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Resumo:

Neste trabalho foi realizada a validagdo da base de dados para superli-
gas a base de niquel através da comparagdo de dados termodinamicos
calculados e caracterizagdo microestrutural da superliga Inconel 718. O
material adquirido no estado bruto de fusdo foi tratado termicamente ini-
cialmente para solubilizacdo das fases secundarias na matriz seguido de
tratamento na temperatura de 700 °C durante os periodos de 500, 1000
e 2000 horas com objetivo deixar a microestrutura do material préxima
a condicdo de equilibrio termodinamico. Os calculos termodinadmicos
em equilibrio mostraram que na superliga Inconel 718 as fases predo-
minantes sdo gama duas linhas (y””) e gama linha (y’). Com aumento do
tempo de tratamento térmico o célculo prevé a dissolucdo da fase y”’ na
fase delta (5), além da presenca do carbeto MC em menor quantidade.
Com os resultados obtidos por meio das analises utilizando o MEV ¢ a
comparacao com os calculos termodindmicos conclui-se que a base de
dados pode ser utilizada como ferramenta auxiliar no desenvolvimento

de novas ligas a base de niquel e seus processos de fabricacao.

Abstract

This work was performed in order to validate the database for the nickel
base superalloy by comparing thermodynamic database calculated
and structural characterization of the superalloy INCONEL 718.
The materials were got as cast structure, was initially heat treated
for solubilization of secondary phases in the matrix followed by
treatment at 700 ° C for periods of 500, 1000 and 2000 hours in order
to leave the microstructure of the material near equilibrium condition
thermodynamic and it were realized heat treatment at 700 ° C during 500,
1000 and 2000 hours in order to get the material microstructure close
to the thermodynamic equilibrium. The thermodynamic equilibrium
calculations showed that the predominant phases consists mostly
through gamma double prime (y ) and gamma prime (y’). After increase
the heat treatment soaking time, it was found dissolution of y” phase in
the delta phase (0), moreover, it was found the presence of MC carbide
in less quantity. With the results obtained using the SEM analysis and
the comparison with thermodynamical calculations concluded that the
database used can be used as auxiliary tool in the development of new
nickel-based alloys and their manufacturing processes
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1. Introducio

As superligas foram desenvolvidas para
uso em aplicagdes em altas temperaturas.
Apresentam elevada capacidade de manter a
resisténcia a tragdo, a ruptura, elevado médulo
de elasticidade, ductilidade, fadiga térmica e alta
resisténcia a corrosdo/oxidacao [1,2].

As superligas mais utilizadas sdo aquelas a
base de niquel, ferro e cobalto, com adigdes de
outros elementos de liga, sendo as superligas a
base de Ni as mais importantes [2]. Dentre as su-
perligas a base de niquel, a Inconel 718 ¢ uma das
mais estudadas e utilizadas, sendo aplicada prin-
cipalmente nas industrias aeroespacial, petrolifera
e nuclear, devido a sua combinagao de excelentes
propriedades mecanicas, resisténcia a corrosao e
soldabilidade a elevadas temperaturas até 650°C
[3]- A superliga Inconel 718 foi desenvolvida na

década de 60 por H.L Eiselstein para utilizagdo na

fabricagdo de componentes de motores acronauti-
cos pela empresa General Eletric e foi patenteada
pela Internacional Nickel Corporation. Além de
componentes aeronduticos ¢ utilizada também na
fabricagdo de grades espagadoras de combustivel
em reatores nucleares, ferramentas de corte, com-
ponentes de turbinas a gas, aparelhos médicos,
entre outras aplica¢des [2,4].

Analises microestruturais realizadas na
Inconel 718 mostram a presenga da fase v, car-
beto MC, fase delta, fase Laves, y’” e y’. As fases
endurecedoras principais sdoy’ e y’’, que sdo co-
erentes com a matriz y, € seu comportamento a
precipitagdo é determinado principalmente pela
quantidade de nidbio, pela temperatura e tempo
de tratamento térmico de envelhecimento. A
estabilidade da superliga 718 esta relacionada a
estabilidade da fase y’’, que se transforma em
delta com o aumento do tempo e temperatura de

envelhecimento [5].

Tabela 1 — Fases presentes na liga Inconel 718 e suas caracteristicas.

FASE CARACTERISTICAS

Matriz y

Possui estrutura cristalina CFC e tem como principais elementos de liga na sua
composi¢do o cobalto, ferro, cromo, molibdénio e tungsténio [6].

Coerente com a matriz e dependendo da superliga se precipita com morfologia
esférica ou cuboidal, seu tamanho ¢ inferior a 20 nm e sofre coalescimento em
altas temperaturas [7].

