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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia dos parametros de tratamentos
termomecanicos (TTM), quais sejam: tempo, temperatura e deformagao aplicadas a liga
UNS NO07718, a fim de se avaliar a variagdo da quantidade de fase 6 bem como a variagao
da dureza da liga para cada condigdo de tratamento definida. Obtendo-se por fim

diagramas triaxiais que representem os dados de forma condensada.

Para atingir estes objetivos as amostras foram primeiramente solubilizadas a
1040°C por 1 hora, posteriormente foram aplicados cinco niveis especificos de deformagao
(0%, 15%, 30%, 45% e 60%) referentes a altura dos corpos de prova. Apos aplicou-se o
tratamento térmico de envelhecimento, com cinco diferentes intervalos de tempo (1,4; 2,8;
13,8; 28 e 138 em horas) e também de temperatura (600, 700, 800, 900 e 1000 em °C), da
inter-relagdo destes parametros obteve-se quinze diferentes condigdes de tratamento
termomecanico. Quatro amostras foram somente solubilizadas e deformadas e uma

amostra foi somente solubilizada.

Avaliou-se nas amostras ja tratatadas termomecanicamente a quantidade de fase o
gerada em cada condi¢do. As propriedades mecanicas foram obtidas por meio da medida

da dureza Vickers.

A representacdo dos dados obtidos pelo TTM pode ¢ representada de forma
condensada em diagramas tipo triaxiais que possibilitam extrair informagdes do TTM sob
uma Otica diferenciada da tradicional, favorecendo a visualizacdo dos fendmenos que

poderiam governar as alteragdes no que tange as propriedades mecanicas da liga.
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ABSTRACT

This work aims to evaluate the influence of different thermomechanical parameters
such as time, temperature and deformation (TMT) applied to UNS NO07718 alloy in order
to appraise the & phase content and hardness changes on each evaluated condition.

Obtaining finally triaxial diagrams that represent the data in a condensed form.

Samples were first solubilized at 1040 °C during one hour and the submitted to five
levels of deformation (0%, 15%, 30, 45% and 60% relative the initial height of the
specimen). Secondly the samples were aged during five different times (1,4; 2,8; 13,8; 28
and 138h) and temperatures (600, 700, 800, 900 and 1000 °C). Fifteen different
thermomechanical treatment conditions were obtained through the correlation of such
parameters. Four specimens were only solubilized and deformed, and one was just

solubilized.

For each sample & phase content evaluation was performed. Mechanical properties

were obtained by Vickers Hardeness.

The representation of data obtained by TMT can be represented in a condensed
form in type triaxial diagrams that allow to extract information from the TMT in a different
perspective of traditional, favoring the view of the phenomena that they could rule changes

with respect to mechanical properties of the alloy.
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1.0 INTRODUCAO

A liga UNS NO7718 (Inconel 718) ¢ classificada como uma superliga a base de
niquel-ferro endurecivel por precipitagdo, que tem largo emprego em aplicacdes onde
resisténcia a altas temperaturas e/ou a corrosdo sao necessarias. As principais aplicagdes

desta liga estdo nos campos aeroespacial, nuclear e petrolifero (MUZIKA 1972).

Esta liga apresenta uma matriz austenitica com particulas de carbetos e as fases 1,
Y, v e 0 (STOLONOF 1990, SUNDARARAMAN 1988), sendo as fases y’, y” ¢ 0 as
principais fases obtidas pelo tratamento termomecanico aplicado a esta liga. A fase que
efetivamente atua no aumento de resisténcia mecanica ¢ a y”, com estrutura tetragonal de
corpo centrado coerente com a matriz, o que difere da maior parte das outras superligas a
base de Ni que tem seu aumento de dureza devido, principalmente, a formacao da fase y’
cubica de face centrada, também coerente com a matriz (VANDER VOORT 1985, YANG
1997). A fase y” se caracteriza por ser uma fase metaestavel, sua condicao de equilibrio
termodindmico ¢ a fase & com estrutura ortorrdmbica incoerente com a matriz (BOESCH
1969, COLLIER et al. 1988). O teor ¢ a forma da fase & sdo determinantes nas
propriedades mecanicas do material, apresentando por vezes uma caracteristica deletéria a
algumas propriedades mecanicas por exemplo: dureza, tensdo de escoamento e tensdo de
ruptura liga (DU et al. 2006, DELEUME 2008, LIU 2002). Ela por outro lado pode ser
caracterizada como benéfica quando se procura controlar o crescimento de grao (GHOSH

2008).

O presente trabalho concentrou seus esfor¢os na tentativa de avaliar a resposta da
liga Inconel 718 frente a diferentes pardmetros de tratamento termomecanico para tal
foram avaliadas a variagdo da quantidade de fase & formada e a variacdo da dureza
Vickers. Sendo o objetivo principal a confec¢do de diagramas triaxiais que possibilitem
estabelecer possiveis relagdes entre as alteragdes nas propriedades mecanicas com 0s

fendmenos que podem ter levado a estas alteragoes.



2.0 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Introducdo Sobre Compostos Intermetalicos, Solucdes Solidas e Discordancias

A realizagdo deste trabalho necessita do conhecimento de alguns fundamentos
relacionados aos compostos intermetalicos e das principais caracteristicas relacionadas as
fases alvo deste estudo, bem como de um conhecimento especifico sobre discordancias.
Em fun¢do desta necessidade serdo abordados aqui os conceitos basicos sobre estes
assuntos, ndo sendo a pretensdo deste topico, no entanto, esgotar este tema, mas sim, por
em concordancia com o presente trabalho alguns termos e conceitos relacionados a estes

assuntos.

2.1.1 Compostos Intermetalicos

Os compostos intermetalicos podem ser definidos como fases ou compostos
constituidos de dois ou mais elementos metalicos com propor¢do atomica bem definida
(estequiométricos) ou tendo uma faixa pequena de possiveis composi¢des (ndo
estequiométricos) (ASKELAND 1996). Estes compostos possuem composicoes,
propriedades e estruturas cristalinas diferentes daquelas de seus elementos constituintes. O
arranjo atOmico da estrutura cristalina apresenta ordem de longo alcance, que pode ser
mantida até a fusdo ou até temperaturas inferiores a de fusdo, onde ocorre a transi¢do de
ordem-desordem (WESTBROOK 1994). Os compostos intermetalicos possuem
propriedades muito interessantes em temperaturas elevadas. No entanto, sua aplicacao ¢
limitada pela elevada fragilidade e baixa resisténcia a clivagem a baixas temperaturas (LIU

1990).

Compostos intermetalicos constituem um grupo grande e heterogéneo, no qual as
regras interatomicas de ligacdo e de valéncia ainda ndo foram completamente elucidadas
(HAUSSERMANN 1995). A forte afinidade das ligagdes entre os diferentes dtomos de
compostos intemetalicos sao ainda consideradas de natureza metélica, porém, apresentam
um carater i6nico adicional que ¢ influenciado pela diferenca de eletronegatividade entre

os elementos constituintes. Esta atracao entre diferentes atomos leva o cristal a exibir uma



estrutura que acomoda, de forma preferencial, estas liga¢cdes atdmicas. O arranjo atdomico
dos compostos intermetalicos ¢ chamado de estrutura ordenada de longo alcance,
significando que cada elemento tem uma posicao preferida na estrutura cristalina. Estas
posigdes preferenciais sao chamadas de sub-redes e a combinagdao de duas ou mais sub-

redes constituem uma super-rede de longo alcance (WESTBROOK 1994).

A representacdo da estrutura cristalina de um composto intermetalico ¢ complexa e
envolve varias caracteristicas, tais como: composi¢do quimica, tipo de estrutura, nimero de
atomos por célula unitaria, grupo espacial, simetria do cristal, posi¢ao de pontos atdomicos,
parametros de rede, numero de coordenacgao, etc. (GIRGIS 1983). Logo a utilizagdo de
simbologias ¢ muito Util no estudo de compostos intermetalicos. O simbolo de Pearson e a
designagdo Strukturbericht, sdo as representacdes mais utilizadas para designar células
unitarias de uma estrutura cristalina especifica. O simbolo de Pearson é composto por duas
letras ¢ um namero que indica a simetria do cristal e o nimero de 4atomos na célula
unitaria. Por exemplo; o simbolo do NaCl ¢ cF8 e indica uma estrutura cubica (c) de face

centrada (F) com 8 atomos na célula cubica (ANTON 1992).

A designacao Strukturbericht ¢ um método parcialmente sistemdtico para a
especificagdo de um cristal através de uma letra. Geralmente, a letra A representa uma
estrutura monotdnica, a letra B uma estrutura diatobmica com uma razao de atomos de 1:1,
a letra C uma estrutura diatobmica com razao de atomos de 2:1, o simbolo D0 apresenta
uma razdo de 3:1, etc., as letras D, E,... K s@o compostos mais complexos. A designagado
dos numeros, de forma geral, segue a ordem cronoldgica em que foi estudado o cristal
(DUTRA JUNIOR 2002). A grande maioria dos pesquisadores que serviram de suporte
para o desenvolvimento deste estudo utiliza este tipo de designagdo preferencialmente em

seus artigos quando se dirige a alguma fase da liga estudada.

2.1.2  Solucdes Solidas

Um namero elevado de solugdes soOlidas pode exibir ordenacdo em baixas
temperaturas. O processo de ordenagdo envolve uma mudanga de &tomos que se encontram
distribuidos aleatoriamente para um arranjo mais regular. Em uma liga desordenada de
composi¢ao AB, por exemplo, qualquer posi¢ao da rede ¢ ocupada aleatoriamente por um
atomo A, ou por um atomo B. Durante a ordenacdo, os atomos dos tipos A ¢ B se
distribuem quase que completamente para posi¢des bem definidas da rede e, portanto, o

arranjo resultante ¢ semelhante a uma rede de 4&tomos do tipo A interpenetrando a rede de



atomos do tipo B. Essa redistribuicdo de 4tomos pode ocorrer com pouca ou nenhuma
deformacdo da rede, criando assim uma solucdo sélida ordenada, ou uma super-rede, ou

ainda uma superestrutura, a partir de uma solugdo ao acaso.

