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Resumo

Inconel 718 é uma liga a base de niquel que € principalmente utilizada em aplicagdes de alta temperatura devido
as propriedades mecanicas e a tolerancia a condi¢des severas de trabalho. As ligas Inconel podem ter suas propriedades
mecanicas melhoradas com a aplicag@o de tratamentos térmicos pela precipitagdo de fases endurecedoras. Neste trabalho
objetivou-se estudar do comportamento mecanico e microestrutural da superliga Inconel 718 apos ensaio de fluéncia.
Comparou-se os resultados da liga sob as condigdes homegeneizada (como fornecida) e apos tratamento térmico de
duplo envelhecimento composto pelas etapas de solubilizagdo (1095 °C durante 1 hora) e tratamento térmico (955 °C/1 h
seguido por 720 °C/8 h e 620 °C/8 h). Os ensaios de fluéncia foram realizados no modo de carga constante de 625 MPa
e a temperatura em 650, 675 e 700 °C. Os corpos de prova de fluéncia foram avaliados pelas técnicas de caracterizagao
de difratometria de raios X, microscopia eletronica de varredura e analise de dureza. Os resultados obtidos indicaram
que as amostras que sofreram o tratamento térmico de duplo envelhecimento apresentaram maior resisténcia mecéanica
devido, possivelmente, a precipitacdo de fases endurecedoras como a fase y* (Ni,Al) e fase y” (Ni,Nb) formadas durante o
tratamento térmico da liga. Além disso, o ganho de resisténcia foi comprovado pelo aumento dos valores da dureza e pelo
aumento no tempo de fratura dos ensaios de fluéncia.
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Creep and microstructural behavior of Inconel 718
after double aging heat treatment

Abstract

Inconel 718 is a nickel-based alloy that is mainly used in high-temperature applications due to its mechanical
properties and tolerance to severe work environments. Inconel alloys can be their mechanical properties significantly
improved with the execution of heat treatments to precipitate hardening phases. This work aimed to study the mechanical
and microstructural behavior of the Inconel 718 superalloy after creep test. The results of the alloy were compared under
homogenized conditions (as received) and after heat treatment of double aging composed by solubilization (1095 °C for
1 hour) and heat treatment (955 °C/1 h followed by 720 °C/8 h and 620 °C/8 h). The creep tests were executed in in the
stress range of 625 MPa in a constant load mode at 650, 675 and 700 °C. The creep specimens were evaluated using X-ray
diffraction, scanning electron microscopy and hardness analysis techniques. The results indicated that the samples of heat
treated showed greater mechanical resistance, possibly due to the precipitation of hardening phases such as the y* (Ni,Al)
and y” (Ni,Nb), phases formed during the double aging heat treatment. In addition, the strength gain was proven by the
increase in hardness and the increase in fracture time of creep tests.
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1 Introducao

O comportamento de ligas metdlicas durante deformacao
em temperaturas elevadas ¢ complexo e varia de acordo com
os parametros de processamento termomecanicos € com as
condigdes de trabalho [1-3]. Sob o aspecto da engenharia,
o fendmeno de fluéncia apresenta particular interesse para
condigdes que possam levar a deformagdes substanciais,
em componentes que operam em altas temperaturas, em
espagos de tempo proximos da expectativa de vida util do
material [4-6]. Materiais capazes de suportar condi¢des de
trabalho severas sdo de grande importancia, por exemplo, no
projeto de turbina de avido, na indistria de energia, nuclear
e petroquimica. As superligas sdo um exemplo de material
desenvolvido para suportar tais exigéncias [7].

A superliga Inconel 718 ¢ uma superliga endurecida por
precipitagdo, contendo em sua composi¢do elementos como
aluminio, titanio e nidbio que podem levar a precipitagdo de
uma fase secundaria durante um tratamento térmico apropriado
com objetivo de aumentar a resisténcia mecanica [8,9]. Um
dos tratamentos térmicos utilizados para esse fim ¢ o duplo
envelhecimento, tratamento térmico que ¢ possivel obter
devido a capacidade da Inconel 718 precipitar mais de uma
fase endurecedora [4,7-9]. Devido ao elevado custo desse
tipo de material, a execug@o de tratamentos que otimizam sua
vida 1til, atuando em sua integridade estrutural, diminuindo
custos com manuteng@o e maximizando o fator de seguranga
sdo justificados. Tratamentos térmicos de envelhecimento,
na Inconel 718, promovem o endurecimento por precipitar
compostos intermetalicos como as fases y’ e y”, sendo
esta Ultima a principal fase endurecedora da liga atuando
como agente fundamental no mecanismo de bloqueio de
discordancias e promovendo aumento na resisténcia mecanica
da liga [5,8-12].

