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RESUMO

As superligas sdo um grupo de materiais desenvolvidos para aplicagdes que requerem
alta resisténcia mecéanica e a corrosdo/oxidacdo em temperaturas elevadas.
Atualmente, uma das superligas a base de niquel mais utilizadas em turbinas a gas,
equipamentos marinhos e trocadores de calor € a Inconel 625. Apesar desta liga ter
sido inicialmente projetada para ser utilizada na condicdo bruta de fusdo, a
precipitacdo das fases intermetalicas e carbonetos que ocorrem quando a liga é
submetida ao tratamento térmicos entre 1100 e 1300°C altera consideravelmente a
microestrutura e, consequentemente, as propriedades do material. Em virtude disso,
0 objetivo do presente trabalho foi avaliar a microestrutura (por meio da técnica de
microscopia eletrénica de varredura com EDS) e a propriedade mecanica (por meio
de ensaios de dureza) da superliga Inconel 625 no estado bruto de fusdo e apos
tratamentos térmicos em diferentes condicfes de tempo e temperatura. As simulacdes
termodinamicas utilizando o software JMatPro (banco de dados especifico para
superligas de niquel) foram realizadas com a finalidade de auxiliar na definicdo das
condi¢cbes de tratamento térmico. Os resultados obtidos permitiram compreender as
alteracbes microestruturais e mecanicas que ocorrem na superliga Inconel 625
durante os tratamentos térmicos. Os resultados também foram comparados as
simulagbes em JMatPro com o intuito de validar os resultados dos experimentos e a
base de dados do programa. As simulagbes permitiram extrapolar os resultados para
situacOes reais de trabalho e avaliar o comportamento do material em elevadas
temperaturas e por longos periodos de tempo, condicdo esta que é muitas vezes
inviavel em escala laboratorial. Na amostra bruta de fusdo e na amostra apenas
solubilizada foi possivel observar os gréos, os contornos de grao e a presenca de
poros e carbetos. Nas amostras envelhecidas, observou-se uma tendéncia ao
aumento do tamanho de grdo com o aumento do tempo e da temperatura do
tratamento térmico. Nos ensaios de dureza, a amostra no estado bruto de fuséo
apresentou o maior valor de dureza, evidenciando a eficiéncia do tratamento térmico

para alivio de tensdes.

Palavras-chave: Inconel 625, oxidagéo, superliga, microestrutura, dureza.



ABSTRACT

The superalloys are a group of materials developed for applications that requires high
mechanical and corrosion/oxidation resistance at high temperatures. Nowadays,
Inconel 625 is the most utilized nickel-based superalloy applied in gas turbines, marine
equipment and heat exchanger. Despite this alloy have been developed to be applied
in the as-cast state, the precipitation of intermetallic phases and carbides when the
alloy is submitted to heat-treatments between 1100 e 1300°C changes the
microstructure and, consequently, the properties of the material. Based on this, the aim
of this work were to evaluate and correlate the microstructure (through
optical/electronic microscopy and differential thermal analysis techniques) and
mechanical property (through hardness tests) of Inconel 625 nickel-based superalloy
in the as-cast state and after heat-treatments at different conditions of time and
temperature. The thermodynamic simulations with JMatPro (nickel database) were
performed to define the heat-treatment conditions. The results of the microstructural
characterization (as-cast and heat-treated samples) and the hardness measurements
were compared with JMatPro simulations in order to validate the results and the
software database. The results allowed understanding the microstructural and
mechanical changes that occurs in the Inconel 625 superalloy during the heat-
treatments. The results were compared with JMatPro simulations in order to validate
the experimental results and the program database. The simulations allowed
extrapolate the results for real service conditions and evaluate the behavior of the
material at high temperatures for long times, condition which is many times inviable in
laboratorial scale. In the as-cast and solubilized samples, it was possible to observe
the grains, the grain boundaries and the presence of pores and carbides. In the aged
samples, it was observed a tendency to increase grain size with increasing time and
temperature of the heat treatment. In the hardness tests, the as-cast sample presented
the highest hardness value, evidencing the efficiency of the heat treatment for stress

relief.

