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Resumo
O desenvolvimento da industria de 6leo e gas no Brasil nas ultimas décadas tem
levado a extragdo de petréleo em aguas cada vez mais profundas e em ambientes
intensamente corrosivos, associados a presenga de H,S, CO, e cloretos, além de
solicitagdes mecénicas acarretadas pelo movimento das ondas e das correntes
maritimas. Neste cenario adverso é intensa a busca de novos materiais com
propriedades adequadas a este tipo de aplicagdo. No presente trabalho é feito um
estudo da microestrutura e das propriedades mecanicas da superliga de niquel
Inconel 718 submetida a diferentes temperaturas e tempos de solubilizagdo e
envelhecimento. Este material, em geral muito utilizado na fabricagao de turbinas de
motores aeronauticos e de geracao de energia, no presente caso é proposto para a
fabricacdo de parafusos de fixacdo de dutos submarinos de extragao de petrdleo. O
uso de técnicas como microscopia Otica, analise automatica de imagens,
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e ensaios de dureza e de tragao, permitiu
a identificagao das condicdes ideais de tratamento térmico do material para esse tipo
de aplicacéo.
Palavras-chave: Superligas de niquel; Tratamento térmico; Microestrutura;
Propriedades mecanicas.

EFFECT OF DIFFERENT HEAT TREATMENT CONDITIONS ON MICROSTRUCTURE
AND MECHANICAL PROPERTIES OF INCONEL 718 NICKEL SUPERALLOY USED IN
OIL PRODUCTION

Abstract

The development of the oil and gas industry in Brazil in the last decades has led to petroleum
extraction in deeper water and extremely corrosive environments, associated to the presence
of H,S, CO, and chlorides, as well as mechanical loads caused by the waves movement and
sea streams. In these adverse conditions the search for new materials with adequate
properties for this kind of application is intense. In the present work it is carried out a study
on the microstructure and mechanical properties of the superalloy Inconel 718 subjected to
different temperatures and times of solution and aging heat treatments. This material, usually
used in the fabrication of aircraft motor and energy generation turbines, in the present case
this material is proposed for the fabrication of bolts used in the fixation of submarine pipes for
oil extraction. The use of techniques like optical microscopy, automatic image analysis,
scanning electron microscopy (SEM) and hardness and tensile tests, allowed the
identification of the ideal conditions for heat treating this material for this kind of application.
Key words: Nickel superalloys; Heat treatment; Microstructure; Mechanical properties.
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1 INTRODUGAO

As superligas de niquel tém sido utilizadas em aplicagdes como, plantas
geradoras de energia cujos componentes exigem manutengdo das propriedades
quando submetidos a altas temperaturas, artefatos espaciais, reatores nucleares e
bombas. As aplicagbes das ligas a base de niquel ja ha algum tempo deixou de ser
voltada apenas para o setor de motores, exemplo disso € o setor de exploracdo de
petréleo e gas em pogos de aguas profundas que, geralmente estdo submetidos a
uma combinacgao de altas temperaturas, altas pressdes com presenca de elementos
corrosivos e/ou baixas temperaturas aliadas a esforgos ciclicos provocados pela
movimentacado das marés.”

O Inconel 718 pertence a familia de superligas a base de Ni-Cr-Fe. Os
elementos Ni e Cr promovem resisténcia a corrosao, oxidagcao, carburizacdo e a
outros mecanismos danosos que agem a altas temperaturas.®

Sendo uma das superligas de niquel mais difundidas no meio, possui como
mecanismo de resisténcia a precipitagdo de um composto intermetalico (NisNb) na
matriz de niquel durante o tratamento térmico. O objetivo do nidbio adicionado é
aumentar a resisténcia da liga a altas temperaturas, uma vez que o nidbio tem a
capacidade de retardar a resposta ao envelhecimento por deformagao da liga, o que
possibilita o alivio térmico das tensées antes da ocorréncia de fratura.®

