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Resumo

Devido a sua vasta aplicacéo, o estudo das propriedades mecéanicas das superligas
de niquel é de grande importancia. A superliga 718 possui papel fundamental no
funcionamento de grades espacadoras em reatores nucleares. As grades
espacadoras sao oriundas de chapas laminadas, submetidas a tratamentos térmicos
de solubilizacdo e de envelhecimento. O objetivo do presente trabalho é analisar a
anisotropia das propriedades mecanicas de amostras de 0,3mm de espessura,
tratadas termicamente por solubilizacdo e envelhecimento, e testadas por tracéo
uniaxial. Além disso, obteve-se o0s expoentes de encruamento nas condicfes
estudadas, bem como o indice de anisotropia. Foi possivel observar maiores valores
de limite de escoamento e de alongamento para as amostras transversais
provenientes de ambos tratamentos térmicos, enquanto o limite de resisténcia
apresentou comportamento contrario, sendo os maiores valores oriundos das
amostras longitudinais.
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STUDY OF ANISOTROPY OF 718 NICKEL-BASED SUPERALLOY
Abstract
Due to its wide application, the study of the mechanical properties of nickel-based
superalloys is of great importance. The 718 superalloy plays a key role as spacer
grids in nuclear reactors. The spacer grids are produced from rolled sheets,
subjected to thermal treatments of solution annealing and aging. The objective of the
present work is to analyze the anisotropy of the mechanical properties of samples of
0.3mm thickness, thermally treated by solution annealing and aging, and analyzed by
tensile tests. In addition, it was obtained the strain-hardening exponent under the
conditions studied, as well as the anisotropy index. It was possible to observe higher
values of flow limit and elongation for the transverse samples from both thermal
treatments, while the tensile strength showed opposite behavior, being the higher
values for the longitudinal samples.
Keywords: 718 Superalloy; Anisotropy; Rolling; Heat treatments.
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1 INTRODUCAO

As superligas de niquel sdo amplamente utilizadas nas industrias petroquimica,
aeroespacial e nuclear devido as suas propriedades particulares, como a
possibilidade de aplicacdo em uma ampla faixa de temperaturas desde criogénicas
até altas temperaturas, resisténcia a ambientes corrosivos e sobretudo a sua
elevada resisténcia a fadiga [1]. Neste contexto se destaca sua aplicacdo como
material das grades espacadoras utilizadas nos reatores de nucleares. A grade
espacadora € uma das mais importantes partes do elemento combustivel, e é
confeccionada a partir de tiras de superliga de niquel 718 entrelacadas, retiradas
transversalmente da direcéo de laminagé&o da chapa [2].

Devido a este especifico uso, hd a necessidade de obter e de melhorar as
propriedades apresentadas pela superliga 718 por meio de tratamentos térmicos. As
fases mais comumente encontradas na superliga 718 séo vy, vy, y’, & e carbonitretos.
A fase y corresponde a matriz austenitica de niquel. As fases y’ e, especialmente, a
fase y”’ promovem o endurecimento da superliga por precipitacdo de particulas de
segunda fase. Uma das formas de se controlar o crescimento de gréos é a partir do
controle da precipitacado da fase 8, que dificulta o escorregamento dos mesmos. Os
carbonitretos mais comumente encontrados nesta superliga sdo os carbonitretos de
niobio (NbC), de titanio (TiC) e o (Ni,Ti)C [3,4].

A laminacdo é largamente utilizada nestas ligas visto que sua rentabilidade e
controle dimensional sdo bastante elevados. Usualmente, as superligas de niquel
sdo processadas por laminagcdo a quente, numa faixa de temperatura de 900°C a
1120°C. Além disso, o ultimo passo do processamento deve ser de laminacéao a frio,
permitindo melhor controle dimensional e endurecimento por encruamento [3].

