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RESUMO

"SUPERLIGA A BASE DE NIQUEL E PECAS REALIZADAS NESSA

SUPERLIGA"

O invento diz respeito a uma superliga a base de
niquel tendo a seguinte composicdao, os teores dos diversos
elementos sendo expressos em percentagens ponderais: Foérmu-—
la (I), o resto sendo constituido por nigquel e por impure-
zas resultantes da producdao da referida superliga. Além
disso, a composicao satisfaz a seguinte equacgao, na qual os
teores dos diferentes elementos sao expressos em percenta-

gens atdémicas: Foérmula (II).

Striction %

120 .
+ ur20
~+ Eché

100 |- ;
<+ Ech5
- Ech 8 ]
80 1 ;
60 i

40

20

0 ;
950 1000 1050 1100 1150 1200
Température (°C)




PE2467505 -1 -

DESCRICAO

"SUPERLIGA A BASE DE NIQUEL E PECAS REALIZADAS NESSA

SUPERLIGA"

O invento diz respeito ao ambito das superligas a
base de niquel, destinados em especial ao fabrico de pecas
para turbinas terrestres ou aeronduticas, por exemplo dis-

cos de turbinas.

A melhoria do desempenho das turbinas exige que
sejam utilizadas ligas cada vez mais eficazes a altas tem-
peraturas. Essas ligas devem em especial ser capazes de

suportar temperaturas de funcionamento da ordem dos 700°C.

Com esse objectivo foram desenvolvidas superligas
que permitem garantir elevadas propriedades mecédnicas a
essas temperaturas (resisténcia a traccdo, resisténcia a
fluéncia e a oxidacdo, resisténcia a propagacdo de fissu-
ras) para as aplicacgdes aqui anteriormente referidas, ao
mesmo tempo que preservam uma boa estabilidade microestru-
tural, conseguindo que as pecgas assim fabricadas tenham um

tempo de vida util elevado.

As ligas conhecidas que sado capazes de cumprir
com este caderno de encargos tém geralmente cargas muito

elevadas de elementos que favorecem a presenca da fase
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gama' Nis(Al, Ti), cuja proporcgao & muitas vezes superior a
45% da estrutura. Isso faz com que se torne impossivel uti-
lizar essas ligas com resultados satisfatdérios por via con-
vencional (via lingote) em que o vazamento de um lingote a
partir de metal no estado liquido é seguido por uma série
de tratamentos de enformagcdo e de tratamentos térmicos.
Essas ligas sé podem ser obtidas através de um processo de
metalurgia dos pds, com o grande inconveniente de um custo

de producao muito elevado.

Para diminuir os custos de producdo foram desen-
volvidas ligas que permitem uma realizagao por via conven-
cional. Trata-se em especial de uma superliga a base de
niquel conhecida sob a denominag¢do UDIMET 720, tal como
descrito em especial nos documentos US-A-3 667 938 e
US-A-4 083 734. Esta superliga tem tipicamente a seguinte

composicdo, expressa em percentagens ponderais:

- vestigios £ Fe £ 0,5%;
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- 4,75% £ Ti £ 7%;

- 0,005% £ C £ 0,045% para as versdes de baixo teor de
carbono, podendo o teor em carbono subir até 0,15%
para as versdes de alto teor de carbono;

- 0,005% < B < 0,03%;
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o resto sendo constituido por niquel e por impurezas resul-

tantes da producado da referida superliga.

Foi igualmente desenvolvida a liga conhecida sob
a denominacdo TMW 4, da gqual wuma composicao possivel,

expressa em percentagens ponderais, é tipicamente:

- W = 1,25%;
- Al = 1,9%;
- Ti = 6%;

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producao da referida superliga.

As superligas do tipo UDIMET 720 ou TMW 4 permi-
tem atingir em parte os objectivos pretendidos. Com efeito,
a altas temperaturas, elas conservam boas propriedades
mecdnicas gracas aos seus fortes teores em Co, e essas
ligas podem ser obtidas por via convencional a partir de um
lingote, portanto de maneira menos onerosa que pela meta-

lurgia dos pods.
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No entanto elas apresentam ainda um custo elevado
justamente por causa do seu importante teor em Co que se
acha geralmente compreendido entre 12 e 27%. Além disso,
continua a ser dificil obter essas ligas por via lingote
convencional, por causa de uma fraca aptiddo para poderem
ser submetidas a uma operacao de forjamento devido, em
especial, a uma fraccdo volumica de fase gama' gque se man-
tém com um valor importante (cerca de 45%). Com efeito, por
causa da importante fracgcao volumica de fase gama', o0s
patamares de temperatura nos gquais € possivel realizar uma
operacao de forjamento sem que haja o risco de formagao de
fendas sdo patamares muito estreitos, e implicam que sejam
efectuados frequentes regressos ao forno, a fim de fazer
com que se possa manter de forma permanente uma temperatura
conveniente durante a realizacdo da operacdo de forjamento.
Por outro lado, no caso dessas 1ligas, o forjamento em
supersolvus gama' (quer dizer, acima da temperatura de sol-
vus gama' e portanto a uma temperatura em que a fase gama'
entra em estado de solucao) é impossivel, uma vez que iria
existir o risco de aparicao de fendas. Estas ligas sé podem
ser forjadas em subsolvus (portanto a uma temperatura infe-
rior ao solvus gama'), o que da origem a estruturas hete-
rogéneas compreendendo fusos de fase gama' e dando origem a
defeitos de permeabilidade por ocasido da realizacao dos
controlos ndo destrutivos por ultra-sons. Por conseguinte,
no caso dessas ligas, o processo de forjamento é delicado,

dificil de dominar e dispendioso.