Em uma solugdo so6lida desordenada, os planos cristalograficamente equivalentes
sdo estatisticamente idénticos entre si, enquanto que no caso de uma solugdo solida
ordenada isto ndo ocorre. Por exemplo, em uma série de planos, os planos subsequentes
podem ser ricos em atomos de A e de B, respectivamente. Portanto, a distancia entre dois
planos idénticos pode ser dobrada, comparado a distancia dos mesmos em ligas

desordenadas (PADILHA 2000).

2.1.3 Discordancias na Estrutura vy

Padilha (2000) nos d4 uma razoavel explanagdo de como as discordancias tendem a
se processar em materiais com estrutura cristalina CFC. Um cristal CFC pode ser “obtido”
por meio do empilhamento de planos de maxima densidade atomica do tipo {111}, sendo
que a seqiiéncia de empilhamento ¢ do tipo ABCABCABC... A passagem de uma
discordancia por um plano deste tipo causa deformacdo plastica e ndo deve causar
alteracdo da estrutura original do cristal. Este tipo de discordancia ¢ denominado,
discordancia unitaria ou perfeita. Quando a estrutura original ndo ¢ mantida, a discordancia
¢ denominada discordancia parcial ou imperfeita. O processo de deformacao plastica de

um cristal CFC est4 representado na Figura 2.1.

Figura 2.1 Processo de deformagdo pléastica de um cristal CFC, onde b; representa
deformacgao por meio de uma discordancia unitaria ou perfeita. Deformacao
semelhante também pode ser obtida por meio de discordancias parciais ou
imperfeitas representadas por b e b na figura (PADILHA 2000).



A Figura 2.1 mostra que a passagem de uma discordancia unitaria com vetor de
Burgers b; = a2 [110] ndo altera a seqiiéncia de empilhamento. No entanto, o mesmo
resultado final pode ser obtido de maneira mais facil, desde que o movimento seja feito em
duas etapas, em zigue-zague. Neste caso, o deslocamento ¢ representado por duas
discordancias parciais, denominadas parciais de Shockley, com vetor de Burgers b, = a6
[211] e b3 = a6 [1 2 -1], respectivamente. O processo todo pode ser representado pela

seguinte reacdo de discordancias:
b; —b, + by ousejaa2 [110]— a6 [211] + a6 [12-1]

A decomposi¢do de uma discordancia unitaria em parciais de Shockley ¢

representada na Figura 2.2.

e @ —
b1| bz! bal

L.

(a) (b)

Figura 2.2 Decomposi¢ao de uma discordancia unitaria. (a) discordancia total ou
perfeita (b) parciais de Shockley (PADILHA 2000).

Se as discordancias parciais mantiverem-se separadas (dissociadas), a sequéncia de
empilhamento na regido externa as discordancias parciais sera ABCABCABC... e, em uma
faixa, dentro das parciais, a seqiiéncia de empilhamento serd alterada para ABCACABC....
Esta regido no interior das discordancias parciais ¢ denominada como falha de

empilhamento.

As discordancias do sistema CFC e suas reagdes podem ser mais facilmente
representadas e estudadas com o auxilio de um tetraedro proposto por N. Thompson em
1953. Neste tetraedro regular de vértices A (0,1,1), B (1,0,1), C (1,1,0) e D (0,0,0), todas as
faces sdo planos do tipo {111} e as arestas sao dire¢des do tipo <110>. Os centros das

faces opostas recebem as letras o (oposta ao vértice A), B (oposta ao vértice B), y (oposta



ao vértice C) e & (oposta ao vértice D), conforme mostra a Figura 2.3. Por exemplo, no
tetraedro de Thompson, a discordancia unitaria a2 [11-1] corresponde a AB. Ela pode ser

decomposta em parciais conforme a reagao (PADILHA 2000):

AB — Ay+yB

a2 [11-0]— a6 [21-1] + a6 [1 2-1]

Figura 2.3 Tetraedro proposto por N. Thompson para a decoposi¢do de discordancias
unitarias em parciais (PADILHA 2000).

2.2 Conceitos Estruturais das Principais Fases Presentes na Liga UNS N07718

Neste item iremos comentar sobre as principais caracteristicas fisico-quimicas das
fases que estdo diretamente relacionadas com este estudo. Faremos uma breve discussao
sobre as caracteristicas da matriz austenitica, por conseguinte, versaremos sobre as fases

intermetalicas de interesse y°, y” € 9.

2.2.1 Caracteristicas da Matriz Austenitica Presente na Liga UNS N07718

A liga UNS N07718 apresenta uma matriz constituida pela fase austenitica que tem
estrutura CFC do tipo Al segundo a notagao de Strukturbericht, A porcentagem em peso
dos elementos presentes em sua composi¢ao quimica ¢: 50,0-55,0 Ni, 17,0-21,0 Cr, 4,87-
5,20 Nb+Ta, 2,80-3,30 Mo, 0,80-1,15 Ti, 0,40-0,60 Al e o restante é balanceado com Fe. A
célula unitaria contém quatro atomos, sendo, oito oitavos nos vértices e seis meios de
atomo localizados nas faces. O nimero de coordenacdo de cada atomo ¢ doze, ou seja,
cada atomo tem doze vizinhos mais proximos. A distancia média entre eles ¢ a/2'. Para a

fase v, a € estimado entre 3,5165 ¢ 5,5168 A (MUZIKA 1972). Essa estrutura ¢ denominada



cF4 conforme simbologia de Pearson. A estrutura da fase austenitica ¢ um tipo de estrutura
desordenada, em que os atomos sdo arranjados ao acaso dentro de uma rede CFC

(PEARSON 1964).

2.2.2 Caracteristicas dos Compostos Intermetalicos Presentes na Liga UNS N07718

Alguns compostos intermetalicos podem se formar durante o tratamento térmico de
envelhecimento para a liga UNS NO0718. Neste estudo versaremos sobre os trés principais,
quais sejam: y’, y” e J, sendo que esta ultima sera o foco principal do estudo, por
apresentar um papel determinante nas propriedades mecanicas da liga pos-tratamento

térmico.

Caracteristica da Fase y’

A fase y’ ¢ metaestavel e pode ser quimicamente representado por Nis(Al, Ti). Os
elementos que participam da formacdo deste nitreto podem ser o Nb e o Fe além dos ja
citados anteriormente. Os elementos principais na constitui¢do desta fase sdo o Al e o Ti,
os elementos Nb e Fe podem substituir os dois outros elementos principais dependendo da
composicao quimica global da liga. O Al possui por volta de 9,06 a 9,40 at.% e o Ti tem
fracdo atdmica entre 8,13 a 8,39 para a composicdo total do intermetalico, mas 0 mesmo
composto intermetalico podera também apresentar, consideraveis, fracdes atdmicas de Nb
e Fe substituindo os outros elementos. Na super-rede estes elementos podem chegar a
composi¢des atdomicas da ordem de até 6,03 at.% para o Nb e até 3,86 at.% para o Fe
(MILLER 1999), (LIU 1997a). Esta fase possui uma estrutura segundo a classificacdo de
Strukturbericht do tipo L1, que define uma estrutura cubica de face centrada. Ela ¢
coerente com a matriz y € pode formar-se sob diversas morfologias devido ao mismatch
assumido entre a matriz e o precipitado. E observado que y’ ocorre de forma esferoidal
para mismatch entre zero a 0,2%, de forma cuboidal quando o mismatch entre matriz-
precipitado fica em torno de 0,5 a 1% e em forma de placas para mismatch préximo ou
superior a 1,25%. Esta fase ¢ responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica em muitas
ligas de Ni submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento (VANDER VOORT
1985). Quando o desalinhamento entre os pardmetros de rede entre as fases y/y’ € elevado e
a liga ¢ submetida a longos tempos em temperaturas superiores a 700°C pode haver a
formagao de fases mais estaveis, 1 (Ni3Ti) ou & em detrimento da fase y’. A fase n (Ni3Ti),
que tem uma estrutura hexagonal compacta D0,4 ndo apresenta solubilidade apreciavel de

outro elemento senao o Ti, sendo ela pouco evidente na liga UNS N07718, desta forma ela



nao ¢ aqui discutida de forma mais aprofundada. Para a liga UNS NO7718 a fase y’ ndo
tem papel tdo significativo no aumento das propriedades mecanicas da liga, dada a baixa

fragdo volumétrica formada, restando este papel para a fase y” (MUZIKA 1972).

Caracteristica da Fase y”

A fase y” pode ser representada quimicamente por NizNb, mas Ti e Fe podem
participar de forma significativa na composicdo desta fase. O elemento principal que
constitui esta fase, excetuando-se o Ni, ¢ o Nb. O Ti e o Fe podem aparecer nas posigoes
que seriam ocupadas pelos atomos de Nb, sendo que este possui por volta de 19,62 a 20,85
% at.; o Ti tem uma fracdo atomica de até¢ 4,59 e o Fe tem um teor nao superior a 1,95 %
at. na fase y” (MILLER 1999). Esta fase possui uma estrutura Strukturbericht igual a D0,
que define uma estrutura tetragonal de corpo centrado (AZADIAN 2004). Ela ¢é coerente
com a matriz, possui uma morfologia em forma de disco e se desenvolve de forma paralela
ao plano {001} da matriz austenitica, o didmetro médio do precipitado situa-se em torno de

0,6 um e a espessura aproximada entre 0,05 ¢ 0,09 um (VANDER VOORT 1985). A

relagdo entre a estrutura cristalina dos precipitados de y”” na matriz y sdo as seguintes:
(001) || {001}, e [100],- || <100),.

A fragdo volumétrica de fase y” segundo (DEVAUX 2008) com relacdo a y’ ¢ de
3:1. J4& Slama indica que a diferenca entre y” pode ser de até quatro vezes superior a
quantidade de fase y> (SLAMA 2000). O mismatch formado entre o precipitado e a matriz
¢ da ordem de 2,9%, justificando-se desta forma o porque desta fase ser responsavel pelo
aumento de resisténcia mecanica da liga pds-tratamento térmico. A fase y” ¢ uma fase de
condicdao metaestavel e ela tende a adquirir sua forma mais estavel, isto ¢, a fase 6 quando

exposta a temperaturas e tempos suficientemente altos que permitam a transformagao

7’23 (VANDER VOORT 1985).