De acordo com sua aplicacéo, a superliga 718 pode ser submetida a tratamentos
térmicos de solubilizacdo e/ou a tratamento de envelhecimento, para a obtencédo de
propriedades e microestruturas desejaveis. O principal objetivo da solubilizacédo
consiste na dissolugcdo de particulas de secunda fase. O segundo passo, O
tratamento de envelhecimento, tem como objetivo a precipitacdo de y e y”,
aumentando a resisténcia mecanica da liga [5].

A habilidade de controlar a microestrutura da liga faz com que seja possivel obter
altos valores de limite de escoamento e de tensdes de ruptura, podendo-se controlar
também sua ductilidade [6].

O endurecimento da liga pode ser causado por diversos fatores, como energia de
falha de empilhamento, formacdo de discordancias, refinamento de gréos, etc [7].
Para melhor entender as mudangas microestruturais durante o endurecimento da
liga, € fundamental saber a quais tensdes a liga serd submetida quando conformada
[8].

Outra consideracdo importante que deve ser feita no estudo das superligas é seu
comportamento durante a deformacdo plastica uniforme e seu expoente de
encruamento [7]. Existem diversos modelos para o calculo deste, onde
tradicionalmente a curva obtida é baseada no modelo de Ludwik (o =K .e™).
Ludwigson propds um novo modelo para metais CFC com baixa energia de falha de
empilhamento, equacéo (1), em que ha uma mudanca na inclinacdo da curva com o
decorrer da deformacéo [9].

o= K,.eM + eXz M2 ¢ (1)

o = tensao verdadeira
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¢ = deformacéao verdadeira

N1 = expoente de encruamento em altas deformacdes

N2 = expoente de encruamento em baixas deformagdes

K1 = constante de proporcionalidade em altas deformacoes
K> = constante de proporcionalidade em altas deformacodes

Metais geralmente apresentam comportamento anisotrépico quando testados em
tracao uniaxial [10] e este comportamento pode ser atribuido a textura do material,
gue por sua vez pode ser causada pelo processamento termo-mecéanico de chapas
finas [11]. Mehta et al. [12] estudaram a liga Ni-20Cr-8Fe e relataram a presenca de
anisotropia devido a textura cristalografica. Para quantificar a anisotropia, Wu et al.
[13] propuseram um modelo matematico, usando o alongamento calculado no teste
de tracdo uniaxial, conforme equacgéo (2),

% E1(L)-%EI(T)]
8 =100 5 Do (2)

onde %EI(L) e %EI(T) sdo os alongamentos nas dire¢cdes longitudinais e

transversais, respectivamente, e & € o indice de anisotropia.

O objetivo do presente estudo € analisar a influéncia do processo de laminacao na

anisotropia de propriedades mecanicas da superliga 718 submetida aos tratamentos

térmicos de solubilizacdo e envelhecimento.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1Preparacdo das amostras

Amostras da superliga 718 foram retiradas de uma chapa fina, previamente
laminada a frio (espessura de 0,3mm e comprimento de 25mm), apresentando
composi¢cdo quimica conforme Tabela 1. Em adi¢cdo, as mesmas foram retiradas
tanto no sentido longitudinal de laminacéo, 0° (DL), bem como no sentido transversal
de laminacgéo, 90° (DT), sendo submetidas a tratamentos térmicos de solubilizagéo
(975°C por 1h e 10min, seguido de resfriamento em agua, e envelhecimento (760°C
por 4h e 45min, resfriamento no forno com taxa de de 37°C/h, seguido de
resfriamento em &gua). As amostras foram nomeadas DLS e DTS, para as
solubilizadas nas dire¢Oes longitudinal e transversal, respectivamente, e DLE e DTE
para as envelhecidas nas dire¢des longitudinais e transversais, respectivamente.