29

Y
Ni3(Nb,Ta)

E a principal fase endurecedora das ligas 718, 706 ¢ 725 e pode ser observada
em ligas ricas em niobio ou tantalo. Apresenta morfologia de discos alongados
coerentes com a matriz y e sua estrutura cristalina ¢ tetragonal [8].

Apresenta estrutura cristalina ortorrombica ¢ tem composi¢do quimica Ni3Nb.
Sua formag@o esta associada a exposigdo a temperaturas acima de 650°C ¢ um

Delta (8)

propriedades mecanicas.

longo periodo de tempo, em que ocorre a dissolugdo da fase metaestavel y” e
forma-se a fase estavel & (Ni3Nb) com a morfologia de placas [9]. A fase delta
¢ incoerente com a matriz y ¢ sua formagao em grandes quantidades reduz as

O carbeto MC ¢ formado principalmente
pela combinagdo do carbono com elementos
refratarios como titanio, tantalo, hafnio e nio-
bio. Estes carbetos de estrutura CFC sdo consi-
derados benéficos por aumentar a resisténcia a
fluéncia em elevadas temperaturas [10]. O car-
beto MC ¢ estavel, sendo o “M” geralmente Nb
e/ou Ti encontram-se distribuidos pela matriz.

Nem todas as fases encontradas nas su-
perligas a base de niquel atuam para melhorar
as propriedades mecénicas dos materiais. A
composic¢ao tem que ser cuidadosamente con-
trolada para evitar as fases topologicamente
compactadas (FTC), por exemplo, fase Laves,

fase sigma (o) ou fase mu (). Nas superligas,
as fases FTC que usualmente se formam como
placas finas ou aciculares (agulhas), podem
levar a diminui¢do da resisténcia a ruptura, a
perda de ductilidade [6]. A fase Laves aparece
em morfologia de ilhas e forma-se preferen-
cialmente nas regides interdendriticas da liga
718 no estado bruto de fusdo. A fase Laves
encontrada no estado bruto de fusdo nao deve
estar presente apds tratamentos de solubiliza-
cdo [7]. A fase sigma apresenta morfologia de
agulha, aumenta a fragilidade e tem um efeito
negativo sobre as propriedades mecanicas de
superligas. Esta fase ¢ formada apds exposi-



¢do a altas temperaturas ou depois de um lon-
go tempo envelhecimento [10].

O método utilizado para realizacdo dos
calculos termodindmicos foi CALPHAD
(CALculation of PHAse Diagrams). Por meio
deste método, os calculos termodindmicos po-
dem ser usados para prever as fases em equili-
brio e as metaestaveis, composigdes e fracdes
molares em cada temperatura, caminho da so-
lidificacdo no equilibrio e ndo equilibrio, ental-
pia em funcdo da temperatura e a forca motriz
para a precipitagdo, que € critica para a micro-
estrutura e consequentemente para as proprie-
dades mecanicas. Existem varios softwares
para esta finalidade, mas um dos mais conhe-
cidos ¢ o Thermo-Calc, que esta se tornando
cada vez mais utilizado juntamente com bases
de dados termodindmicos para superligas de
niquel, acos, ligas de aluminio, titdnio e mag-
nésio [11]. Além do software utilizado para re-
alizagdo dos calculos é necessario um banco de
dados onde concentram todas as informagdes
termodinamicas. Para realizagdo dos calculos
deste trabalho foi utilizado um banco de dados

termodinamicos chamado de TTNi8, desen-

volvido pela ThermoTech, visando aplica¢do
em superligas 4 base de niquel.

Este trabalho teve como objetivo ca-
racterizar microestruturalmente a superliga
a base de niquel Inconel 718 tratada termi-
camente por longos tempos de exposi¢do em
altas temperaturas, verificar as fases presentes
e comparar com os calculos termodindmicos
realizados utilizando um software baseado
no método Calphad. Desta forma foi possivel
avaliar a confiabilidade e validar a base de da-
dos como ferramenta auxiliar no desenvolvi-
mento de novas ligas a base de niquel, uma
ferramenta que pode auxiliar na redugdo de
tempo e custos no desenvolvimento dos pro-

cessos de fabricacdo na industria.

2. Materiais e Métodos

As amostras foram disponibilizadas no
estado bruto de fusdo pela empresa de micro-
fusdo Acotécnica S.A., situada na cidade de
Jandira-SP. A tabela 2 mostra a composi¢ao

quimica (% peso) da superliga Inconel 718.