Caracteristica da Fase &

A fase 0 ¢ estavel e pode ser quimicamente representado por NisNb, mas Ti e Fe
podem participar de forma significativa na composi¢cdo desta fase similarmente ao que
ocorre com a fase y”. O Nb possui por volta 20,4 % at.; o Fe tem uma fracdo atdmica por
volta de 5,3 e o Ti tem um teor de aproximadamente 3,0 % at.; o Cr e 0 Mo também podem

aparecer compondo a fase 6 com teores pouco inferiores aos do Ti (LIU 1997a). A



estrutura Strukturbericht desta fase é D0, definindo uma estrutura ortorrombica
(AZADIAN 2004). A fase o ¢ incoerente com a matriz y, a relacdo de orientagdo entre

estas duas fases pode ser expressa como (SUNDARARAMAN 1988):
{111}, (010)5 ¢ [100] 5 ] (1T0),.

A célula unitaria associada com a fase o ¢ ilustrada na Figura 2.4. Existem oito
atomos nesta célula, dois dos quais s@o de Nb, Fe ou Ti e os seis restantes de Ni. O plano
mais compactado nesta estrutura ¢ o plano (010). O arranjo atdmico deste plano mostra

uma quantidade minoritaria de atomos de Nb, Fe ou Ti como pode ser visto na Figura 2.5.

[010]
@
_J

Ty
O
B e =t
- Y e
A
[001]

Figura 2.4 Célula unitaria da fase 9, estrutura do tipo DO,. Onde os circulos pretos
representam os atomos de Nb, Fe ou Ti e os circulos brancos os atomos de
Ni (KUSABIRAKI 1999).
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Figura 2.5 Arranjo atomico de maior densidade planar (010) da fase o
(SUNDARARAMAN 1988).

Pode ser mencionado neste contexto que este arranjo atdmico € idéntico ao plano
mais compacto (112) da estrutura metaestavel y”’. A diferenga basica entre a estrutura da
fase O e a fase y” reside na diferenca entre suas sequéncias de empilhamento destes planos
mais compactos. Na estrutura D0,,, a sequéncia de empilhamento ¢ do tipo...ABCABC...
enquanto a estrutura D0, tem sequéncia de empilhamento do tipo ...ABABAB.... Estas
sequéncias de empilhamento sdo similares a ctbica de face centrada Al e da hexagonal
compacta A3 respectivamente (SUNDARARAMAN 1988). O parametro de rede da fase 6
pode ser determinado como base nos resultados obtidos pela difracdo de Raios-X desde
que a amostra tenha volume significante desta fase. Valores tipicos dos parametros de rede

sdo apresentados na Tabela 2.1 (RAMASWAMY 1972).

Tabela 2.1  Parametro de rede das fases y e o, determinados via Difracdo de Raios-X
(RAMASWAMY 1972).

Parametro de rede (nm)

Liga Fase a b c
UNS NO7718 v 0.3616 - -
0 0,5141 0,4231 0,4534

Observando os aspectos agora relacionados a precipitacdo, vemos que, a fase o
precipita entre 700°C e a sua linha so/vus fica em torno de 1000°C. A taxa de precipitagao
desta fase ¢ maxima para temperaturas por volta de 900°C (AZADIAN et al. 2001). Ela
normalmente precipita primeiramente nos contornos de grio e cresce sob a morfologia de
placas delgadas que se estendem para o interior dos grdos. A nucleagdo também pode
ocorrer de forma intragranular na presenca de precipitados de y”. Pelo processo

termomecanico a fase 0 pode existir como uma populagdo de morfologia equiaxial ou
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particulas relativamente grosseiras ligeiramente alongadas algumas vezes denominadas de

globulares (AZADIAN 2004).

Apesar da fase 9 ser termodinamicamente mais estavel que a fase y” sua formagao ¢
lenta. Esta caracteristica implica que para temperaturas abaixo de 900°C ela sempre ¢
precedida pela precipitacio da fase y”. Uma vez que ambas as fases sdo ricas
principalmente em Nb o crescimento da fase d acarreta em uma correspondente diminuigao
da fracdo de precipitados de y” (AZADIAN 2004). Para temperaturas na faixa de 900°C até
a linha solvus da fase 0 a formagdo desta fase pode ocorrer diretamente da matriz

austenitica devido a oferta suficientemente alta de energia (SLAMA 2000).

Devido a sua morfologia, a fase & ndo contribui significativamente para o
endurecimento da liga. Pelo contrério a sua presenca implica na perda de dureza devido a
diminui¢dao de fase y” (LU 1999). A fase 6 tem, contudo, certos efeitos benéficos. Por
exemplo, moderadas fragdes desta fase tem papel efetivo como limitante do crescimento de

grio durante o tratamento térmico de solubilizagio (DESVALLEES 1994).

2.3 Modos e Mecanismos de Precipitacio de Fases Intermetalicas

Neste item aborda-se os principais modos € mecanismos de precipitagdo das fases
intermetalicas tanto metaestaveis quanto em equilibrio. No sub item 2.3.1 s3o expostas
teorias que descrevem a motivagdo para a formacao de fases metaestaveis a partir da matriz
e porque elas tém precedéncia sobre suas estruturas mais estaveis na liga 718. O sub item
2.3.2 versara sobre as formas de precipitagdo que a fase 6 pode apresentar tanto inter como
intragranular. Serd foco a exposi¢ao de teorias que fazem uso de modelos estruturais para

ajudar no entendimento destes fendmenos metalirgicos.

2.3.1 Precipitacdo de Fases Estaveis e Metaestaveis

Para temperaturas abaixo de aproximadamente 900 °C a precipitacdo da fase o ¢
precedida pela precipitacio de y” e também por y’. Para altas temperaturas de
envelhecimento, contudo, a fase 6 pode precipitar diretamente da matriz y supersaturada.
Em tais sistemas, quando precipitam a fase metaestavel e a fase de equilibrio, a relacao
entre os elementos de simetria da fase progenitora e da fase precipitada desempenha um
importante papel na selegdo do caminho a ser seguido durante o processo de precipitacao.
Quando o grupo espacial de elementos simétricos da fase precipitada ¢ um subgrupo do

grupo espacial do elemento simétrico da matriz, a precipitagdo na matriz entdo
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frequentemente envolve reposicionamento de atomos constituintes da rede cristalina da
matrix (DE FONTAINE 1979). Em tal situa¢do, as duas redes cristalinas podem ser
coerentes uma com a outra, ¢ a deformacgao devido a permanéncia da coeréncia depende da
diferenca de composi¢dao entre a matriz € o precipitado. Em circunstancias onde a fase
precipitada ¢ associada com algum elemento de simetria, o qual ndo estd presente na rede
cristalina predecessora, a precipitagdo ndo pode ser realizada por um simples
reordenamento na rede da fase matriz. Nestes casos, a nucleagdo envolve a criagao de uma
lamina com alta energia interfacial onde o parametro de rede registrado entre as duas fases

¢ muitas vezes perdido.

Um exame na simetria dos elementos associados com a estrutura cristalina de
ambas as fases metaestaveis (y” e y’) mostra que isso pode ser obtido pela realoacacao da
estrutura precursora Al, considerando que a formacao da fase o, a qual ¢ associada com
um empilhamento do tipo A3....ABABAB......, ndo pode ocorrer por tal processo. Além
disso, o mismatch entre y-y’ e entre y-y” € muito menor se comparado com o mismatch de
v-0, neste caso resultando uma alta coeréncia entre interfaces y-y’ e y-y”. Isto fica claro pelo
argumento de que a barreira de nucleacdo associada com a precipitacdo das fases
metaestaveis Y’ e v’ pode ser muito menor que a associada com a precipitagdo da fase o.
Isso mostra que em baixas temperaturas, a vantagem da alteragdo da alta energia livre
volumétrica (AGv) esta associada com a formagao de uma menor barreira de ativagao para
nucleacdo de fases metaestaveis. Porém para altas temperaturas de envelhecimento
proximo a linha solvus das fases metaestaveis, a vantagem da baixa energia livre ndo
quimica requerida para a formagao da fase metaestavel foi anulada pelos pequenos valores
de AGv associados com a formagdo destas fases, as quais sdo substancialmente menores
que o associado com a formacgao da fase 5. Como uma consequéncia disto, a precipitagdo
da fase & ocorre diretamente apartir da matriz austenitica nestas temperaturas

(SUNDARARAMAN 1988).

2.3.2 Modos de Precipitacdo da Fase &

Essencialmente dois modos de precipitagdo da fase & sdo observados na liga
estudada: (i) precipitagdo heterogénea em contornos de grao e macla e (il) precipitagao
intragranular, muitas vezes associadas com falhas de empilhamento em precipitados y”

pré-existentes. Nos proximos dois subitens discutiremos estes mecanismos.
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Precipitacio Heterogénea em Contornos de Grio e Macla

A nucleagdo heterogénea esta geralmente associada a uma diminuicdo da barreira
de ativacdo, uma vez que a energia associada com o defeito estrutural em que a nucleagao
heterogénea ocorre pode contribuir para a diminuicdo da energia livre ndo quimica
requerida para o processo de nucleacdo. Esta situagdo pode ser observada quando a energia
livre de ativacdo para formagdo dos nucleos com raio critico, correspondente a nucleagdo
heterogénea de uma fase de equilibrio, seja comparéavel ou até possivelmente menor que a
requerida para a nucleagdo homogénea de uma fase metaestdvel. Estes dois tipos de
precipitacdo, heterogénea e homogénea, podem ocorrer paralelamente podendo até¢ mesmo

haver a supressdo da ultima.

Observou-se que alguns tratamentos térmicos de envelhecimento conduzidos
abaixo da linha solvus da fase y” levaram a uma precipitacdo da fase & em contornos de
grao e contornos de macla juntamente com a precipitagao de y” na matriz sugerindo que tal
situagdo, precipitacdo da fase O, foi obtida durante este tratamento térmico de

envelhecimento.