A fim de reduzir os custos de produgao foram



PE2467505 -5 -

desenvolvidas novas superligas de niquel gue permitem que
as anteriormente referidas aplicacdes possam ser feitas a
temperaturas prédximas de 700°C. Uma liga deste tipo conhe-
cida sob a denominacdo «718 PLUS», que € descrita no docu-
mento WO-A-03/097888 tem tipicamente a seguinte composicédo,

expressa em percentagens ponderais:

- vestigios £ Fe £ 14%;

- 12% < Cr < 20%;

- 5% £ Co £ 12%;

- vestigios < Mo £ 4%;
- vestigios £ W £ 6%;

- 0,6% < Al £ 2,6%;

- 0,4% £ Ti £ 1,4%;

- 4% < Nb < 8%;

- vestigios £ C £ 0,1%;
- 0,003% <P < 0,03%;

- 0,003% < B < 0,015%;

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producgao da referida superliga.

A fim de diminuir os custos de producao devidos
as matérias-primas (elementos de liga) utilizadas, em rela-
cdo as ligas agui anteriormente referidas, o 718 PLUS tem
um teor em Co mais baixo. Por outro lado, para diminuir os
custos de producao devidos ao tratamento termo-mecanico, a
capacidade de forjamento desta liga & melhorada através de

uma diminuig¢do considerdavel da fracgdo volumica da fase
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gama'. No entanto, o abaixamento da fracgdao volumica da
fase gama' é feito em detrimento das propriedades mecanica
a quente e dos desempenhos das pecas em geral, que de facto
sdo nitidamente inferiores as das pecas obtidas com as

ligas aqui anteriormente referidas.

Por conseguinte, no &ambito das turbinas terres-
tres ou aeronduticas, a utilizacdo da liga 718 PLUS & limi-
tada a certas aplicagdes cujas exigéncias em termos de

solicitagdes termo-mecédnicas sdo menos criticas.

Por outro lado, a liga 718 PLUS possui um teor
elevado em Nb (compreendido entre 4 e 8%), que € nefasto
para a sua homogeneidade quimica por ocasido da producgéo.
Com efeito, o Nb €& um elemento gue da& origem a importantes
segregacdes no fim da solidificacdo. Essas segregacdes
podem dar origem a formacdo de defeitos de fabrico (manchas
brancas). Apenas janelas de velocidade de refusao estreitas
e precisas por ocasiao da producao do lingote permitem
reduzir esses defeitos. Por conseguinte, a producao da
718 PLUS dimplica um processo que é complexo e dificil de
dominar. Os teores elevados em Nb nas superligas sao igual-
mente conhecidos por serem bastante nefastos no que diz

respeito a propagacdo de fissuras a alta temperatura.

O documento EP 0 803 585 Al divulga uma superliga
a base de Ni destinada em especial ao fabrico de pecgas para

turbinas, por exemplo discos de turbinas.
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O objectivo do invento consiste em propor uma
liga que tenha um baixo custo de producao, quer dizer, um
custo em elementos de liga menos importante que o de ligas
do tipo UDIMET 720, e cuja aptidao para poder ser submetida
a uma operagdo de forjamento serd maior em comparagdo com a
de ligas do tipo UDIMET 720, e tudo isto ao mesmo tempo que
apresenta propriedades mecdnicas elevadas a altas tempera-
turas (700°C), quer dizer, superiores as da 718 PLUS. Por
outras palavras, © objectivo do invento consiste em propor
uma liga cuja composicdo ird permitir obter um compromisso
entre as propriedades mecdnicas elevadas a quente e um cus-—
to de producdo aceitavel para as aplicacdes aqui anterior-
mente referidas. Esta 1liga deverda igualmente poder ser
obtida nas condigdes da producadao e de capacidade de forja-
mento ndao demasiado restritivas para fiabilizar essa obten-

cao.

Para esse efeito, o invento tem por objecto uma
superliga a base de niquel tendo a seguinte composicdo, os
teores dos diversos elementos sendo expressos em percenta-

gens ponderais:

- 1,3% £ Al £ 2,8%;
- vestigios £ Co £ 11%;
- 14% < Cr £ 17%;

- vestigios £ Fe < 12%;

- 2% £ Mo £ 5%;
- 0,5% £ Nb + Ta £ 2,5%;
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- 0,0030% < B < 0,030%;
- vestigios £ C £ 0,1%;

- 0,01% £ Zr £ 0,00%;

o resto sendo constituido por niquel e por impurezas resul-
tantes da producdo da referida superliga,
e tal que a composicdo satisfaz as seguintes equacgdes, nas

quais os teores sao expressos em percentagens atdmicas:

8 <sAlat% + Tiat% + Nb at% + Ta at% <11

0,7< (TI at%+ Nb at% + Ta at%) /[ Al% at% < 1,3
De preferéncia, a sua composicao satisfaz a
seguinte equagao, na qual 0s teores sao expressos em per-

centagens atdédmicas:

1 < (Ti at%+ Nb at% + Ta at%) / Al at% < 1,3

De preferéncia, a superliga contém, em percenta-

gens ponderais, entre 3 e 12% de Fe.

De preferéncia, a sua composicao €&, expressa em

percentagens ponderais:
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- 3% £ Fe £ 9%;

- 2% £ Mo £ 5%;

- 0,5% £ Nb + Ta £ 2,5%;
- 2,5% £ T1i £ 4,5%;

- 1% £ W £ 4%;

- 0,0030% < B < 0,030%;
- vestigios £ C £ 0,1%;

- 0,01% £ Zr £ 0,00%;

e a sua composicao satisfaz as seguintes equacgdes, nas

quails os teores sdo expressos em percentagens atdémicas:

8 < Al at% + Ti at%+ Nb at% + Ta at% < 11

0,7 = (Tiat% + Nb at% + Ta at%) / Al at% < 1,3

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producao da referida superliga.

De preferéncia, para esta liga, 1 £ (Ti at% + Nb at$%

+ Ta at%)/Al at% < 1,3.

