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Resumo

A Superliga 718 é uma liga de niquel endurecida majoritariamente por precipitacao
controlada. As suas principais aplicacbes sdo nas industrias aeroespacial, 6leo e
gas e nuclear devido a capacidade da manutencdo das suas propriedades desde a
temperaturas criogénicas até aproximadamente 650°C. Para atenuar fenbmenos
deletérios de natureza intergranular, neste material sdo feitos tratamentos
termomecanicos especificos para se se aumentar a fracdo dos contornos do tipo
23".Portanto, o objetivo deste trabalho € analisar duas rotas termomecéanicas
capazes de aumentar a fracdo destes contornos por ciclos iterativos de deformacéo
por trefilagdo, seguido de solubilizacdo em temperaturas sub-solvus & e super-
solvus 6 e envelhecimento, além de avaliar a influéncia da trefilacdo na precipitacao
de 3, mesotextura e tamanho de gréo . Para a analise microestrutural, foram feitas
imagens de microscopia eletrdnica de varredura(MEV) e difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD). Foi feita simulagdo computacional por elementos finitos
do processamento termomecanico para avaliar a distribuicio e o grau da
deformacdo no processo. Os resultados mostram que é possivel atingir uma
elevada fragdo de contornos do tipo 3" pelo processo de trefilacdo, contudo, a
heterogeneidade da deformacé&o ao longo da secao radial influencia em parametros
microestuturais .
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INFLUENCE OF THE STRAIN BY WIRE DRAWING IN THE 8§ PHASE

PRECIPITATION, MESOTEXTURE AND GRAIN SIZE OF SUPERALLOY 718
Abstract
Superalloy 718 is a precipitation hardened nickel based alloy.This alloy is commonly
used for aerospace, oil and gas and nuclear industries due to mantaining the
properties almost unaltered from cryogenic temperature to 650°C. Iterative
thermomechanical treatments are used to enhance the fraction of 23" boundaries
and consequently mitigate integranular defects. Therefore, the aim of this
investigation is to study and propose a thermomechanical route with cicles of wire
drawing strain and annealing heat treatment capable of enhance the fraction of 3"
boundaries, besides that, to evaluate the influence of wire drawing in the
precipitation of the 3 phase, mesotexture and grain size. For this goal, scanning
electron microscopy (MEV) and electron backscattering diffraction (EBSD) were
performed for microstructural characterization. Finite elements analisys has been
perform to estimate the plastic strain degree and distribution. The results show that,
through processing route, was possible to achieve a high fraction of 23" boundaries.
Nevertheless, the heterogeneity of the wire drawing strain over the transversal
section influences in microstructural parameters.
Keywords: Wire Drawing; Super Alloy 718; Grain Boundary; CSL
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1-INTRODUCAO

A superliga de niquel 718 é uma liga endurecida por precipitacdo largamente
utilizada nas industrias aeroespacial, 6leo e gas e nuclear [1]. Apresenta elevada
resisténcia a corrosdo e excelentes propriedades mecanicas até 650°C. Sua
resisténcia € controlada pelas fases metaestaveis e coerentes y~ (NisNb),
tetragonal, DO22 e v (Ni3(Al,Ti)), cubica, L12 [2].

Outra fase que pode se precipitar nesta liga € a fase estavel 6 ( NisNb ). Esta
fase pode se precipitar em consequéncia da transformacéo de y* em temperaturas
que variam entre 650°C e 700°C em casos de superenvelhecimento ou diretamente
da matriz em temperaturas de aproximadamente 900°C [3-4]. A precipitacdo desta
fase durante o processamento termomecéanico do material tem o intuito de controlar
o tamanho de grdo, visto que, quando precipitada, atua como barreira a
movimentacdo dos mesmos [5]. O controle da precipitacdo desta fase é
fundamental para ndo haver uma consideravel diminuicdo na fracdo volumétrica de
Y e afetar as propriedades mecanicas da liga. Além disso, em ambientes
propicios, esta fase pode atuar como sitio aprisionador de hidrogénio e iniciar um
mecanismo de fratura [6-7].