Keywords: Inconel 625, oxidation, superalloy, microstructure.
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1 INTRODUCAO E REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.1 Superligas

O termo superliga foi utilizado pela primeira vez logo apés a 22 Guerra Mundial
para descrever um grupo de ligas desenvolvidas para aplicacdes que requerem alta
resisténcia mecanica e a corrosao/oxidacdo em temperaturas elevadas. As superligas
possuem temperaturas de servico da ordem de 85% do ponto de fusdo, além de baixa
condutividade e expansao térmica, elevada estabilidade metallrgica e resisténcia ao
ataque ambiental, excelente resisténcia a fluéncia e a fadiga térmica, boa ductilidade
e resisténcia a oxidacdo/corrosdo em altas temperaturas de operacdo, o que as

tornam a classe de materiais mais complexa ja desenvolvida pelo homem. [1-11]

Ao longo dos anos, as superligas a base de niquel tornaram-se as mais
utilizadas na fabricagdo de componentes que operam em secdes quentes de turbinas
para uso aeronautico, para geracdo de energia (turbinas estacionarias), em
componentes automotivos (rotores e vélvulas de exaustdo), moldes de fundicdo
(ferramentas para trabalho a quente), componentes de veiculos espaciais (partes de
motores de foguete), sistemas nucleares (molas), aléem de componentes para a

indUstria quimica e petroquimica (bombas e tubos) [1-111,

1.2 Superliga a base de niquel Inconel 625

O desenvolvimento da superliga Inconel 625 iniciou-se em 1950, com a
finalidade de suprir a demanda por materiais com elevada resisténcia mecanica para
uso em plantas de energia e tubulacdes de vapor. Por varios anos estudou-se, de
forma sistematica, como os elementos variaveis da liga Ni-Cr-Mo-Nb afetavam as
propriedades relacionadas a sua fabricacéo, até se alcancar a faixa de composicao
da superliga Inconel 625, que é mostrada na Tabela 1 [121314 A densidade desta liga
é 8,44 g/cm3 e o ponto de fusdo esta entre 1290 e 1350°C 4],

Esta superliga € uma marca registrada da Special Metals Corporation e suas

1 REED, 2006. 6 BOWMAN, acesso 10 D'OLIVEIRA, 14 INCONEL alloy
2 EZUGWU, 2004. em 2018. acesso em 2018. 625, SMC, acesso
3 PEREIRA J., 2009. 7 SIMS, 1972. 11 BHADESHIA, em 2018.

4 PAPP, 2011. 8 DURAND- acesso em 2018.

5 BALDAN, 2009. CHARRE, 1997. 12 SMITH, 2001

9 HARADA, 2003. 13 RIBEIRO, 2014.
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subsidiarias e recebe comercialmente varios nomes, sendo os mais comuns Inconel
625, Alloy 625, Nickel 625, Chornin 625, Altemp 625, Nickelvac 625 e Haynes 625. A
designacgao da liga, conforme o Unified Numbering System (Sistema de Numeracéo
Unificado) € UNS N06625, conforme norma W.Nr. 2.4856 [19],

Tabela 1 - Faixa de composicao da superliga Inconel 625 (% peso).

Elemento Minimo Méaximo
Ni 58 Balanco
Cr 20 23
Mo 8 10

Nb+Ta 3,15 4,15
Fe -- 5,0
Co -- 1
Mn -- 0,5
Si -- 0,5
Al -- 0,4
Ti -- 0,4

C -- 0,1
P -- 0,015
S -- 0,015

Fonte: Adaptado de referéncia [14].

Atualmente, a superliga Inconel 625 é amplamente utilizada em turbinas a gés,
camara de combustdo de foguetes, equipamentos marinhos, industria quimica
(fabricacédo de tubos, vasos de reacao, colunas de destilacdo, trocadores de calor,
tubulacdes de transferéncia e valvulas de pressao), equipamentos de controle da
poluicdo e reatores nucleares, gracas a sua elevada resisténcia mecanica, resisténcia
a fadiga e a oxidacado/corrosdo, soldabilidade, conformabilidade e brasagem,
resisténcia a corrosdo em varios meios (principalmente cloretos) e em largas faixas
de temperatura e pressao [1:13-16],

Analisando a composicao quimica da superliga Inconel 625 (Tabela 1), nota-se

a presenca de cromo e niquel em teores significativos, que conferem elevada

1 REED, 2006. 14 INCONEL alloy ISANTOSZCZYSZYN
13 RIBEIRO, 2014. 625, SMC, acesso , 2016.
em 2018. 16 PINTO, 2004.
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resisténcia a corrosdo em ambientes severamente agressivos e resisténcia ao
descolamento de éxidos em elevadas temperaturas 13 71, O elevado teor de niquel
também elimina a possibilidade de fratura devido a ions de cloro (Stress Corrosion
Cracking) %151, A adic&o de niébio e molibdénio, que sédo endurecedores por solucéo
sélida, fortalecem a matriz da liga e proporcionam elevada resisténcia mecanica sem
a necessidade de tratamento térmico, podendo ainda induzir a formacdo de
carbonetos 1518 O elevado teor de molibdénio também confere maior resisténcia
contra a corrosdo em frestas e furos [*%. O nidbio permite a estabilizacdo da liga
durante a fabricacdo, prevenindo fratura intergranular %1, Elevados teores de nidbio
podem levar a formacgéo de precipitados y" (NisNb) com estrutura tetragonal de corpo
centrado (TCC) ou estrutura cristalina ortorrombica durante um tratamento térmico de