A energia associada com contornos de grao e segmentos incoerentes de contornos
de macla sdo geralmente maiores que as associadas com contornos de macla coerentes. E,
portanto, esperado que a precipitagdo ocorra primeiramente em locais que facilitem a
nucleacao heteregénea. Varios estudos levam a crer que a nucleacao heterogénea da fase o
ocorra primeiramente nos contornos de grdo e nos contornos de macla incoerentes e s
posteriormente em contornos de maclas coerentes. A boa relagdo entre o plano {111} dos
contornos de macla e o habito planar da fase 6 contribui de forma significativa para a
precipitacdo da fase & no contorno de macla coerente neste estigio (SUNDARARAMAN
1988).

Transformacio Intragranular y” =2 &

Para certas condi¢des do tratamento de envelhecimento abaixo da linha solvus da
fase y”, a nucleagdo da fase o podera ocorrer devido as falhas de empilhamento de planos

mais compactos dentro dos precipitados de y” (KIRMAN 1974).

A célula unitaria da fase y” pode ser vista na Figura 2.6 onde os circulos escuros e

claros representam respectivamente atomos de niobio e niquel. O arranjo atdmico do plano
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mais densamente compactado (112) em termos dos indices de Miller pode ser visto

também nesta figura.

Figura 2.6 Célula unitaria da estrutura DO0,,, phase y”. Circulos pretos e brancos
representam os atomos de Nb e Ni respectivamente (KUSABIRAKI 1999).

O empilhamento de seis planos compactados, de tal modo que cada camada ¢
deslocada com respeito aquela imediatamente abaixo de a/3[2-1-1], produz a estrutura
DO0,,. Esta sequéncia de empilhamento pode ser descrita como A;B;C;A;B,CA;.... . Uma
inspe¢do do arranjo atdmico no plano (112) da estrutura D0,, mostra que a passagem de
uma discordancia parcial 1/6[-1-12], ou seja, Cd de acordo com a notacdo do tetraedro de
Thompon, no plano (112) ndo causa nenhuma mudanga no primeiro atomo vizinho mais
proximo, mas cria uma falha de empilhamento na estrutura. Por outro lado uma
discordancia parcial Ad, 1/6[-12-1] ou Bo, 1/6[2-1-1] durante a passagem no plano (112),
produz uma falha complexa e muda ambientalmente os vizinhos mais proximos, mas nao
necessariamente ocorrerd a criacdo de uma falha de empilhamento. A criagdo de falhas de
empilhamento pela discordancia parcial C9, € mais provavel do que pelas discordancias do
tipo Ad ou Bo. O modo de nucleagao da fase & devido as falhas de empilhamento dentro de
precipitados y” ¢ ilustrado esquematicamente pela Figura 2.7. Assim como na Figura 2.6 os
circulos pretos correspondem esquematicamente aos atomos de Nb e os circulos brancos
correspondem a os atdmos de Ni. Cada plano compactado acima do plano (112) mostrado
¢ deslocado por um vetor a/3 [2-1-1] com respeito ao plano imediatamente abaixo dele. A;

indica a posicdo do atomo de Nb na primeira camada enquanto B;C;A;B,CrA;...
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representam a posicdo deste dtomo nas respectivas camadas acima dela. A posi¢do do
atomo B, apds ser deslocado pela formacao da falha de empilhamento devido a passagem
da discordancia parcial Co neste plano, seria idéntica a da posi¢do do atomo C,. Todos os
planos acima que contém B; seriam igualmente deslocados na dire¢do [11-2] por uma
distancia de a/6 [11-2]. A nova posi¢ao dos atomos de Nb identificados acima deste plano
¢ sinalizada por setas na Figura 2.7. A nova sequéncia de empilhamento podera ser A; B;
CiAyB; ‘C, AIC; A’ B Cp Ay B, ... . Assim a formacdo da falha de empilhamento na
camada contendo B; poderia resultar na criagdo de quatro sucessivas camadas com
empilhamento tipo A3 (..ACACAC...), sendo este empilhamento caracteristico da
estrutura cristalina da fase 8. Estas consideragdes sugerem que a nucleacdo da fase 0
frequentemente ocorre pelo crescimento destas falhas dentro da matriz, formando laminas

que progressivamente crescem para eventualmente substituir o precipitado y”

(SUNDARARAMAN 1988).
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Figura 2.7 Arranjo dos atomos no plano mais densamente compactado (112) ,», antes e
apds a passagem de uma discordancia parcial a/6[11-1]. Circulos pretos e
brancos representam os 4dtomos de Nb e Ni respectivamente
(SUNDARARAMAN 1988).

Consideracdes sobre a energia de deformacao volumétrica sugerem que a formacao
de nucleos de fase 6 no interior de precipitados de y” poderia ser facil se comparada com a
nucleacao dentro da matriz austenitica para todas as temperaturas abaixo de linha so/vus de
v”. A quantidade de deformacao ao longo das diregdes ‘a’, ‘b’ e ‘c’ da fase & associada

com a nucleacdo na fase y”’ ¢ comparada na Tabela 2.2 com a quantidade de deformacao ao
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longo das acima mencionadas dire¢des para a nucleacdo da fase o na matriz austenitica.
Pode-se verificar a partir destas comparagdes que a deformagdo volumétrica poderd ser
menor quando a nucleacdo da fase o acorrer nas particulas de y” do que quando ela se

realizar diretamente na matriz austenitica.

Tabela 2.2 Quantidade de deformacdo associado a nucleacido da fase o
(SUNDARARAMAN 1988).
Quantidade de deformacéo (%) ao longo de

Liga Local de precipitacao a b c
UNS 07718 ¥ 0,54 1,34 2,37
Y’ 0,04 0,16 0,49

Um estudo bastante interessante foi realizado por Kusabiraki, onde este pesquisador
submeteu amostras de Inconel 718 a solubilizagdo seguida pelo envelhecimento da liga e
posterior deformacao a frio na ordem de 10 a 15 % seguido por um aquecimento entre 740
e 800°C por uma hora. Apds este tratamento termomecanico foram confeccionadas
amostras para serem avaliadas via Microscopia Eletronica de Transmissao (MET). As
micrografias obtidas por MET demonstram que para amostras onde nao houve deformacao
os precipitados de y” ndo apresentaram franjas internas, as quais evidenciam falhas de
empilhamento como pode ser visto na Figura 2.8. Ja para amostras submetidas a
deformacao ¢ evidenciado uma boa quantidade de franjas internas nas particulas de y”,
situagdo esta que indica boa quantidade de falhas no empilhamento dos planos mais
compactos Figura 2.9. Desta forma justifica-se o porqué da precipitacdo intragranular da

fase 0 quando a liga ¢ submetida a trabalho a frio (KUSABIRAKI 1999).
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Figura 2.8 Micrografia obtida por MET de precipitados y” extraidos da liga 718
envelhecida a 740°C por 360 ks (KUSABIRAKI 1999).
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Figura 2.9

Micrografia obtida por MET de precipitados y” extraidos da liga 718
envelhecida a 740°C por 72 ks e deformada a frio até a redugdo de 15%.

Franjas internas que evidenciam falhas de empilhamento (KUSABIRAKI
1999).
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24 Influéncia da Deformacio a Frio na Precipitacdo da Fase &

Alguns poucos trabalhos foram publicados levando em conta a precipitagao da fase
0 quando submetidas a trabalho a frio pré-envelhecidas. R. P. Singh e colaboradores
constataram que a precipitacdo da fase o ¢ maior quando hé deformacao a frio das amostras
seguido pelo envelhecimento a baixas temperaturas (SINGH 1991). W. C. Liu e
colaboradores no trabalho intitulado “The influence of cold rolling on the precipitation of
delta phase in inconel 718 alloy” (LIU 1997b) avaliaram a precipitacdo da fase o para
amostras deformadas a 25, 40, 50 e 65% relativo a altura de corpos de provas cilindricos
com posterior envelhecimento a 910°C para varios intervalos de tempo. Os pesquisadores
observaram que com o aumento da deformagao ha uma alteracao gradual da morfologia da
fase 0, passando de placas para globulos, conforme hd um aumento de deformagdo.
Associado a mudanca morfologica, os pesquisadores constataram que o aumento da
deformacdo promove também a aceleracdo da precipitacdo da fase & como pode ser visto

na Figura 2.10.

10
v 25%
8T & 40%
a 50%
0T o c0%
c:v“r
> 4 b /|
2t /
.
0 i g 1 i
10! 102 103 104 10° 108

Tempo, s

Figura2.10 Fracdo volumétrica de fase & (V56%) em fungcdo do tempo de
envelhecimento para uma temperatura de 910°C. Cada curva diz respeito a
um nivel de deformag¢ao imposto aos corpos de prova (LIU et al. 1997).

Os pesquisadores utilizaram a técnica de Difracdo de Raios-X para a quantificacdo

da fase 6. Os mesmos autores também evidenciaram que ha um patamar de saturagdo, isto
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¢, uma fracdo volumétrica limite de fase & precipitada, que para estes ensaios situou-se por

volta de 9% conforme pode ser visto na Figura 2.10 (LIU et al. 1997).

2.5 Influéncia da Fase & nas Propriedades Mecanicas

A quantidade e morfologia da fase o altera fortemente as propriedades mecanicas
da liga 718 (DU et al. 2006). Porém os efeitos da fase o frente as propriedades mecanicas
ndo podem ser definidos como unicamente deletérios nem tdo pouco como unicamente
benéficos. Um efeito positivo da presenga de fase & na estrutura ¢ seu uso no controle do
tamanho de grao (GHOSH 2008), mas em contratartida o aumento de fase ¢ diminui a

dureza da liga.

