = + 4,59 %). As amostras com tratamento prévio apresentaram tamanho
igual a 1,404um?2 (1.C. = = 0,417 um2) e percentual igual a 35,46 % (I.C. = £ 5,57 %). Nota-se que a disper-
sdo do resultado da amostra sem tratamento térmico prévio é maior que na condi¢cdo com tratamento prévio,
porém a diferenca ndo é significativa. Observa-se que o tamanho médio das particulas grosseiras de y’ € mui-
to préximo do valor obtido na Figura 8, que ndo considera as particulas finas. Isto é devido ao pequeno efeito
no tamanho total das particulas de y> menores que 0,04 pm?2.

A diferenga do percentual médio de particulas grosseiras de y” entre a condigdo com e sem tratamento
térmico prévio ndo é significativa mesmo que sejam analisadas apenas particulas grosseiras, porém se o re-
sultado for comparado com a as Figura 9, existe um aumento na ordem de 2 % no percentual médio. Estes
resultados sdo préximos aos obtidos por CORTEZ [13].

A Figura 10 mostra o efeito do tempo de envelhecimento na microdureza das amostras na temperatura
de 1000 °C, onde a microdureza decresce em funcdo do tempo. Em 250 h a diferenga nédo é significativa,
porém no intervalo de 500 h a 1000 h a diferenca € significativa. As linhas de tendéncia mostram que a redu-
¢do de microdureza das amostras com tratamento térmico € menor do que a condigdo sem tratamento.

No estado inicial a diferenga média entre a microdureza das amostras era 23 % e eram significativa-
mente diferentes entre si. Apds 1500 h de envelhecimento as amostras com e sem tratamento tem sua micro-
dureza reduzida e néo existem diferencas significativas entre si. Na microestrutura da amostra com tratamen-
to, a morfologia de y’ muda de cuboide para esferoidal, causada pela perda de coeréncia de y’ com a matriz vy.
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Esta perda de coeréncia tem menor efeito em ancorar as discordancias e portanto explica a redugao da micro-
dureza.

Microdureza vs Tempo de Envelhecimento
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Figura 10: Variagdo da microdureza com o tempo de envelhecimento das amostras com e sem tratamento térmico prévio.

3.3 Determinagéo da cinética de coalescimento de y’ da superliga GTD111

Utilizando os resultados do tamanho de y’ durante a etapa de envelhecimento é possivel determinar a equagao
que descreve a cinética de coalescimento de y” durante o envelhecimento. No calculo da cinética do coalesci-
mento, y* foi considerada circular, mesmo que para as amostras com tratamento, y’ seja cuboide. Calculou-se a
média das areas das trés posicoes inicialmente medidas: rs= 205 nm nas amostras sem tratamento prévio e rs =
152 nm nas amostras com tratamento prévio. O raio final dos precipitados y* apos 1500 h de envelhecimento
foram obtidos a partir das medi¢des de area nas micrografias de cada etapa do envelhecimento.

Ao utilizar a equacdo (1) é possivel encontrar o valor da constante K, sendo para as amostras sem e
com tratamento prévio K3 = 147,29 nmd/se K3 = 42,06 nm3/s, respectivamente. Vale ressaltar que para se
determinar a cinética de coalescimento considerou-se os tamanhos médios de particulas finas e grosseiras. A
partir do valor de K médio, obtém-se os valores de varia¢do do tamanho de y* em funcéo do tempo utilizando
a equacdo (1). Nao foram obtidas amostras para o tempo de 1250 h, entretanto é possivel fazer a previsdo de
tamanho de y’.

A Figura 11 mostra a varia¢do do tamanho medido e calculado, onde é possivel notar que os valores
s80 proximos, isto é, a linha que corresponde ao valor calculado esta préxima dos pontos que foram medidos,
indicando que os métodos matematicos podem ser aplicados. A inclina¢do das duas retas mostra que o tama-
nho de y’ aumenta em funcdo do tempo na temperatura de 1000 °C e que as amostras sem tratamento possu-
em taxa de coalescimento maior que as amostras sem tratamento. As amostras com tratamento térmico prévio
possuem taxa de coalescimento menor pois a morfologia inicial cuboide de y’, que indica coeréncia da inter-
face y/y’, retarda o coalescimento de y’ [2,7].