Tabela 1: Composicdo quimica da superliga 718 (% em massa, exceto o N, que esta representado

em ppm).
Ni Cr Fe Ti Al Mn Si
50-55 21 Balanco 0,65-1,15 | 0,20-0,80 | Max. 0,35 | Max. 0,35
P S Mo Cu C Co N (ppm)
0,015 0,015 2,8-3,3 Méax. 0,30 | Max. 0,08 | Max. 1,00 | 70-150

2.2Microscopia Eletronica de Varredura

Para analisar a distribuicdo dos carbonitretos nas amostras, foram obtidas imagens
através do equipamento MEV JSM 6460LV de marca JEOL disponivel no
Laboratério Multiusuario de Microscopia Eletrénica e Microanalise do COPPE/UFRJ.
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Foram realizadas fractografias para avaliar o mecanismo e morfologia de fratura,
além da identificacdo da distribuicdo dos carbonitretos nas superficies, fazendo-se
uso do equipamento MEV VEGA 3LMU de marca TESCAN do Laboratério
Multiusuario de Microscopia Eletrbnica e Microanalise do COPPE/UFRJ. As
amostras foram anteriormente levadas ao aparelho ultrassom AROTEC para limpeza
da superficie.

A textura da liga e tamanho de gréos foi avaliada por difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD), utilizando-se o0 microscopio eletrdnico de varredura
Cambridge CAM-SCAN, disponivel no Laboratorio de Caracterizagdo de Materiais
do CEFET-RJ. Utilizou-se o software MTEX no Matlab para os célculos. Além disso,
foram calculados os numeros de interceptos entre uma grade criada sobre as
imagens e os contornos de graos de tamanhos superiores a 19um. A analise foi feita
utilizando o software ImageJ.

2.3 Ensaio mecéanico

Trés corpos de prova de cada condi¢do (DLS, DTS, DLE, DTE) foram submetidos a
ensaios de tracdo uniaxial O ensaio foi realizado utilizando o aparelho EMIC
DL1000, célula de carga de 100KN, e taxa de deformacé&o de 6,5 x 10-4 s-1. O limite
de escoamento (LE), o limite de resisténcia (LR) e o alongamento (¢) foram obtidos.
Os resultados foram avaliados na regido de deformacado plastica da curva tenséo-
deformacéo verdadeiras, pela relacédo proposta por Ludwigson (Equacéo 1), a fim de
se obter o expoente de encruamento durante a deformagao.

Todos os dados foram avaliados foram submetidos a Analise de Variancia (ANOVA)
com um fator (tratamento térmico) e dois niveis de fator (direcdo de laminacao),
utilizando o teste Tukey para comparacdo de médias, foram utilizados os niveis de
confianga de 95%, 90% e 80%. Para tal, utilizou-se o software OriginPro8.

Utilizou-se a equacao (2), para calculo da anisotropia apresentada pelas amostras
submetidas ao ensaio de tragao, de acordo com o sentido de laminag&o da chapa.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Microestrutura

De acordo com a figura 1, foi possivel observar que os graos sofreram refinamento
nas regibes de precipitacdo de carbonitretos. A imagem € obtida a partir da
separacgdo de gréos iguais ou menores que 19 microns e maiores que 19 microns. E
possivel observar também que os graos sofreram leve alinhamento de acordo com a
direcdo de processamento da chapa, conforme figura 2. Verificou-se que existem
179 interceptos na direcdo longitudinal e 243 interceptos na direcdo transversal. Tais
fatos podem estrar contribuindo para o maior limite de escoamento na direcao
transversal, visto que o maior numero de barreiras (contornos) para tal direcao,
dificulta o movimento de discordancias. A figura 3 apresenta a textura cristalografica
do material.
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Figura 1. A esquerda, identificacdo de grdos com tamanhos menor ou igual a 19 micrometros e a
direita, identificacéo de graos com tamanhos superior a 19 micrometros.
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Figura 2. Método de interceptos para andlise qualitativa de alongamento do grao nas direcdes
longitudinal (& esquerda) e transversal (a direita).
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Figura 3. Figura de polo invertida da amostra da amostra de superliga 718 estudada. Dire¢éo de
laminacdo é indicada ao lado da imagem pela seta amarela.

3.2Ensaio Mecanico



Os resultados dos ensaios mecanicos séo apresentados na tabela 2 e 3.

Tabela 2. Propriedades mecanicas das amostras tratadas termicamente de diferentes direcoes.