Apesar da liga 718 ser alvo de varios estudos dado a sua importancia dentro de
campos chave no desenvolvimento tecnoldgico, muitas duvidas ainda persistem com
relacdo aos efeitos da fase O, no que tange a algumas propriedades mecanicas, por
exemplo, a sua colaboracao para a fragilizacao por hidrogénio da liga 718 ainda nao ¢ de
todo mensurada. Turnbull e colaboradores ndo evidenciaram significante efeito da fase o
na fragilizacdo por hidrogénio da liga, considerando que tal fragilizacdo ¢ devido a
particulas de carbonetos que, dada a energia interfacial favoravel, apresentam-se como
armadilhas para o hidrogénio, muito mais eficazes do que as que a fase & (TURNBULL
1992). Fukuiama e colaboradores reportaram que trincas tendem a se propagar ao longo
das interfaces da fase o e da matriz quando testes de tensao sao aplicados na liga submetida
a altas pressdoes de hidrogénio (FUKUYAMA 1991). Liu e colaboradores avaliaram a
fragilizacao da liga 718 frente a presenga ou ndo de fase 6 em corpos de prova entalhados
pré-carregados com hidrogénio por meio eletroquimico. Os autores constataram que para
estruturas onde havia a presenca de fase 0 os corpos de provas apresentaram um decrécimo
da resisténcia frente aos corpos de prova livres de fase 8, o que levou estes a afirmarem
que a fase 0 tem um efeito deletério na fragilizagdo por hidrogénio na liga UNS NO7718

(LIU 2005).

Deleueme e colaboradores avaliaram as propriedades mecanicas da liga 718 e
concluiram que o aumento da fracdo de fase O obtida por diferentes parametros de
tratamento térmico tanto da fase 0 obtida a altas temperturas, morfologia de agulhas/placas,

como a fase O obtida em baixas temperatures, em forma globular, propiciam uma queda
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nas propriedades mecanicas da liga no que tange a tensdo de ruptura e no elongamento

(DELEUME 2008).

Ja Cai e colaboradores em seu trabalho, utilizando um corpo de prova combinado,
como pode ser visto na Figura 2.11, submetido ao ensaio de baixa taxa de carregamento
para a temperatura de 650°C, observaram que a fase 0 apresenta um efeito benéfico entre
2,98 e 0,62 % em peso rompendo os corpos de prova na regido lisa e que para 0,43% em
peso de fase O a fratura ocorria na regido entalhada. A Tabela 2.3 registra estes dados bem
como o tempo de ensaio dos corpos de prova antes da fratura. Para as fraturas que
ocorreram na regido lisa o tempo de ensaio antes da fratura aumentou com a diminuicao da

quantidade de fase 9.

3M12

Figura2.11  Corpo de prova combinado para ensaio de baixa taxa de deformagao (CAI
2007).

Tabela 2.3  Efeito da fase d na posi¢do de fratura e no tempo de ensaio antes da fratura
em corpos de prova tipo combinado de Inconel 718 (CAI 2007).

Tempo de ensaio

Quantidade de fase 9, % peso antes da ruptura, Regido da fratura
horas
2,98 47,59 Lisa
2,78 44,39 Lisa
1,8 57,4 Lisa
0,78 71,8 Lisa
0,62 72 Lisa
0,43 5,96 Entalhada

Observa-se por fim que afirmar que a fase o ¢ totalmente deletéria as propriedades
mecanicas da liga 718 seria temerario, ha sim que se avaliar os efeito desta fase para

condigdes especificas de trabalho e estudo (CAI 2007).
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2.6 Tratamento Térmico Aplicado a Liga UNS N07718

A liga UNS07718 tem seu aumento de resisténcia mecanica, ou pelo menos a maior
parcela dele, devido a precipitagdo de particulas de segunda fase (VANDER VOORT
1985). Como ja foi comentado anteriormente. A fase precipitada que tem maior
responsabilidade por este aumento de resisténcia mecanica ¢ a y”. Existe ainda uma parcela
deste aumento devido a precipitacdo de particulas da fase y’, que coexistem com a fase y”
(COOLIER 1988), mas tendo a fase y’ uma fracdo volumétrica inferior a de y” ela

apresenta menor significancia na resisténcia final da liga pds tratamento térmico.

O tratamento térmico dé-se basicamente por dois passos, quais sejam: Solubiliza¢ao
e envelhecimento. A solubilizagdo trata especificamente de por em solucao sélida a maior
parcela possivel de elementos que estejam formando outras fases no material. O
envelhecimento ocupa-se de propiciar a precipitacdo de fases especificas na matriz, fases
estas que propiciardo o aumento de resisténcia mecanica do material. Maiores detalhes
sobre tratamento de solubilizacdo e envelhecimento podem ser encontrados na literatura

(MEYERS M.A. 1982).

O tratamento térmico da liga UNS NO7718 ¢ normatizado para aplicagdes
especificas. Em aplicagcdes onde os componentes fabricados com esta liga sdo submetidos a
altas temperaturas a especificacdo normativa que pode servir de diretriz para o tratamento
térmico ¢ a ASTM B 637 — 06, ja para aplicagdes na industria de 6leo e gds ha outra
especificagdo normativa para o tratamento térmico, a API 6A718, tendo em vista as

diferenciadas condigdes de trabalho a que a liga sera submetida.

A especificagdo normativa ASTM B 637 — 06 prevé o tratamento térmico de uma
liga 718 na condicdo de forjado a quente ou a frio quando o componente manufaturado ¢
exposto a altas temperaturas, ndo especificando outras condi¢cdes ambientais. Esta norma
estabelece a faixa de temperatura a qual deve ser submetida a liga para que haja
solubilizacdo. Esta faixa de temperatura situa-se entre 924 ¢ 1010°C por no minimo 30
minutos com posterior resfriamento ao ar. Para o envelhecimento ela estabelece o seguinte
procedimento: manter a liga por oito horas no forno na faixa de temperatura entre 704 e
732°C, apos diminuir a temperatura até a faixa de temperatura entre 607 ¢ 635°C por um
periodo que perfaca 18 horas de envelhecimento com posterior resfriamento ao ar. Com

estas ultimas dez horas de envelhecimento espera-se que haja a maxima precipitagdo das
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fases responsaveis pelo aumento da resisténcia mecanica na liga (AMERICAN SOCIETY

FOR TESTING MATERIALS 2006).

A especificagdo API 6A718 tem seus parametros de tratamento térmicos voltados
para a aplicagdo da liga 718 na industria de 6leo e gas onde ela fara parte de equipamentos
que serao pressurisados ou componentes aplicados no controle da pressdo de outros
equipamentos. Esta norma traz consigo uma preocupacdo no aspecto microestrutural,
diferente da anterior que ndo comenta o assunto, principamente no que tange a quantidade
e forma de fase 0 presente. Ela dispde de micrografias que servem de referéncia
comparativa e estabelece de forma qualitativa a quantidade e forma aceitdvel da fase o
presente na liga. Os parametros de tratamento térmico desta norma sdo bastante
diferenciados aos da norma anterior como pode ser visto a seguir: Solubilizagdo entre 1021
e 1052°C por no minimo uma hora e no maximo duas horas e meia com posteior
resfriamento ao ar, 4gua, polimero ou 6leo até a temperatura ambiente; o envelhecimento
se dd& em uma faixa de temperatura entre 774 e 802°C por seis ou oito horas com

resfriamento ao ar ou mais rapido (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2004).

Segundo Muzika a temperatura solvus da fase y” esta por volta de 915°C a da fase o
por volta de 995°C, a linha solvus da fase y’ ¢ ainda inferior a da y” aproximadamente
850°C (MUZIKA 1972, STOLONOF 1990). O que inicialmente diferencia estas normas no
que tange a temperatura que efetivamente solubiliza as fases que possam estar presentes na
liga 718 pré tratamento térmico. Nao ¢ de interesse avaliar a eficacia dos tratamentos
térmicos previstos nestas normas neste momento, mas sim de interesse salientar que os
pardmetros de tratamento térmico devem ser escolhidos levando-se em consideragdo

primeiramente o tipo de aplicacdo a que a liga serd exposta.

A Figura 2.12 representa de forma condensada as principais faixas de temperatura e
tempo especificados tanto pela API quanto pela ASTM para o tratamento térmico da liga

em estudo, também pode ser observado as temperaturas solvus para as fases 8,y e y'.
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1100°
1000° —'s Ssolvus~ 995°C (MUZIKA 1972)
o
I
"' Solvus~ 915°C (MUZIKA 1972)
900°C —

Y'Solvus~ 850°C  (STOLONOFF 1990)

800° —
Envelhecimento

Envelhecimento
700° —

Envelhecimento
600°C —

ASTM B 637-06 Il API6A718-
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Figura 2.12 Tempo e temperatura para o tratamento térmico de solubilizacdo e
envelhecimento para a liga UNS N07718 conforme API e ASTM, também
encontra-se representado as temperaturas solvus para as fases 8, " e y'.
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3.0 MATERIAIS E METODOS

3.1 Material

O material utilizado no presente estudo foi uma superliga niquel-ferro com
designacao UNS NO07718 na forma de barras com didmetro de 16 mm e comprimento de
220 mm. A composicdo quimica da liga utilizada no estudo, obtida através de
espectometria de emissdo Otica com auxilio do equipamento modelo VISTA, da marca

Varian, ¢ apresentada na Tabela 3.1.

Esta liga encontra-se na condicdo de envelhecida, porém nao temos maiores
informacdes quanto aos parametros empregados no seu tratamento térmico. A Figura 3.1

permite observar a microestrutura presente na liga como recebida.

Tabela 3.1  Composicao quimica da liga UNS N07718 estudada.

Elemento % em massa Elemento % em massa

C 0,026 Nb 4,82

Mn 0,01 Ti 1,1

Si 0,15 Al 0,2

P 0,014 Co 0,05
S 0,007 B 0,002

Cr 20,25 Cu 0,01

Ni 52,9 Fe Bal.

Mo 3,1
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Figura 3.1 Microestrutura do material como recebido. Nos contornos de grdo observa-
se a presenga de alguma fase & gerada no tratamento térmico bem como
alguns carbonetos e nitretos alinhados oriundos do processo de solidificagao
da liga.

3.2 Procedimento Experimental

3.2.1 Confeccido dos Corpos de Prova

O presente estudo baseou-se na utilizacdo de corpos de prova cilindricos para
compressdo baseados na norma ASTM E9-89 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING
MATERIALS 1989). As barras recebidas foram primeiramente usinadas, apds a usinagem
as barras apresentaram diametro de 14 mm. Seccionou-se entdo a barra em corpos de prova
com dimensoes finais de 200 mm de comprimento ¢ 14 mm de didmetro como pode ser
visto na Figura 3.2. De um total de trés barras recebidas foram confeccionados vinte corpos
de prova. Sendo um corpo de prova mantido na condi¢ao de solubilizado; quinze corpos de
prova submetidos ao tratamento termomecanico de solubilizagdo, deformagdo e

envelhecimento; e quatro foram somente solubilizados e deformados.
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Figura 3.2 Figura ilustrativa do processo de obten¢do dos corpos de prova a partir de
uma barra. Dimensdes em milimetros.