Estudos sobre a superliga Inconel 718 submetida a
tratamentos térmicos a altas temperaturas ainda sdo limitados
e requerem maior investigagdo. Desta forma, este trabalho
tem por objetivo estudar o comportamento mecanico e

microestrutural da superliga Inconel 718 submetida a
tratamento térmico de duplo envelhecimento sob ensaio
de fluéncia.

2 Materiais e métodos

As amostras de Inconel 718 foram obtidas na Villares
Metals S.A. e seis corpos de prova (cdps) para o ensaio de
fluéncia foram usinados de acordo com ASTM E139-06 [13].
Sob a mesma norma [13], foram realizados os ensaios de
fluéncia em fornos em atmosfera ao ar pertencentes ao
Instituto Tecnologico de Aeronautica (ITA) com tensdo
constante de 625 MPa e em trés diferentes temperaturas:
650, 675 ¢ 700 °C. Os cdps foram submetidos ao ensaio
de fluéncia sob duas condi¢des: conforme recebido e ap6s
tratamento térmico de duplo envelhecimento, condi¢des
denominadas no trabalho por AR e DA, respectivamente.

Para realizag@o do tratamento térmico utilizou-se o
forno refratario da marca Lindberg / Blue, pertencente ao
Departamento de Engenharia de Materiais da Escola de
Engenharia de Lorena (DEMAR / EEL-USP). O tratamento
térmico seguiu a literatura [14,15] em que os cdps foram
encapsulados em tubo de quartzo a vacuo e a atmosfera
de argonio, e o tratamento de solugdo sélida iniciou-se
a 1095 °C por 1 hora, seguido pelo tratamento de duplo
envelhecimento que foi realizado em trés etapas: a 955 °C
por 1 h para precipitar a fase 5, a 720 °C por 8 h e 620 °C
por 8 h para precipitar as fases y’ ¢ y”, como mostrado na
Figura 1. A obtencdo das fases y’ ¢ y” foram responsaveis
pelo endurecimento do material e pela dissolug@o de fases
deletérias e carbonetos na matriz segundo os autores [11,16,17].

As microestruturas do Inconel 718 antes ¢ apds o
duplo envelhecimento foram analisadas por Microscopia
Eletronica de Varredura, MEV, (Quanta FEI 650) pertencente
ao Laboratério Nacional de Nanotecnologia do Centro
Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (LNNano/
CNPEM). A analise microestrutural dos cdps ocorreu a partir
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Figura 1. Etapas realizadas para tratamento térmico de duplo envelhecimento. Adaptado de Feng et al. [15].
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de cortes nas diregdes transversais e longitudinais, seguindo
os padrdes usuais de metalografia, com embutimento a
quente e lixamento com lixas a base de SiC, na sequéncia
de 600, 1200 e 2400 mesh. O polimento foi realizado com
pasta de diamante de 1 um. As amostras foram submetidas
ao ataque eletroquimico com acido oxalico 10%.

Para obten¢do das medidas de microdureza foi
utilizado um microdurémetro Futere-Tech FM-700, instalado
no Instituto de Estudos Avancgados (IEAv) com carga de
100 gF durante 30 segundos. O resultado foi a média de 5
indentacdes em cada amostra, com uma distancia média de
20 um entre cada impressdo ao longo da secdo transversal
da amostra.

As analises de difratometria de raios X (Rigaku
Ultima IV), foram realizadas a temperatura ambiente sob
radiagdo Cu-Ka, com filtro de niquel (sem monocromador).
Com passo angular de 0,02 graus ¢ o tempo de contagem
de 15 segundos.