envelhecimento, antes de ser exposta a altas temperaturas 15191,

Em termos microestruturais, a estrutura cubica de faces centradas da matriz y
nas superligas a base de niquel pode ser endurecida por solucdes solidas,
precipitacdo de carbonetos e/ou endurecimento por precipitacdo de compostos
intermetalicos. Ferro, Cromo, Molibdénio, Tungsténio, Titanio e Aluminio sdo
endurecedores por solucéo solida no niquel. Para aplicagbes em altas temperaturas,
sdo preferidos os elementos grandes em solucdo sélida como Molibdénio e
Tungsténio, por serem fortes endurecedores e também pelos seus baixos coeficientes
de difusdo. Como o niquel ndo € um formador de carboneto, o carbono pode reagir
com os elementos de liga para formar carbonetos do tipo MC, MsC, M7C3 e M23Cs
(onde M é o metal formador de carbonetos), dependendo da temperatura, embora o
M23Cs Seja 0 mais importante e influente nas propriedades mecanicas em temperatura
ambiente [15],

A microestrutura da superliga Inconel 625 é composta por uma fase matriz y
endurecida por solugéo soélida através da adicdo de cromo, molibdénio e niébio, além
de carbetos do tipo MC e MsC ricos em niquel, nidbio e molibdénio. Investigagdes
sobre a estabilidade da superliga Inconel 625 por longos periodos de tempo entre 500

e 900°C mostram auséncia de fases intermetalicas frageis como a fase sigma 141,

13RIBEIRO, 2014. ISANTOSZCZYSZYN 18 PEINGSTAG,
14INCONEL alloy , 2016. 2010.
625, SMC, acesso 16 PINTO, 2004. 19 ASM HANDBOOK,

em 2018. 17 MATHEW, 2007. 1992.



14

As excelentes propriedades mecanicas da liga Inconel 625 dependem
principalmente do efeito do endurecimento por solucéo solida dos metais refratérios,
tais como Nb e Mo na matriz y rica em Ni e Cr [21.2223] O endurecimento por
precipitacdo nesta liga advém da lenta e fina precipitacdo da fase metaestavel y” rica
em nidbio (NisNb) depois do recozimento por longos periodos entre 550 e 850°C, mais
especificamente préximo de 650°C. Essa fase gradualmente se transforma em NisNb
com estrutura ortorrémbica quando a liga é tratada por longos periodos de tempo. A
precipitacdo de fase intermetélica y' tetragonal pode proporcionar um aumento
significativo da resisténcia do material, enquanto a fase com estrutura ortorrémbica do
NisNb induz a uma diminuicdo da dureza 5. Além disso, a precipitacdo da fase
intermetalica y (Nis(Al, Ti)) na matriz y e varios carbetos do tipo MC, MsC e M23Cs ricos
em cromo podem precipitar durante o os tratamentos térmicos, aumentando a
resisténcia mecanica do material [14.19.23-26],

A microestrutura das superligas de niquel é complexa e as heterogeneidades
dificultam qualquer tipo de previsdo quanto ao comportamento das ligas em condi¢cdes
operacionais. A minimizagdo da segregacdo em ligas fundidas através de tratamentos
térmicos desempenha um papel fundamental nos processos termomecéanicos de
superligas que sdo utilizadas em altas temperaturas ?7l. O efeito dos parametros de
processo que envolve a solidificacdo no desenvolvimento da microestrutura das
superligas é importante, pois a microestrutura no estado bruto de fusdo e ap6s os
tratamentos térmicos afeta diretamente o desempenho final do material. O
espacamento entre os bragcos dendriticos, a macro/microsegregacao, o tamanho de
grao, a distribuicdo e morfologia dos precipitados e a porosidade sdo fatores que
influenciam as propriedades mecanicas 28,

As segregacOes que ocorrem durante a solidificagdo ocasionam dois efeitos
prejudiciais nas propriedades das superligas: o primeiro € que elas levam a néao
precipitacdo e o segundo é que podem causar a formacao de fases secundarias nos

espacamentos interdendriticos, e os efeitos podem ser prejudiciais mesmo quando

14 INCONEL alloy 19 ASM HANDBOOK, 23 PENG HE et al, 26 MATHEW, 2004
625, SMC, acesso 1992. 2013. 27 KRAMB et al,

em 2018. 21 ZHANG, 2010. 24 EVANS, 2008. 2006.