Amostra Limite de escoamento Alongamento Limite de resiténcia
(MPa) (MPa)
DLS 399,0+ 13,4 0,45 + 0,03 824,2+4,4
DTS 419,8+1,3 0,51 +0,01 817,9+1,0
DLE 1046,9 + 30,5 0,14 + 0,01 1345,5+ 8,3
DTE 1104,6 + 8,3 0,15+ 0,01 1315,5+ 3,3

E possivel notar maiores valores de limite de escoamento (LE) nas amostras
transversais tanto para a condicdo solubilizada quanto para a envelhecida, mais
especificamente 5,22% e 5,51% maiores que os valores das amostras longitudinais
DLS e DLE, respectivamente. Em outros estudos com superligas de niquel,
resultados diferentes de LE foram encontrados, onde os valores na direcao
longitudinal foram maiores que aqueles na direcdo transversal [12]. Estudos [12]
atribuem esta diferenca a composicdo da liga, bem como as caracteristicas
microestruturais, como tamanho de gréo e sua distribuicdo, morfologia e também a
textura cristalogréfica.

Por outro lado, os limites de resisténcia (LR) apresentaram maiores valores nas
amostras longitudinais. Neste caso, a diferenca foi de 0,72% para as amostras
solubilizadas (UTSpis > UTSpts), e de 2,23% para as amostras envelhecidas
(UTSpbLe > UTSprte), respectivamente. O mesmo comportamento foi encontrado em
superliga de niquel previamente estudada [12,14,15].

Com relacdo ao alongamento, as amostras transversais apresentaram maiores
valores frente as amostras longitudinais, de 11,69% e 8,87% para amostras
solubilizadas (epLs < epts) e envelhecidas (epLe < €pte), respectivamente. Apesar dos
limites de escoamento apresentarem valores distintos entre as diferentes direcdes
estudadas, eles mostraram-se ser diferentes estatisticamente somente no nivel de
confianca de 90% (f=0,1) para as amostras solubilizadas e de 95% (f=0,005) para as
envelhecidas, através do teste Tukey. Ja para o limite de resisténcia, o teste indicou
diferenca estatistica entre os resultados em nivel de confianca de 90% (f=0,1) para
amostras solubilizadas e de 95% (f=0,005) para as envelhecidas. Para os valores de
alongamento, houve diferenca estatistica no nivel de confianca de 90% (f=0,1) para
amostras solubilizadas, enquanto ndo foi identificado diferenca estatistica em
nenhum dos trés niveis de confianca estudados para as envelhecidas.

Variacoes de propriedades mecéanicas com direcéo de processamento em superligas
foram analisados em outros trabalhos [12, 15]. Para Mehta et al. [12], a liga Ni-20Cr-
8Fe foram observados maiores valores de escoamento e resisténcia nas amostras
longitudinais, enquanto a ductilidade foi maior nas amostras transversais. O mesmo
comportamento observado para a liga Ni-16Cr [15]. Para a liga Ni-16Mo foram
observados maiores valores de limite de escoamento na direcdo longitudinal,
enquanto o limite de resisténcia e o alongamento foram maiores na direcao
transversal [15]. Tais diferencas foram atribuidas a variagdes microestruturais, como
tamanho e morfologia de grdos e segundas fases, bem como a textura
cristalografica observada. No caso da presente liga, os valores de escoamento
foram maiores para as amostras longitudinais. Tal diferenca pode estar relacionada
as formagdes de carbonitretos alinhados na dire¢cdo de processamento (laminag&o).
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Ao redor de tais regides, ha uma tendéncia a um refino de gréo localizado, o que
pode influenciar o inicio do escoamento do material. Tal aspecto pode também
influenciar o comportamento de encruamento bem como a nucleacdo de
microcavidades no processo de fratura. Nesse sentido, os valores de encruamento
das duas amostras foram determinados. Para isso, a relacdo de Ludwigson,
Equacéo (1), foi utilizada para calcular os parametros envolvidos com o mecanismo
de encruamento. Essa relacdo promove um melhor ajuste para materiais propensos
a formacgédo de maclas [8, 14, 16]. Os resultados sdo apresentados na tabela 3.