3 Resultados

ATabela | mostra a relacao dos principais parametros
de fluéncia para o mesmo valor de tensdo (625 MPa). O
valor de t_ ¢ relativo ao tempo primario (estagio primario

de fluéncia); &, taxa de fluéncia (estagio secundario de
fluéncia); t, € o tempo final da fratura, € € corresponde a
deformagdo da fratura. Também sdo deduzidos os valores
de redugdo em area (RA). Conforme observado na Tabela 1,
as amostras com o tratamento de duplo envelhecimento
apresentaram maiores resisténcia em relagao as amostras
sem tratamento nas mesmas temperaturas de ensaio.
Observou-se um padrao de aumento dos valores de t.tee

e diminuigdo na &, promovendo uma redugdo na velocidade
de deformacao por fluéncia com a aplicagdo de tratamento de
duplo envelhecimento. Essa diminui¢@o na taxa secundaria
de fluéncia implicou no aumento de resisténcia, uma vez
que a diminui¢do da taxa secundaria propiciou a redu¢ao na
taxa de velocidade de deformacao do material, promovendo
maior tempo de vida, cuja tendéncia no comportamento
em fluéncia também foi reportada por autores [3,5]. Esses
fatores indicaram um aumento na resisténcia a fluéncia da
liga apos o tratamento térmico de duplo envelhecimento, que
ocorreu pela precipitagdo de fases endurecedoras, como as
fasesy’ e y”, devido ao seu alto valor energético de contorno

Tabela 1. Parametros de fluéncia.

de fase [8]. Essa alta energia dificultou a mobilidade dos
deslocamentos, portanto, foi necessario aplicar uma tensao
maior para superar essa barreira [14]. Observou-se que o
tratamento térmico de duplo envelhecimento promoveu
aumento na resisténcia, aumentando a vida em fluéncia da
superliga Inconel 718. Tal aumento também foi relatado
por Kuo et al. [14]

Observou-se, pelos valores de RA (Tabela 1), que
as amostras na condi¢do de DA apresentaram reducao na
ductilidade. Tal efeito foi mais uma evidéncia da precipitagdo
de fases endurecedoras. A redu¢ao de area do cdps, em uma
avaliacdo macroscopica da fratura da fluéncia, foi realizada
para descrever as caracteristicas das rupturas conforme
mostra a Figura 2.

As amostras AR em 650 °C ¢ 675 °C (Figuras 2a e 2b,
respectivamente) mostram a fratura dicteis, enquanto a
amostra AR a 700 °C (Figura 2c), assim como as amostras
DA em todas as temperaturas de ensaio (Figuras 2d, 2e, 2f),
apresentaram a fratura ductil-fragil, onde duas regides com
caracteristicas distintas de fratura foram evidentes.

As amostras AR demonstraram uma tendéncia de
fratura com caracteristicas ducteis (estrutura taga-cone),
apresentando o desenvolvimento de uma regido central
fibrosa com microcavidades ou dimples de formato equiaxial
e de pouca profundidade, e de uma regido chamada de zona
de cisalhamento, com inclinacdo de aproximadamente
45° em relagdo a tensdo aplicada, além da presenca de
precipitados distribuidos pelos alvéolos. Esses precipitados
sdo possivelmente carbonetos dispersos na matriz [18]. No
entanto, na condi¢cdo mais severa, Figura 2c, amostra AR
em 700 °C e 625 MPa, as imagens mostraram caracteristicas
de fratura mista (ductil-fragil) com duas regides distintas de
fratura. As fractografias (Figuras 2d, 2e, 2f) apos fluéncia
das amostras DA demostraram uma tendéncia de fratura
com caracteristicas ductil-fragil, na qual a porgao da fratura
caracterizada por fratura fragil apresentou micromecanismo
de fratura intergranular, formada por trincas intergranulares
e presenga de facetas. J4 a por¢do caracterizada por
fratura ductil apresentou micromecanismo dominante de
fratura alveolar, com formacdo de dimples equiaxiais nao
profundos, no entanto, em menor por¢ao quando comparado
ao homogeneizado.