IS ANTOSZCZYSZYN 22 |U et al, 2011. 25 RODRIGUEZ, 28 OVERFELT, 2001.

, 2016. 2003.
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essa fase € a y. Isso € devido a presenca de diversas morfologias das fases, que
podem dar inicio ao processo de fratura do material. Com isso, torna-se necessario

um tratamento de homogeneizacéo a fim de se obter um material isotrépico e uniforme
(8]

'1.3 Tratamentos térmicos em superligas

Os tratamentos térmicos de homogeneizac¢do quimica sdo muito utilizados em
superligas no estado bruto de fusdo com o objetivo de eliminar a segregacao de varios
elementos de tal forma que a segregacdo quimica apds o tratamento ndo seja
prejudicial ao material. Entretanto, o tempo necessario para eliminar a segregacgao e
obter uma composicdo uniforme é extremamente longo, particularmente quando a
segregacao é severa, quando envolve elementos pesados (W, Ta e Mo) que se
difundem lentamente e quando a estrutura de solidificacdo € grosseira (espagcamento
entre os bracos dendriticos primarios da ordem de 100 um) [8. As temperaturas de
homogeneizacdo quimica sdo mais baixas que as de solubilizacdo, variando entre
800°C a 1100°C.

A superliga Inconel 625 possui basicamente trés tratamentos térmicos:

1- Recozimento com elevada solubilizacdo: entre 1093 e 1204°C durante 30
minutos a 1 hora, témpera ao ar ou mais rapida. E geralmente utilizado quando
o material é aplicado em temperaturas acima de 816°C e onde a resisténcia a
fluéncia torna-se fundamental. E também utilizado para deixar o material mais

mole para operacdes como a laminagéo a frio [29],

2- Recozimento com baixa solubilizag&o: entre 927 e 1038°C por 30 minutos a 1
hora, témpera ao ar ou mais rapida. Permite uma combinacdo ideal de
propriedades de tracéo e de ruptura em temperaturas até 1038°C. A ductilidade

e tenacidade em temperaturas criogénicas também sdo muito boas 29,

8 DURANT- 29 Inconel 625
CHARRE, 1997. technical Data,
acesso em 2018.
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3- Alivio de tensBes: 900°C por 1 a 4 horas, témpera ao ar. E recomendado para
aplicacoes abaixo de 649°C e quando séo desejadas propriedades maximas
de fadiga, dureza, resisténcia a tracdo. A ductilidade e a tenacidade em
temperaturas criogénicas sao excelentes. Quando um tamanho de grdo mais
fino é desejado para a fadiga e tracao até 816°C, este tratamento também pode

ser utilizado 9.

Outras referéncias também sugerem o tratamento para alivio de tensdes a
870°C por 1 hora e o recozimento a 980°C por 1 hora B, Cabe salientar que as
condicbes de tempo e temperatura dos tratamentos dependem do volume e da
espessura do material. Tiras, por exemplo, necessitam de tempos mais curtos do que

grandes secdes [29:30],

,1.4 Objetivos do trabalho

Os objetivos do presente trabalho foram avaliar a microestrutura e a
microdureza da superliga a base de niquel Inconel 625 no estado bruto de fusdo e
apos tratamentos térmicos em diferentes condi¢cdes de temperatura e tempo. Os
resultados obtidos através dos experimentos foram comparados com simulagfes

termodinamicas utilizando o software JMatPro.

29 Inconel 625 30 Alloy 625 Data 31 DONACHIE, 2002.
technical Data, sheet, acesso em
acesso em 2018. 2018.
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2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Obtencéo da superliga Inconel 625

A superliga Inconel 625 foi adquirida na forma de barras cilindricas de 12 mm
de didametro junto a Empresa Multialloy Eng. Mat. Ltda. O resultado da analise por
espectroscopia de emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado do material
como recebido é (em % peso): Cr = 21,5%; Mo = 9%; Nb = 3,6%; Fe = 2,5%; Mn =
0,25%; Ti = 0,2%; Al = 0,2%; C = 0,05%, Ni balanco. Este resultado mostra que a
composicdo quimica do material esta dentro da faixa de composicdo da superliga
Inconel 625, mostrada na Tabela 1.