O material analisado foi retirado de dispositivos de fixagao (parafusos) usados
em dutos submarinos de transporte de oOleo e gas. A localizagdo dos dutos
apresenta altas pressdes aliadas a meios acidos, a temperatura neste caso
especifico € de aproximadamente 4°C, um dos fatores que contribuem para a
fissuragao a frio por hidrogénio. O presente trabalho tem como proposta obter uma
correlagdo entre a microestrutura da superliga Inconel 718 e suas propriedades
mecanicas, em amostras submetidas a solubilizacdo + envelhecimento com diversos
tempos e temperaturas. As atividades experimentais do projeto foram tratamentos
térmicos de solubilizagcdo e envelhecimento, avaliagdo microestrutural (microscopias
otica e eletrénica de varredura), analise de imagens, ensaio de microdureza e ensaio
de tragao.

2 MATERIAIS E METODOLOGIA

A composicdo quimica do Inconel 718 analisado no presente estudo € mostrado na
Tabela 1.

Tabela 1 — Composi¢éo quimica do Inconel 718.

Elemento Ni Fe Cr Si P Ti \") Mn
Teor (%) 52,528 | 19,912 | 18,410 | 0,088 | 0,004 | 0,910 | 0,022 | 0,072
Elemento Cu Nb Mo w Co - C S
Teor (%) 0,021 4,999 2,903 | 0,060 | 0,032 - 0,038 | 0,001

Os tratamentos térmicos aos quais este material foi submetido sao
apresentados na Tabela 2.
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Tabela 2 - ParAmetros de tratamento térmico.

SOLUBILIZAGAO ENVELHECIMENTO
AMOSTRAS
T (°C) TEMPO (h) T(°C) TEMPO (h)
Impares Pares Impares Pares
950 1 700
950 2 700
5 6 950 1 840
7 8 950 2 840
1050 7 200 8 horas 20 horas
1050 2 700
13 14 1050 1 840
15 16 1050 2 840

A escolha das temperaturas e tempos dos tratamentos térmicos (solubilizagéo
e envelhecimento) foi feita com base na literatura.*® Os tratamentos térmicos de
solubilizagdo e envelhecimento foram realizados em forno de atmosfera controlada
(argbnio), com resfriamento ao ar.

As amostras foram devidamente polidas e sua microestrutura revelada apos
imersao no reagente Kalling modificado composto de 4g de CuCl, + 40 ml de HCI +
60 ml de ethanol. A observagéo e a captura de imagens no microscépio 6tico foram
realizadas com aumento de 1000X.

A avaliagdo do tamanho de grao foi realizada por comparagdo. Devido a
presenca de maclas foi utilizada carta da norma ASTM E 112 especifica para graos
maclados “Plate Il Twinned Grains (Flat etch) 100X”.*)

A observagdo ao microscopio eletrbnico de varredura foi realizada em
equipamento operando a 20 kV, equipado com dispositivo para analise de energia
dispersiva (EDS), adequado para identificagao dos precipitados existentes.

A verificagdo da dureza foi realizada na escala Vickers carga de 1 kgf.

A quantificagcdo e qualificacdo dos precipitados a base de niquel e de nidbio
foram realizadas por meio de um sistema analisador de imagens acoplado a um
microscopio otico de captura de imagens. Foram aplicados filtros de operagbes em
nivel de cinza tais como sharpen e contrast adjustment, para aperfeigoar o contraste
entre as fases presentes, em seguida por sobreposicdo de planos binarios foi
realizada a segmentagao das fases de interesse a analise. Os planos binarios de
destino sao obtidos pela diferenca de nivel de cinza apresentada pelas particulas.
Sendo assim, particulas mais escuras tendem a aproximar-se do zero, enquanto que
as mais claras tendem ao limite maximo de 255 pixeis. ApOos segmentagcao
adequada, foi possivel realizar medi¢gdes da fracdo volumétrica, diametro médio,
distancia entre particulas e razdo de aspecto dos precipitados de niquel e nidbio.
Foram considerados 20 campos por amostra.