As caracteristicas de fratura fragil foram acentuadas
na superliga Inconel 718 na condi¢do DA, possivelmente,
devido a presenca dos precipitados de fases endurecedoras,
como: fases y’ e y”. Em todas as amostras com tratamento de

T (°C) Amostra t, (h) £¢(1/h) t. (h) ¢, (mm/mm) RA (%)
650 AR 48,0 8,80x10° 480,0 0,253 43,2
DA 56,0 1,98x10° 426,0 0,026 2,17
675 AR 20,0 4,57x10° 115,0 0,075 39,7
DA 34,0 1,30x10° 206,0 0,027 3,30
700 AR 0,5 2,21x10* 14,4 0,041 4,78
DA 0,5 8,54 x10° 16,3 0,028 4,67
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Figura 2. Micrografia da ruptura apds ensaio de fluéncia sob tensdo de 625 MPa. (a) AR - 650 °C; (b) AR - 675 °C; (¢) AR - 700 °C; (d) DA -

650 °C; (e) DA - 675 °C e (f) DA - 700 °C.

duplo envelhecimento houve um consideravel aumento de
precipitados sobre a matriz. Desta forma, as fraturas sugerem
que o tratamento térmico de duplo envelhecimento gerou
aumento das caracteristicas fragil do material, provocando
o aumento da regido de fratura fragil, com presenca de
fratura intercristalina e graos facetados. Essa diminuigdo de
ductilidade, provocada pelo tratamento realizado, evidencia
a precipitac@o de fases endurecedoras.

As analises microestruturais apos o ensaio de fluéncia
foram realizadas na avaliacdo do efeito promovido pela

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2592

temperatura, tensdo e tempo de exposi¢ao durante o ensaio,
e sdo apresentados na Figura 3. Observou-se que para todas
as condigdes, houve aumento dos tamanhos médio dos
graos, principalmente para a maior temperatura de ensaios
de fluéncia a 700 °C (Figura 3c e 3f). A Tabela 2 apresenta
os valores médios de tamanho de grao.

Em comparacao aos dados da Tabela 1 e Tabela 2, o
aumento da vida em fluéncia (¢s) pode-se ter relagdo ao
aumento do tamanho médio de graos, ja que esse fenomeno
contribuiu para a redu¢do no escorregamento ao longo do
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Figura 3. Microestrutura do Inconel 718 apds ensaio de fluéncia na tensao de 625 MPa por microscopia eletronica de varredura. (a) AR - 650 °C;
(b) AR - 675 °C; (c) AR - 700 °C; (d) DA - 650 °C; (e) DA - 675 °C e (f) DA - 700 °C.

Tabela 2. Valores do tamanho de grdo antes e apds o ensaio de fluéncia a 650 MPa.

Apos ensaio de fluéncia

Antes ensaio de fluéncia

650 °C 675 °C 700 °C
AR 8,60 = 0,07 8,63 = 0,05 8,67 0,05 8,74 + 0,06
DA 5,30 0,02 5,32+0,03 5,39 +0,04 5,52 +0,03

contorno de grio e para a redugdo da oxidacdo [1]. Um
dos mecanismos de deformagdo por fluéncia ocorre pelo
deslizamento de contornos de grdo [1], e assim a resisténcia
a fluéncia esta presente em materiais com tais caracteristicas.
O processo de crescimento de grao foi uma consequéncia
da temperatura, visto que o crescimento dos grdos ocorre
por difusdo de curto alcance dos 4tomos de um lado do
contorno para o outro. A medida que os grios aumentaram de
tamanho, a area total dos contornos diminuiu, produzindo, por
consequéncia, uma redugdo na energia total. Dessa maneira,
tem-se a forga motriz para o crescimento dos graos, no qual,
0s graos maiores cresceram consumindo os menores.

As fases das amostras nas condi¢cdes AR e DA puderam
ser comprovadas pelas analises de difratometria de raios X
(DRX) apresentados na Figura 4. Os resultados mostraram
a presenca de matriz gama (y — CFC) de niquel, como uma
solucdo sodlida, com picos sobrepostos de fase gama linha
(v’ — CFC), tanto para as amostras AR quanto para DA.
A ndo deteccdo de outras fases pelo DRX, possivelmente
ocorreu devido sua baixa fragao volumétrica [19]. Um fator

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2592

indicativo das modifica¢des microestruturais, causadas pelo
tratamento de duplo envelhecimento esta no pardmetro de
rede, em que se observou uma diminui¢ao do pardmetro de
rede da matriz de 0,3607 nm para 0,3600 nm, desenvolvido
via software PowderCell [20]. Uma possivel explicagdo para
areducdo nos parametros de rede pode estar no fato de que
os elementos de liga, que antes estavam em solug@o na matriz
vy foram expulsos, por difusdo, para formar outras fases [21].
Analises de DRX apo6s ensaio de fluéncia evidenciaram a
precipitagdo de fases endurecedoras formadas durante a
fluéncia.