Como esta liga € susceptivel a ocorréncias de falhas de natureza
intergranular, como: OAIC (oxygen assisted integranular cracking) e fragilizacéo
pelo hidrogénio [7-8], alguns autores propdem o controle da distribuicdo
caracteristica de contornos de grdos (DCCG) para mitigar tais fendbmenos. Este
controle esta diretamente relacionado com processamentos termomecanicos
especificos baseados em ciclos de deformacdo seguidos de solubilizagéo [10].
Alguns parametros, como modo de deformacdo, quantidade de deformacédo e
temperatura de solubilizagdo do processamento sdo de fundamental importancia
para aliar uma microestrutura refinada com uma rede conexa de contornos
especiais. A maior parte dos estudos a esse respeito utilizam deformacdo por
laminagé@o para promover a multiplicagdo dos contornos. Contudo, a deformagéo
por trefilacdo é uma rota importante para a fabricacdo de fios para aplicacdes
diversas, dentre estas molas helicoidais para aplicacbes em altas temperaturas.

Os contornos especiais de baixa energia sao classificados pelo parametro X,
o qual é definido como a densidade reciproca dos sitios coincidentes. O conceito
de rede de sitios de coincidéncia (CSL) é baseado em uma analise geométrica de
atomos coincidentes de duas redes de mesma estrutura interpenetradas e
rotacionadas com angulos especificos. Os contornos de grdo considerados
especiais sao aqueles com X<29 [12], contudo, em ligas com baixa ou média
energia de falha de empilhamento, que tendem a formacdo de maclas de
recozimento, os contornos de grao com maior frequéncia de formacéo sao os x3"
(n=1,2 ou 3). Os principais fatores para o aumento da fracdo destes contornos séo
a movimentacdo e a interacdo dos mesmos, resultando na substituicdo dos
contornos aleatdrios de alta energia pelos contornos de maclas (£3) e seus
derivados (X9 e X27) [9]. No entanto, a literatura ainda discute sobre qual é o
mecanismo mais influente para que tal fenbmeno ocorra [13-14].

Portanto, o objetivo deste trabalho é analisar a influéncia do processamento
termomecéanico por ciclos de trefilagdo e solubilizagdo sub e super solvus & na
precipitacdo de fase 8, mesotextura e tamanho de grdo. Para tal, foram propostas
duas rotas com o0 mesmo grau de deformagé&o variando-se a temperatura e tempo
de solubilizacdo. As andlises microestruturais foram feitas por EBSD associado ao



MEV. Ja as analises da distribuicdo de deformacao ao longo das rotas foram feitas
através de simulacdo computacional por elementos finitos.

2-DESENVOLVIMENTO

2.1- PROCESSAMENTO TERMOMECANICO E SIMULACAO COMPUTACIONAL
O material de partida deste trabalho é um fio de liga 718 de diametro de 6,7
mm com a composi¢ao quimica fornecida pelo fabricante indicada na Tabela 1.

Tabela 1- Composicao quimica (% em peso) fornecida pelo fabricante da superliga 718 utilizada neste trabalho.

Ni Cr Nb Mo Ti Al Co C
52,86 18,44 5,16 3,02 0,94 0,54 0,19 0,03
Mn Si P S B Cu Fe
0,06 0,06 0,007 | <0,0005 | 0,004 0,006 18,36

Duas rotas termomecanicas envolvendo trefilacdo e solubilizacdo com as
mesmas reducdes intermediarias foram propostas. E possivel observar as rotas no
esquema da Figura 1. As temperaturas de solubilizacdo foram escolhidas baseadas
na simulagéo da temperatura solvus da fase ¢ utilizando o software Thermo-calc

[16], a qual foi definida como 1040°C. Portanto, a temperatura de 975°C é
considerada sub-solvus 6, enquanto a temperatura de 1050°C é considerada super-

solvus 8.
O Rota

Passe de trefilacdo
Redugao do diametro(mm)