Tabela 3. Valores de expoentes de encruamento e constantes.

Amostra K1l ni K2 n2
DLS 1130,6 + 58,4 0,71 +£0,02 6,0+0,01 1,31+ 0,08
DTS 1249,5 + 290,7 0,76 + 0,08 6,0 +0,01 0,95+ 0,44
DLE 966,6 + 145,8 0,23+ 0,10 6,6 + 0,36 1,31+ 0,73
DTE 767,6 + 68,6 0,35+ 0,06 6,9+ 0,03 0,79+ 0,14

Foi observado que as amostras transversais apresentaram maiores valores médios
de expoente de encruamento frente as amostras longitudinais, tanto em baixas (n2)
guanto em altas (n1) deformacgdes, assim como calculado por Mehta et al. [12].

Os expoentes de encruamento das amostras solubilizadas ndo apresentaram
diferenca estatistica relevante para os niveis de confianca estudados, enquanto as
amostras envelhecidas apresentaram diferenca apenas no nivel de confianca de
80% (f=0,2).

O célculo do indice de anisotropia, determinado a partir da equacao (2) foi de 5,52 e
4,24 para as amostras solubilizadas e envelhecidas, respectivamente. Tal
anisotropia € relacionada aos graos formados ao longo da direcdo de
processamento, bem como a textura cristalografica.

3.3Analise fractogréfica

Verificou-se que as amostras, em todas condi¢cbes estudadas, apresentaram fratura
do tipo ductil, evidenciadas pelas microcavidades na superficie da amostra. P6de-se
notar também o alinhamento dos carbonitretos na matriz, conforme previamente
discutido.

E possivel observar nas amostras DLS microcavidades concentradas de forma
pontual, em torno de regides de distribuicdo dos carbonitretos. JA nas amostras
DTS, foram observadas microcavidades maiores e linear devido a presenca dos
carbonitretos, conforme Figura 3. Os mesmos comportamentos morfologicos foram
observados para as amostras DLE e DTE, conforme apresentado na Figura 4.
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SEM HV: 30.0 kV WD: 10.77 mm | 1] VEGA3 TESCAN| SEM HV: 30.0 kV WD: 11.57 mm |

View field: 277 pm SEM MAG: 1.00 kx | 50 ym View field: 277 pm SEM MAG: 1.00 kx | 50 um
Det: SE Date(m/dly): 08/31/16 COPPE/UFRJ Det: SE Date(m/dly): 08/31/16 COPPE/UFRJ

SEM HV: 30.0 kV WD: 12.02 mm | il VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV WD: 12.20 mm | | VEGA3 TESCAN|

View field: 277 pm SEM MAG: 1.00 kx 50 pm View field: 277 ym SEM MAG: 1.00 kx | 50 um
Det: SE Date(m/dly): 08/31/16 COPPE/UFRJ Det: SE Date(m/dly): 08/31/16 COPPE/UFRJ

Figura 4. Fractografia de amostra DLE & esquerda e DTE a direita.

4 CONCLUSAO

A superliga 718 apresentou, tanto para a condicdo solubilizada quanto para a
envelhecida, anisotropia de propriedades mecanicas.

O limite de escoamento mostrou-se maior para as amostras longitudinais, ao passo
gue o limite de resisténcia, ductilidade e expoentes de encruamentos apresentaram
maiores valores para as amostras transversais. Essas diferengas de resisténcia sédo
atribuidas a mudancas nos tamanhos de grdo ao longo da direcdo de
processamento, influenciado pelos agrupamentos de carbonitretos na direcdo de
processamento da chapa. Essas fases também agem como sitios nucleadores de
microcavidades, afetando de maneira positiva a ductilidade nas amostras
transversais.

A textura cristalografica observada também pode ter influenciado as variacdes das
propriedades do material.
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