Melhor, a composicao da liga é, expressa em per-

centagens ponderais:
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- 2% < Mo < 4%;

- 0,5% £ Nb + Ta £ 2%;
- 2,8% £ Ti £ 4,2%;

- 1,5% £ W< 3,5%;

- 0,0030% £ B < 0,030%;
- vestigios £ C £ 0,07%;

- 0,01% £ zr £ 0,06%;

e a sua composicao satisfaz as seguintes equacgdes, nas

quais os teores sao expressos em percentagens atdmicas:

8 < Al at% + Ti at%+ Nb at% + Ta at% < 11

0,7 < (Tiat% + Nb at% + Ta at%) / Al at% < 1,3

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producdo da referida superliga.

Em certos casos, para esta liga, 0,7 < (Ti at% +

Nb at% + Ta at%)/Al at% < 1,15.

Em certos casos, para esta liga, 1 < (Ti at% +

Nb at% + Ta at%)/Al at% < 1,3.

De preferéncia, estas superligas compreendem uma
fraccdao de fase gama' compreendida entre 30 e 44%, de pre-
feréncia entre 32 e 42%, e o solvus da fase gama' da super-

liga é inferior a 1.145°C.
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De preferéncia, a composicao da liga satisfaz a
seguinte equacdo, na qual os teores dos elementos sao cal-
culados na matriz gama a 700°C e sdo expressos em percenta-

gens atdmicas:

0,717 Ni at% + 0,858 Fe at% + 1,142 Cr at% + 0,777 Co at% + 1,55 Mo
at% + 1,655 W at% + 1,9 Al at% + 2,271 Ti at% + 2,117 Nb at% + 2,224 Ta at% <
0,901.

De preferéncia, o teor em Cr (expresso em percen-—
tagem atdmica) €, na matriz gama a 700°C, superior a 24

Q

ats.

De preferéncia, o teor em Mo + W (expresso em

percentagem atdémica) é 2 2,8 at% na matriz gama.

O invento tem igualmente por objecto uma peca em
superliga a base de niquel, caracterizada por a sua compo-
sicao ser do tipo agqui anteriormente referido.

Essa peca pode tratar-se de um componente de uma turbina a

gads aerondutica ou terrestre.

Como serda facil de compreender, o invento baseia-
se num equilibrio preciso da composicdao da liga para se
obter simultaneamente propriedades mecédnicas, uma boa faci-
lidade de forjamento e, de preferéncia, um custo relativo
aos materiais da liga tao moderado quanto possivel, fazendo
com que a liga se torne proépria para uma produgcao econdmica

pela via lingote clédssica de pecas que podem funcionar sob
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solicitagdes mecdnicas e térmicas elevadas, em especial nas

turbinas terrestres e aeronduticas.

O invento 1ird agora ser descrito, com referéncia
a Figura 1 anexa que mostra as respectivas capacidades de
forjamento (apresentadas pela estricgao) medidas em lingo-
tes refundidos e homogeneizados, a temperaturas de 1.000 a
1.180°C, de ligas de acordo com o invento e de uma liga de
referéncia do tipo UDIMET 720 que o invento propde substi-

tuir.

Ao mesmo tempo que oferece boas propriedades
mecédnicas, a liga de acordo com o invento tem boas aptiddes
para o forjamento gracas a teores limitados em elementos
gque geram a fase gama', e em especial de Nb, para evitar
igualmente problemas de segregacgdao por ocasidao da produgao.
Um a liga de acordo com o invento pode, por exemplo, ser
forjada no dominio do supersolvus da liga, o que permite
assegurar uma melhor homogeneidade do metal e reduzir sig-
nificativamente os custos ligados ao processo de forjamen-

to.

Como serda facil de constatar, uma superliga de
acordo com o invento permite, para além da reducdao dos cus-
tos associados as matérias-primas, reduzir os custos rela-
tivos aos processos de producao e aos processos de trata-
mento termo-mecédnicos (forjamento e estampagem) de uma peca

realizada nessa mesma superliga.
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As ligas obtidas segundo este invento sdao global-
mente de custo relativamente reduzido, em qualquer dos
casos de custo inferior ao das ligas dos tipos URINEM 720 e
tudo isto ao mesmo tempo que apresenta propriedades mecani-
cas elevadas a altas temperaturas, quer dizer, superiores

as das ligas do tipo 718 PLUS.

0 abaixamento do teor em Co para além de 11% per-
mite diminuir consideravelmente o custo da liga, uma vez
que o Co €, de entre todos os elementos de liga presentes
massivamente no invento, aquele que é mais caro. A fim de
manter boas propriedades mecanicas em fluéncia e em trac-
cao, o abaixamento do teor em Co é, por um lado, compensado
por um ajustamento dos teores em Ti, Nb e Al que formam a
fase endurecedora gama' e, por outro lado, compensado por
um ajustamento dos teores em W e Mo que VAo promover O

endurecimento da matriz gama da liga.

Os inventores puderam constatar que uma adicao de
Fe em substituicdo parcial do teor em Co (em relacao ao das
ligas do tipo UDIMET 720 ou TMW 4) permitia também reduzir

significativamente o custo da liga.

Os inventores puderam constatar que um teor opti-
mo de Co era o que se achava compreendido entre 7 e 11%,
melhor, entre 7 e 10%, para se atingir um aumento signifi-
cativo das propriedades mecanicas tals como a resisténcia a
fluéncia, mantendo ao mesmo tempo um baixo custo em maté-

rias-primas, de preferéncia por meio da adigaoc de 3 a 9% de
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Fe, melhor, de 3,6 a 7%, na composicao. Acima de 11% de Co,
0os inventores puderam constatar que os desempenhos da liga

nao eram significativamente melhorados.