—

Solubilizagdo

1050°C | oy 975°C ' I75C | oy 975°C

@ 30 min 15 min 15 min 15 min
Fieira 1 Fieira 2 Fieira 3
87-50 59-54 54-5,0

1050°C 1050°C 1050°C 975°C

30 min | —) 30 min —) 30min | ") | 75min

Figura 1- Esquema das rotas de processamento termomecéanico. O circulo de cor preta representa a
identificacdo da rota, o retdngulo vermelho identifica a temperatura e o tempo de solubilizacdo e a seta indica a
fieira e a reducéo do diametro do fio em milimetros durante o passe de trefilacéo.

Apés o tratamento termomecanico, foi feito o tratamento térmico de
envelhecimento. O mesmo foi feito entre temperaturas de 650 e 770 °C por um
tempo total de 8 horas e 45 minutos. Todos os resfriamentos deste trabalho foram
feitos ao ar.

A simulagdo numérica computacional permitiu avaliar as influéncias
decorrentes do processo de trefilardo, também analisar os campos de deformacdes
do material e 0 aquecimento adiabatico no sistema. A analise foi conduzida pelo
software comercial Forge NxT 3.0 licenciado no Laboratério de Transformacao
Mecanica (LdTM-UFRGS), onde permite simular diversos processos metallrgicos
de conformacdo mecénica [17]. Sendo suas condi¢cdes de contorno apresentadas
na Tabela 2. As curvas de escoamento do material foram inseridas no banco de



dados, governados pelas leis de poténcia, necessarios para a validacdo do modelo.
Para a elaboracdo da malha, elementos volumétricos tetraédricos (deformaveis)
foram utilizados para o fio e elementos superficiais triangulares (rigidos) para as
matrizes. A Figura 2 mostra o ajuste das curvas e na Figura 3 0s respectivos
campos de deformacao plastica do fio durante os diferentes passes. Na Figura 4 é
possivel observar a distribuicdo da deformacéo ao longo da secéo transversal do
fio para os diferentes passes de trefilagdo. E possivel notar que ha uma maior
deformacédo na superficie quando comparado ao centro do material.
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Tabela 2 — Condig8es de contorno na simulagdo computacional

900 |-

o (MPa)

800 -

700 -

Tipo de modelo

Temperatura do Ambiente (°C) 20
Temperatura da Fieira (°C) 20
Coeficiente de transferéncia de 1000
Calor (W/mz2.K)
i Coeficiente de Coulomb 0,1
Velocidade da Ferramenta (mm/s) 100/ 50

Langragiano

600 - A

0,0

Figura 2- Curva de escoamento da superliga de Niquel 718, experimental linha escura e modelo L-H

ajustado para simulacéo numérica, temperatura 25°C
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Figura 3 — Modelo computacional gerado para o estudo do campo de deformacdes
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Figura 4 — Deformacdo equivalente nos diferentes interpasse do fio. a) primeiro passe com reducdo do
diametro de 6,7 mm para 5,9 mm b) segundo passe com reducédo do diametro de 5,9 mm para 5,4 mm c)
terceiro passe com reducao do didmetro do fio de 5,4 para 5 mm.

2.2 ANALISE DA PRECIPITACAO DA FASE §

Retiraram-se amostras das condicfes solubilizadas e envelhecidas das duas
rotas. Para a quantificacdo da fracdo de fase o, foram feitas 5 imagens de MEV em
regides aleatérias do centro e da borda dos fios em um microscopio Vega 3LMU
Tescan em modo retroespalhado com aceleracao de 20 kV e aumento nominal de
2000 vezes apenas para a condicdo solubilizada, sem ataque. Exemplos das
imagens analisadas podem ser observadas na Figura 5. A quantificacao foi feita
através do histograma de 8 bits e binarizacdo das imagens no software de analise
de imagem Image J, desconsiderando-se as particulas de (Nb,Ti)C através do
tamanho de particula. A Tabela 3 indica a média e desvio padrédo da quantificacao
desta fase.
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SEM HV: 20.0 kV WD: 17.02 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 17.01 mm VEGA3 TESCAN