O tratamento térmico para os corpos de prova de tracao foi definido pela
observacado dos resultados de dureza. Os parametros selecionados podem ser
observados na Tabela 3, assim como os valores de dureza que foi objeto de
comparagao com os resultados do ensaio de tragao.
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Tabela 3 - Par&metros de tratamento térmico dos corpos de prova de trago.

63° Congresso Anual da ABM

SOLUBILIZACAO ENVELHECIMENTO
AMOSTRAS T°C Tempo (h) T°C Tempo (h) DUREZA
9 1050 1 700 8 283,1 HV1
11 1050 2 700 8 254,2 HV1
13 1050 1 840 8 421,7 HV1
16 1050 2 840 20 366,5 HV1

As dimensdes dos corpos de prova “sub-size”, de acordo com a norma ASTM
E 8M — 04.©)

3 RESULTADOS

3.1 Microscopia Otica

As Figuras 1 e 2 mostram as microestruturas de duas amostras, obtidas por
microscopia otica.

Figura 1 — Micrografia da amostra 9
Ataque metalografico : 4g de CuCl, + 40
ml de HCI + 60 ml de ethanol.

Figura 2 — Micrografia da amostra 14.
Ataque metalografico : 4g de CuCl, + 40
ml de HCI + 60 ml de ethanol.

3.2 Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

Para as micrografias de MEV (Figuras 3 e 4) foi utilizado o mesmo reagente
metalografico usado em microscopia 6tica.
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Figura 3. a) Amostra 9 apresentando precipitados de nidbio (particulas maiores); b) EDS do
precipitado da figura 3-a, apresentando concentragéo de Nb.

Full scale = 18 cps Cursor: 17.2475 ke¥

Figura 4. a) Amostra 13 apresentando particulas de Niquel de forma alongadas; b) EDS do
precipitado da Figura 4-a, apresentando concentracdo de Niquel.

Full scale = 15 cps Cursor: 8.8475 keV

Figura 5. a - Amostra 15 com énfase para a particula escura centralizada de titanio; b) EDS da
amostra 15 focalizado na particula de titanio, observada na Figura 5-a.
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3.3 Quantificagao dos Precipitados de Nidbio

As Figuras 6 até 9 apresentam graficamente os valores médios dos

parametros relativos aos precipitados de nidbio.
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3.4 Quantificagao dos Precitados de Niquel

As Figuras 10 até 13 apresentam graficamente os valores médios dos paréametros

relativos aos precipitados de niquel.
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Figura 12 — Razdo de aspecto dos Figura 13 - Distancia média entre
precipitados de niquel. particulas dos precipitados de niquel.

3.5 Resultado do Tamanho de Grao Médio

A figura a seguir apresenta graficamente os valores obtidos de tamanho de
grao.

INCONEL 718
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Figura 14 — Tamanho de grédo médio das amostras

3.6 Resultado do Ensaio de Dureza

A Figura 15 mostra graficamente o comportamento de dureza das amostras.
Graficamente alguns valores de incerteza poderiam nao aparecer claramente, por
esse motivo nao foi colocado a barra do intervalo.
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Figura 15 — Grafico do comportamento de dureza Vickers carga de 1 kgf (9,8066 N)
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3.7 Resultados do Ensaio de Tragao
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Figura 16 — Comportamento da amostra 9
submetida a ensaio de tracao.
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Figura 17 — Comportamento da amostra
11 submetida a ensaio de tragao.
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Figura 18 — Comportamento da amostra
13 submetida a ensaio de tragéo.

Figura 19 — Comportamento da amostra
16 submetida a ensaio de tragao.
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Figura 20 — Correlagao entre o tamanho de grdo por intercepto médio e a fragdo volumétrica
percentual dos precipitados de nidbio.

Ao observarmos a diferenga entre a fracdo volumétrica das amostras 10 e 11 e seus
respectivos interceptos 55 e 79,4 um conclui-se que a alteracdo da fragao
volumétrica € muito pequena para promover um crescimento tdo expressivo do
tamanho médio dos interceptos. Entretanto, outros parametros como: didametro
médio das particulas e distadncia entre elas, quando relacionados, definem
caracteristicas importantes como concentragao e distribuicdo dos precipitados.
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No grafico a seguir uma associacdo dos valores de didmetro médio das
particulas de nidbio com os valores meédios de distancia entre essas particulas, foi
realizada.
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Figura 21 — Associagéo entre o didmetro médio e a distancia entre particulas de nidbio.