Uma liga de acordo com esta composicdao permite
atingir propriedades mecadnicas prdximas as das ligas com
melhor desempenho, como por exemplo as que aqui foram ante-
riormente descritas (UDIMET 720 e TMW 4) ao mesmo tempo que
mantém um baixo custo de produgao, uma vez dJue, POr exem-
plo, é facilmente possivel atingir um custo em matérias-
primas inferior a 24 €/kg (custo préximo do 718 PLUS, ver
os exemplos que 1irdo aqui ser mais adiante apresentados).
Para se determinar o custo das matérias-primas que consti-
tuem o metal no estado liquido a partir do gual o lingote
serda vazado e forjado, foram tidos em consideracdo, para

cada elemento, o0s seguintes custos por kg:

- Ni: 20 €/kg,
- Fe: 1 €/kq,
- Cr: 14 €/kg,
- Co: 70 €/kg,
- Mo: 55 €/kg,
- W: 30 €/kg,
- Al: 4 €/kg,
- Ti: 11 €/kg,
- Nb: 50 €/kg,

- Ta: 130 €/kg,

Evidentemente que estes valores variar fortemente
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ao longo do tempo, e a equacao (1) que vail ser apresentada,
por meio da qual se determinou o que seria capaz de repre-
sentar uma optimizacao da composicdao da liga em termos de
custo das matérias-primas, apenas tem um cardcter indicati-
vo e ndo constituli um pardmetro que tenha que ser estrita-
mente respeitado para que a liga seja conforme com o inven-

to.

A relacao visada entre a soma dos teores em Ti,
Nb e Ta e o teor em Al permite assegurar um endurecimento
por solucgdao sdlida da fase gama', ao mesmo tempo gue se
evita o risco de aparicao de uma fase em forma de agulhas

no seio da liga, gque poderia alterar a sua ductilidade.

E desejavel que haja uma fraccdo minima de fase
gama' (de preferéncia 30%, melhor, 32%) para gque se possa
obter um muito bom comportamento a fluéncia e a traccdo a
700°C. No entanto, a fracgdo e o solvus da fase gama' devem
ser, de preferéncia, respectivamente inferiores a 44%
(melhor, 42%) e a 1.145°C para que a liga conserve uma boa
capacidade de forjamento, e também para que a liga possa
ser em parte forjada no dominio supersolvus, quer dizer, a
uma temperatura compreendida entre o solvus gama' e a tem-

peratura de inicio de fusao.

As proporcdes das fases apresentadas na 1liga,
assim como as fracgdes volumicas de fases gama' e as con-
centracgdes molares das fases TCP (cuja definicdo serda dada

mais adiante), foram determinadas pelos inventores em fun-
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cao da composicdo recorrendo a diagramas de fases obtidos
por cédlculos termodindmicos (por meio do software

THERMOCALC normalmente utilizado pelos metalurgistas).

0 parédmetro Md, gque ¢é habitualmente utilizado
como 1indicador da estabilidade das superligas, deve ser
inferior a 0,901 para conferir a 1liga de acordo com O
invento uma estabilidade éptima. Por conseguinte, no ambito
do invento, a composicao pode ser ajustada de maneira a
atingir um Md £ 0,901 sem causar prejuizos as outras pro-
priedades mecédnicas da liga. Para além de 0,901, a 1liga
corre o risco de se tornar instavel, quer dizer, de dar
lugar, no decorrer de uma utilizacdo prolongada, a precipi-
tagcdo de fases nefastas, tais como fases sigma (06) e miu

(L) que fragilizam a liga.

As anteriormente referidas condigdes acerca do
teor em Mo + W na matriz gama sdao justificadas para evitar
a precipitacédo de compostos intermetdlicos frageis de tipo
sigma (0) ou miu (M) gquando eles se desenvolvem em quanti-
dade excessiva, dando origem a uma importante reducdo da

ductilidade e da resisténcia mecinica das ligas.

Foi igualmente constatado que teores excessivos
em Mo e W alteram fortemente a capacidade de forjamento da
liga e reduzem consideravelmente a gama da capacidade de
forjamento, quer dizer, a gama de temperaturas em gque a
liga tolera deformacgdes importantes com vista a enformacdo

a quente. Além disso, estes elementos tém massas atdmicas
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elevadas, e a sua presenca traduz-se por um aumento notavel

da massa volumica, isto ¢, densidade, da liga gque para as

aplicacgdes aeronduticas é um critério preponderante.

A composicdo de acordo com o invento permite man-—

ter um valor de TCP (acrdénimo do inglés «Topologically clo-

se-packed» = fases topologicamente compactas, tais como as

fases miu + sigma (0) cujo teor é expresso em percenta-

(W)

gem molar de fase) inferior a 6% a 700°C na liga. Este
valor permite confirmar que a superliga de acordo com o
invento possui uma muito boa estabilidade microestrutural
as altas temperaturas.

As equagbes que, de uma maneira obrigatdria ou
6ptima, devem ser respeitadas pela composicdo da liga de

acordo com o invento sdao as seguintes:

(1) (optimamente) custo (€/kg) < 25 com custo = 20 Ni%
+ Fe% + 14 Cr% + 70 Co% + 55 Mo% + 30 WS$+ 4 Al%+

11 Ti%+ 50 Nb%+ 130 Ta% em percentagens ponderais, com

as aqui anteriormente expressas reservas acerca de

estrita validade deste critério, devidas as inevita-

vels variagdes do curso
(2)
1,142 Cr at$%

(optimamente) Md =

W at% + 1,9 Al at$%

+ 0,777 Co at%

+ 2,271 Ti at$%

dos elementos de liga.
0,717 Ni at% + 0,858 Fe at% +
+ 1,55 Mo at% + 1,655

+ 2,117 Nb at% +

2,224 Ta at% < 0,901, os teores (at%) dos diversos
elementos sendo calculados na matriz gama a 700°C

(equacadao resultante de cdlculos termodindmicos reali-
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zados com a ajuda de modelos habitualmente conhecidos
pelos metalurgistas que trabalham no dmbito das super-—
ligas a base de nigquel).

(3) (optimamente) Cr = 24 at%$ na matriz gama a 700°C
para optimizar a resisténcia a oxidacdo (optimizacao
resultante de calculos termodindmicos).