(r-rs®) - medido vs. calculado
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Figura 11: Variacdo do tamanho de y’ medido e calculado em funcdo do tempo de envelhecimento.

Para determinar a equacdo que descreve a cinética de envelhecimento do experimento em questao,
considerou-se a temperatura de 1000 °C (1273 K), os valores de K acima mencionados e a partir da equacdo
(2) pode-se encontrar o valor da constante B para as amostras sem e com tratamento prévio, sendo 37,81 e
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36,55 respectivamente.

As equagdes (6) e (7) determinam a cinética de coalescimento de y’ para as condigdes sem e com tra-
tamento, respectivamente. Os resultados das equacdes (3) a (7) sdo comparados na Figura 12, em um interva-
lo de temperatura entre 1000 e 850 °C. E possivel notar a proximidade de resultados entre a condigio sem
tratamento deste experimento com as de CORTEZ [13] citado por TURAZI et al. [2]. Esta proximidade é
devida aos valores da constante B serem muito proximos entre as equagdes (4) e (6). Os valores da constante
B entre as equagdes (3) a (7) diferem pois o tamanho inicial e a morfologia dos precipitados y’ ndo sdo iguais,
resultando em taxas de coalescimento diferentes.

Quanto maior o valor da constante B, mais acelerado € o coalescimento [2, 7, 11, 12]. Portanto, ao
comparar as condi¢cGes com e sem tratamento prévio na mesma temperatura de envelhecimento, a condicédo
com tratamento prévio possui taxa de coalescimento menor que a sem tratamento prévio, devido a morfologia
cuboide atrasar o efeito do coalescimento que promove a esferoidizacdo do precipitado y’. Na morfologia
cuboide a interface entre precipitado e matriz é plana, o que restringe a mobilidade do precipitado e por isso a
cinética de crescimento € menor. Com base nisto o tempo em servico da superliga GTD111 com tratamento
térmico de rejuvenescimento prévio poderia ser maior que a condicdo obtida ap6s fundicdo, ou seja, sem tra-
tamento.

In(K3T)= 37,81—3,267x104._|1_ (6)
In(KS.T)z36,55—3,267x104.% (7)
In(K*T) x 1/T
7,86 - 8,9
s/ Tratamento ¢/ Tratamento Turazi Daleo Wilson ssge= Cortaz

Figura 12: Variacdo de In(K3T) em funcéo de 1/T para o coalescimento de y’ durante o envelhecimento, comparando as
equagdes obtidas no presente estudo com as da literatura.

3.4 Tratamento térmico de rejuvenescimento

Apbs o envelhecimento de 1500 h, as amostras com e sem tratamento térmico prévio foram submetidas ao tra-
tamento térmico de rejuvenescimento, utilizando o mesmo ciclo mostrado na Tabela 2. Por questdes de nomen-
clatura, as amostras continuam sendo denominadas com e sem tratamento nas figuras, referindo ao estado inicial,
ou seja, com ou sem tratamento prévio. Todas as amostras foram tratadas ao mesmo tempo, com o objetivo de
eliminar ou reduzir possiveis erros.

A Figura 13 mostra as microestruturas obtidas das amostras com e sem tratamento térmico prévio em
cada etapa do tratamento de rejuvenescimento. Nas duas etapas de solubilizacdo, & 1190 °C, nota-se que 0
tamanho de vy’ € menor do que na condigdo envelhecida, na Figura 7, isto porque os mesmos foram dissolvi-
dos. Na segunda solubilizacdo, também & 1190 °C e por 2 h, y* é ainda mais fino.