A amostra 9 apresenta didmetro médio abaixo de 2 um e uma distancia
média entre as particulas de 9 um, ou seja, alta concentragdo de Nb. O que eleva a
capacidade de restricdo ao crescimento dos graos, comprovado com o resultado de
42 um para o intercepto médio da amostra 9 (Figura 20). Quanto a amostra 10, a
distancia entre particulas de 17,83 um e o didmetro médio de 3,09 um, promove
restricdo branda ao crescimento dos graos, pois, se por um lado o espago entre as
particulas favorece o crescimento, por outro lado, a dimensdao dos precipitados
isoladamente podera contribuir de forma substancial para a restricdo ao crescimento
do grdo. A amostra 11 com distédncia 13,20 um e didmetro médio de 2,36 um
apresenta dispersao de precipitados de nidbio por toda a microestrutura. Isto pode
ser confirmado pelos valores de fracdo volumétrica das amostras 10 e 11, que sao
préoximos, sugerindo, portanto, maior quantidade de precipitados na amostra 11 do
que na amostra 10.

O valor alto para o intercepto médio da amostra 11 exige algumas
consideragdes. Em primeiro, pode-se considerar a distancia entre particulas,
observada como média, sugerindo lacunas sem a presengca de precipitados,
deixando espagos livres para o crescimento dos graos. E o didmetro de valor
mediano dos precipitados sugere que, sua dimensao provavelmente nao contribuira
de forma analoga a amostra 10, facilitando o crescimento dos grdos na amostra 11.

4.1 Microdureza Vickers

O comportamento das amostras é apresentado na figura 15. E importante
salientar que os melhores resultados encontrados estdo no conjunto de amostras de
13 até 16, e, por essa razao, observacdes sobre os parametros de solubilizacéo e
envelhecimento utilizados nestas amostras seréao consideradas, bem como
comparagdes entre esse conjunto e outros grupos de amostras que apresentem
patamares de dureza similares entre si.

Comparando o resultado de dureza da amostra 13 (421,68 HV1), que foi
solubilizada a 1.050 °C por 1(uma) hora, e envelhecida a 840°C por 8(oito) horas,
com o resultado da amostra 14 (406,55 HV1), solubilizada (1050°C; 1 hora),
envelhecida a 840°C, por 20 (vinte) horas, pode-se concluir que, a amostra 14
mantida no envelhecimento por 20 horas provavelmente apresentou
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superenvelhecimento. Comparando as amostras 13 e 14 com as amostras 15 e 16
pode-se observar que o tempo de solubilizagdo de 2 (duas) horas € excessivo e
provoca amolecimento, provavelmente devido a exposigdo prolongada em alta
temperatura, uma vez que os pares de amostras 13/15 e 14/16 apresentam
tratamento de envelhecimento idéntico, respectivamente. Confrontando os
resultados das amostras de 13 a 16 com os das amostras de 9 a 12, pode-se
observar que a temperatura de envelhecimento de 700°C é insuficiente, as amostras
(9 a 12) permanecem subenvelhecidas.

A temperatura de solubilizacdo que melhor atende aos resultados esperados
em dureza € 1.050°C, isto pode ser confirmado por comparagao dos resultados das
amostras de 5 a 8, com os das amostras de 13 a 16. O tratamento térmico de
envelhecimento desses dois grupos foi aplicado no mesmo patamar de temperatura
(840°C), entretanto, a solubilizagdo do grupo que obteve melhor resultado foi
realizada a temperatura de 1.050°C. Desta forma conclui-se que a temperatura de
950°C para solubilizacdo é insuficiente quando comparada com a temperatura de
solubilizacdo de 1.050°C. Todavia, os resultados das amostras de 5 a 8 apresentam
valores de dureza recomendaveis para algumas aplicagoes.