(4) (obrigatoriamente) 1 £ (%Ti + %Nb + %Ta)/%A1 £ 1,3
para um melhor endurecimento da fase Y' e limitar o
risco de aparigcado de uma fase em forma de agulhas, e
optimamente 1 £ (%Ti + %Nb + %Ta) /%Al < 1,3 para um melhor
endurecimento, e optimamente 0,7 < (Ti at% + Nb at% +
Ta at%) /Al at% £ 1,15 para evitar o risco de aparicao
de uma fase em forma de agulhas.

(5) (obrigatoriamente) 8 < Al at% + Ti at% + Nb at% +
Ta at%$ < 11 para assegurar uma fraccao adeqgquada de
fase gama'.

(6) (optimamente) 30% < fraccdao Yy' < 45% e solvus Y' <
1.145°C (optimizacdo resultante de cdlculos termodind-
micos); melhor: 32% < fracgcao Yy' < 42%; é neste inter-
valo que se obtém o melhor compromisso entre, por um
lado, o comportamento a fluéncia e a resisténcia a
tracgao, e, por outro lado, a capacidade de forjamen-
to; o valor éptimo é de cerca de 37%.

(7) (optimamente) % molar de fases TCP £ 6% a 700°C
para assegurar uma boa estabilidade microestrutural as
altas temperaturas (optimizacdo resultante de cdlculos
termodindmicos).

(8) (optimamente) Mo at$% + W at% na fase gama a 700°C

2 2,8 para assegurar uma bom endurecimento da matriz
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gama (optimizacdo resultante de cdalculos termodindmi-
cos), mas sem ultrapassar os teores ponderais em Mo de
5% e em W de 4% para evitar a precipitacao de compos-—

tos intermetdlicos frageis de tipo sigma (0) ou miu

(W) .

Em seguida vai-se justificar em pormenor, elemen-
to por elemento, as escolhas dos teores de acordo com o

invento.

Cobalto

O teor em cobalto foi limitado a teores inferio-
res a 11%, melhor, inferiores a 10%, por razdes de natureza
econdémica, na medida em gque em que este elemento € um dos
mais caros daqueles que entram na composicdao da liga (ver
equacao (1) na qual este elemento tem a segunda maior pon-—
deracdo a seguir ao Ta). Vantajosamente, € desejavel um
teor minimo de 7%, a fim de conservar um muito bom compor-

tamento a fluéncia.

Ferro

A substituicao do niquel ou do cobalto pelo ferro
tem a vantagem de fazer reduzir significativamente o custo
da liga. Entretanto, a adigao de ferro favorece a precipi-
tacdo da fase sigma nociva para a ductilidade e a sensibi-
lidade ao entalhe. Por conseguinte, o teor em ferro da liga

deve ser ajustada de maneira a obter-se uma redugao signi-
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ficativa do custo, ao mesmo tempo que se garante uma liga
muito estdvel a alta temperatura (equacdes (2), (7)). No
caso geral, o teor em Fe acha-se compreendido entre vesti-

gios e 12%, mas acha-se de preferéncia compreendido entre 3

oe

e 12%, melhor, entre 3 e 9%, melhor, entre 3,6 e 7

Aluminio, Titénio, Nidbio, Tantalo

Os teores ponderais destes elementos sao de 1,3 a

2,8%, melhor, de 1,8 a 2,8%, para o Al, de 2,5 a 4,5%,

melhor, de 2,8 a 4,2%, para o Ti, de 0,5 a 2,5%, melhor, de

0,5 a 2%, para a soma Ta + Nb.

Apesar da precipitacdo da fase gama' nas ligas a
base de niquel depender essencialmente da presenca de alu-
minio em concentracao suficiente, os elementos Ti, Nb, e Ta
podem favorecer a aparicdao desta fase se eles se acharem
presentes na liga com uma concentracao suficiente; os ele-
mentos aluminio, titdnio, nidbio e téantalo sao elementos
chamados «gama'—-genes». Por conseguinte, a gama de estabi-
lidade da fase gama' (da qual o solvus gama' da liga é
representativo) e a fracgcao de fase gama' sao funcao da
soma das concentracdes atdmicas at% em aluminio, titdénio,
nidébio, téntalo. Estes elementos foram assim ajustados de
maneira a obter-se, optimamente, uma fraccao de fase Y com-
preendida entre 30% e 44%, melhor, entre 32% e 42%, e um
solvus de fase gama' inferior a 1.145°C. Uma fraccdo ade-
quada de fase gama' nas ligas do invento €& obtida com uma

soma dos teores em Al, Ti, Nb e Ta superior ou igual a 8



PE2467505 - 21 -

at%. Para se obter um muito bom comportamento a fluéncia e
a tracgdo a 700°C é desejada uma fraccdo minima de fase
gama'. Entretanto, a fracgcao e o solvus da fase gama' devem
ser, de preferéncia, inferiores respectivamente a 44% e a
1.145°C para que a liga conserve uma boa capacidade de for-
jamento, e também possa ser em parte forjada no dominio
supersolvus, quer dizer, a uma temperatura compreendida
entre o solvus gama' e a temperatura de inicio de fusao.
Uma fracgao de fase Y' e uma temperatura de solvus due
exceda os limites superiores aqui anteriormente citados
iria tornar mais dificil a producgdo da liga pela via lingo-
te convencional, o que iria fazer com que houvesse o risco

de atenuar umas das vantagens do invento.