Tabela 2 - Composigdo quimica porcentagem em peso (%p) das superligas

Ni Co Cr Al Ti

Mo Fe C Nb S Mn

Liga
(%p) | (ep) | (“op) | (%p) | (“op)

(%p) | (op) | (%p) | (“ap) (%p) (%p)

Inconel 718 | 52,97 | 0,02 | 18,56 | 0,07 1,95

2,63 Bal 0,04 5,61 0,003 0,01

O tratamento de solubilizac¢do realizado
inicialmente tinha como foco dissolver todas
as fases formadas, com excessdo da fase v,
e eliminar as microsegregacdes nas amostras
na condi¢do bruta de fusdo buscando obter
uma amostra homogeneizada. O tratamento
térmico de longa duracao (equilibrio) foi uti-
lizado para promover a precipitacdo de fases
secundarias e cujo objetivo é reproduzir a
condicdo em servico do material que tende a
ser muito proxima da microestrutura formada
na condi¢do de resfriamento no equilibrio.
Os tratamentos térmicos foram realizados em
amostras encapsuladas em tubos de quartzo
sob atmosfera de argonio, permaneceram em
exposi¢do na temperatura de 700 °C, e reti-
radas do forno com tempos de 500, 1000 ¢
2000 horas.

As amostras foram embutidas a quente,
lixadas e submetidas ao processo de polimento
com pasta de diamante 3 pym e 1 um e suspen-
sdo de silica coloidal (OPS) por 20 min. Para
revelagdo da microestrutura das amostras foi
utilizado o reagente Kalling n° 2 (100 ml HCI,
100 ml etanol € 5 gr. CuCl,).

A caracterizagdo microestrutural das
amostras foi realizada por um microscopio ele-
tronico de varredura FEI Quanta 400, equipado
com sistema de microanalise por espectrometria
de raios X (EDS) Bruker XFlash 4030 com de-
tector SDD (Silicon Drift Detector). As imagens
foram obtidas utilizando detectores de elétrons
retroespalhados e a identificacdo das fases foi
realizada via andlise por energia dispersiva
(EDS) de forma pontual e por mapeamento dos
elementos em conjunto com o MEV.
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3. Resultados e Discussao

O resultado do célculo mostrado na figu-
ra 1 assinala que a solidificacdo da superliga
Inconel 718 se inicia com a precipitagdo da
fase y que ocorre em torno de 1350°C, segui-
do da precipitag@o do carbeto MC a 1280°C. A
temperatura inicial de precipitagdo da fase vy’
ocorre em torno de 940°C. A fase y’ inicia sua
precipitagdo por volta de 860°C ¢ sua fragdo
aumenta consideravelmente com a reducdo da

1.0

temperatura. Em torno de 800°C ¢ previsto o
inicio da precipitagdo da fase sigma, coexis-
tindo a 700°C com as fases v, y’, vy’ e MC. O
calculo também prevé a precipitagdo do car-
beto M,,C, a 670°C que ocorre ap6s a dissolu-
¢do do carbeto MC. Nota-se a auséncia da fase
0, que se trata de uma fase estavel, e que seu
aparecimento ndo ocorrerd nos calculos em
condig¢des de equilibrio. Esta fase se forma em
tratamentos com longo tempo de exposigdo e

em elevadas temperaturas.
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Figura 1 - Célculo da fragdo (%at) das fases em fungdo da temperatura (1400 °C — 600 °C) para superliga Inconel 718.

Utilizando o recurso do mapeamento EDS
na regido da amostra no estado bruto de fusdo
apresentada na figura 2, observa-se melhor a con-
centracdo dos elementos. Na figura 3 observa-se
naregido mais clara a presenca rica dos elementos
niobio, molibdénio e titanio. Na regido mais escu-

ra sdo encontrados em quantidades representati-

vas o ferro, cromo e niquel. Na regido interdendri-
tica encontra-se outras duas fases de morfologias
diferentes, mas de composi¢ao rica dos elementos
nidbio e molibdénio. Associando a morfologia e
a composigdo dos elementos, encontrado também
na literatura, sugere-se que estejam presentes os
carbetos e a fase laves.
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Figura 2 - Regido da amostra Inconel 718 no estado bruto de fusdo utilizada para mapeamento EDS dos elementos

Figura 3 - Mapeamento EDS dos elementos quimicos na amostra Inconel 718 no estado bruto de fusdo
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A figura 4 mostra a presenga dos carbe-
tos e da fase Laves. De acordo com Wang at
[12], na solidificacdo da liga Inconel 718 a fase
Laves pode se formar nas regides interdendri-
ticas, principalmente quando a concentragdo

de nidbio ¢ alta, por volta de 5 % em peso,

e ndo deve estar presente apos tratamento de
solubilizagdo. Os calculos termodindmicos na
condi¢do de resfriamento em equilibrio reali-
zados ndo preveem a formagao da fase Laves,
entretanto pelo calculo do modelo Scheil-
Gulliver aponta a presenga desta fase.