A barra foi cortada pela técnica de eletroeroséo a fio no formato adequado para
cada experimento, como mostra a Figura 1. Essa técnica de corte teve que ser
utilizada devido a grande dificuldade encontrada no corte mecéanico, além de evitar o

aguecimento excessivo do material e causar modificacdes microestruturais.

Figura 1- Amostra cortada pela técnica de eletroeroséo a fio.

Fonte: autoria propria.

2.2 Simulacdes termodinamicas

Em altas temperaturas ou quando solicitadas em médias temperaturas por
longos periodos de tempo, as superligas podem alcancar estados termodinamicos que
estdo préximos aos de equilibrio. Com isso, torna-se fundamental o conhecimento da
estabilidade das fases presentes nas condicGes de trabalho desses materiais [¥2. No
entanto, quando se trabalha com materiais multicomponentes como as superligas,

informacbOes baseadas exclusivamente na determinacdo experimental de sistemas

32 WOLFF, 1992.
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binarios e ternarios nem sempre podem ser diretamente aplicadas a liga real. Com
isso, a simulacdo termodinamica tornou-se, ao longo dos anos, uma ferramenta
auxiliadora capaz de prever o comportamento das fases em ligas multicomponentes,
baseando-se em modelos de diagramas de fases binarios e ternarios 32,

As simulacdes termodinamicas tém sido amplamente aplicadas em ligas
industriais nos ultimos anos. Embora relacionadas com as condicoes de equilibrio,
essas simulacdes tém mostrado que informacdes valiosas podem ser obtidas por meio
dessa técnica. Em superligas, € possivel estimar informagdes como as temperaturas
solidus, solvus de y e liquidus, ordem de aparecimento das fases na solidificacéo e
fracdo molar de cada fase [,

Neste trabalho, as simulacdes foram extremamente Uteis para 0s experimentos
de tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento. Os principais objetivos
das simulacdes em JMatPro foram determinar as temperaturas solvus de y, solidus e
liquidus para que fosse possivel definir o intervalo para o tratamento térmico de
solubilizagdo. J& nos tratamentos térmicos de envelhecimento, as simulagdes
permitiram estimar a fracdo de y no equilibrio presente em cada temperatura de
tratamento.

As simulacdes termodinamicas apresentadas neste trabalho foram realizadas
utilizando o software JMatPro (banco de dados especifico para superligas de niquel)
e considerando a composi¢ao nominal da superliga Inconel 625 (Tabela 1). Foram
feitas simulagbes do numero de mols de fase em fun¢éo da temperatura, e da fragéo
em peso da fase y em funcéo das diferentes temperaturas dos tratamentos térmicos

de envelhecimento.

2.3 Tratamentos térmicos de solubilizacéo e envelhecimento

A Figura 2 apresenta as amostras utilizadas para os tratamentos térmicos de
solubilizagdo e envelhecimento. Essas amostras foram cortadas pela técnica de
eletroeroséo a fio no formato de um quarto de circulo com dimensdes de 7 mm de raio
por 1,5 mm espessura e encapsuladas em tubo de quartzo em atmosfera inerte de

argonio. Os tratamentos térmicos foram realizados em forno mufla modelo ML1300

32 WOLF, 1992. 33 PLATI, 2003.
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com temperatura maxima de 1.320°C. ApOs os tratamentos térmicos, todas as
amostras foram resfriadas em um balde de agua com gelo.

Figura 2 - Amostra encapsulada em tubo de quartzo em atmosfera inerte de arg6nio.

Fonte: autoria propria.

2.3.1 Tratamento térmico de solubilizacao

Dez amostras no estado bruto de fusdo foram solubilizadas a 1150°C por 2
horas. Esta condicéo de tratamento térmico foi escolhida com base em trabalhos da
literatura 34401, Apds o tratamento térmico de solubilizacéo, todas as amostras foram

resfriadas em um balde de agua com gelo.

2.3.2 Tratamento térmico de envelhecimento

Nove amostras previamente solubilizadas a 1.150°C por 2 horas foram
selecionadas para os tratamentos térmicos de envelhecimento. As temperaturas e 0s
tempos dos tratamentos térmicos de envelhecimento foram escolhidos com base na
fracdo molar da fase y no equilibrio determinada por simulagcdo em JMatPro e em
trabalhos da literatura 34491, A Tabela 2 apresenta as condicGes (temperatura e tempo)
dos tratamentos térmicos de envelhecimento. Apds o envelhecimento, todas as

amostras foram resfriadas em um balde de agua com gelo.