De acordo com um aspecto notavelmente vantajoso
do invento, o0s teores em aluminio, titdnio, nidbio e tanta-
lo sdo tais que a relacdo entre a soma dos teores em tita-
nio, nidébio e tantalo e o teor em aluminio é superior ou
igual a 0,7 e inferior ou igual a 1,3. Com efeito, o endu-
recimento em solucgdao sdélida na fase gama' conferido pelo
Ti, pelo Nb e pelo Ta é tanto mais elevado quanto mais ele-
vada for a relacdo (Ti at%$ + Nb at% + Ta at%) /Al at%. Para
garantir um melhor endurecimento serd preferida uma relacdo
superior ou igual a 1. entretanto, para um mesmo teor em
aluminio, teores muito elevados em Ti, Nb ou Ta favorecem a
precipitacdao de fases em forma de agulhas de tipo eta (1)
(Ni3Ti) ou delta (8) (Nisz(Nb,Ta)) gque ndo sao desejadas no
admbito do invento: se essas fases se acharem presentes em

quantidades muito importantes, elas podem alterar a ducti-
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lidade a quente da liga precipitando-se sob a forma de agu-
lhas nas juntas dos grédos. Portanto, a relacdo (Ti at$%$ +
Nb at% + Ta at%)/Al at% ndo deve ultrapassar o valor de
1,3, e de preferéncia o valor de 1,15, para prevenir a pre-
cipitacdo dessas fases nefastas. Por outro lado, 08 teores
em Nb e Ta devem ser inferiores ao teor em titdnio para que
a densidade da 1liga se mantenha com um valor aceitdavel
(inferior a 8,35), em particular para as suas aplicacdes
aeronduticas. E igualmente conhecido pelos entendidos na
matéria que os teores muito elevados em nidbio sado nefastos
para a resisténcia a propagacdo de fissuras a quente (650-
700°C). O nidbio acha-se de preferéncia presente numa pro-
porcdo mais importante que o téntalo, na medida em que o
tdntalo apresenta um custo e uma massa atdmica mais eleva-
dos que o nidbio. As equacdes (1), (4) e (5) tém em linha

de conta essas condicgodes.

Molibdénio e Tungsténio

O teor em Mo deve estar compreendido entre 2 e 5%

e o teor em W deve estar compreendido entre 1,5 e 3,5%.

O molibdénio e o tungsténio conferem um forte
endurecimento da matriz gama por efeito de solugao sélida.
Os teores em Mo e W devem ser cuidadosamente ajustados para
se obter um endurecimento déptimo sem provocar a precipita-
cdo de compostos intermetdlicos frageis de tipo sigma ou
miu. Estas fases, quando se desenvolvem em quantidade

excessiva, provocam uma reducao importante da ductilidade e



PE2467505 - 23 -

da resisténcia mecadnica das ligas. Foi igualmente constata-
do que teores excessivos em Mo e W alteram fortemente a
capacidade de forjamento da liga e reduzem consideravelmen-—
te o dominio de capacidade de forjamento, quer dizer, a
gama de temperaturas em que a liga tolera deformacdes
importantes com vista a enformacdo a quente. Além disso,
estes elementos tém massas atdmicas elevadas e a sua pre-
sencga traduz-se por um aumento notavel da massa volumica da
liga, o que ndo € desejavel, em especial para as aplicacdes
aeronduticas. As equacbes (2), (7) e (8) tém em linha de

conta essas condicgdes.

Crémio

O crémio ¢é indispensdvel para o comportamento
face a oxidacdo e a corrosao da liga e desempenha assim um
papel essencial para a resisténcia da liga aos efeitos do
meio ambiente a alta temperatura. O teor em crdédmio (14 a
17% em peso) das ligas do invento foil determinado de manei-
ra a introduzir uma concentracdo minima de 24 at% de Cr na
fase gama a 700°C, tendo em linha de conta o facto de que
um teor muito elevado em crémio favorece a precipitacao de
fases nefastas, tais como a fase sigma, e portanto deterio-
ra a estabilidade a quente. As equacgdes (2), (3) e (7) tém

em linha de conta essas condicdes.

Boro, Zircdnio, Carbono

O teor em B acha-se compreendido entre 0,0030 e
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0,030%. O teor em Zr acha-se compreendido entre 0,01 e
0,06%. O teor em C acha-se compreendido entre vestigios e

0,1%, optimamente entre vestigios e 0,07%.

Os elementos chamados menores que sao O carbono,
o boro e o zircdénio formam segregacdes nas Jjuntas dos
graos, por exemplo sob a forma de boretos ou de carbonetos.
Eles contribuem para aumentar a resisténcia e a ductilidade
das ligas capturando elementos nocivos como enxofre e modi-
ficando a composicdo quimica ao nivel das juntas dos graos.
A sua auséncia seria prejudicial. No entanto, teores exces-
sivos provocam uma reducdao da temperatura de fusao e alte-
ram fortemente a capacidade de forjamento. Por conseguinte
serd preciso fazer com gque esses teores se mantenham dentro

dos limites que aqui foram anteriormente referidos.

Agora 1rd proceder-se a descricdao de exemplos,
testados em laboratério, de realizacdo do invento e proce-
der—-se a sua comparacao com exemplos de referéncia. Os teo-
res da Tabela 1 sdao indicados em percentagens ponderais.
Nenhum destes exemplos contém tdntalo em proporgdes consi-
deraveis, mas este elemento tem um comportamento comparavel

ao do nidébio, como aqui foi anteriormente referido.
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Tabela 1: composigdes das amostras testadas em laboratédrio

exemplo| Al Co Cr Fe Mo Nb Ni Ti W B C Zr P
Ref 1 1,4 2,0 |18,0(10,2| 2,8 | 5,6 |resto| 0,7 | 1,0 |0,0052]0,002 - 0,009
Ref 2 1,7 9,0 | 15,5 5,0 3,0 1,4 |resto| 3,9 | 2,5 [0,0110[0,002( 0,03 -
Inv 3 2,2 9,0 | 15,5 5,1 3,0 1,3 |resto| 3.9 | 2,5 [0,0110[0,003[ 0,03 -
Ref 4 2,1 9,0 | 15,5 5,1 3,0 | 3,4 |resto| 2,4 | 2,5 |0,0100]|0,004]| 0,03 -
Inv 5 2,1 11,0 |15,5|11,0| 2,5 1,0 |resto]| 3,6 1,5 [0,0100|0,040] 0,03 -
Inv 6 2,1 9,0 | 15,5 5,1 3,0 1,0 |resto| 3,6 | 2,5 [0,0110[0,005( 0,03 —
Inv 7 2,1 6,1 |15,5] 3,1 3,4 1,0 |resto| 3,6 | 3,0 [0,0120(0,011[ 0,03 -
Inv 38 1,8 2,1 |16,0] 9,2 2,8 1,0 |resto| 3,3 | 2,5 [0,0110[0,006( 0,03 N
Inv 9 2,3 9,1 | 15,0 3,1 3,1 1,2 |resto| 4,0 | 2,2 |0,0110[0,007[ 0,03 -
Inv 10 2,4 8 15,3 4 3 0,7 |resto]| 3,3 3 0,0120] 0,01 | 0,04 —

Os exemplos 1 a 4 foram elaborados por fusao VIM

para realizar lingotes de 10 kg.