View field: 104 ym | SEM MAG: 2.00 kx = 20 ym View field: 104 ym | SEM MAG: 2.00 kx ‘ 20 pm
Det: BSE Date(m/d/y): 03/09/18 COPPE/UFRJ Det: BSE Date(m/dly): 03/09/18 | COPPE/UFRJ

Al .
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Figura 5- Imagens de MEV em modo retroespalhado com aumento nominal de 2000 vezes para a quantificagdo
da fase & a) no Centro da rota A b) na superficie da rota A c) no centro da rota B d) na superficie da rota B)

Tabela3 - Fragdo média e desvio padrdo da fase § no centro e na borda das rotas A e B

Fracdo de fase 6 (%)

Rota A centro Rota A superficie Rota B centro Rota B superficie

1,6+0,43 2,07+0,33 1,16+0,48 1,40+0,10

Comparando-se as rotas de processamento, nota-se uma maior precipitacéo
da fase 6 na rota A em relacdo a Rota B. Tal resultado est4 associado a associagado
entre a deformacéao a frio do ciclo e a solubilizagédo sub-solvus de 3, 0 que aumenta
a cinética de precipitacdo desta fase [15]. Para a rota B, apesar do maior tempo
total de solubilizacdo sub-solvus, estd associado apenas ao ciclo final de
deformacé&o. Outro aspecto importante a se observar é a maior precipitacdo de 6 na



regido mais préxima a superficie em relacdo ao centro, o que se deu para ambas
rotas, evidenciando a influéncia heterogeneidade da deformacé&o por trefilacdo ser
mais efetiva na superficie em relacdo ao centro.

2.3 ANALISE DA MESOTEXTURA

A preparacdo para a realizacdo do EBSD foi feita em 3 etapas para a condi¢cao
envelhecida. A primeira etapa consistiu em um corte por eletroerosdo na segao
longitudinal dos fios de forma que o material ficasse em formato de chapa de
aproximadamente 1 mm de espessura. Na segunda etapa lixou-se o material com a
lixa d’agua de 1200 mesh. Na terceira etapa fez-se o polimento por jateamento
eletrolitico com o equipamento Struers Tenupol 5 utilizando solugdo de 9% de
acido perclorico (HCIO4) e 91% de etanol.a uma temperatura de -20 °C com tenséo
de 20,5 kV. O tempo de exposi¢cado da amostra & solucéo foi de 45 segundos. Neste
polimento, ha um limitante de area polida sendo o diametro da mesma de 2 mm.

As varreduras das amostras foram efetuadas em dois equipamentos

diferentes. A da amostra A foi efetuada em um microscépio CAMSCAN 3200 LV
com camera de EBSD Oxford e sistema HKL, Ja o da amostra B, foi utilizado o
MEV QUANTA 250 FEG com detectores da Bruker, controlados pelo software
CrystAlign. Para a amostra A foi utilizado um step size de 1 um, distancia de
trabalho de 17 mm e aceleracdo de 20 Kv. J& para a amostra B, foi utilizado um
step size de 1 um, distancia de trabalho de 20 mm e aceleracdo de 25 kV. Os
dados foram tratados utilizando o pacote de andlise de textura MTEX versao 5.1.1
que utiliza o software Matlab como base [18].
As Figuras 6 e 7 mostram as posi¢coes que foram feitas as varreduras nas amostras
A e B respectivamente, além da distribuicdo da mesotextura no centro do material e
no limite da area polida (metade do raio). J& na Tabela 4 é possivel observar a
fracdo de contornos especiais nessas posicoes.
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Figura 7- Esquema da &rea polida, indicacédo das posi¢bes de varreduras e distribuicdo da mesotextura no
centro e mais proximo a borda do fio

Tabela 4- Fragdo de contornos 3" das rotas A e B no centro e mais proximo a superficie.