Sabe-se que o tempo de exposi¢do do material
submetido ao ensaio de fluéncia, usualmente promove
precipitagdes, e pode levar ao equilibrio de algumas fases
existentes [21]. Observou-se nos espectros a presenga dos
picos da matriz austenitica do niquel mais o precipitado
gama linha (y + v’), assim como, previamente encontrado
nas amostras antes da fluéncia. No entanto, o tempo ¢ a
temperatura de exposi¢do em fluéncia favoreceram a detecgdo
de outros picos, tais como picos de carbonetos (MC) e da
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Figura 4. Difratogramas de raios X da superliga Inconel 718. (a) AR; (b) DA; (c) Exposto por 480 h; (d) Exposto por 426 h; (¢) Exposto por

115 h; (f) Exposto por 206 h; (g) Exposto por 14,4 h e (h) Exposto por 16,3 h
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Tabela 3. Valores de microdureza Vickers das amostras de Inconel
718 apds ensaio de fluéncia a 650 MPa.

Amostra Microdureza (HV)
700 °C AR 387,92 £ 18,74
DA 457,68 £ 9,72
675 °C AR 394,59 +10,59
DA 413,02 = 6,68
650 °C AR 403,98 + 11,51
DA 421,68 + 11,23

fase 8 [19,22,23]. A presenca dessas fases favoreceu o tipo
de fratura fragil observado pela fractografia (Figura 2),
onde para as amostras DA observaram-se um consideravel
aumento de precipitados sobre a matriz. Essa diminuiggo de
ductilidade, provocada pelo tratamento realizado, evidenciou
a precipitac@o de fases endurecedoras na liga, assim como
demonstrado pela técnica de DRX.

Os valores médios de microdureza Vickers da amostra
de Inconel 718 antes do ensaio de fluéncia para as amostras
AR foram de 240,94 £9,71 HV, e para as amostras DA foram
de 469,10 + 18,94 HV. Os valores encontrados no presente
trabalho estao de acordo com a literatura [24] que reportou
valores na faixa de 202,23 ¢ 401,63 HV para o Inconel 718 ¢
para o mesmo tratamento térmico de duplo envelhecimento
em condi¢des semelhantes ao realizado neste trabalho.

O aumento na dureza da amostra tratada por duplo
envelhecimento € um indicio da efetividade do tratamento
térmico realizado, no qual, objetivou-se o endurecimento da
liga pela precipitagdo de fases endurecedoras, como a fase
v’ e vy”, que sdo responsaveis pelo aumento da resisténcia
mecanica nas superligas Inconel 718.

A Tabela 3 apresenta os valores de microdureza apds
o ensaio de fluéncia.

Para as amostras AR os valores de dureza Vickers sdo
superiores quando comparada as amostras AR apds ensaio
de fluéncia. A temperatura, a tenso, ¢ o tempo dos ensaios
de fluéncia serviram como tratamento térmico, aumentando
o tamanho de grdo, favorecendo a precipitacao de fases
endurecedoras detectadas pelo DRX, tais como carbonetos
(MC) e fase 6, e aumentando a dureza do material mesmo
sem tratamento.

Os valores de microdureza Vickers para as amostras
DA ap6s ensaio de fluéncia apresentaram-se na mesma ordem
de grandeza ou inferior em relagdo as amostras antes do
ensaio. Possivelmente, esses resultados foram obtidos devido
as amostras tratadas ja estarem saturadas de precipitados de
fases endurecedoras devido ao tratamento térmico. Desta
forma, as condicdes aplicadas durante o ensaio de fluéncia
promoveram o coalescimento dos precipitados e possivel
formagéo de fases deletérias [ 10,25], resultando na diminuigdo
da dureza. Ainda assim, os valores de dureza das amostras
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