34 SUAVE, 2014. ST CAVALCANTE, 3% SHANKAR, 2000.
35 SUAVE, 2014. 2013. 40 RAI, 2004
36 CORTIAL, 1994. 38 JOSE, 2014.
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Tabela 2 - Condicéo (tempo e temperatura) dos tratamentos térmicos de envelhecimento.

Temperatura Tempo
°C) (h)
550 24,48 e 72
625 24,48 e 72
700 24,48 e 72

Fonte: autoria propria.

2.4 Caracterizagao Microestrutural

Todas as amostras deste trabalho seguiram basicamente a mesma rota de
preparacdo metalografica para a caracterizagdo microestrutural: embutimento a
guente com resina fendlica; lixamento com lixas a base de carbeto de silicio (SiC)
#400, #600, #1200. #2400 e #4000; polimento com alumina de 1 e 0,3 pum; polimento
final com silica coloidal 0,04 e 0,02 um diluida 50% em volume em agua destilada.

As amostras foram caracterizadas, com o auxilio de um microscopio eletrénico
de varredura (MEV) modelo EVO MA15 e marca Carl Zeiss com EDS modelo X Flash
610 da marca Bruker, localizado na Universidade Federal de Itajuba (Itajuba - MG),

sob colaboracéo do Prof. Dr. Antonio Augusto Araudjo Pinto da Silva.

2.5 Dureza

A amostra no estado bruto de fusao e todas as amostras tratadas termicamente
foram submetidas a medidas de dureza Vickers em um microdurbmetro TH 712 da
marca Time. A carga utilizada foi de 500 g e o tempo de carga foi de 30 segundos.

Foram realizadas 15 medidas em posicoes aleatérias de cada amostra.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Simulacéo termodinamica

As simulaces realizadas no software JMatPro foram extremamente Uteis para
estabelecer as melhores condi¢gBes para os tratamentos térmicos de solubilizacéo e
envelhecimento. Para definir o melhor intervalo de temperatura dos tratamentos
térmicos, foram determinadas as temperaturas solvus de y, solidus e liquidus. Além
disso, foi estimada a fracdo de y no equilibrio presente em cada temperatura de
tratamento térmico de envelhecimento. A Figura 3 apresenta o grafico de simulagéo

das fases (% peso) em funcdo da temperatura e a Tabela 3 apresenta as temperaturas

solvus de vy, solidus e liquidus obtidas na simulacao para a superliga Inconel 625.

Figura 3 - Simulacéo das fases em funcado da temperatura para a superliga Inconel 625.
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Fonte: autoria propria.
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Tabela 3 - Temperaturas solvus de Y, solidus e liquidus para a superliga Inconel 625.

Temperatura solvus de y 680 °C
Temperatura solidus 1250 °C
Temperatura liquidus 1350 °C

Fonte: autoria propria.

Na Figura 3 sédo apresentadas as fases em equilibrio da superliga Inconel 625
em diferentes temperaturas. A temperatura solvus de y' esta posicionada onde a linha
verde toca o eixo da temperatura. A temperatura solidus esta posicionada onde a linha
azul se inicia no eixo da temperatura. A temperatura liquidus esta posicionada onde a
linha azul inicia sua queda. Por fim, a Tabela 4 apresenta as principais transformagdes
de fases da superliga Inconel 625, obtidos através da analise do grafico mostrado na
Figura 3.

Tabela 4 - Principais transformagdes de fases da superliga Inconel 625.

Evento Faixa de temperatura (°C)
Estabilidade do carboneto MC 1256 — 901
Estabilidade do carboneto MsC 1074 — 793

Nucleacéo da fase & 905
Nucleacéo do carboneto M23Cs 822
Nucleacao da fase p 806
Nucleacg&o da fase y 679

Fonte: autoria propria.
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A Tabela 5 apresenta as quantidades (% peso) das diferentes fases presentes

nas temperaturas dos tratamentos térmicos de envelhecimento.

Tabela 5 - Quantidades (% peso) das diferentes fases presentes nas temperaturas dos

tratamentos térmicos de envelhecimento.

Temperatura (°C) 550 625 700
Fases
y 74,52 % 78,6 % 83,78 %
H 12,94 % 10,23 % 6,99 %
e} 9,55 % 9,16 % 8,25 %
Y 2,01 % 1,04 % -
M23Ce 0,97 % 0,97 % 0,97 %

Fonte: autoria prépria.