Em ambas as condic@es de tratamento, algumas regides apresentaram y’ coalescido com tamanho proé-
ximo ao medido ap6s 1500 h de envelhecimento, evidenciando que alguns precipitados y’ ndo solubilizaram
por completo. A Figura 14 mostra a microestrutura da amostra sem tratamento prévio apds segunda solubili-
zacdo, sendo que esta condicdo foi a que apresentou mais regides com y’ grosseira. Conforme citado por
WANGYAO et al. [14] as particulas de v’ ndo solubilizadas irdo coalescer durante a etapa de precipitagdo no
rejuvenescimento. Portanto, na microestrutura apés tratamento térmico de rejuvenescimento, estardo presen-
tes particulas de y’ grosseiras e com morfologia esferoidal, havendo a tendéncia de coalescer mais rapida-
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mente em servico e portanto reduzir a resisténcia a fluéncia [16].

As Figuras 15 e 16 mostram respectivamente a varia¢do do tamanho e do percentual de y* em cada
etapa do tratamento térmico de rejuvenescimento. N&o foi observada diferenga significativa no tamanho mé-
dio de v’ entre as amostras com e sem tratamento prévio. E possivel verificar que & partir de 12 h de precipi-
tacdo, mesmo que a distribuicdo seja bimodal, ambas as condi¢Bes apresentam menor dispersao dos resulta-
dos, ou seja, o tamanho e a distribui¢do mais homogénea de y’ na microestrutura acontece de maneira signifi-
cativa entre 12 e 24 h de precipitagéo.

A diferenga do percentual de particulas de y’ entre as condi¢Bes com e sem tratamento prévio ndo sao
significativas. Na solubilizacdo o percentual de particulas é menor pois as particulas sdo dissolvidas. Ap6s a
precipitagdo o percentual médio de y’ resulta entre 25 e 30 %, valor similar ao encontrado no estado inicial e
ao final do envelhecimento.

O tamanho médio de particulas grosseiras de y’ para as condi¢des sem e com tratamento térmico pré-
vio é igual a 0,139 pm2 (I.C. = + 0.014 um2) e 0,164 um? (I.C. = + 0.026 um?), respectivamente. O tamanho
médio é maior quando sdo analisadas apenas particulas grosseiras. Isto é esperado, pois as particulas menores
que 0,04 pm?2 estdo desconsideradas e portanto resultam num valor de média maior. O tamanho médio de y’ é
significativamente menor que na condi¢do envelhecida apds 1500 h e ao comparar os resultados do estado
inicial e ap6s o rejuvenescimento, a diferenca no tamanho médio de y’ nio ¢é significante. Isto indica que o
rejuvenescimento fez com que y’ tenha retornado ao tamanho proximo do medido no estado inicial.

O percentual de particulas grosseiras de y’ das amostras sem e com tratamento térmico prévio € igual
226,50 % (I.C. =+ 4,31 %) e 33,27 % (I.C. = + 2,87 %), respectivamente. Também néo existe diferenca sig-
nificativa no percentual de particulas grosseiras de y’ quando comparados: o estado inicial, apés envelheci-
mento e apds tratamento térmico de rejuvenescimento entre as condicGes com e sem tratamento térmico pré-
vio. Sendo assim, nenhuma das etapas do experimento modificou o percentual de y’.
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Figura 13: Microestruturas obtidas em cada etapa do tratamento térmico de rejuvenescimento para as amostras sem e
com tratamento térmico de rejuvenescimento prévio.
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Figura 14: Microestrutura da amostra sem tratamento apds segunda solubilizagdo apresentando regido com particulas de
v’ ndo solubilizadas totalmente.
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Figura 16: Varia¢do do percentual médio de y’ durante o tratamento térmico de rejuvenescimento.

A Figura 17 mostra os resultados de microdureza média das amostras com e sem tratamento térmico
prévio em cada etapa do tratamento de rejuvenescimento. Com excecdo da segunda etapa de solubilizacéo,
nas demais etapas a microdureza das amostras com tratamento prévio foi significativamente menor que as
amostras sem tratamento prévio.

A condicéo final das amostras é determinada apds 24 h de precipitacdo, ou seja, apds a execucao
completa do ciclo. A microdureza média das amostras sem tratamento prévio é 6 % maior que a amostra com
tratamento prévio, portanto menor que a diferenca apresentada no estado inicial que era 23 %.