As amostras de 1 a 4 foram solubilizadas a mesma temperatura que as
amostras de 5 a 8, (950°C). A diferenga de tratamento entre esses dois grupos esta
na temperatura de envelhecimento. O conjunto que apresentou melhor resultado foi
os das amostras de 5 a 8 que recebeu envelhecimento a 840°C, enquanto que o
grupo das amostras de 1 a 4 foi envelhecido a 700°C. Avaliando esse quadro,
verifica-se que também para a temperatura de solubilizagcdo de 950°C a temperatura
de envelhecimento ideal é 840°C.

Analisando os resultados de uma forma geral, pode-se concluir que para
efeito dos resultados de dureza, a temperatura de solubilizacéo ideal € 1.050°C e a
temperatura de envelhecimento ideal é de 840°C. Nessas condi¢cdes o tempo 6timo
para solubilizagao € 1(uma) hora enquanto que o tempo ideal para o envelhecimento
€ de oito horas.

4.2 Ensaio de Tragao

Os valores da tabela a seguir, mostram que houve coeréncia entre os
resultados de dureza e de tracdo, como esperado. A amostra com valor de dureza
mais elevado (CP 13 com 421,68 HV1) corresponderam os valores de tensdo limite
de resisténcia a tracao (1901,6 MPa) e ao escoamento (1012,14 MPa) mais altos.
Do mesmo modo, a segunda amostra mais dura (CP 16 com 366,45 HV1)
correspondem aos proximos valores de tensdo de resisténcia a tracédo e ao
escoamento, e assim sucessivamente.

Tabela 3 - Quadro comparativo dureza X resisténcia mecéanica por amostra (valores médios).

Corpo de prova Dureza (HV1) O rg (MPa) Oyyg (MPa) E (%)

9 283,11 1295,83 795,19 37,14
11 254,22 1144,36 690,44 36,29
13 421,68 1901,26 1012,14 28,57
16 366,45 1643,10 8379 27,43
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Também coerentemente, aos valores de dureza e resisténcia mecanica mais
altos (amostras 13 e 16) correspondem os valores mais baixos de alongamento, e
vice-versa. E fato reconhecido que todo mecanismo de endurecimento por
precipitacdo, se por um lado aumenta a resisténcia mecanica de um material, por
outro lado acarreta consideravel perda de dutilidade.”

5 CONCLUSAO

O presente estudo teve por objetivo a caracterizagdo da superliga Inconel 718
para as mais diversas aplicagbes, embora a maioria dos projetos que utilizam
materiais com alto teor de elementos de liga seja destinada a fabricagdo de
componentes que serdo submetidos a ambientes que apresentem altas
temperaturas e/ou altas pressbdes. Os diversos tratamentos de envelhecimento
combinados com diferentes solubilizagdes tiveram como resultados algumas
perspectivas interessantes que podem fornecer subsidios de aplicagdes em outro
cenario, bastando para isso a complementagdo com alguns ensaios.

Comparando os valores de dureza obtidos e correlacionando-os com os
resultados de fragdo volumétrica, didmetro médio, area média, razdo de aspecto e
distancia entre particulas dos precipitados de niquel e nidbio, bem como com os
valores de tamanho de gr&o, nota-se existir coeréncia entre os resultados e a
literatura no que diz respeito a eficiéncia de cada tratamento térmico em
proporcionar propriedades adequadas a este tipo de aplicagio.

As amostras que foram submetidas a temperatura de envelhecimento na faixa
de 700°C apresentaram cinética de transformacio lenta e provavelmente seria a
mais indicada para aplicagdes em temperaturas no limite extremo de 650°C,
enquanto que as amostras solubilizadas a 1.050°C por uma hora e submetidas a
tratamento de envelhecimento na temperatura de 840°C por oito horas, revelam que
esta faixa de temperatura acelerou a cinética de transformacdo, e o tempo nao
permitiu o fendmeno de superenvelhecimento, obtendo-se assim um material com
dureza interessante para aplicagcdes onde se recomende alta resisténcia mecanica.