Os exemplos 5 a 10 foram elaborados por fusao VIM

e depois por refusdo VAR para realizar lingotes de 200 kg.

O exemplo de referéncia 1 corresponde a uma liga
718 PLUS cléassica. O exemplo de referéncia 2 ndo faz parte
do invento devido a ter uma relacao (Ti at%$ + Nb at%)/Al t%
= 1,5%, portanto superior a 1,3.
O exemplo de referéncia 4 ndao faz parte do invento devido a
ter um teor em Nb muito elevado que corresponde teoricamen-
te ao teor em Nb para além do qual a fase delta é suscepti-

vel de aparecer.

Os exemplos 5, 7, 8 e 9 correspondem ao invento,

embora a variantes nao optimizadas deste ultimo.
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Os exemplos 3, 6 e 10 correspondem a versdo pre-

ferida do invento.

A composicao éptima foi obtida pelo exemplo 6.

Por comparacac com este exemplo 6:

- o exemplo 5 contém mais de Fe, Co e C e menos de Mo e

wW;

- o exemplo 7 contém menos de Fe, Co e C e mais de Mo e

w;

- o exemplo 8 ¢é menos carregado em elementos de liga

tais como Al, Co, Mo, Ti e mais carregado em Fe;

- o exemplo 9 é mais carregado em elementos de liga tais

como Al, Ti Nb e menos carregado em Fe e W;

- o exemplo 10 tem uma relacdo (Ti at% + Nb at%)/Al t%
menos elevada e comporta mais de W, menos de Co e

menos de Fe;

- o exemplo de referéncia 2 contém mais de Ti e de Nb e
menos de Al, para uma fracgao de fase gama' igual; a

relagdo (Ti at%$ + Nb at%)/Al t% é mais elevada;

- o exemplo 3 contém mais de Al e de Nb e de Ti, portan-

to uma fraccgdo de fase gama' mais elevada;
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- o exemplo 4, para uma fracgcao de fase gama' igual,

contém mais de Nb e menos de Ti.

A Tabela 2 apresenta caracteristicas suplementa-
res das ligas testadas, com as suas principais caracteris-
ticas mecdnicas: resisténcia a traccdo Rm, limite de elas-
ticidade Rpo,2, alongamento no ponto de ruptura A, tempo de
vida Util em fluéncia a 700°C sob um esforco de 600 MPa. As
propriedades mecédnicas sao dadas em valores relativos em
relacdo as do exemplo 1, de referéncia, que é do tipo

718 PLUS habitual.

Tabela 2: caracteristicas complementares e propriedades mecénicas das amostras

(Racionalizados em relagédo ao 718
PLUS)
Exemplo |Fracgéo |Solvus (Ti+No+Ta) Md Custo Rm Rpo, 2 A% Terpo de
Gama' Gama' /AL (£/kqg) 700°C 700°C 700°C vida ttil
% (°c) fluéncia
700°C
600 MPa
Ref 1 26 950 1,35 0,904 23,9 1,0 1,0 1,0 1,0
Ref 2 36 1.100 1,5 0,892 23,6 1,3 1,3 0,8 1,8
Inv 3 40 1.115 1,17 0,895 23,7 1,3 1,3 1,2 8
Ref 4 37 1.070 1,13 0,899 24,4 1,1 1,2 0,6 0,1
Inv 5 37 1.095 1,1 0,896 23,7 1,2 1,15 1,3 3,5
Inv 6 37 1.095 1,1 0,894 23,6 1,3 1,2 1,4 5,3
Inv 7 37 1.105 1,1 0,895 22,6 1,2 1,2 1,5 3
Inv 8 32 1.070 1,2 0,891 19,2 1,2 1,1 1,5 1,1
Inv 9 42 1.125 1,15 0,895 23,9 1,2 1,3 1,1 8,3
Inv 10 40 1.095 0,85 0,895 23,2 1,15 1,1 1,5 6,2

A resisténcia a traccdo e o tempo de vida ttil em
fluéncia das ligas do invento sédo todos nitidamente supe-

riores aos da liga 718 PLUS (exemplo 1), ao passo que o
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custo da liga € compardavel ou inferior. O ganho em traccao,
em limite de elasticidade e em fluéncia é menor no caso do
exemplo 8, mas o custo destas ligas é bem inferior ao da
718 PLUS. 0Os exemplos 2 e 4 nao fazem parte do invento,
mostram uma diminuic¢do da ductilidade a guente em relacdo a
que € obtida com a 718 PLUS, que se manifesta por um menor

alongamento no ponto de ruptura.

Deste modo, as propriedades mecédnicas das ligas
do invento sdo bastante superiores as da 718 PLUS e proéxi-

mas das da UDIMET 720.

As ligas do invento tém um custo em matérias-
primas que é inferior ou igual ao da 718 PLUS, e portanto
sdo bastante menos dispendiosas que a UDIMET 720, cujo cus-—
to em matérias-primas, calculado de acordo com OS mesmos

critérios, iria subir até 26,6 €/kg.

Uma outra vantagem das ligas do invento em rela-
cdo a UDIMET 720 é incontestavelmente uma melhor capacidade
de forjamento, que facilita a producao das ligas e diminui
os custos de fabrico. Com efeito, a Figura 1 mostra que as
ligas do invento apresentam um melhor coeficiente de
estricgdo, e portanto uma excelente capacidade de forjamen-
to no estado de lingote homogeneizado entre 1.000 a
1.180°C, e que essas ligas, ao contrdrio do que acontece no
caso da UDIMET 720, toleram uma capacidade de forjamento
superior ao solvus da fase gama'. Isso permite obter gamas

de transformagao menos complexas e microestruturas mais
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homogéneas: o afinamento do grao pode efectuar—-se nas pri-

meiras etapas de transformacdo na auséncia de fase gama'.