3.2 Caracterizacao Microestrutural

A Figura 4 apresenta as micrografias obtidas por microscopia eletrénica de
varredura no modo elétrons retroespalhados da superliga Inconel 625 no estado bruto
de fusédo (as-cast). Pode-se observar a estrutura de graos e os contornos de grao,
caracteristica de um material policristalino. Aléem disso, nota-se a presenca de poros
(pontos pretos nas micrografias). Os diferentes tons de cinza representam as
diferentes orientacdes dos graos do material policristalino. Pode-se observar também
a presenca de carbonetos finamente distribuidos nos contornos de grado (pontos

brancos na micrografia).
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Figura 4 - Micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura no modo elétrons

retroespalhados da superliga Inconel 625 no estado bruto de fusdo (as-cast).

Fonte: autoria propria.

A Figura 5 apresenta as micrografias obtidas por microscopia eletronica de
varredura no modo elétrons retroespalhados da superliga Inconel 625 solubilizada a
1.150°C por 2 horas. Pode-se observar a estrutura de graos e os contornos de gréao,
além de poros (pontos pretos) e carbetos (pontos brancos) precipitados nos contornos
de grdo. De acordo com a simulagdo, a 1150°C estdo presentes as fases y com
quantidade de 99,71% peso e carbetos MC com quantidade de 0,29% peso. Dessa
forma, provavelmente os carbetos presentes nesta amostra sédo do tipo MC. A analise
por EDS mostra que estes carbetos séo ricos em Mo, Cr e Nb (Figura 6). Estes
resultados estdo de acordo com a literatura, que cita carbetos ricos em Mo, Cr e Nb
na superliga Inconel 625 34, Os valores medidos podem ser um pouco imprecisos
devido ao pequeno tamanho dos carbetos presentes na amostra solubilizada. Para
efeitos de comparacao dos resultados obtidos por EDS, os resultados da composicéo
em equilibrio dos carbetos na superliga Inconel 625 obtidos por simulacdo (Figura 7)
em JMatPro séo (% peso): 0,22Cr; 1,64 Ti; 2,28 Mo; 10,38 C; 85,48 Nb.



Figura 5 - Micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura no modo elétrons

retroespalhados da superliga Inconel 625 solubilizada a 1.150°C por 2 horas.

Fonte: autoria propria.

Figura 6 - Analise por EDS da composicao quimica dos carbetos presentes na

microestrutura da superliga Inconel 625 solubilizada a 1.150°C por 2 horas.
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Figura 7 - Resultados da simulacédo da composi¢cao quimica dos carbetos na superliga

Inconel 625 obtidos por simulacdo em JMatPro.
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Fonte: autoria propria.

A Figura 8 apresenta as micrografias obtidas por microscopia eletronica de
varredura no modo elétrons retroespalhados da superliga Inconel 625 solubilizada a
1.150°C por 2 horas e envelhecida a 550°C por 24, 48 e 72 horas (a, b, ¢),
envelhecidas a 625°C por 24, 48 e 72 horas (d, e, f) e envelhecidas a 700°C por 24,
48 e 72 horas (g, h, i). Pode-se observar que algumas micrografias ficaram riscadas,
provavelmente devido ao pequeno tempo de polimento. Pode-se observar uma
tendéncia do aumento do tamanho de grdo com o aumento do tempo e da temperatura
do tratamento térmico, principalmente na amostra envelhecida a 700°C por 72 horas.
De acordo com a simulacao, nas temperaturas de envelhecimento utilizadas neste
trabalho, estariam presentes as fases vy, |, 8, y’ e carbetos M23Cs, conforme apresenta
a Tabela 5. Entretanto, ndo foram observados carbetos nas amostras envelhecidas,
evidenciando que estes carbetos, que ja eram pequenos na amostra solubilizada a
1150°C por 2 horas, provavelmente se dissolveram ou se transformaram em outro tipo

de carbeto durante esta etapa de envelhecimento. Também nao foram observadas a
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presenca das fases |, © e y', talvez pelo aumento limitado das micrografias e/ou pelo
pequeno tempo de tratamento térmico de envelhecimento.

Figura 8 - Micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura no modo elétrons
retroespalhados das amostras solubilizadas a 1.150°C por 2 horas e envelhecidas a 550°C
por 24, 48 e 72 horas (a, b, c), envelhecidas a 625°C por 24, 48 e 72 horas (d, e, f) e
envelhecidas a 700°C por 24, 48 e 72 horas (g, h, i).

Fonte: autoria prépria.