Quanto a menor temperatura de envelhecimento (700°C) a permanéncia
maxima (20 horas) indica que o tempo de permanéncia na solubilizagdo foi
determinante, pois tanto com 950°C quanto com 1.050°C com apenas uma hora as
durezas obtidas foram 260,7 HV e 284,1 HV, respectivamente. Por outro lado com
tempo de permanéncia de 2 horas observa-se um acréscimo consideravel da ordem
de 358,9 HV (950°C) e 371,4 HV (1.050°C). Adicionalmente, observa-se que a
permanéncia de oito horas obedeceu a uma dindmica contraria, ou seja, o tempo de
solubilizacdo menor aliado a temperatura menor (950°C) acarretou dureza maior,
enquanto que os tempos de duas horas para 950°C e uma e duas horas no caso de
1.050°C acarretaram redugao na dureza.

Os resultados de dureza, quando observados em conjunto com os valores
obtidos no ensaio de resisténcia a tracdo nos permitem selecionar tratamentos que
provavelmente promoveram microestruturas resistentes a trinca por fissuragao a frio,
uma vez que a literatura recomenda que materiais destinados a ambientes que
contenham hidrogénio apresente dureza em torno de 32 HRC - 36 HRC. Este
intervalo estad compreendido na faixa recomendada pela especificacdo da API® que
€ de 32 HRC a 40 HRC. Esta mesma especificacdo orienta que a tensdo maxima
seja no minimo de 1.034 MPa e a tensao de escoamento seja superior a 827 MPa,
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sendo assim o tratamento térmico a que foi submetida a amostra 16, apresenta-se
como forte indicagcdo a aplicacdo em equipamentos de perfuragcdo e producido de
6leo e gas. E certo que para aplicacdes dessa natureza outros ensaios sdo exigidos,
porém, no que diz respeito a dureza e ao ensaio de tracao, o presente trabalho pode
ser esclarecedor.

Agradecimentos

Agradecemos ao Prof. Sergio Souto Maior Tavares pela realizagdo dos
tratamentos térmicos na UFF, ao Dr. Mauricio Barreto Lisboa pela realizacdo da
analise por MEV no CEPEL e ao Eng® M.Sc. Jorge Augusto Sales Pereira pela
realizacao dos ensaios de tragao no ITUC/PUC-Rio.

REFERENCIAS

1 SISTEMAS de produgdo em &aguas profundas, PUC-RIO CERTIFICACAO
DIGITAL N° 0221059/CA P. 26 - 37. Disponivel em:
http://www.maxwell.lambda.ele.puc-rio.br/cgi-bin/PRG_ 0599. EXE / 6084_3.PDF
Acesso em 16 de margo de 2007.

2 MUZYKA, D. R.; “The Metallurgy of Nickel-Iron Alloys”. In: Sims, C.T.; Hagel,
W.C.(eds); The Superalloys, chapter 4, New York, USA, John Wiley & Sons, New
York, 1972.

3 A. THOMAS, M. EI-WAHABI, J.M. CABRERA, J.M. PRADO, “High Temperature
Deformation of Inconel 718", Journal of Materials Processing Technology,
Elsevier, 177 (2006) 469-472, 2006.

4 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIALS. ASTM E 112, Standard Test
Methods for Determining Average Grain Size, 1996-2004.

5 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIALS. ASTM E 8, Standard Test
Methods for Tension Testing of Metallic Materials (Metric), 2004.

6 API SPECIFICATION 6A718; “Specification of Nickel Base Alloy 718 (UNS
NO7718) for oil and Gas Drilling and Production Equipment”, American Petroleum
Institute, FIRST EDITION, March 2004.

7 D. DUMONT; A. DESCHAMPS. Y. BRECHET; “On the relationship between
microstructure, strength and toughness in AA7050 aluminum alloy”, Materials
Science and Engineering A, v. 356, pp. 326 — 336, 2003.

2644