3.2.2 Processos de Tratamento Termomecanico

Solubilizagao

Todos os corpos de prova foram primeiramente submetidos a um tratamento
térmico de solubilizagdo a 1040°C por uma hora. As amostras foram colocadas no forno
de resisténcia elétrica tipo mufla, sendo o tempo de solubiliza¢do contado apds ser atingida
a temperatura especificada. Esta temperatura é convencionalmente utilizada em diversos
trabalhos por oferecer a maxima dissolugdo de fases susceptiveis, inclusive a fase o e evitar
um aumento demasiado do tamanho de grao (GHOSH 2008, MILLER 1999). As normas
API 6A718 e ASTM B 637-06 diferem em seus parametros de tempo e temperatura de
solubilizacao, sendo que a API define a temperatura minima de solubilizagao em 1021°C
para um tempo minimo de uma hora enquanto a ASTM define uma temperatura minima de

924°C para um tempo minimo de meia hora e uma temperatura maxima de 1010°C
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(AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2004), (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING MATERIALS 2006).

Deformacio a Frio

Os corpos de prova, baseados na especificacio normativa ASTM E9-89, ja
solubilizados foram comprimidos em uma maquina para ensaios de tragdo/compressao
modelo Instron com taxa de compressio de 102 s (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING MATERIALS 1989). O atrito entre as superficies dos corpos de prova e as
placas de compressdo foi minimizado com a utilizagdo de peliculas de Polietileno
Teraftalato. Para este estudo as deformacdes impostas aos corpos de prova foram as
seguintes 15, 30, 45 e 60%. Estas deformacdes sdo relativas a altura final sobre a altura
inicial das amostras em porcentagem. Todo o processo de deformacao foi realizado a
temperatura ambiente caracterizando entdo uma deformacao a frio. Deformou-se um total
de quatorze amostras, a matriz de ensaio pode ser observada na Tabela 3.2. Liu em seu
trabalho (que avaliou a influéncia da deformacao a frio na precipitagdo da fase 9) utilizou
deformacdes de 25% a 65% em seu estudo obtendo resultados significativos com estas

faixas de deformacao (LIU 1997).

Envelhecimento

Com as amostras solubilizadas e deformadas procedeu-se o envelhecimento das
mesmas. Este envelhecimento contemplou cinco diferentes temperaturas e cinco diferentes
tempos. A escolha destes parametros de envelhecimento se baseou em temperaturas acima
e abaixo da temperatura convencionalmente normatizada em API 6A718 e ASTM B 637-
06 até a faixa de temperaturas proxima a linha solvus da fase 6 que se situa entre 993 e
1012°C conforme Collier (1988). A variagdo dos pardmetros de tempo ¢ motivada por
trabalhos como o de Liu que indicam que as alteragdes na cinética de precipitagdo de novas
fases necessitam de longos tempos para ocorrer, conforme ha um pequeno decréscimo na
temperatura (LIU 1997). Da combinac¢do entre os parametros de temperatura, tempo e
deformacdo obteve-se quinze condi¢des diferentes de tratamento termomecanico que

correspondem as amostras de 1 a 15 na Tabela 3.2.
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Tabela3.2  Matriz de ensaios termomecanicos. As colunas tempo e temperatura
referem-se aos parametros utilizados no processo de envelhecimento.

Amostra Tempo [h] Temperatura [°C] Deformacio [%]
1 138 600 0
2 28 700 0
3 1,4 1000 0
4 2,8 900 0
5 1,4 900 15
6 1,4 800 30
7 2,8 800 15
8 13,8 800 0
9 28 600 15
10 1,4 600 60
11 1,4 700 45
12 2,8 700 30
13 2,8 600 45
14 13,8 600 30
15 13,8 700 15
16 - - 0
17 - - 15
18 - - 30
19 - - 45
20 - - 60

3.2.3 Analise Metalografica

Com as amostras ja solubilizadas, deformadas e envelhecidas procedeu-se o corte
longitudinal de cada amostra em equipamento de corte com disco diamantado refrigerado a
agua. Logo apds seguiu-se ao embutimento com baquelite com aplicacao de pressao de 150
kgf/ecm?, a 120°C por 15 min. Subsequente lixamento e polimento metalografico foi
realizado. O lixamento seguiu a seqiiéncia de lixas de carbeto de silicio com granulagdes
de 120, 220, 320, 400, 600 e 1200, sendo logo apos limpas em agua corrente e polidas em
panos com abrasivo de pasta diamantada de 6 micra e 2 micra. No ataque da superficie
polida foi utilizado o reagente Kalling’s (4 g CuCl, + 40 ml HCI + 60 ml C,HsOH) no

intervalo de 30 — 60 s pela técnica de swab.

3.2.4 Quantificacido da Fase &

A quantificacdo da fase O foi realizada nas amostras previamente preparadas
metalograficamente. Para cada amostra foram obtidas doze micrografias via Microscopia
Eletronica de Varredura em diferentes regides da amostra, a ampliagdo para obtencao das

micrografias foi de 3.500X. Este procedimento ¢ semelhante ao aplicado por (HUANG
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2007). Outros autores avaliaram a quantificagdo da fase O por andlise de imagens como
uma técnica de boa resposta (AZADIAN 2004). Apds a captura das imagens estas foram
analisadas com auxilio do software Image J, onde a superposi¢do da micrografia e de uma
grade de pontos associado a uma operagdo booleana faz com que os pontos que nao sao
coincidentes com a fase que se quer analisar sejam eliminados. A partir dos pontos que
restaram o software faz uma contagem e estabelece a fracdo volumétrica da fase.
(RASBAND 2008). Aplicando este procedimento para um numero consideravel de
micrografias ¢ possivel quantificar com boa precisao a quantidade de cada fase presente na
amostra, conforme pode ser visto no trabalho de Ribeiro Miranda onde o autor aplicou trés
diferentes metodologias de quantificagao de fases e verificou que a analise de imagens teve
boa concordancia de valores, maior até que a difragdo de Raios-X, quando esta ndo ¢

meticulosamente executada (RIBEIRO MIRANDA 2004).

3.2.5 Avaliacdo da Dureza

As amostras para avaliacdo da dureza foram obtidas da se¢do remanescente do corte
que originou as amostras para analise matalografica. Estes corpos de prova originados da
secdo longitudinal das amostras foram planificadas por eletroerosao a fio, com a finalidade
de manter o paralelismo entre as faces a fim de garantir a posi¢do normal entre a superficie
da amostra e o endentador do durdmetro. Realizaram-se trés endentagdes em cada amostra
em um duréometro Vickers utilizando carga de 1kg. O procedimento de avaliacao de dureza
segue as recomendagdes na norma ASTM E92 — 82 a qual especifica o procedimento de

medi¢cdo (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIALS 1982).

3.2.6  Desenvolvimento dos Diagramas Triaxiais

Os dados gerados a partir da quantificagdo da fase & bem como da dureza sao
apresentados neste trabalho por meio de diagramas triaxiais, onde os eixos apresentam os
parametros dos tratamentos termomecanicos € no interior do grafico sdo plotados os dados
obtidos na quantificacdo de fase e na avaliagdo da dureza. Estes sdo representados por

meio de curvas que delimitam regides dentro do diagrama triaxial.

Diagramas triaxiais aplicados a tratamentos termomecéanicos podem ser entendidos
como a vista de topo de curvas 3D como a curva da Figura 3.3 que ¢ gerada a partir da
plotagem dos pontos em um quarto eixo, pois a base do diagrama contem trés eixos
(tempo, temperatura e deformagdo). Se estas curvas forem observadas de topo poderiam

ser representadas de forma semelhante a topografia de um terreno com regides de vales e
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picos. Esta analogia apresenta grande coeréncia com a idéia de tais diagramas e permite

que estas regides de picos e vales sejam representadas por curvas de nivel tanto nas

ciéncias cartograficas como neste trabalho.
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Superficie gerada sobre uma base triaxial que representa os pardmetros do
TTM. A distancia entre um ponto da base com seu respectivo ponto na
superficie ¢ a representagdo da quantificacdo da propriedade para aquela inter-

relagdo entre os parametros do TTM.

Figura 3.3

Para obtencdo destas curvas de nivel utilizou-se de software especifico para esta
finalidade Perigeul92, onde os valores da quantificacdo da fase  bem como da dureza sao
plotado em planilhas especificas que se referem as coordenadas do quarto eixo. As curvas

geradas pelo software delimitam regides onde os valores variam entre as duas curvas

limitrofes desta regido como pode ser visto na area hachurada da Figura 3.4 (PEREZ

2009).
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Temperatura

Figura 3.4 Diagrama triaxial com curvas genéricas, as regioes entre curvas apresentam
valores intermediarios aos das curvas limitrofes, logo a regido entre as curvas
de valor 40 e 50 (hachurada) possui valores intermedidrios aos das curvas.

Uma visdo sistematica do processo adotado neste trabalho para quantificacdo de

fase O e obten¢do dos diagramas triaxiais ¢ fornecido no ANEXO II.
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40 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta se¢do sdo apresentados os resultados e discussdes deste trabalho. De modo a
facilitar a leitura e interpretacdo a caracterizacdo metalografica e demais dados obtidos

para as diferentes amostras sao apresentados no ANEXO I deste trabalho.

4.1 Avaliacio da dureza devido ao TTM

A avaliagdo da variacdo da dureza da liga frente aos diferentes parametros de TTM
da-se a partir de diagramas triaxiais. A base de dados para a confecgdo destes diagramas ¢

apresentada pela Tabela 4.1.

Tabela 4.1 Dureza referente as amostras de 1 a 20.