3.3 Medidas de dureza

A Tabela 6 apresenta a média e o desvio padrao dos resultados de dureza
Vickers obtidos para cada amostra deste trabalho. A amostra no estado bruto de fuséo
apresentou maior dureza e maior desvio padrdo em relacdo as amostras tratadas.
Esse fenbmeno € compreensivel considerando o fato de que o tratamento em altas

temperaturas provoca a diminuicdo da segregacéo advinda do processo de fundigdo




28

e a consequente homogeneizagcdo quimica. As amostras envelhecidas apresentaram
dureza significativamente menor do que a amostra apenas solubilizada, evidenciando
o0 a eficiéncia do tratamento térmico para alivio de tensdes.

Tabela 6 - Média e desvio padrdo dos resultados de dureza Vickers obtidos para cada amostra
deste trabalho.

Condicéao da amostra Dureza (HV)
Bruta de fuséo 321 +24
Solubilizada a 1.150°C por 2 horas 312 + 26
Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 201 +13

envelhecida a 550°C por 24 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 183+6
envelhecida a 550°C por 48 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 193+8
envelhecida a 550°C por 72 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 191+3
envelhecida a 625°C por 24 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 188 +5
envelhecida a 625°C por 48 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 199 +5
envelhecida a 625°C por 72 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 187 +6
envelhecida a 700°C por 24 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 206 £5
envelhecida a 700°C por 48 horas

Solubilizada a 1.150°C por 2 horas e 193+6
envelhecida a 700°C por 72 horas

Fonte: autoria propria.
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A Figura 9 apresenta os valores das medidas de dureza das amostras da
superliga Inconel 625 tratadas termicamente em diferentes condicfes. A linha
pontilhada representa a dureza da amostra apenas solubilizada. Pode-se observar
gue nao houve diferenca significativa entre as amostras envelhecidas nas diferentes
condi¢cbes de temperatura e tempo. Entretanto, segundo Suave, a pequena mudanca
observada nas menores faixas de temperatura esta correlacionada com a precipitacéo
de particulas de Ni2(Cr, Mo) e, nas maiores faixas de temperatura, com a precipitagdo
da fase y'3®. Esse fendmeno é aceitavel e acompanha o comportamento da liga
Inconel 625 observado na literatura 35361, No trabalho do autor Francois Cortial [%¢!, os
resultados obtidos para a amostra de Inconel 625 tratada na faixa de temperatura
entre 500 e 700°C foi semelhante, as amostras obtiveram valores de dureza entre 200
e 350 HV.

Figura 9 - Valores das medidas de dureza das amostras da superliga Inconel 625 tratadas
termicamente em diferentes condic¢des.
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Fonte: autoria propria.

35 SUAVE, 2014. 36 CORTIAL, 1994.
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4 CONCLUSOES

Com base nos resultados experimentais de dureza e na andlise microestrutural
da liga Inconel 625 apos o tratamento térmico de solubilizacédo a 1.150°C por 2 horas

e envelhecimento a 550, 625 e 700°C por 24, 48 e 72 horas, pode-se concluir que:

» As simulacgfes realizadas no software JmatPro auxiliaram no estabelecimento das
melhores condi¢des para os tratamentos térmicos. Para a defini¢cdo do intervalo, foram
determinadas as temperaturas solvus de y’, solidus e liquidus e a fracdo de y’ no

equilibrio presente em cada temperatura de tratamento térmico de envelhecimento.

« Na amostra bruta de fusédo, observou-se a estrutura de graos e os contornos de gréo.
Notou-se a presenca de poros (pontos pretos nas micrografias) e também a presenca
de carbonetos finamente distribuidos nos contornos de grdo (pontos brancos na

micrografia).

* Na amostra que foi apenas solubilizada, observou-se também a estrutura de graos
e 0s contornos de grao. Notou-se a presenca de poros e a carbetos precipitados nos

contornos de grdo. Considerando a simulagéo, os carbetos presentes séo do tipo MC.

* Nas amostras envelhecidas, observou-se uma tendéncia do aumento do tamanho
de grdo com o aumento do tempo e da temperatura do tratamento térmico. Nao foram
observados carbetos. Estimou-se que, como eles jA eram pequenos na amostra
solubilizada, se dissolveram ou se transformaram em outro tipo de carbeto durante

esta etapa de envelhecimento.

» Com relacédo aos ensaios de dureza, a amostra no estado bruto de fusao foi a que
apresentou maior valor. Considerou-se que o tratamento em altas temperaturas
provocou a diminuicdo da segregacdo e a consequente homogeneizag¢ao quimica das

amostras.
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