Lisboa, 17 de Setembro de 2013
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composicao

1.

14

REIVINDICACOES

Superliga a base de niquel tendo a seguinte

0s teores dos diversos elementos sendo expres-—

sos em percentagens ponderais:

- 1,3
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< Al <
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NS}
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- vestigios £ Co £ 11%;

- 14

o\

< Cr £ 17%;

IN

H

[\
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- vestigios £ Fe

- 2% < Mo = 5%;

- 0,5% £ Nb + Ta £ 2,5%;
- 2,5% £ Ti £ 4,5%;

IA

- 1% W < 4%;
- 0,0030% < B < 0,030%;
- vestigios £ C £ 0,1%;

- 0,01% £ Zr £ 0,00%;

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producao da referida superliga,

e tal que a composicao satisfaz as seguintes equagdes, nas

quais os teores sao expressos em percentagens atdmicas:

8 <Alat% + Tiat% + Nb at% + Ta at% <11

0,7 <(Ti at%+ Nb at% + Ta at%) / A% at% < 1,3

2. Superliga de acordo com a reivindicacao 1,
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caracterizada por a sua composicao satisfazer a seguinte
equacdao, na qual os teores dos diferentes elementos sao

expressos em percentagens atdémicas:

1 < (Ti at%+ Nb at% + Ta at%) / Al at% < 1,3

3. Superliga de acordo com a reivindicacdao 1 ou
2, caracterizada por conter, em percentagens ponderais,

entre 3 e 12% de Fe.

4. Superliga de acordo com uma das reivindica-
cbes 1 a 3, caracterizada por a sua composicac ser, expres-

sa em percentagens ponderais:

- 0,5% £ Nb + Ta £ 2,5%;
- 2,5% £ Ti £ 4,5%;
- 1% < W £ 4%;

- 0,0030% £ B
- vestigios £ C £ 0,1%;

- 0,01% £ Zr £ 0,006%;

e a sua composicdo satisfazer as seguintes equacdes, nas

quails os teores sdo expressos em percentagens atdmicas:
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8 < Al at% + Ti at%+ Nb at% + Ta at% < 11

0,7 < (Tiat% + Nb at% + Ta at%) /Al at% < 1,3

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producdao da referida superliga.

5. Superliga de acordo com a reivindicacao 4,

caracterizada por 1 < (Ti at% + Nb at% + Ta at%)/Al at% < 1,3.

6. Superliga de acordo com a reivindicacao 4,
caracterizada por a sua composicao ser, expressa em percen-

tagens ponderais:

- 0,5% £ Nb + Ta < 2%;
- 2,8% £ Ti £ 4,2%;
- 1,5% £ W< 3,5%;

e a sua composicdo satisfazer as seguintes equacdes, nas

quais os teores sdo expressos em percentagens atdmicas:
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8 < Al at% + Ti at%+ Nb at% + Ta at% < 11

0,7 < (Tiat% + Nb at% + Ta at%) / Al at% < 1,3

o resto sendo constituido por nigquel e por impurezas resul-

tantes da producdao da referida superliga.

7. Superliga de acordo com a reivindicacao 6,

caracterizada por 0,7 £ (Ti at% + Nb at%$ + Ta at%)/Al at% < 1,15.

8. Superliga de acordo com a reivindicacao 6,

caracterizada por 1 < (Ti at% + Nb at% + Ta at%)/Al at% < 1,3.

9. Superliga de acordo com gqualquer uma das
reivindicagdes 1 a 8, caracterizada por compreender uma
fraccao de fase gama' compreendida entre 30 e 44%, de pre-
feréncia entre 32 e 42%, e por o solvus da fase gama' da

superliga ser inferior a 1.145°C.

10. Superliga de acordo com uma das reivindica-
¢bes 1 a 9, caracterizada por a composicgdo da liga satisfa-
zer a seguinte equacao, na qual os teores dos elementos sao
calculados na matriz gama a 700°C e sd3o expressos em per-—

centagens atdémicas:
0,717 Ni at% + 0,858 Fe at% + 1,142 Cr at% + 0,777 Co at% + 1,55 Mo

at% + 1,655 W at% + 1,9 Al at% + 2,271 Ti at% + 2,117 Nb at% + 2,224 Ta at% <
0,901.

11. Superliga de acordo com uma das reivindica-
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¢cbes 1 a 10, caracterizada por o teor em Cr (expresso em
percentagem atdmica) ser, na matriz gama a 700°C, superior

a 24 at%.

12. Superliga de acordo com uma das reivindica-
cdes 1 a 11, caracterizada por o teor em Mo + W (expresso

em percentagem atdmica) ser =2 2,8 at% na matriz gama.

13. Peca em superliga a base de niquel, caracte-
rizada por a sua composicao ser de acordo com gqualquer uma

das reivindicagdes 1 a 12.

14. Pecga em superliga a base de niquel de acordo

com a reivindicacdo 12, caracterizada por se tratar de um

componente de uma turbina a gas aerondutica ou terrestre.

Lisboa, 17 de Setembro de 2013
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REFERENCIAS CITADAS NA DESCRIGAO

Esta lista de referéncias citadas pelo requerente & apenas para conve-
niéncia do leitor. A mesma ndo faz parte do documento da patente Euro-
peia. Ainda que tenha sido tomado o devido cuidado ao compilar as
referéncias, podem ndo estar excluidos erros ou omissées e o IEP

declina quaisquer responsabilidades a esse respeito.

Documentos de patentes citadas na descrigéo
¢ US 3667938 A e US 4083734 A
¢ WO 03097888 A e EP 0803585 Al
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