Amostra Tempo [h] Temperatura [°C] Deformacao [%] Dureza [HV]
1 138 600 0 295
2 28 700 0 417
3 1,4 1000 0 178
4 2,8 900 0 190
5 1,4 900 15 281
6 1,4 800 30 427
7 2,8 800 15 390
8 13,8 800 0 339
9 28 600 15 357
10 1,4 600 60 508
11 1,4 700 45 528
12 2,8 700 30 476
13 2,8 600 45 473
14 13,8 600 30 413
15 13,8 700 15 450
16 - - 0 181
17 - - 15 278
18 - - 30 370
19 - - 45 441
20 - - 60 438

Os diagramas triaxiais propiciam a avaliacdo concomitante dos trés pardmetros do
TTM, quais sejam, tempo, temperatura e deformagao. O diagrama representado na Figura
4.1 demonstra como essa relagdo se dd para a liga UNS NO7718 para temperaturas
variando entre 600 e 1000°C para tempos de 1,4 até¢ 138 horas e para deformagdes desde

zero até¢ 60%. Este diagrama originou-se da avaliagdo de dureza das amostras
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solubilizadas, encruadas e envelhecidas sendo que os parametros tempo e temperatura
correspondem ao tratamento térmico de envelhecimento conforme mencionado no capitulo

anterior.

7

DEFORMACAO [%]

Figura 4.1 Diagrama triaxial da liga UNS NO7718 solubilizada, deformada e
envelhecida. As curvas representam regioes onde a dureza da liga varia
entre os valores de duas linhas subseqiientes.

O interior do diagrama demonstra como a dureza da liga variou para um conjunto
de parametros termomecanicos sendo que a subtracdo do valor maximo pelo minimo de
duas linhas subseqiientes apresenta uma variacao constante para o diagrama da Figura 4.1
de 30 HV. Logo se tivermos um ponto entre duas linhas poderemos admitir que ele tera
uma variagdo maxima de 30HV com relacdo ao valor medido. Esta variacdo pode ser

alterada de diagrama para diagrama sendo que seu valor pode ser menor, sendo o limitante
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deste processo, a quantidade maxima de linhas que permitira o diagrama ainda ser legivel

devido as sobreposi¢des de linhas que podera ocorrer.

A Liga 718 por possuir uma estrutura do tipo CFC possui um alto grau de
encruamento o que resulta em um aumento significativamente alto de dureza devido
somente ao trabalho a frio. A Figura 4.2 representa os valores de dureza versus o

percentual de deformacao para as amostras 16, 17, 18, 19 e 20.

500
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200
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50
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0] 15 30 45 60
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Figura 4.2 Relagdo entre a dureza devido a deformacdo de corpos de prova
solubilizados para a liga UNS N07718.

A Figura 4.2 demonstra que o aumento de dureza ¢ praticamente constante até a
deformacdo da ordem de 45%. Uma causa possivel para ndo haver um aumento de dureza
apos 45% ¢ devido ao grande niimero de fissuras que ¢ gerado no interior do material.
Como pode ser visto na Figura 4.3 onde uma imagem de MEV revela grande quantidade de

fissuras na amostra submetida a 60% de deformacao.
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Figura 4.3 Fissuras formadas devido ao alto grau de deformacdo (60%) imposto ao
material solubilizado. Imagem obtida por MEV.

Estas fissuras (originadas durante a deformacdo do corpo de prova) seriam
responsaveis por, durante o ensaio de dureza, causar um aumento da area de endentacao,
pois neste caso hd regides “vazias” na matriz do material que poderdo acomodar o

endentador causando um aumento da area medida.

Como se V€, a liga 718 tem uma parcela muito significativa de dureza devido ao
trabalho a frio. Sabe-se que este tipo de aumento de resisténcia tende a diminuir certas
propriedades da liga como, por exemplo, sua ductilidade, logo esta parcela de
endurecimento devido ao encruamento ndo deve ser tdo grande que penalize sobre maneira

a ductilidade da liga, por exemplo.

Uma maneira interessante de avaliar a efetividade do envelhecimento, quando ha
deformagdes envolvidas, seria pela subtracdo da dureza total da amostra obtida apos a
solubilizacdo, deformagdao e envelhecimento pela dureza obtida pela amostra quando
submetida somente a solubiliza¢dao e a deformagdo. Esta relacdo poderia revelar o quanto
de dureza efetivamente ¢ obtida por meio do tratamento de envelhecimento quando a
amostra apresenta-se sob um dado percentual de deformagdo. Esta quantidade efetiva de
dureza obtida exclusivamente pelo tratamento de envelhecimento esta representada na

Figura 4.4.
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Figura 4.4 Dureza efetiva obtida pelo tratamento de envelhecimento. A dureza das
amostras submetidas ao TTM ¢ subtraida da dureza das amostras
deformadas.

A Figura 4.4 diferencia-se de forma significativa da Figura 4.1, visto que naquela
(figura 4.1) a maior magnitude da dureza se da para regides proximas a 45% de
deformacao, 700 °C e 1,4 horas. Este fato pode ser facilmente associado aos altos indices
de encruamento que a liga apresenta, sendo que a parcela devida ao tratamento de
envelhecimento é pequena para esta condi¢do, pois, os tempos e temperaturas desta regido
ndo favorecem a formacao de fases endurecedoras. Associado ainda o fato que a liga nestas
regides esta com um alto grau de encruamento que ¢ traduzido em um aumento de energia
disponivel devido as altas tensdes internas geradas e o grande nimero de defeitos que

podem propiciar a nucleacdo de fases incoerentes as quais possuem um baixo poder de
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endurecimento.(MEYERS M.A., 1982) Em contrapartida a regido de maior dureza na
Figura 4.4 situa-se entre os valores de 0% de deformacdo, 700°C de temperatura e 28 horas
de envelhecimento. Pode-se avaliar esta dureza como sendo devido exclusivamente ao
tratamento de envelhecimento e neste caso a dureza maxima aproximada obtida ¢ de 210
HV. Observa-se também que tanto para amostras submetidas a um aumento de deformacao
quanto para amostras submetidas a um aumento de temperatura a dureza maxima obtida
diminui. Isto leva a crer que aquelas condigdes sdo as mais eficazes para o tratamento da
liga 718. Este fato esta de acordo com as normas aplicadas a esta liga e citadas
anteriormente, pois elas especificam a temperatura de envelhecimento por volta de 700°C
(AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2004), (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING MATERIALS 2006). A Figura 4.5 apresenta uma compilagdao das informagdes

anteriores.

A Figura 4.5 destaca pontos singulares nos diagramas sendo os valores que estdo
abaixo da regido quadriculada. Pontos de méxima dureza e os pontos sob a regidao
pontilhada os de menor dureza obtida pelo tratamento de envelhecimento ¢ de interesse
observar que a dureza obtida nesta regido situa-se em torno de zero. Logo para esta regido
o tratamento de envelhecimento ndo agregou qualquer aumento de resisténcia as amostras

permanecendo estas com a dureza obtida somente pelo processo de solubilizagao.

4.2 Precipitacdo de Fase 6 em Funcdo do TTM

A precipitacao da fase 0 deveria ser facilitada pelo aumento do nivel de deformagao
imposta as amostras, porém para isso ser verdadeiro deve-se ter associado uma temperatura
e tempo que permitam que haja uma efetiva difusdo para formagdo da nova fase. Sem que
haja este tempo e temperatura minimos mesmo com alto grau de encruamento a liga nao
precipitara novas fases. Como mencionado anteriormente alguns pesquisadores como Liu
W. C. e colaboradores realizaram ensaios que revelavam a grande dependéncia da fragdo
de fase 0 formada com o nivel de encruamento, porém os ensaios realizados por tais
pesquisadores ndo avaliaram temperaturas inferiores a 910°C (LIU W.C. et al, 1997). As
condi¢des de ensaio destes pesquisadores ndo prevéem se havera alteracdo a cinética de

precipitacdo da fase para temperaturas inferiores.
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Diagramas triaxiais referente as durezas das amostras. O diagrama (a)
refere-se a dureza obtida de amostras deformadas e envelhecidas, o
diagrama (b) refere-se as durezas provenientes do tratamento térmico de
envelhecimento somente. As regides quadriculadas apresentam os maiores
valores de durezas obtidos enquanto a regido pontilhada apresenta o menor
valor de dureza obtido no envelhecimento.
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A Tabela 4.2 apresenta os valores das quantidades de fase 6 de cada amostra que foi
submetida ao TTM. Os valores menores que 0,01% sao considerados zero quando plotados

no seu diagrama triaxial correspondente.

Tabela4.2  Quantidade de fase 0 presente nas amostras de 1 a 15.

Amostra Tempo [h] Temperatura [°C] Deformacao [%] Fracdo volumétrica de fase 8 [%]

1 138 600 0 <0,01

28 700 0 0,17
3 1,4 1000 0 <0,01
4 2,8 900 0 11,08
5 1,4 900 15 3,72
6 1,4 800 30 1,08
7 2,8 800 15 0,64
8 13,8 800 0 0,99
9 28 600 15 0,04
10 1,4 600 60 <0,01
11 1,4 700 45 0,07
12 2,8 700 30 0,33
13 2,8 600 45 <0,01
14 13,8 600 30 0,13
15 13,8 700 15 0,22

A partir dos dados obtidos pela analise de imagens e listados na coluna referente a
fragdo volumétrica de fase & da Tabela 4.2 pode-se plotar o diagrama triaxial representado
na Figura 4.6. Esta representacdo da quantidade de fase & possibilita ser feito algumas

consideragdes sobre a precipitagdo desta fase.