Comparando a microdureza ap6s tratamento térmico de rejuvenescimento com a condicdo ap6s 1500
h de envelhecimento observa-se que a amostra sem tratamento prévio aumenta sua microdureza média em
36 % e a amostra com tratamento prévio 19 %. TURAZI [16] também apresentou resultados de microdureza
similares ao realizar o mesmo ciclo de tratamento térmico de rejuvenescimento do presente estudo.

Ao comparar a amostra sem tratamento prévio apds ter sido envelhecida e posteriormente rejuvenes-
cida com seu estado inicial (fundida), a microdureza média foi 10 % superior. Este aumento de microdureza é
devido a y’ no estado inicial ser maior e possuir morfologia esferoidal.

O aumento de microdureza apés o rejuvenescimento é devido a restauragdo da coeréncia da interface
v/y’, evidenciada pela morfologia cuboide de y’, pela redugdo no tamanho e maior homogeneidade na distri-
buicdo de y’ na matriz quando comparada com as amostras envelhecidas por 1500 h [13, 14, 16]. Conforme
citado anteriormente, na morfologia cuboide a interface entre matriz e precipitado é plana, dificultando a mo-

bilidade do precipitado e aumentando a capacidade de ancorar discordancias. Esta caracteristica proporciona
maior microdureza.
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Microdureza durante o rejuvenescimento
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Figura 17: Variagdo da microdureza em cada etapa de tratamento térmico de rejuvenescimento para amostras com e sem
tratamento térmico prévio.

4. CONCLUSOES

A pa da turbina a gas no estado inicial, ap6s fundicdo e sem tratamento térmico de rejuvenescimento, apre-
sentou diferenca de tamanho médio de particulas y* ao longo de sua extensdo. Os menores valores médios
estdo localizados na ponta da pa.

O tratamento térmico de rejuvenescimento prévio reduz a diferenca do tamanho médio de 7y’ entre as
posicdes da pa e torna a diferenca ndo significativa. O tamanho médio de particulas y’ é 55 % menor que no
estado inicial apés fundicéo.

A microestrutura das amostras no estado inicial sem tratamento térmico de rejuvenescimento prévio
apresenta vy’ com morfologia esferoidal, ao contrario das amostras com tratamento térmico prévio que apre-
senta y’ com morfologia cuboide.

No estado inicial, a microdureza média das trés posicfes da pa é 23 % maior nas amostras com trata-
mento prévio do que nas amostras sem tratamento prévio, devido a morfologia, ao menor tamanho e distri-
buicdo mais homogénea de y’.

A equacdo da cinética de coalescimento de y’ da superliga GTD111 pode ser expressa pela equacao
(8), sendo o valor da constante B igual a 37,81 e 36,55 nas amostras sem e com tratamento prévio, respecti-
vamente. Esta equacdo auxilia a prever o tamanho do precipitado y’ sabendo a temperatura em que o material
vai operar e o tamanho de y’ inicial. Também auxilia a determinar o momento do qual a turbina deve parar de
operar para realizar tratamento térmico de rejuvenescimento ou substituicdo das pas.

n(K*T)=8 —3,267x104.% (®)

As amostras que foram submetidas ao tratamento térmico de rejuvenescimento antes de serem enve-
Ihecidas apresentam menor taxa de coalescimento do que as amostras sem tratamento, evidenciado pelo me-
nor valor da constante B. Portanto, as amostras com tratamento prévio suportam maior tempo de exposic¢éo
ao envelhecimento.

O tratamento térmico de rejuvenescimento recupera a microestrutura degradada pelo envelhecimento,
evidenciado pela recuperacdo da perda de coeréncia dos precipitados y’ com a matriz y. O tamanho de y’ é
diminuido e retorna & morfologia cuboide, apresentando valores similares a condicéo inicial com tratamento
térmico prévio, inclusive para os resultados de microdureza.

Mesmo ap6s o envelhecimento, as amostras sem tratamento térmico prévio, apds o tratamento térmico
de rejuvenescimento final apresentaram tamanho de y’ menor e microdureza 10 % maior em relagdo ao esta-
do inicial (ap6s fundicéo).
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