Figura 4 - Micrografia obtida via MEV da liga Inconel 718 no estado bruto de fusdo, mostrando o carbeto MC e fase Laves.

Na figura 5 a curva colorida apresen-
ta o calculo da fracdo molar de sélido em
funcdo da temperatura utilizando o modelo

de Scheil-Gulliver e a linha preta mostra o

calculo para condi¢des de equilibrio. Neste
calculo pode-se observar a presenga da fases
Laves ndo identificada durante os calculos
em condigdo de equilibrio.

1400 1 1 1 |

=
1300

1250

1200

Temperatura (°C)

1150 —

Liquido +
1100

Liquido + \_;\

Y + Carbeto MC + & \\\\

1050 T T T T T
0 0.1 02 03 04 05

T T T T
06 07 08 09 10

Fragao molar

Figura 5 - Célculo Fracdo molar de sélido em fung@o da temperatura para o Inconel 718. Simulagdo pelo modelo de Scheil-
Gulliver: linha colorida e condigdes de equilibrio: Linha preta



A microestrutura da superliga Inconel 718 com tratamento térmico de 700°C por 500 h € mos-

trada na figura 6. Nota-se nos contornos de gréos a formagdo da fase delta e a presenga de carbetos.

Figura 6 - Micrografia obtida via MEV da liga Inconel 718 apos tratamento térmico a
700°C por 500 h, mostrando o carbeto MC e formagéo fase delta no contorno de grao.

A amostra com tratamento térmico de
1000 h foi caracterizada pelo engrossamento
nos contornos de graos da fase 0. A figura 7
apresenta formagdes muito finas de precipita-
dos de morfologia acicular proxima ao contor-
no de grao, que de acordo com a literatura pode

ser a fase 8, mas que em fun¢do dos métodos
de analises utilizados neste trabalho ndo permi-
tem afirmar, pois existe outra fase (sigma) de
morfologia acicular prevista nos calculos rea-
lizados. Para se certificar da fase presente seria

necessario realizar analise por meio de MET.

Figura 7 - Micrografia obtida via MEV da liga Inconel 718 ap6s tratamento térmico a 700°C
por 1000 h, mostrando o carbeto MC, a fase delta e fase de morfologia acicular podendo ser delta ou sigma.
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Apds 2000 h, observa-se a precipitacdo da fase O com particulas de morfologia de plaquetas

principalmente nas regides de contornos de grao, mostrado na figura 8.
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Figura 8 - Micrografia obtida via MEV da liga Inconel 718 ap6s tratamento térmico a 700°C
por 2000 h, identificando a fase delta em morfologia de plaquetas proximo ao contorno de grao.

Na figura 9 ¢é apresentada imagem obtida da amostra com tratamento por 2000 h, identificando

o carbeto MC e a fase delta.

Figura 9 - Micrografia obtida via MEV da liga Inconel 718 apo6s tratamento térmico a 700°C por 2000 h, identificando o
carbeto MC e fase delta nos contornos de graos.



4. Conclusoes

Os resultados da caracterizagdo microestru-
tural das superligas a base de niquel Inconel 718
solubilizadas e tratadas termicamente por longos
tempos de exposi¢do a altas temperaturas e da si-
mulagdo termodindmica utilizando software base-

ado no método Calphad, permite concluir:

* A microestrutura bruta de fusdo da superliga
Inconel 718 apresenta estrutura de solidifi-
cacdo dendritica com concentragdo rica em
Fe, Cr, Ni e uma regido interdendritica rica
em Nb, Mo e Ti. Além das regides com for-
magao dos precipitados de y* e v’ distribui-
dos pela matriz vy, a presenca dos carbetos e
da fase Laves prevista no calculo utilizando
o modelo Scheil-Gulliver.

* As modificagdes importantes ocorridas
apos os tratamentos foram a dissolugdo da
fase Laves, o inicio da formagdo da fase
delta nos contornos de grao da amostra com
tratamento de 500 h, o surgimento de uma
fase de morfologia acicular préximo ao
contorno de grdo, que ndo foi possivel afir-
mar se sao da fase delta ou sigma, na amos-
tra de tratamento de 1000 horas e aumento
significativo da fase delta nos contornos de
graos da amostra de 2000 horas.

* De uma forma geral, os resultados experi-
mentais apresentados foram bastante consis-
tentes com os calculos realizados. Desta ma-
neira, pode-se concluir que a base de dados
utilizada, na faixa de temperatura testada,
pode ser utilizada como ferramenta auxiliar
no desenvolvimento de novas ligas a base de

niquel e seus processos de fabricacao.
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