Com respeito ao diagrama apresentado na Figura 4.6 pode ser observado que na
regido inferior do diagrama, para temperaturas inferiores a aproximadamente 750°C a
fragdo de fase & precipitada ¢ inferior a 0,60% em volume. E esperado que para
temperaturas inferiores a fracdao de precipitados diminua, pois a energia térmica ofertada ao
processo de difusdo ¢ significativamente menor (AZADIAN 2004). A temperatura tem
uma influéncia das mais profundas sobre os coeficientes e taxas de difusdo, justificando
desta forma o porqué da diminuta fracao de fase o precipitada nesta regido mesmo que os
corpos de prova desta regido possuam altos graus de encruamento e/ou longos periodos de
exposicao a temperatura especificada, comparativamente aos corpos de provas restantes
eles (corpo de provas situados em regides de baixa temperatura) apresentam uma fracao de
precipitados quase que desprezivel. E interessante observar que para a liga UNS N07718 a
temperatura de trabalho méxima especificada, ndo deve ultrapassar 650°C (DU J. H. et al ,
2006). O que esta de acordo com o observado pelo diagrama, pois mesmo em temperaturas

que virtualmente ndo favorecam a precipitagdo de fase J, a longos prazos (milhares de
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horas) esta precipitagdo até entdo desprezivel poderd tornar-se critica devido ao efeito

cumulativo da precipitacao.

o))
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Figura 4.6 Diagrama representativo da Fracdo volumétrica de fase & precipitada apds o
tratamento termomecanico da liga UNS N07718.

Por outro lado para temperaturas superiores a aproximadamente 750°C demosntra
que ja ha energia suficiente para promover a difusdo dos elementos formadores da fase o
logo o processo pode demonstrar a influencia que o encruamento representa. Nota-se que
ha um maximo de precipitagdo de 11,08% de fracdo volumétrica de fase o na amostra
submetida a 900°C, 2,8 horas e 0% de deformacdo. Observa-se que para temperaturas
superiores a deste ponto singular hd um decréscimo de precipitacdo, fato esperado devido a

aproximagao da temperatura da linha so/vus da fase & (SLAMA 2000).
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Um aspecto interessante relacionado a regido acima de 750°C esta no ponto de
coordenadas 900 °C, 1,4 horas, 15% de deforma¢do que apresenta uma fracdo de fase 0
igual a 3,72%. Seria de se esperar que a fragdo de fase o precipitada fosse igual ou superior
a fragdo do ponto 900°C, 2,8 h, 0% de deformagdo se for observado somente que, a
deformagdo imposta naquele ¢ superior a imposta a esta. Aqui se estabelece uma relagao
ndo similar entre tempo e deformacao. H4 um aumento de 15% de deformagdao de um
ponto para o outro, mas em contrapartida a uma reducao de 1,4 horas entre os dois pontos
que foi determinante para a queda da fracao de fase 6 precipitada. Logo pode ser observado

que o encruamento da liga favorece a cinética de forma moderada (LIU W.C. 1997).

4.3 Eficiéncia no endurecimento da liga pelo TTM

O efeito deletério da fase O frente a dureza da liga 718 fica mais evidente em
temperaturas superiores a 750°C como pode ser visto pelas Figuras 4.4 ¢ 4.6, onde a
quantidade de fase & formada ¢ significante. Para temperaturas inferiores a 750°C a
quantidade de fase & formada ¢ relativamente pequena logo tem uma menor, ou mesmo
nenhuma, influéncia na perda de dureza da liga. A Figura 4.7 assinala a menor eficiéncia
do tratamento térmico de envelhecimento em duas dire¢des preferenciais. Onde a seta um
indica a perda de eficiéncia devida a efeitos outros que a formagao da fase 6. Dentre eles
poderiamos citar uma recuperacdo parcial da estrutura e formacdo de precipitados
incoerentes com a matriz, dada a grande quantidade de possiveis pontos de nucleagdo
heterogénea. Podera haver um aumento do tamanho médio dos precipitados, mas sendo
estes ainda muito pequenos para serem avaliados pela técnica de MEV, nao foram

observados nas amostras analisadas (MEYERS M. A., 1982).
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Figura 4.7 Diagrama representando a dureza devido ao envelhecimento onde as setas 1
e 2 representam duas diregOes preferenciais onde ha significativa perda de
eficiéncia do tratamento térmico de envelhecimento.

O fato que ¢ de interesse direto deste trabalho esté4 relacionado a perda de eficiéncia
do envelhecimento que ¢ indicado pela seta dois pois nesta direcdo ¢ possivel a
mensuragao da quantidade de fase & precipitada pelas técnicas aplicadas a este trabalho:
MEV e microscopia Otica. E facilmente observavel que com um aumento da fase &
precipitada ha uma reducdo de dureza da liga associada diretamente a uma menor
efetividade do tratamento térmico de envelhecimento, devido a precipitacdo da fase o
durante o periodo de envelhecimento em detrimento da fase endurecedora e coerente y”
(LU 0., 1999). Concomitante ao mecanismo de amolecimento da liga pela formagdao da
fase O e logo menor fracdo de y” coerente ¢ de se esperar que outros fendOmenos

metalurgicos atuam de forma semelhante aos comentados anteriormente.

4.4 Aplicacdo dos diagramas triaxiais

Uma possivel aplicacdo dos diagramas triaxiais desenvolvidos neste trabalho
pode ser dada por um exemplo, onde se deseja obter em um componente as seguintes

propriedades: Dureza igual a 400HV e quantidade méxima de fase d aceitavel de 0,60%.
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Por meio de uma rota convencional, ou seja, somente tratamento térmico sem
aplicagdo de um trabalho a frio os parametros possiveis para se obter tais propriedades
seriam: Deformacdo de 0%, o que caracteriza uma rota convencional, Temperatura de

aproximadamente 710°C e Tempo de 26 horas. Como pode ser visto pelas Figuras 4.8 (a) e

(b).
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Figura 4.8 (a) Diagrama representativo da dureza da liga 718, a intersec¢ao das linhas
indicam uma possivel regido onde had possibilidade de se obter a dureza
desejada e também indicam os parametros do tratamento térmico convencional.
(b) Diagrama representativo da quantidade de fase J, a intersec¢do das linhas
indicam uma possivel regido onde ainda ¢ possivel obtermos a quantidade de
fase 0 dentro do limite especificado para o tratamento térmico convencional.
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Uma rota alternativa que ainda possibilite a obten¢do das propriedades
requeridas poderia ser desenvolvida agora por um tratamento combinado onde um certo

nivel de trabalho a frio (deformacgao) ¢ imposto a amostra antes do envelhecimento.

Como pode ser visto na Figura 4.9 (a) e (b) os parametros do envelhecimento
com uma deformagdo prévia de 15% aplicada a amostra mudam consideravelmente.
Passando de 710°C para 785°C e de 26 horas de permanéncia em forno para 5 horas, para

se obter as mesmas propriedades de dureza e quantidade de fase 9.



45

0 % e as &0

DEFDRMS CAD [%]

<>
/ / / { : %
0 15 30 a5 60
DEFORMAGAO [%]
(b)
Figura 4.9 (a) Diagrama triaxial representativo da dureza. (b) Diagrama triaxial

representativo da quantidade de fase d para tratamento combinado com 15%
de deformagao.

Observa-se que o ganho de tempo de forno obtido com a aplicacdo desta
deformacao ¢ por volta de quatro vezes quando comparado com o tempo para o tratamento
convencional. O aumento somente da temperatura de 710°C para 785°C nao atenderia os
pré-requisitos de dureza e quantidade maxima de fase 6 simultaneamente, sendo este ganho
de tempo de tratamento influenciado sobremaneira pela deformacdo imposta

anteriormente.
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A utilizacdo dos diagramas triaxias apresenta-se como uma ferramenta que
poderd auxiliar no desenvolvimento de rotas alternativas para tratamentos térmicos com

ganhos significativos nos processos produtivos da liga UNS S07718.
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5. CONCLUSOES

Através da quantificacdo da fragdo volumétrica de fase 6 por meio da andlise de
micrografias obtidas por MEV de corpos de prova da liga UNS NO7718 submetidos ao
TTM e da avaliagdo da dureza das amostras foi possivel desenvolver diagramas triaxiais

destas propriedades podendo-se entdo concluir que:

A representagdo dos dados obtidos pelo TTM pode ser representada de forma
condensada em diagramas tipo triaxiais, possibilitando extrair informac¢des do TTM sob

uma Otica diferenciada da tradicional.

Para temperaturas proximas a 750°C mesmo que haja grandes niveis de deformagao
associados ndo houve precipitacdo significativa (>0,60%) de fase & para os tempos

avaliados neste estudo.

A diminui¢do do efetivo aumento de dureza propiciado pelo envelhecimento pode
ndo estar associado exclusivamente a formagdo de fases do tipo , principalmente para
temperaturas inferiores a aproximadamente 750°C estando este mais relacionado com o

mecanismo de recuperacao.

O aumento do trabalho a frio na liga 718 reduz a eficiéncia do tratamento térmico
de envelhecimento para temperaturas inferiores a 750°C sendo a parcela mais significativa

aquela relacionada com o encruamento da liga.
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6.0 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Desenvolver diagramas triaxiais referentes a outras propriedades da liga UNS
S07718, tais como : Ductilidade, Limite de resisténcia, Limite de ruptura.

Desenvolver diagramas triaxiais para outras ligas passiveis de envelhecimento afim
de avaliar a correlagdo com a liga estudada e estabelecer similaridades dos fenomenos.

Avaliar a eficacia pratica dos diagramas.
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ANEXO II

PROCEDIMENTO ADOTADO PARA QUANTIFICACAO DE FASE 3.
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O procedimento adotado para a quantificacdo da fase o ¢ apresentado neste anexo
de forma esquematica conforme pode ser visto logo abaixo.

Imagem obtida por MEY

Ampliagdo 35300

-8 ® = ; .
e e Desenrvolvithento de uma matriz de pontos com as mesmas
& @& & 8 4 S 4 4
o e dimensdes da imagem obtida por MEV.
- & & &

Total de pontos da matriz desenvolvida: 12065

=L

=

\T& T —
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i contrastar afase & frente ao restante daimagem.

| s

[
& combinacio da imagem tratada e segmentada com a matriz de
e | pontos por uma operagdo booleana gera uma imagem onde

gomente og pontos que coincidem com a fase & permanecemna
nova ithagem.

< -

FT

x _:-'-'-t;_'i‘q.m- Aeerwm S (A LW

Aplica-ze entdo a fungio analyse parficles nesta imagem para
obter o mimero de pontos que coincidem com a fase &,

ety

=

X%

& partir da informagdo obtida pela contagem de pontos arterior e sabendo que amatriz
inicial de pontos tem 12065 pontos obtem-se a fragdo de pontos restardes que é
diretamente proporcional a quantidade de fase § presente na imagem.