Fracdo de contornos 3" (%)

Rota A centro Rota A superficie Rota B centro Rota B superficie

43,95 47,53 59,42 59,50

E possivel notar que a rota B atingiu uma fragio maior de contornos de gréo
especiais. Este fato sugere que, dado que ndo ha precipitacdo de & nas etapas
intermediarias, houve maior liberdade para a movimentagédo de contornos de gréo
capaz de promover 0 mecanismo a regeneracao dos contornos de grao do tipo x3".
A recristalizacdo, que é dependente do grau de energia acumulada pela
deformacédo e da energia térmica, pode ter sido o principal mecanismo responsavel
por tal aumento na fragdo de contornos de gréo especiais [14]. No caso da rotal A,
a precipitacdo de & nas etapas intermediarias pode ter influenciado tal mecanismo,
em funcédo do impacto na mobilidade dos contornos. Outro aspecto importante a
destacar é a diferenca entre a fragdo de contornos mais proximos a superficie em
relacdo ao centro do fio na rota A, o que sugere uma influéncia da maior
deformacéo gerada na superficie durante a trefilacdo, proporcionando uma maior
forca motriz para a ativacdo da recristalizacdo nesta regido. J4 na rota B, a qual
nao houve uma significativa diferenca na fracéo destes contornos, é provavel que o
material tenha tido forga motriz suficiente devido ao grande tempo de exposi¢cao no
ultimo tratamento térmico para ativar a recristalizacdo ao longo de toda a
microestrutura.

2.4 ANALISE DO TAMANHO DE GRAO
Os tamanhos de grédo foram analisados a partir dos resultados do EBSD,
cuja preparagdo e parametros de realizacao foram citados no topico anterior. Para



a determinacdo do tamanho de grao foi utilizado o método do intercepto linear.
Foram definidos os tamanhos de grdo sem considerar os contornos de maclas
(tamanho da austenita) e considerando-os. E possivel observar, na Tabela 5 os
tamanhos de gréo.

Tabela 5 — Tamanho de grdo medido pelo método do intercepto linear levando-se em consideragdo os
contornos de maclas e ndo levando-se em consideracdo os contornos de macla.

Tamanho de grdo médio da matriz (um)

Rota A centro

Rota A superficie

Rota B centro

Rota B superficie

10,77+0,85

10,52+0,05

60,07+3,19

57,33+9,07

Tamanho de grao médio incluindo os contornos de maclas (um)

Rota A centro

Rota A superficie

Rota B centro

Rota B superficie

5,66+1,01

4,99+0,66

26,3245,21

28,98+7,07

E possivel observar que ha uma forte influéncia da precipitacéo interpasse
da fase & no refino do grao para a rota A, em comparacao a rota B. Contudo, dadas
as dispersfes apresentadas, ndo se pode afirmar que ha uma diferenca
significativa entre os tamanhos de grao entre centro e borda nas duas rotas.

3 CONCLUSAO
Baseado nos resultados apresentados, conclui-se que:

Pela rota de processamento B foi possivel obter maior fracdo de contornos
especiais 3", quando comparado com a rota A, o que foi associado as etapas
intermediarias de processamento terem ocorrido sem a precipitacdo de & para o
caso B, permitindo maior movimentacdo de contornos e, consequentemente, maior
formacao de contornso £3".

A precipitacdo de & durante a solubilizacdo sub-solvus nas etapas intermediarias
promoveu uma microestrutura mais refinada que no caso da solubilizagdo sub-
solvus somente apos a etapa final de trefilagdo, mesmo para um maior tempo total
de tratamento térmico;

A simulacdo do processo de trefilacdo mostrou um gradiente de deformacdo da
superficie para o centro da amostra, sendo maior a deformacao na superficie que
no centro. Tal gradiente foi efetivo em promover modificagcbes na quantidade de 6
precipitada em ambas as rotas, sendo mais & precipitada na regido mais
deformada. J4 o tamanho de grdo pareceu ndo sofrer influéncia significativa da
deformacéo.;
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